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Der vorliegenden Sammlung von Beispielen zur Ubung‘
in der chemischen Analyse, zuniichst bestimmt fiir das
hiesige Laboratorium, liegt die Ansicht zu Grund, .dass
es fir die meisten Kopfe leichter sei, von einem be-
stinmten Falle aus zu einer klaren Einsicht allgemeiner
Verhiiltnisse und Regeln zu gelangen, als umgekehrt sich
nachlallgemeinen Regeln in speciellen Fillen zurecht zu

.finden. Es ist dabei Absicht gewesen, das Buch so

einzurichten, dass es dem Studirenden zu denken, dem
Lehrer zu erkliren noch genug- ibrig lisst, welchem
letzteren es auch _iberlassen bleiben mag ,‘ da wo es von
Interesse ist, anzugeben, von wem einzelne Methoden
herriihren. o ‘

Gotlingen im Juli 1853.- 4
’ Der Verf.
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Aequivalentgewichte der Grundstoffe.

~

|0 =100.] B =1.
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Li
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Mn
Mo

3425
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12375
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0=100.| H=1.

Natrium Na 287,5 23
Nickel Ni 370 29,6,
Niobium Nb

Noriwm No

Osmium Os 1245 99,6
Palladium Pd 666,25 53,3
Pelopium Pe

Phosphor P | 3875 31
Platin - Pt 1233,75 98,7
Quecksilber Hg 1250 100
Rhodium R -652,5 52,5
Ruthenium Ru 652,5 52,56
Sauerstoff (8] 100 8
Schwefel S 200 16
Selen Se 493,75 | 395
Silber Ag | 1351,25 | 108,1
Silicium Si 266,25 21,3
Stickstoff N 175 14
Strontium Sr 547,6 | 438
Tantal Ta | 2300 184
Tellur Te 802,56 64,2
Terbium Tb

Thorium Th 745 59,6
Titan Y\ 312,56 25
Uran U 750 60
Vanadium A\ 857,5. 68,6
‘Wasserstoff H» 12,5 1
Wismuth Bi 2600 208
Wolfram w 1150 92
Yttrium - Y

Zink Zn 407,56 32,6
Zinn Sn 725 b8
Zirconium 840 67,2
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Aequivalentgewichte von Verbindungen.

0 = 100.
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2943,75
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1. Chlornatrium.
Na€l .

Vollkommen reines, krystallisirtas Kochsalz wird, zur’
Entfernung des eingeschlossenen Wassers, stark erhitzt, ge-
wogen, in Wasser geldst, die Lisung mit Salpetersiure et-
wasg sauer gemacht, erwiirmt und das Chlor, unter starkem
Umrithrgn der Fltissigkeit, durch salpetérsaures Silberoxyd
gefillt. Nachdem sich das Chlorsilber vollstindig abgesetat
und die Flissigkeit sich vollstindig geklirt hat, wird es
abfiltrirt und anfangs, damit- es nicht milchig durchluft,
mit heissem salpetersiurehaltigem Wasser, zuletzt mit rei-
nem Wasser moglichst vorm Licht geschiitzt ausgewaschen.
Nachdem es vollstindig getrocknet ist, wird es so viel wie
miglich vom Filtrum abgelést und in einem gewogenen Por-
gellantiegel iiber der Spirituslampe geschmolzen. Alsdann
wird das Filtrum fiir sich vollstindig verbrannt, die Asche
auf das erkaltete Chlorsilber gelegt, zur Oxydation des re-
ducirten Silbers mit einigen Tropfen Salpetersiure erwirmt,
dann einige Tropfen Salzsiure zugemischt, abgedampft und
wieder bis sum Schmelzen des Chlorsilbers erhitzt und nach
dem Erkalten gewogen. 100 Th. Ag€l enthalen 24,73
Chlor (und 75,27 Silber). '

Zur Bestimmung des Natriums wird eine andere abge- .
wogene Menge Chlornatrium in einem gewogenen Platintie-
gel allmiilig mijt concentrirter Schwefelsiure ibergossen, spi-
ter damit erwhrmt, bis alles Chlor als Salssiiure ausgetrie-
ben ist, darauf die #berschiissige Schwefelsdure vorsichtig

‘1
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abgeraucht und das zuriickbleibende schwefelsaure Natron
zuletzt bis zum Glithen erhitzt, indem man, zur Zerstorung
von saurem Salz, ein Stlick kohlensaures Ammoniak in den
Tiegel hiilt. Aus dem Gewicht des schwefelsauren Natrons
wird das des Natriums berechnet.

2. Chlorsilber.
Ag€l

Zur Ausmittelung der Zusammensetzsung des Chlorsilbers
st man eine abgewogene Menge reinen Silbers jn vegdtinn-
ter Salpeterskure, fillt die Losung mit verdiinnter Chlor-
wasserstoffsiure und behandelt das gefillte Chlorsilber wie
in Nr. 1.
~ Oder man erhitst eine abgewogene Menge geschmolze-
nen Chlorsilbers. in einer Kugelrshre iiber der Spirituslampe
in einem Strom von Wasserstoffigas bis zur vollstindigen
Reduction und wiigt das gurtickbleibende Silber.

_ 3. Schwefelsaures Natron.
NaS+ 108,

Zur Bestxmmung des Wassergehaltea wird eine a.bgewo-
gene Menge des Salzes in einem Platintiegel vorsichtig und
allmiilig bis sur Verfliichtigung allen Wassers, zuletat bis -
gum Glithen, erhitzt.

Zur Bestimmung der Schwefelsiure wird das Salz in
Wasser gelost und durch Chlorbarium gefillt. Die Fliissig-
keit wird dann erwiirmt und darf nicht eher filtrirt werden,
als bis sich der schwefelsaure Baryt vollstindig abgesetzt
hat. Man giesst sie dann ohne den Niederschlag von die-
sem klar ab auf das Filtrum, vermischt letateren mit heissem

"Wasser, lisst ihn wieder absetzen, filtrirt die Flussigkeit

davon. ab und behandelt ihnl ehe er auf das Filtrum ge-
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geben wird, noch ein oder einige Mal auf dieselbe Weise,

um zu verhiiten, dass er nicht theilweise durch das Filtrum
- gehe. . Nachdem er vollstindig ausgewaschen ist, wird er

getrocknet, so viel wie moglich vom Filtrum abgelsst, die-

ses vollstindig verbrannt und der Niederschlag dann gegliiht

und gewogen. 100 Th. schwefelsaurer Baryt enthalten 34,29

Schwefelsiure oder 13,71 Schwefel.

Der Natrongehalt folgt aus der Gewichtsdifferenz.

4. Weinsaures Kali-Natron"..
Seignettesals, K Tr+NaTr+ 8H.
' Die Bestimmung des Wastergehaltes erfordert lingeres
vorsichtiges Erhitzen. Noch unter 100° schmilzt das Salz
und bei 1200 gerith es in's Sieden, aber erst bis zu 215°
erhitzt verliert es alles Wasser.

Zur Bestimmung der Basen wird das Salz gegliiht,
aus der kohligen Masse die Alkalien durch verdiinnte Salz-
siure ausgezogen, die abfiltrirte Losung zur Trockne ver-
dunstet, das Gemenge der Chloriire in einem bedeckten
Platintiegel bis zum schwachen Glihen erhitzt und gewo-
gen. Hierauf wird es in wenigem Wasser aufgelost und zu
der Losung ein Uberschuss einer misig concentrirten Ld-
sung von Platinchlorid getropft. Die Ltsung wird dann
mit dem Niederschlage im Wasserbade zur Trockne ver-
dunstet, die Masse mit Alkohol tibergosséen und nach melir-
stlindiger Maceration das Kaliumplatinchlorid auf einem bei
1000 getrockneten und gewogenen Filtrum abfiltrirt. Die
ablaufende Losung, welche das Natriumplatinchlorid enthilt,
muss noch stark gelb gefiirbt sein. Nach dem Auswaschen
mit Alkohol und Trocknen bei 100° wird das Salz ge-

*) Zu erhalten durch Sittigen eines heissen Gemisches von
‘Wasser und Weinsteinpulver mit kohlensaurem Natron, Filtriren

uad Krystallisiren,
. M 1 ‘
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wogen. 100 Theile entsprechen 16,03 Kn.lmm oder
19,38 Kali. ’

Die Menge des Chlornatriums ﬁndet man durch Abne-
hung der Gewichtsmenge des Chlorkaliums von dem gan-
zen_Gewicht des urspriinglichen Gemenges. Sicherer ist es
aber zur Controle die Menge des Chlornatriums, direct zu
bestimmen, dadurch dass man die abfiltrite Lésung vor-
sichtig zur Trockne verdunstet und die Masse in einem be-
deckten Platintiegel sum starken Glilhen erhitzt, welches
man, zur sicheren Zersetzung des Platinchlorids, wiederholt,
nachdem man auf die Masse einige Krystalle von Oxalsure
gelegt hat. Nach ‘dem Erkalten wird das Chlornatrium mit
‘Wasser ausgezogen. .

Hat man, wie es hiufig in anderen Fillen vorkommt,
die beiden Alkalien als schwefelsaure Salze und, wie ge-
wohnlich, mit iiberschiissiger Siure, so wird die Losung
und die meiste tiberschiissige Siure vorsichtig .abgedampft
und die Salzmasse in einem bedeckten Platintiegel zum
_Glithen erhitzt, wihrend man wiederholt ein Stiickchen koh-
lensaures Ammoniak in denselben hiilt.. Hierauf wird das
gemeinschaftliche Gewitht der bexden 80 erhaltenen neutra-
len Salze bestimmt.

Um sie in Chloriire zu verwandeln, wird die Masse mit
etwas Wasser benetzt, mit reinem Salmiak vermischt und
im bedeckten Tiegel bis zur Verfliichtigung des tiberschiis-
sigen Salmiaks erhitzt, was so oft Wwiederholt wird, bis das
Gewicht constant bleibt, worauf die Chloriire durch Platin-
chlorid getrennt werden .

Oder man .fillt die Losung der schwefelsa.uren Salze mit
einer Lisung von reinem essigsauren Baryt, filtrirt den
Niederschlag ab, verdunstet die Losung zur Trockne und
erhitzt den Rickstand zum Glilhen. Aus der verkohlten
Masse werden die Alkalien mit Wasser als kohlensaure
Salze ausgezogen -und dann durch Salzsiure in Chloriire -
verwandelt. .
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5. Schwefelsaures Ammoniumoxyd - Natron .
- NaB+NU*B + 48 ‘

Zur Bestimmung des Natrongehaltes wird eine bei 500
getrocknete und abgewogens Menge des Salzes im Platin- -

tiegel allmilig und vorsichtiz bis zum Glilken erhitzt und
dabei zuletzt, zur Entfernung aller tiberschiissigen “Schwe-
felsiure, ein Stiick kohlensaures eAmmoniak in den Tiegel
gehalten. Aus dem erhaltenen schwefelsauren Natron wird
der Natrongehalt berechnet.

Zur Bestimmung der Schwefelsiure wird eine andere
abgewogene Menge des Salzes in warmem Wasser gelost
und die Schwefélsiiure durch Chlorbarium gefslit. Aus dem
abfiltrirten, gewaschenen und geglihten schwefelsauren Baryt
wird der Schwefelsiiuregehalt berechnet.

Um die’ Menge des ‘Ammoniaks zu bestlmmen, kamn
man auf zweierlei Weise verfahren.

a. Das gewogene 8alz wird in der kleinsten erforder-

lichen Menge Wassers aufgeldst und die Ldsung mit einem
Uberschuss einer Losung von Platinchlorid in Alkohol ver-
mischt. Hierdurch wird das Ammoniak als Ammoniumpla-
tinchlorid gefillt. Nachdem es sich vollsténdig abgesetzt
hat, wird es abfiltrirt, mit Alkohol gewaschen, getrocknet
und vorsichtiz gegliht (S. p. 4). Aus der zurtickbleiben-
den Menge von Platin wird die des Ammoniumoxyds berech-
net.. 100 Th. Platin entsprechen 26,37 Ammoniumoxyd.
Um sicher zu sein, dass das Platin nicht, gefillt darch den
Alkohol, schwefelsaures Natron oder Chlornatrium enthalte,
wiischt man es mit Wasser aus und wiigt es noch einmal.

b. Aus dem abgewogenen Salz wird der Ammoniak-
gehalt durch Destillation mit misig concentrirter Natron-

*) Um es zu erhalten, theilt man verdiinate Schwefelsiure in
zwei gleiche Hilflen, neutralisirt die eine mit koMensgurem Na-
tron, mischt dann die andere hinzu, nenlnlmﬂ dann mit Amme-
niak und verdunstet zum Krystallisiren.
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lauge entwickelt und an Salzsiure gebunden. Es geschieht
diess in einem kleinen Kolben, versehen mit einer Einguss-
rohre, durch welche die Natronlauge eingegossen wird, und
verbunden mit einem langen Kiihlrohr, dessen Ende in
miisig starke Salzsiiure taucht. Man erhilt die Fliissigkeit
so lange im Sieden, bis die Hilfte davon abdestillirt ist.
Die salmiakhaltige Salzsiure wird damn in einem gewoge-
nen Gefisse im “Wasserbgde vorsichtig zur Trockne verdun-
stet und der Salmiak gewogen, oder er wird in Ammonium-
.platinchlorid verwandelt und dieses wie oben behandelt.

Nach der Bestimmung des Natrons, des Ammoniaks und
der Schwefelstiure ergibt sich der Wassergehalt aus der Dif-
ferenz. Indessen kann er auch dadurch controlirt werden,
dass man das pulverférmige abgewogene Salz mit einem
Uberschuss von frisch gebrannter, wasser- und kohlensjure-
freier Kalkerde im Platintiegel mengt, mit einer Lage Kalk
bedeckt, das Ganze wigt und iiber der Spirituslampe zum
stﬁfksten Glithen erhitzt. Der Gewichtsverlust driickt die
gemeinschaftliche Gewichtsmenge von entwichenem Ammo-
niak und Wasser aus.

6. Schwefelsaure Kali-Talkerde 7, -
RS +Mz8+6H.

Bei 1330 verliert das Salz alles Wasser.

Die Menge der Schwefelsiiure wird durch Fillung mit
Chlorbarium bestimmt, siehe Nr. 3.

Zur Bestimmung der Talkerde wird eine andere abge-
wogene Quantitit des Salzes in Wasser gelost, mit Salmidk
und darauf mit kaustischem Amnioniak vermischt und die
Talkerde durch phosphorsaures Natron als phosphorsaure
Ammoniak-Talkerde gefillt. Erst nach 12 Stunden hat sich

*) Leicht krystallisirt zu erhalten durch Vermischen einer sie-
dend" gesiittiglen Losung : von 1 Th. schwefelsaurem Kali mit einer
gesiittigten Losung von 14 Th, Bittersals.
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der Niederschlag ganz ausgeschieden und erst dann wird
er abfiltrirt. Er wird mit einem Gemisch von 38 Theilen
_'Wasser und 1 Theil kaustischem Ammoniak, worin er gans
unléslich ist, ausgewaschen. Nach dem Trocknen wird er
gegliht und dadurch in Mg’§ verwandelt, welche 36,44
Procent Talkerde’ enthilt.

Der Kaligehalt folgt aus der Gewichts-Differenz.

Will man ihn direct bestimmen, wie es in vielen ande-
ren Fillen, namentlich bei Mineral- Analysen, nothwendig
ist, 8o wird das Salz in Wasser geltst und Schwefelsiiure
und Talkerde mit einer heiss gesittigten L¥sung von Ba-
rythydrat ausgefillt. Aus der von dem Niederschlage ab-
filtrirten Losung wird der tberschiissige Baryt durch ein
Gemisch von kohlensaurem und kaustischem Ammoniak ge-
fillt, die abfiltrirte Losung mit Salasfure geslittigt, abge-
dampft, das Chlorkalium schwach gegliiht und gewogen.

Waren Kali und Natron vorhanden, so werden sie wie
in Nr. 4 getrennt. '

Aus dem gefillten Gemenge vop schwefelsaurem Baryt
und Talkerde wird letztere mit verdiinnter Schwefelskure
ausgezogen und wie oben gefillt und bestimmt.

Eipe andere Methode besteht darin, dass man die Lé-
sung des schwefelsauren Talkerde-Alkalis mit frisch gefill-
tem kohlensaurem Baryt vermischt und léngere Zeit gewa-,
schenes Kohlensiuregas hindurchleitet. Der entstandene
schwefelsaure Baryt wird abfiltrirt, die Fltssigkeit zur Trockne
verdunstet und 'die Masse nahe zum Glihen erhitzt. . Sie
ist nun ein Gemenge von kohlensaurem Baryt, Talkerde
und kohlensawrdm Alkali, welches letateres mit Wasser aus-
gesogen und, in Chlortir verwandelt, gewogen wird.
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7. Kohlensaure Kali-Talkerde®,
K G2 4 2Mg O+ oH.

Durch Glihen verliert das Sals § der Kohlensjure wid’
" alles Wasser und hinterliisst ein Gemenge von kohlensau-
rem Kali und Talkerde, die durth Wasser getrennt und
quantitativ bestimmt werden, indem man das Kali in Chlor-
kalium verwandelt. Das Auswaschen der Talkerde darf
nicht unnithig lange fortgesetst werden, weil. sie nicht ganz
unléslich ist.

Die ganze Menge der Kohlens§ure im Salz findet man,
indem man in dem zur quantitativen Kohlensiurebestimmung
eingerichteten Apparat die Kohlensjure austreibt. Die Was-
sermenge folgt dann aus der Differens. ]

Die ganze Kohlensiiuremenge im Salz, plus der Wasser-
menge, lisst sich dadurch bestinmen, dass man in einem
Platintiegel geschmolzenen Borax von Neuem schmilzt, nach
dem Erkalten den Tiegel wiigt, auf das Boraxglas das Salz
legt, wigtund dann tiber der Spirituslampe so lange schmilzt,
bis alle Kohlenskure entwichen ist und der, Borax .wieder
klar fliesst. Der Gewichtsverlust drtickt die Menge des
. entwichenen Wassers und der Kohlensiure aus. -

8. Bittersalz und Glaubersalz, .
. ' MgS+ 7H und Na§+10H.

100 Theile reines Bittersalz geben, nach dem Verfahren
Nr. 6, 45,28 Theile phosphorsaure Talkerde. Ein mit
Glaubersalz verfilschtes Bit@ersalz' wird also eine demr bei-
gemengten Glaubersalz entsprechende geringere Menge ge-

ben. Da 4528 Mg®P 100 Theilen krystallisirtem Bitter-
‘salz entsprechen, so wird ein Bittersalz, welches z. B. nur

*) Krystallisirt zy erhalten aus einem Gemische einer Chior—
magnesinm-L3sung mit einer gesiftigten Lésung von Kali~Bicar-
bonat. .



40 Theile Mg?P gibt, nur 88,3 Procent wirkliches Bitter-

salz und 11,7 Proeent Glaubersalz enthalten. .
Um qualitativ Bittersalz auf Glaubersalz zu priifen,

vermischt.man das Salz mit Kohlenpulver, trocknet es ein

und erhitzt die Masse in- einem Tiegel zum starken Glithen. -

" Enthielt es schwefelsaures Natron, so zieht nun Wasser
- aus der erkalteten Masse Schwefolnatrium aus, welches mit
Salzsiure Schwefelwasserstoff entwickelt und Kochsalz bildet.

Oder man fillt die Auflisung des zu priifenden Salzes
mit heiss gesdttigtem Barytwasser, filtrirt und f&llt gus der

‘LAwung den tiiberschiissigen Baryt mit einem -Gemiiche von

kohlensaurem und kaustischem Ammoniak, filtrirt und ver-
dunstet, worauf kohlensaures Natron mrﬁckbblbt, wean das
Salz Gldubersalz emthielt.

9. Phospborsauros Ammomumoxyd - Natron y
NaNﬁ*B+§+8H :

*
Eine abgewogene Menge  des Salzes wird im Platitie-
gel allmiliz wnd vorsichtig muletzt bis zum Gltken und
blasepfreien Schmelien des Salzes erhitst. Hierdurch wer-
den’ Amuioniak und Wasser ausgetiieben, deren gemein-
schaftliche Mepge durch den Gewichtsverlust . susgedriickt

wird. Der geschmolzene l%stand ist NaP. :
Die Bestimmung des Ammoniaks geschieht mit einer

anderer Menge des falzes wie in Nr. 5. ‘
Um di¢ Phosphersiiure. zu bestimmen wird das Salz in
Wasser gelost, mit etwas Salmiaklésung und kaustischem
Ammoniak vermischt und. mit einer Losung von schwefel-

——

" *) 6 Th. krystallisirtes phosphorsaures Natron werden mit Hiilfe
" von Wirme in 2 Th. Wasser und in dieser Losung dann 2 Th.
Silmiak aafgelost und filtrirt. - Zur Réinigung wird das auskrystal-
lisirte 8alz in heissem, ammonukhalhgom *Wasser aufgelost und
nochmals 'kryslalmn'en gelassen,
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saurer Talkerde gefillt, indem man den Niederschlag ganz
so wie in Nr. 6 behandelt. Das geglthte Mg?P enthult
63,55 Procent Phosphorsiure.

Zur directen Bestimmung des Natrons wird eine abge-
wogene Menge des Salzes in Wasser geldst und die Phos-
phorsiure durch essigsaures Bleioxyd .ausgefillt. Aus der
davon abfiltrirten Fltissigkeit wird das tiberschtissige Blei-
oxyd durch ein Gemische von kohlensautem und kausti-
schem Ammoniak gefillt, die FlHssigkeit zum Sieden er-
hitzt, filtrirt, zur Trockne verdunstet und die zurtickblefben-
den essigsauren Salze so lange unter Luftzutritt gegliiht,
bis das kohlensaure Natron farblos geworden ist.

Das phosphorsaure Bleioxyd kdnnte man, zu einer con-
trolirenden Phosphorsiure-Bestimmung, durch Erhitzen mit
verdiinnter Schwefelsiure zersetzen, die Phosphorsiurd ab-
filtriren und wie oben durch- schwefelsaure Talkerde fillen.

10. Bhosphorsaure Ammonmmoxyd-Talkerde K
NR*Mg? + B+ 128, !

Durch Glithen wird das Salz in Mg’§ verwandelt.

Zur Bestimmung des Asmeniakgehaltes wird es in der
kleinsten erforderlichen Menge Salzsure aufgelsst, die Lo-
sung mit Platinchlorid und Alkohol versetzt uad der Pla-
tinsalmiak wie in Nr. 5 behandelt.

Um Phosphorsiure und Talkerde.zu -trennen qind xu
bestimmen wird das geglihte Salz mit dem vierfachgn Ge-
wicht von kohlensaurem Natron-Kali **) im Platintiegel iiber-

*) Zu erhalten durch Fillung einer mit viel Salmiak versetzien
Bittersalz-Losung mit phosphorsaurem’ Natron und Auswaschen
des Niederschlags mit verdinntem Amnronisk.

*) Bestehend aus gleichen At. KC und NaC oder 13 Theilen
Kali- und 10 Th. Natronsalz. Ist auch leicht zu erbalten durch
Glihen vor Lalkfreiem Scigneltésalz, Auslaugen: nnd Abdumpfen
zur Trockne,
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der Spirituslampe zusammengeschmolzen. Die Masse wird
mit Wasser ausgelaugt, die zurﬂckblei‘nde Talkerde ge-
waschen, geglitht und gewogen.

Die alkalische Losung wird mit Esgigsiure gesiittigt und
die Phosphorsiiure durch essigsaures Bleioxyd gefiillt. Der
Niederschlag wird abfiltrirt, ausgewaschen, getrocknet, so
viel wie moglich vom Filtrum abgelost, dieses im Porzel-
lantiegel verbraunt und der Niederschlag dann schwach
darin gegliht und gewogen. Da seine Zusamn{epsetzung
variirt, 8o kann die Phosphorsiure-Menge nicht daraus be-
rechnet werden. Er wird daher in verdinnter warmer Sal-
petersiure gelost und das Blsioxyd durch Schwefelsiiure
gefillt, indem man alsdann, um es vdllig auszufillen, Alko-
hol zumischt. . .

Das schwefelsaure Bleioxyd wird abfiltrirt, gewaschen,
gegliht und gewogen. Aus *sginer Menge- wird die der
Phosphorsiiure berechnet. .

- Auch kann man das Ammoniak-Tglkerdesalz in Espig-
siure losen, die Phosphorsiure durch essigsaures Bleioxyd
fillen, aus der vom Niederschlage abfiltrirten Litsung das
tiberschiissige Bleioxyd mit einem Gemische von kaustischem
und kohlensaurem Ammoniak niederschlagen, erwirmen und
filtriren. Die Fliissigkeit, welche essigsaure Talkerde ent-.
hiilt, wird abgedampft und der Riickstand gegliiht, bis die
Talkerde rein weiss geworden ist. )

Eine andere Methode, Phosphorsiure und Talkerde zu
trennen, besteht darin, dass man das gegliihte Salz in .wenig
Salzsdure 16st, zur Umwandlung der Phosphorsiiure lingere
Zeit kocht, mit einer Auflésung von Eisenchlorid und dann
mit einem Ueberschuss von essigsaurem Ammoniak versetzt
und nochmals zum Sieden erhitzt. Hierdurch wird alle
Phosphorsfure mit allem Eisen gefillt und die Talkerde
bleibt gelsst. Die abfiltrirte Fliissigkeit wird zur Trockne
verdunstet, bis zur Vertreibung der Ammoniaksalze erhitzt
und die riickstéindige Masse dann mit Schwefelsiiure benetzt,
um schwefelsaure Talkerde zu bilden.. Die therschiissige
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Siure wird verdampft und das surfickbleibende Sals gelinde
gegltiht, aus dessgpn Menge die der Talkerde umd folglich
die der Phosphorsiure bereckmet wird. .

11. Bie Chloriire von Kalium, Natrium und
Magnesium. - ‘ ‘

- Bei der Analyse von Mineralien, die durch Salzsiure
aufschliessbar sind, erhilt man hiufig nach ,Abscheidung
der anderen Bestandtheile ein Gemenge der oben genannten
Chlorfire. Die Lisung, wemn sie, wie gewdhnlich, Ammo-
niaksalze enthilt, wird zur Trockne verdunstet und die
Masse zur Verflichtigung der letzteren im Platintiegel ge-
linde gegltiht. -Talkerde und Alkalien werden dann nach
einer der folgenden Methoden getrennt:

1. Die Masse wird mit einer concentrirten Lisung von
kohlensaurem Ammoniak benetzt, wieder zur Trockne ver-
dunstet und zum Glithen erhitzt, wiibrend dessen man in
den Tiegel mit aufgebaltenem Deckel ein Stiick kohlensaun-
res Ammoniak hilt. Diess wird dfters wiederholt, bis das
Gewicht constant bleibt. Man hat dann ein Gemenge vom
Talkerde und Chloralkali, aus dem letzteres durch Wasser
ausgezogen wird. Diése Trennungsmethode gelingt um so
schwieriger, je mehr Chloralkalien vorhanden sind. .

2. Das Gemenge der drei Chlgriire wird im Platintie-
gel mit etwas Wasser und reinem, fein geriebenem Queck-
silberoxyd vermischt, digerirt, eingetrocknet und bedeckt
gegliiht, wobei allein das CMom;‘gnesium zersetst und in
Talkerde verwandelt wird.

3. Die Chloriire werden in wemgem ‘Wasser gelﬁst
und die Losung lingere Zeit mit frisch gefilltem kohlen-
saurem Silberoxyd gekocht, wodurch allein das Chlormagne-
sium ‘zersetzt wird. Der Niederschlag wird abfiltrirt, gewa-
schen und. die gefillte kohlensaure Talkerde durch ver-
diinnte Salzsiure ausgezogen. -



18

4. Die Losung der Basen wird mit etwas Salmiak und

mit Ammoniak im Ueberschuss versetzt und die Talkerde
dann durch phosphorsaures Ammoniak gefilit (s. Nr. 6).
Aus der abfiltrirten Losung wird das Ammoniak abgedun-
stet und die Phosphorsiuse des tberschilssig zugesetzten
Salzes dann durch essigsaures Bleioxyd als eine Verbindung
von phosphorsaurem Bleioxyd und Chlorblei ausgefdlit. Das
tiberschiissige Bleioxyd wird durch ein Gemische von koh-
lensaurem und kaustischem Ammoniak gefullt, die Flissig-
. keit digerirt und der Niederschlag abfiltrirt. Die Alkalien
werden dann durch Abdampfen erlmlten. Diese Me-
thode scheint die genauste zu sein. '

Sind die drei Basen an Salpetersiure gebunden, so wird
die Losung abgedampft, zu der Masse im Platintiegel etwas
kohlensaures Ammoniak gegeben undf geglilht. Aus dem
gurtickbleibenden Glemenge von Talkerde und kohlensauren
Alkalien werden letztere mit Wasser ausgezogen.

Sind die ‘drei Basen .an Schwefelskure gebunden, Bo ver-
fhrt man wic in Nr. 4.

12. Bitterspath und Dolomit”™,

A Cal + Mg C.

Das bei 1000 getrocknete Mineral wird in verdiinnter
Salpetersiiure aufgeltst, die Losung zuletzt, zur Oxydation
von etwa vorhandenem KEisenoxydul, erhitst, nach dem Er-
kalten mit Ammoniak neutralisirt und ein etwa entstandner
Niederschlag von Eisenoxyd rasch abfiltrirt. Alsdann wird
die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak gefillt. .

Nachdem sich der Niederschlag unter gelinder Digestion
vollstiindig ahgesetzt hat, wird er abfiltrirt, gewaschen, ge-
trocknet, geglitht, mit kohlensaurem Ammoniak benetst, ein-

*) Diese und andere zu Analysen dienende Mineralien sind im
Rheinischen Mineralien-Comptoir 2u Boun billig zu babea. -
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getrocknet und wieder gelinde gegliht. Er wird dann als
kohlensaurer Kalk gewogen. Oder er wird mit concentrir-
ter Schwefelsiure benetzt, die tiberschilssige SHure abge-
rautht, gegliht und als schwefelsaurer Kalk gewogen.

Nachdem die abfiltrirte Fliissigkeit mit tiberschiissigem
Ammoniak versetzt worden ist, wird. die Talkerde durch
phosphorsaures Natron gefillt und der Nledersch]ng wie in
Nr. 6. behandelt.

Dije Kohlens{uremenge im Mineral ergibt sich aus dem
Verlust. Vermittelst des sur quantitativen Kohlens#ure-Be-
stimmung eingerichteten Apparates konnte sie direct be-
stimmt werden.

13. Knochenerde
GasP mit Mgf’ii und CaC.

Weiss gebrannte Knochenmasse wird in verdiinnter Sal- -
petersdure gelost, die Losung zur Austreibung aller Koh--
lenséiure digerirt und phosphorsaure Kalk- und Talkerde
durch Ammoniak gefillt. Nachdem sich der 'Niederschlag
abgesetzt hat, wird die Fliissigkeit, welche den an Kohlen-
siiure gebunden gewesenen Kalk enthiilt, rasch abfiltrirt und
der Niederschlag mit ammoniakhaltigem Wasser vollstindig
ausgewaschen. o

Aus der Fliissigkeit wird die Kalkerde durch oxalsau-
res Ammoniak gefillt und der Nxederscblag wie in Nr. 12
behandelt.

Der Niederschlag von phosphorsaurer Kalk- und Talk-
erde wird in der kleinsten Menge Salzsiure aufgelést und
die Kalkerde durch neutralés oxalsaures Kali gefillt. Man
lisst den Niederschlag unter gelinder Digestion sich abse-
tzen und neutralisirt dann die dariiber stehende klare Fltis-
sigkeit vorsichtig mit kohlensaurem Kali, um den in der
frei gewordenen Oxalsiure aufgelosten oxalsauren Kalk zu
fillen, der erst, nachdem er sich ganz abgesetzt hat, abfil- -

L3
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trirt werden darf. Aus der vom Niederschlage abfiltrirten
Flissigkeit, welche alle " Phosphorsdure und die Talkerde
enthiilt, wird letztere dwrch Ammoniak als phosphorsaure
Ammoniak-Talkerde geféllt und der Niedersthlag wie .in
Nr. 6 behapdelt.

Aus der von diesem Nxedemchlag abfiltrirten Flﬁsmgksxt,
die freies Ammoniak enthaltgn muss, wird die Phosphor-
sure durch schwefelsaure Talkerde gefullt.

Die Knockenerde kann auch auf die Weise anplysirt
werden, dass man sio, sehr fein gerieben, mit tberschiissi-
ger verdfinnter Schwefelsiiure - ldngere Zeit bis nahe zum
Sfoden erhitzt, dann das meiste Wasser verdunstet und die
Masse mit dem doppelten Volum +absoluten Alkohols ver-
mischt, welcher die Phosphersiiure auflést. Die Masse wird
filtrirt und die schwefelsanren Salze mif Alkohel gewaschen.’
Aus diesen zieht man damm mit Wasser die schwefelsaure
Talkerde und einen Theil des schwefelsauren Kalks aus -
und trennt diese dann wie in Nr. 12. Der ungelést blei-
bende schwefelsaure Kalk wird gegliiht und gewogen. Die
Phosphorsiiure Lijsung wird mit Wasser vermischt, der Al-
kohol abgedampft und die Phosphorsiure daun wie in¥r. 6
durch schwefelsaure Talkerde und Ammoniak gefillt.

Eine dritte Méthode, die sich auf die Unloslichkeit des
phosphorsauren Zinnoxyds in Salpetersiure griindet; ist fol-
gende: Die abgewogene Knochenmasse wird mit der mehr-
fachen, genau abgewogenen Gewichismenge reinen Zinns
(Stanniols) in einem Kolben in miisig starker Salpeter-
siiure aufgelist, die Lisung zum Sieden erhitzt, verdiinnt
und das Zinnoxyd, welches alle Phosphorsiure aufgenommen
hat, abfiltrirt, gewaschen, getrocknet, geglitht und gewogen.
Was es mehr wiegt, als das aus der angewandten Zinn-
menge entstehende Zinnoxyd nach der Rechnung wiegen
miisstey ist ‘Phosphorsfure. Die Trennung der in der Lé-.
sung enthaltenen Kalk- und  Talkerde gesclneht wie in
Nr. 12,
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14, Sehwerspatll Cslestin und Gyps,
. Ba8, 8r8, und Cn§ +ol.

Durch Glithen erﬂlln-t man die Wuaermengo dewGypses.

. Dieser allein wird als feines Pulver durch Erhitzen mit
einer Lisung von kohlensaurem Natron vollstindig in koh-
lensaures Salz verwandelt; schwefelsaurer Baryt und Stron-
tian aber nur nnvollstﬁndig

Daher miissen diese Salze, fein gei'ieben, ‘mit der Hrei-
. fachen Menge kohlensauren Kali-Natron’s (8. Nr. 10) im
Platintiegel geschmolzen werden. Die. Masse wird dann in

" siedendem Wasser aufgeweicht und die kohlensauren Erden

siedendheiss abfiltrirt und ausgewaschen.

Die abfiltrirte Lisung wird -vorsichtig it Salzsinre neu-
tralisirt, die Schwefelsfure durch Chlorbarium gefilit und
mit dem Niederschlage verfahren wie in Nr. 3. -

"Die kohlensauren Erden werden in verdfinnter Salpeter-
siiure aufgeltst, mit der Veorsicht, dass eine genaun neutrhle

Losung erhalten werde, diese Losung wird -dann in einem - )

verschliessbaren Xolben vollstdndig zur Trockne verdumstet,
Die Salzmasse wird ' hierauf mit ungefihir dem doppelten
Volumen absoluten Alkohols tibergossen nund verschlossen
lingere Zeit und unter fterem Schiitteln, aber ohne Witrme,
damit stehen gelassen. Deér Alkohol ldst allein die- pnlg:-
tersaure Kalherde anf: Die Masse wird ahfiltrirt und die
beiden ungelosten salpetersauren Salse mit absolutem Al-
kohol und‘ wohl bedeckt ausgewaschen.

" Die Alkohollbsung wird mit Wasser verdiinnt, der meiste
‘Alkohol verdunstet und die Kalkerde dann wie in Nr. 12
mit oxalsaurem Ammoniak gefillt.

Das Gemenge von salpetersautem Baryt und Strontian
wird in wenigem Wasser geltst, und die Baryterde durch
ﬁ'h!ch bereitete Fluorkieselwasserstoffsure, die man’ mit ei-
nem gleichen Volumen Alkohol vermischt hat, geﬁﬂlt. Das
Fluorkieselbarium wird auf einem gewogenen Filtrum . abfil-
trirt, mit schwachem Wemgemt dusgewaschen und getrocknet.
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Die davon sbfiltrirte Strontianlésung wird mit Schwefel-
sitlure versetst, sur Trockne verdunsfet, die schwefelsaure
Strontianerde gegliht und gewogen.

Hat man Kalk upd Baryt allein zu trennen, so wird
die Losung bedeutend verdtinnt und ‘die Baryterde durch
Schwefelsaure, die Kalkerde, nach dem Neutralisiren mit
Ammonisk, durch oxalsaures Ammom%kqgeﬂillt '

Zur Trennung von Baryt und Strontian kann man auch
das neutrale chromsaure Kali anwenden, wodurch allein
der Baryt als chromsaures Salz gefillt wird, welches man
nach dem Auswaschen und Trocknen gliht und wiigt. Die
Losung der Salze muss aber vollkommen neutralisirt und
bedeutend verdiinnt sein. Der Strontiagn kann dann durch
neutrales kohlensaures Ammoniak gefiillt werden.

15. Thonerde - Alaun,
KB+ K185+ 2488,

Eine abgewogene Menge des reinen.Salzes wird in Was-
ser gelést und die Schwefelsure durch Chlorbarium gefillt.

Aus der vom schwefelsauren Baryt abfiltrirten LYsung
wird die Thonerde nebst dem tiberschiissig zugesetaten Baryt
durch mit Ammoniak neutralisirtes kohlensaures Ammoniak
gefiillt. Nach lingerem Erwiirmen.ywird der Niederschlag
abfiltrirt, die Fliissigkeit abgedampft und die Salzmasse bis
sur Verfliichtigung des Salmiaks erhitst. Der schwach ge-
glithte Riickstand ist Chlorkalium.

Der gemischte Thonerde-Baryt-Niederschlag wird in
verdiinnter Salzsiiure gelost und die Baryterde durch Schwe-
felstiure gefillt.

Aus der vom schwefelsauren Baryt abfiltrirten I‘lﬁsslg-
keit wird' die Thonerde durch kohlensaures Ammoniak oder
am besten durch Schwefelammonium gefillt, wodurch sie
vollstindiger gefillt wird als durch kaustisches Ammoniak.

Das gefillte Thonerdehydrat wird vollstindig ausgewa-

: 2
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schen, am besten mit heissem Wasser, vollstindig getrock-
net und zur Austreibung des Wassers bis gum starken Glii-
hen erhitzt.

Der Wassergehalt des Alauns wird durch den Verlust
ausgedriickt. Man kann ihn auch direct bestimmen durch
vorsichtiges, sehr langes, zuletzt bis zum schwachen Glii-

hen gesteigertes Erhiteen.

16. Eisenoxyd - Ammoniak - Alaun ),
NH*S + FeSs 1 248

In starker Glihhitze wird das Salz vollstindig zersetzt
und hinterliisst reines Eisenoxyd.

Zur Bestimmung des Ammoniaks verfihrt man wie in

Nr.5. und zur Bestimmung der Schwefelsiiure wie in Nr. 3.

Aus einer anderen Menge des in Wasser gelosten Sal-

zes kann das Eisenoxyd, zur Controle, durch Ammoniak

gefillt werden. Das gefiillte Hydrat wird gewaschen, ge-

- trocknet und gegliiht.

17. Tbonerdé - Chrom - Alaun ™),
K§+é"} 85241,
Al

Die Schwefelséure wird durch Chlorbarium gefillt wie
in Nr. 3. )

*) Man digerirt gepulverten Roth- oder Brauneisenstein mit
concentrirter Schwefelsiure, lost das gebildete weisse schwefelsaure
Salz in Wasser, mischt schwefelsaures Ammoniak hinzu, filtrirt
und lisst krystallisiren.

*) Man vermischt 3 Th. feingeriebenes zweifach - chromsanres
Kali mit 15 Th. Wasser, mischt allmilig, so dass keine Erhitzung
eintritt, 1 Th. conc. Schwefelsiure hinzu und leitet dann in die
Flissigkeit, indem man sie von Aussen abkihlt und nie iiber 40°
" warm werden Misst, so lange schwefligsaures Gas bis sie schwach
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* Aus der abfiltrirten Flissigkeit werden Thonerde, Chrom-
oxyd und tiberschiissiger Baryt durch mit kaustischem ver-
mischtes kohlensaures Ammoniak gefdllt. Erst nach lin-
gerer Digestion wird der Niederschlag abfiltrirt und voll-
kommen ausgewaschen.

Die Fliissigkeit davon wird abgedampft, der Salmiak
verdampft und das zurtickbleibende Chlorkalium im bedeck-
ten Tiegel gelinde gegltiht.

Der gemengte Niederschlag wird getrocknet und ge-
gliht und mit etwa dem doppelten Gewicht kohlensauren
Natrons und eben so viel Salpeter im Porzellantiegel ge-
schmolzen, wodurch alles Chrom in chromsaures Kali ver-
wandelt wird. Dieses wird mit Wasser ausgezogen und der
Riickstand von Thonerde und kohlensaurem Baryt vollkom-
men ausgewaschen.

Die Lisung des chromsauren Alkalis wird vorsichtig mit
tiberschiissiger Salzsiiure und darauf mit etwas Alkohol ver-
setst und erhitzt, bis sie rein smaragdgriin geworden ist.
Das Chromoxyd wird dann noch heiss durch kaustisches
Ammoniak gefillt, gewaschen, getrocknet, gegliht und
gewogen. ' :

Das Gemenge von Thonerde und kohlensaurem Baryt
wird in Salssiure geldst, die Baryterde durch Schwefel-
siure und die Thonerde nachher durch Schwefelammonium
gefillt (8. Nr. 15).

18. Phosphonjsiiure und Thonerde.

» 1, Man lbst die geglithte und gewogene phosphorsiu-
rehaltige Thonerde in concentrirter Salzsiiure auf, figt so

darnach riecht. Nach einiger Zeit bilden sich darin Ooctaéder von
reinem Chromalaun, die man fir sich nehmen kann. Die Multer-
lauge vermischt man mit dem gleichen Volum einer bei 40° gesiit-
tigten Ldsung von Thonerde- Alaun, worauf danp das gemischte
Salz in hellcren Oclaédern anschiesst.

2 *
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viel Weinsiure himzu, duss bei nachheriger Ubersittigung
mit Ammonisk 'ni¢hts ‘gefillt wird und ‘mischt dann Salmiak
und 'schwefeliaure Twikerde ‘hingu. -Der Niederschlag von
phosphorsaurer Ammonisk-Talkerde witd damm wie in Nr. 6.
behandelt. Gewdhnlich enthilt er ein ‘werig Thowerde, die
durch abermalige Auflysung, Vermischung mit Weinsiiure
tnd Fiallung mit Ammonisk ‘abgeschieden werden ‘kann.

2. Die durch Ammoniak gefatite phosphorsiaréhaltige
Thonerde ‘witd in keutischer Natronlauge “geltst, ‘aus der
verdtinitén L3sung die Phosphorstiure. dur¢h Chlorbarium
" oder’ Barytwastér als phosphorsaurer Baryt' gefullt, das Ge-:

menge”von ‘Neusm ' mit Natronlauge vetsetst, ‘damit bis nahe
zum Bieden- érhitzt und die Fliissigkeit, welche die Thon-
erde enthalt, abfitrirt. Letztere wird dann, nach Séttigung
des Alkalis mit Siure, wie in Nr. 15 geflit.

Dér ‘Baryt-Niederschlag 'wird ‘in Sulzsiure gelést und
‘aus ‘@ér 'Aufiosung die Barytérde durch Schwefelséiure und
nadlitfbr ‘die Phosphttréfiure dureth schwefelsaure ‘Talkerde
"tind 'Aininonidk ‘gefuilt.

3. 'Man 13st dén’ frisch gefaltten Thonérde-Niederschlag
in der kleinsten erforderlichen Menge kaustischen Natrons,
verdtinnt, “eyliitst zam ‘Sieden und- fiigt eime Lisang von
kieselshurtm "NatronHiizn, ‘8o laiige noch ein Niederschlag
von kieselsiirer THonerde 'éntsteht. @uletst mischt man
zur Fillung aller Kiesclsiure concentrirte Salmiaklésung
hinzu, erhitst nochmals zum Sieden und filtrirt. Aus der
Lbsung wird die Phosphorsiure durch Ammoniak und Talk-
erdesalz gefullt.

Die kieselsaure Thonerde wird mit coneentrirter Salzsiiure
gzersetzt, die’ Masse im Wasserbade zur T¥ockne verdunstet,
der Riickstand mit Salzsiure benetzt, mit Wasser das Thon-
" erdesals ‘ausgezogen und die. Thonerde durch kohlensaures
Ammoniak - gefilit.

4. Die géwogene phoaphoudmhduge ‘Thonerde wird
“in concentrirter Sulpetersfure gel¥st und 'in dieser Lisung
dann in der Wirme ein genau ‘abgewogenes gleiches Ge-



21

wicht von reinem Zinn (Stanniol) anfgelsst. Dije Masse wird
dann mit Wasser verdtinnt, zum Sieden erhitzt und das
Zinnoxyd, welches alle Phogphorsiiure anfgqnon;mex‘;‘ hat,
. abfiltrirt, gewaschen und geglilht. Was es mehr wiegt, als

es nach der angewandtep Zinnmenge wiegen sollte, ist Phos-
phorsiiure. Die Thonerdg wird dapn, qus dex Losung dm:qh
Schwefelammonium gefi]ls.

Oder man versetzt die Auflispng, der Mhomumn

Thonerde mit Zinnchlorid, erhitzt zym Sieden und fallt dapn
alles Zinnoxyd mit aller Phosphorsiiurg durch, sghwefglsan-

res Natron aus. — Die Genauigkeit diesgy Methode ist
noch nicht bestiitigt. Bei Gegenwart von Eisenoxyd wiirde
ein Theil davon mit niederfallen. -

19, Thonetda und Eisemoxyd

Das Gemenge beider wird in Salzsfure aufgelssy, die
meiste iberschtissige Skyre shgedampfy wad wit einem Uber-
schuss von reiner Kalilauge vermischt ynd Memxochen
erhitst. Hierbej wird die Thongrda sulgpltet, dap Eisen-
oxyd blejbt dunkelbraun zurfick. Die Lgsung wird abfil-
trirt, mit Salzsiure iberpittigt und dip Thonerde dayp durch
Schwefelammonium gefillt.

Das Eisenoxyd, weil es kalihpltig ist, m;q in Salas&m
gelvst und durch Ammoniak wieder gefylit.

Diese Trennungs-Methade ist picht sicher upd meist bei
einmaliger Behandlung nicht vollstipdig. . Resser jgt es die
saure Losung zum Sieden su erhjtzen, zur Reduction des
Eisenoxyds zm Oxydul mit schwefligsaurem Natron zp ver-
setzen, mit kohlensaurem Natron zu neutralisiren und dann
kaustische Natronlauge im Uberschuss zugusetsen und damit
zu kochen, bis der Niederschlag schwarz und pulverig ge-
worden ist. _

Die Fliissigkeit wird dann abfiltrirt, mit Salzséiure schwach

——— -
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tbersiittigt und die Thonerde durch Schwefelammonium
gefullt.

Eine andere Trennungsmethode besteht darin, dass man
tiber das gefillte und geglihte Gemenge auf einem FPor-
gellanschifichen in einem Porzellanrohr bei starker Glith-
hitze einen Strom von getrocknetem Wasserstoffigas leitet
und die Masse im Gasstrom erkalten lisst. Schon aus dem
Gewichtsverlust erf{hrt man die Menge des KEisenoxyds.
Zur Controle wird aus der Masse das reducirte Eisen mit
sehr verdtinnter Salpetersiure ausgesogen und die wuriick-
bleibende Thonerde gewogen. :

20. Phosphorséure und Eisenoxyd.

Um Phosphorskure von Eisenoxyd su tremnen, glitht
man dasselbe mit dem gleichen oder mehrfachen Gewicht
kohlensauren Kali-Natrons (Nr. 10), siebt die Masse mit
Wasser aus, tibersiittigt mit Salzsliure, dann mit Ammoniak
und fillt die Phosphorsiure durch schwefelsaure Talkerde.
Das zurtickbleibende Eisenoxyd enthiilt Alkali gebunden.

Oder man 18st das phosphorsiurehaltige Eisenoxyd in
Salzsiiure, f¥lit mit Ammoniak, vermischt und digerirt die
ganze. Masse mit iiberschiissigem Schwefelammonium, so
dass alles Eisenoxyd in Schwefeleisen verwandelt wird, und
filtrirt die Fliissigkeit, wenn sie nicht mehr griin, sondern
rein gelb ist, ab. Die Phosphorsiure wird daraus unmit-
telbar durch schwefelsaure Talkerde gefillt.

Zur genauen quantitativen Trennung von wenig Phos-
phorséiure von vielem Eisenoxyd wird das Eisenoxyd in

*) Zu Uebungsanalysen bereilet man phosphorsaures Eisenoxyd
durch Fillung von Eisenchlorid mit phosphorsaurem Natron. Oder
man bereitet ein Gemenge von Phosphaten durch Fillung der ge-
mischien Lésungen von Eisenchlorid, Chlorcalcium, Chlormagne-
sium und Manganchloriir.
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Salzsiure aufgelost, die Lisung zum Sieden erhitzt und so
lange mit schwefligsaurem Natron versetzt, bis ihre Farbe
hellgriin geworden, also alles Eisenoxyd in Oxydul -ver-
wandelt ist. Sie wird dann gekocht, bis sie nicht mehr
nach schwefliger Sidure riecht, mit kohlensaurem Natron
neutralisirt und, zur Bildung von etwas Eisenoxyd, mit
ganz wenig Chlorwasser versetazt, dessen Menge von der
“der vorhandenen Phosphorsiure abhingt. Hierauf wird sie
mit einem Ueberschuss von essigsaurem -Natron vermischt,
wodurch das phosphorsaure Eisenoxyd sich als weisser Nie-
derschlag abscheidet. Man setzt nun tropfenweise mehr
Chlorwasser hinzu, bis die Fliissigkeit rothlich geworden
ist, erhitst szum Kochen, wodurch sich der Niederschlag an-
sammelt, und filtrirt jhn ab. Aus dem Niederschlag zieht
man die Phosphorsiure, wie oben mit Schwefelammonium aus.

Oder man lost ihn in Salzsiure, kocht mit schweflig-
saurem Natron, mischt Natronlauge im Ueberschuss zu,
kocht, bis der Niederschlag in schwarzes Eisenoxyd-Oxy-
dul verwandelt ist' und filtrirt dieses ab. Die Losung wird
mit Siure tbersiittigt und die Phosphorsiure dann wie oben’
gefillt,

1. Eisenglanz, ¥, und Brauneisenstein, ¥o?is.

Zur Bestimmung des Wassers werden ganze abgewo-
gene Sttickchen von Brauneisenstein im Platintiegel lingere
Zeit zum Glithen erhitzt. Decrepitirt das Mineral, so muss
es zuvor fein gerieben werden. '

Zur Bestimmung des Sauerstoffgehaltes werden die gé-
glihten Stiickchen oder auch Stiickchen von Eisenglanz in
einer gewogenen Kugelrshre von schwer schmelzbarem Glas
und mit moglichst kleiner Kugel abgewogen und in einem
dariiber geleiteten Strom von getrocknetem und arsenikfreiem
Wasserstofigas so lange zum Gliihen erhitzt, als noch Was-
ger gebildet wird. Das. Erhitzen muss bei der hdchsten
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Temperatur geschehen, die mit der Spmtwslainpe hervorzu-
bringen ist, weil sonst das reducirte’ Risén nach dem Er-
kalten an der Luft sich wieder oxydiren und selbst ent-
stinden kann. Am sichersten ist es dié Reduction in einem
in ein Porzéllanrohr gestellten Porzellanschiffchtn mit An-
wendung- von Kohlenfeuer vorsxunehmen.

Das reducirte Eisen wird in Salzsiiure a.ufgelbst. Kie-
selsiure, die in vielem Brauneisenstein énthaltér ist, bleibt
dabei zurtick und kann gewogén werden:

22. Magneteisenstein”,
Fe FPe.

Zur Bestimmung der mit dem Eisen verbundenen Sauer-
stoffmenge wird das Oxyd-Oxydul durch Wasserstoffigas re-
ducirt wie in Nr. 21.

Hat man bloss Eisenoxyd-Oxydul ohne andere Bestand-
theile, so findet man den ganzen Eisengehalt dadurch, ddss
man die Substans in Salzsiure lost, etwas chlorsaures Kali
gumischt und erhitet, um alles Chlortir in Chlorid zu ver-
wandeln, und dann das Eisenoxyd durch Ammoniak fillt,
auswiischt, trocknet, glitht und wiigt.

Sind andere Bestandtheile vorhanden, so ermittelt man
die ganze Menge des Eisens auf folgende Weise: Die
Substanz wird in einem Ueberschuss von Salzsiiure aufge-
lost, durch chlorsaures Kali alles Chloriir in Chlorid ver-
wandelt und durch Kochen vollstindig alles freie Chlor aus-
getrieben. Die Losung wird dann mit so viel Wasser ver-
diinnt, dass sie iiber die Hilfte den Kolben anfiillt. Hier-
auf bringt man einen blanken gewogenen Streifen von Ku-
pferblech hinein, verschliesst den Kolben mit einem mit ei-
ner engen Glasrbhre versehenen Kork und erhitzt die Flis-
sigkeit zum Sieden. Man erhiilt sie darin so lange, bis die

*) Von dhnlicher Zusammensetzung ist der Glihspahn.
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dunkelbraune Farbe, die sie anfinglich' ammimmt, in eine
blass gelblich' gitine tibergogangen ist. Sie entlsit nun, in
Folge der Bildung vor' Kupferchlortir, alles: Biven zu. Chlo-
riir reducirt. Das Exde der Glasrohre wird dimn luftdieht
- verschlosseti und die Fliissigheit: etwas ervholten: gelassen.
"Dann fiillt man dext' Kolben mit Heissern: Wasser an, glesst
die Flissigkeit vom' utigeldsten Kupfer aly, witveht dieses
zunlichst mit verdiinnter Salssiiwre, dan’ wiederholt mit
Wasser ab, und trocknet und' witst e4.— Es verhiilt sich
das Atomgewicht des Kupfers zti den des® Eisens; wie die
aufgeloste Menge Kupfer zu der gesuchten Menge des Risens.

Um direct den Gehalt an Eisenoxydul und Eisenoxyd
in einer Verbindung zu bestimmen, muss dieselbe in Salz-
giure lbslich sein. Man -verfihrt auf folgende Weise:
Man 198t die Substanz in einem mit Kohlensiiuregas gefiill-
ten, - verschlossenem Gefiiss in einem Ueberschuss von con-
centrirter Salzdiure auf, fillt das Gleflss fast ganv mit aus-
gekochtem Wasser an, stél einen gewogeten Kupferstrei-
fen himein. tind stellt es wol? verschloswéw in Wasser, das
allmglig zum Sieden erhitzt wird, worauf wie oben verfah-
ren tnd gemc!met wird.

Oder dié #bgewogdhe Dubstans wird i eino Flasche ge-
goben, veiscllossert mit cinein Kork, dwrch welchem eime
Zuleittings- thd AMétthngs-Rolite #nd susserdem ecime bis
zum Boden fiiliretide Trichterrohre gesteckt wt, und die
Flasche mit Kohlensfuregas gefillt. Duich die Trichter-
rohre wird alsdaii Sal#skuré sugegeben tind die Aufidsung
durch Wirie untefsttitzt, itiden indan fortwilrend das Gas
durch den Apparit stromen ldsst. Die Auflosung wird als-
dann duich die Ttichterrbhre it ausgekochten Wasser
verdiinnt und Hhierauf ddich dleselbe allmilig mit Wasser
zur Milch angeriilitter Eohlétisdurer Baryt sugagossen; hier-
durch wird alles Eisenoxyd gefillt, wihtend alles Oxydul
aufgeltst bleibt. Nachdem die Fldssigkeit sich klar abge-
schieden hat, wird sie durch die Ableftungsrshve vom Nie-
derschlage decanthirt, dieser #iochmals mit Wasder vermischt,
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wieder klar decanthirt, und der Niederschlag damn rasch
auf ein Filrum gebracht und rasch und unter Abhaltung
der Luft vermittelst der Wasachflasche mit ausgekochtem
wieder erkaltetem Wasser ansgewaschen.

Der eisenhaltige Niederschlag wird in verdiinnter Salz-
sure gelist, die Baryterde durch Schwefelsiure, da.s Fi-
senoxyd dann durch Ammoniak ausgefillt.

Die Fliissigkeit, welche das Eisenoxydul enthiilt, wird
mit Salzsfure und chlorsaurem Kali versetzt, durch Ab- .
dampfen concentrirt, die Baryterde durch Schwefelsiiure und
das entstandene Eisenoxyd durch Ammoniak gefklit.

23. Spathensenstem,
FeC hiiufig verbunden mit MnC, Caé und MgC.

I. Die beste Methode der Analyse, besonders anwend-
bar bei nicht grossem Mangangehalt, ist folgende: Das ge-
trocknete und abgewogene Mineralpulver wird in Salzsdure
unter allmiligem Zusatz von Salpetersiiure oder chlorsaurem
. Kali mit Hiilfe von Wirme aufgelist, so dass alles Eisen-
oxydul sicher in Chlorid verwandelt wird. Die Losung, die
noch sauer sein muss, damit sich Salmiak bilden kann, wird
verdiinnt und allmilig so lange mit verdinntem Ammoniak
neutralisirt, bis sie eine dunkel braunrothe Farbe angenom-
men hat und eine kleine Menge Eisenoxydhydrat gefillt
worden ist. Hierauf wird alles Eisenoxyd durch neutrales
bernsteinsaures Ammoniak niedergeschlagen. Manganoxy-
dul, Kalk und Talkerde bleiben aufgelost. Das gefiillte
bernsteinsaure Eisenoxyd wird rasch abfiltrirt, mit kaltem
Wasser susgewaschen, getrocknet und in einem Porzellan-
tiegel allmiilig unter vollem Luftzutritt zum Glihen erhitzt,
bis e in reines Eisenoxyd verwandelt ist.

Die davon abfiltrirte Fliissigkeit wird mit Salasiure
" schwach sauer gemacht, zur Trockne .verdunstet und bis
zur Verfllichtigung der Ammoniaksalze erhitzt, -
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Der Riickstand. wird damm, unter Zusatz von etwas Salz-
- shure, in wenigem Wasser geldst, die Losung mit Chlorgas
gesiittigt und das Mangan durch Ammoniak als Oxydhydrat
gefiillt. Die Fliissigkeit wird rasch davon abfiltrirt, so dass
sich nicht kohlensaurer Kalk niederschlagen kann, und das
ausgewaschene Oxyd nach dem Trocknen gegliiht, wodurch
es in braunes Oxyd-Oxydul verwandelt wird. .

Kalk und Talkerde werden dann aus der Fliissigkeit
wie in Nr. 12 ausgeschieden.

Oder man fillt aus der von Eisenniederschlage abfiltrir-
ten Fliissigkeit das Mangan durch Schwefelammonium, filtrirt
das Schwefelmangan rasch ab, lést es in Salzsiure, dunstet
allen Schwefelwasserstoff ab und fillt es in der Wirme
durch kohlensaures Natron als kohlensaures Manganoxydul,
welches nach dem Glithen braunes Oxyd-Oxydul hinterltsst.

Aus der vom Schwefelmangan abfiltrirten Fliissigkeit
werden Kalk und Talkerde wie in Nr. 12 gefillt.

II. Man verdiinnt die saure Auflosung mit sehr vielem
Wasser, neutralisirt sie allmilig unter bestindigem Umrith-
ren bis zum Rothwerden mit kohlensaurem Natron und tropft
dann von diesem so lange mehr hinzu, bis alles Eisenoxyd
ausgefillt ist. Die anderen Basen bleiben in der freien Koh-
lenséiure aufgeldst. Das Mangan wird dann am besten durch
unterchlorigsaures Natron ohne Wirme gefillt.

III. Bei grosserem Mangangehalt wird die Auflsung,
die sicher alles Eisen als Chlorid enthalten muss und nicht
zu sauer sein darf, allmilig mit kohlensaurem Baryt ver-
setzt. Hierdurch wird allein das Eisenoxyd gefillt. Nach-
dem man einen kleinen Ueberschuss von Baryt zugesetzt
und die Flissigkeit gut damit umgeriihrt hat, wird sie ab-
filtrirt. Der- ausgewaschene Niederschlag wird in verdtinn-
ter Salzsiiure aunfgeldst, der Baryt durch Schwefelsiure und
das Eisenoxyd dann durch Ammoniak gefillt.

-Aus der Fltssigkeit, welche die drei anderen Basen
enthilt, wird zuerst der aufgeléste Baryt durch Schwefel-
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siure ausgefillt, und zur Trennung der Basen dann wie in
Nr. 12. verfahren,

IV. Man verdiinnt: die wie in I. erhaltene Aufliisung,
neutralisirt sie, bis sie tief braunroth gewerden ist, mit -koh-
lensaurem Natron, vermischt sie dann mit einer gesiittigten
Lisung von essigsawrem Natron und erhitst sam Sieden.
Hierdurch wird allein des Hisenoxyd und dieses vollstindig
gefallt.

Die abfiltrirte Fliissigkeit wird mit kohlensaurem Natron
neutralisirt, mit unterchlorigsaurem Natron (welches Natron-
Bicarbonat enthklt) vermischt und bedeckt 24 Stunden lang
stehen gelassen, wodurch das Mangan als Oxydhydrat ge-
fillt wird, weleches man. nach dem Glihen als Oxyd-Oxy-
dul wiigt. ‘

Aus der davon- abfilirirten Flilssigkeit werdenXKalk und
Talkerde wie oben geschieden.

24. Raseneisenstein,
¥Fe mit Mn, Al, Ca, Mg, Si, f‘, &8

Soll nur der Eisengehalt bestimmt werden, so wendet
man das Verfahren mit Kupfer wie beim Magneteisenstein
an, oder man macht die Schmelzprobe. . Die vollstindige
Analyse geschieht auf folgende Weise:

1. Das bei 100° getroeknete Mineral wird geglii.ht und
dadurch der Wassergehalt bestimmt.

2. Eine ungeglithte Portion; nur griblich zerrieben,
wird in Salzsiure geldst, im Wasserbade vollstindig sur
Trockne verdunstet, die Masse in schwacher warmer Sals-
siiure geltst und Sand und Kieselsiiure abfitrirt. Letstere
kann nach dem Glithen und Wigen durch Kochen mit koh-
lensaurem Natron vom Sand getrennt werden.

3. Die salzsaure Ldsung wird, sur Reduction des Ei-
senchlorids - zu Chloriir und der Arseniksiiure su arseniger
S#ure, mit schwefligsaurem. Alkali gekoeht, bis sie nicht
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mehr riecht und dann das Arsenik durch Schwefelwasser-
gas als Bchwefslarsenik gefiillt. Dieses euthillt zuweilen eot-
was [ Kupfer.

‘4. - Dio -Fltssigkeit -wird bis zur .volstindigen Vega-
gung des-Schwefelwasserstoffs .gekocht, mit kohlensaurem
Natron gefiillt, mit iiberschiissigem kaustisohem Natron ver-
setst und damit- gekocht, bis der Niederschlag pulverig ge-
worden ist.

5. - Die Fliissigkeit wird davon abﬁltmt. Bie enthalt
alle 'Fhonerde -und einen Theil der Phosphorsiure, deren
Tremang wie in Nr. .18 .geschieht.

6. Der Niederschlag, bestehond aus Eisenoxyd-Oxydul,
‘kohlensatrem Manganoxydul, koblensaurer .und phosphor-
saurer Kalk- und Talkerde, wird in heisser Salpetersiure
geldst, -die Lsung so weit-wie .miglich mit kohlensaurem
Natron neutralisirt, mit essigsaurem Natron vermischt und
gekocht. Hierdurch wird alles Eisenoxyd mit aller Phos-
phorsiiure abgeschieden. Zur Trennung beider wird der
Niederschlag wie in Nr. 20 behandelt.

7. Die abfiltrirte Fliissigkeit enthilt das Manganoxydul
und die Kalk- und TFalkesde, : die - wie in Nr. 23 getrennt
werden. :

"25. "“Sthwefclvaures: Kepferoxyd,
“CuB 4 5H.

Zur Asslyse ist .das Balz durch Umkrystalhsn'en zu
reinigen.

‘Zur Bewtimmung des Wassergehaltes wird eine abgewo-
gene Mange des trocknen. und feingeriebenen Salzes so lange
bei- ungefithr 2000 erhitat, bis es vollkommen weiss gewor-
‘den' ist- und. nichts .mehr an Gewicht verliert.

-8 wird--hierauf. in Wasser geltst und die Schwefelsiure
dareh Ohlorbarium gefillt, .indem man so verfihrt, wie in
‘Nr. 8. angegeben ist.
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Zur Bestimmung des Kupfergehaltes wird eine andere
abgewogene Menge Sals in der 50 bis 100fachen Gewichts-
menge Wassers in einer Schale oder einem weithalsigen
Kolben aufgelést, sum Sieden erhitzst und das Kupferoxyd
"durch kaustisches Kali, welches in nicht zu grossem Uber-
sechuss zugesetst werden darf, gefiullt. Der braumschwarse
Niedersehlag wird abfiltrirt, mit heissem Wasser gewaschen,
getrocknet und gegliiht.

Um den Sauerstoffigehalt im Kupferoxyd zu finden, fiillt
man eine frisch geglithte Portion in eine tarirte Kugelrihre,
wiigt sie und leitet dann tiber das Oxyd einen Strom von
arsenikfreiem Wasserstoffgas, indem man die Kugel iber
der grossen Spirituslampe gum Glihen erhitst. Wenn sich
. kein Hauch von Wasser mehr bildet und das Oxyd voll-
stindig zu reinem Kupfer reducirt ist, liset man es in dem
Gasstrom erkalten und wigt, nachdem sich das Wasserstoff-
gas in der Rshre gegen Luft ausgewechselt hat.

: 25. Kupferkies,
Eufe.

Das gepulverte Mineral wird in einem geneigt gehalte-
nen Kolben nach und nach mit concentrirter Salpetersiiure
in kleinen Antheilen tibergossen und spiiter damit so lange
erwirmt, bis entweder alles aufgelost ist oder bis die Me-
talle nebst einem Theil des Schwefels aufgeldst sind und
der unoxydirte Schwefel in ein rein gelbes Pulver oder in
geschmolzene klare Tropfen verwandelt ist. Die Fltissigkeit
wird dann mit Wasser verdiinnt und im letsteren Falle von
dem Schwefel abgegossen, der vollstdndig abgewaschen, in
einem Porzellantiegel bei gelinder Wirme getrocknet und
gewogen wird. Er wird dann verbrannt, sur. Priffang ob
er nicht noch Metall oder Quarz u. dgl. emthklt. Ist er
pulverférmig, so muss er auf einem gewogenen Filtrum ab-
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filtrirt, ausgewaschen und bei sehr gelmder Wirme getrock-
net werden.

Aus der abfiltriten Losung wird der in S#ure verwan-
delte Antheil des Schwefels durch Chlorbarium gefillt und
der schwefelsaure Baryt wie in Nr. 3. behandelt. Das
Auswaschen mit heissem Wasser ist um so ndthiger, weil
er salpetersauren Baryt mitgefillt enthilt.

Um diess zu vermeiden kann man das Mineral a,uch in
concentrirter Salzsiiure unter allmiligem Zusatz von Salpe- .
tersfure oder von chlorsaurem Kali auflésen. -

Aus der vom Barytniederschlag abfiltrirten Losung wird
der iiberschiissige Baryt durch Schwefelsiure gefillt und in
die filtrirte Fliissigkeit ein langsamer Strom von Schwefel-
wasserstoffgas geleitet, bis sie darnach riecht. Das gefillte
Schwefelkupfer wird rasch und ohnd Unterbrechung auf ei-
nem getrockneten und gewogenen Filtrum abfiltrirt und mit
schwefelwasserstoffhaltigem Wasser vollstiindig ausgewaschen.

Es wird dann bei 2000 im Trichter getrocknet, gewo-
gen, ein bestimmter Theil davon in eine gewogene Kugel-
réhre gebracht, darin gewogen und in einem Strom von
Wasserstoffgas erhitat, bis es keinen Schwefel mehr ver-
liert. Es wird dadurch in Cu?8 verwandelt, welches die-
selbe Menge Metall enthilt wie das Kupferoxyd. Das er-
haltene Gewicht wird dann auf die ganze Menge von Schwe-
felkupfer berechnet.

Oder man liésst das Filtrum mit dem mcht gewogenen
Schwefelkupfer auf dem Trichter trocknen, lsst das Schwe-
felkupfer ab, schiittet es in ein Becherglas, verbrennt das
Filtrum vollstindig, gibt die Asche zu dem Schwefelknpfer
und oxydirt dieses durch Kunigswasser, bis der Schwefel
rein gelb abgeschieden ist. Aus der davon abfiltrirten Lo-
sung wird das Kupferoxyd wie in Nr. 24 heiss durch kau-
stisches Kali gefillt, geglitht und als Oxyd gewogen.

Die vom Schwefelkupfer abfiltrirte Ldsung, welche das
Eisen als Oxydul enthilt, wird in einem Kolben bis nahe
gum Sieden erhitzt oder nithigenfalls auch durch Eindam-
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pfen concentrirt und wihrend dessen nach und pach etwas
chlorsaures Kali zugegeben, bis alles Eisenoxydyl.in Oxyd
verwandelt ist. Es wird higranf durch kaustisches Ammo-
niak gefillt, gawaachen, ,getrockmet and gagliht.
Ungeachist . der Lbslichkeit . des ; Kupferaxyds jn kansti-
schem .Ammoniak kenn man es durch dieses nicht vom Ei-
senoxyd genau teennen, .weil .mit  digsem . besriightlich viel
Kupferoxysd, wnanssiehhar dwrch Ammepiak, mitnigderfyllt.

7. Zitkblende,
Zn 8.

" - Die Auflieung gesehioht -gans.so,.wie beim Kupferkies
angegeben ist -Ias Mineral -muss ,sehr fein gerighen und
" die -S#ure .sohr eomesntrirt..sein.
" Nachdem mandie .gehildete .Schwefelsiure durch Chlor-
barinm -ausgefillt wnd den tiberschiissigen Baryt .wieder ent-
fesnt. hat, wwied dieLiisugnituﬂchwefelmutaﬂ‘gu ge-
-alittigtsnr . Ridlung. cines tfiers-vorkammenden. klainen. Ge-
haltessan KnpfencunduKadmium. Ier . abfiltriste .anagowa-
schone :Niedessshlagy wird- mit » dem : Filtram .inBalpetepsiiure
gelist, die Lideung, mit diberschisaigem Kali und.daraunf..mit
8o viel. Cyanwassemstoffaslure. vensetat , - bis. siech - der ,Nieder-
schlag wieder aufgeldst hat. Aus dieser Lésaung.wgn Ka-
linmkupfer- ;und Kalinmkadmium-Cyaniir wird des Kad-
minm ' dureh -« Sohwafelwassaretofigas ; gofillt, (wibrend das
Kupler- sufgeldst: -blaibt. Diese Lisung.wird dann,mit. Ka-
nigewsaser-gekooht ,ynd .-das Kupferoxyd . heiss,dureh, Kali
gefillt. Die Behandlung des- Sohwafelhdmlw ,sighe. bei

Zink und-Kadmiuwm. -
Die, .erate, Flijssigheit, welche das, zmk _und, gewthplich

ein Wem‘ngm-eantauWirdfmm Siﬂd@n etl\iﬁlt, -;mitzet‘
was antarchlorigsanrem Natron versetzt, pm, .dag Kisen hoher
zu, oxydiren, and.dann mit ginem Uphergghngs. von Ammo-
niak vermischt, bis alles Zinkoxyd wieder aufgelost und das
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Eisenoxyd . gefiillt ist, welches ausgewaschen und gegltiht
wird. Es kann so nicht ganz frei von Zinkoxyd erhalten
werden.

_Aus der abfilirirten Liis\mg wird das Zink durch Schwe-
felammonium gefiillt. Der Niederschlag darf nicht eher ab-
filtrirt werden, als bis er sich ahgesetzt hat. Er wird unter
Zusatz von etwas Schwefelammenium ausgewaschen und
noch nass (sammt dem Filtrum) mit cemcentrirter Chlor-
wasserstofisiiure digerirt, die Lisung abfilirirt und im Sie-
den das Zinkoxyd durch kohlensaures Natron gefillt. - Nach
dem Waschen und Trocknen wird der Nnedersdﬂag geglitht
und als reines Zinkoxyd gewogen.

Schiirfer trennt man das Eisenoxyd vom Zinkoxyd durch
bernsteinsaures Alkali, indem man ganz- so wie in Nr.23
verfdhrt, oder durch kohlensauren Baryt (pag.37), Wollte
man die Lisung, wie man vorgeschlagen hat, mit essig-
saurem Natron versetzem, wodurch Eisen und Zink in
essigsaure Salze verwandelt .werden, und dann Schwefel-
wasserstoffigas einleiten, so wiirde aicht allein das Zink,
sondern auch das Eisen.gefillt werden.

28. Galmei,

200,

Der gemeine Galmei enthilt meist kleine Beimengungen
von Eisenoxydul, Manganoxydul, Bleioxyd, Kadmmmoxyd
Kalk- und Talkerde und Kieselsiure.

Er wird in Salzséure aufgeltst, zur Trockne verdunstet,
die Masse mit starker Salzsiiure digerirt, verdiinnt, erwirmt
und die Kieselsiiure abfiltrirt.

Die Lisung, die sauer sein muss, wird mit Schwefel-
wasserstoffgas gesiittigt und dadurch Blei und Kadmium
gefillt. 4 .

Der Nioderschlag wird mit concentrirter ' Salpetersiiure

3
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unter Zufigung von Schwefelsiure oxydirt, zur Trockne ver-
dunstet und das schwefelsaure Kadmiumoxyd vom schwe-
felsauren Bleioxyd durch Wasser getrennt. (8. Blel und
Wismuth.) :

Die vom Niederschlag abfiltrirte Lisung wird gekocht
gur Austreibung des Schwefelwasserstoffs, und etwas chlor-
saures Kali zugesetst zur Oxydation des Eisenoxyduls.
Eisenoxyd und Manganoxyd werden dann aus der Fliissig-
keit, die noch etwas freies Chlor enthalten muss, durch
tiberschiissiges kaustisches Ammoniak geflllt und wie in
Nr.23 getrennt. :

Aus der abfiltrirten Lésung wird das Zink durch Schwe-
felammonium als Schwefelzink gefillt und wie in Nr. 27 be-
handelt. - Die Fliissigkeit wird vom Niederschlage rasch
" und moglichst vor Luftzutritt geschiitzt abfiltrirt und die
Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak, die Talkerde dann
* durch phosphorsaures Natron gefdlit.

Besteht ein Galmei aus kohlensaurem und kieselsaurem
Zinkoxyd, so kann man den relativen Gehalt approximativ
dadurch finden, dass man das fein geriebene Mineral gliht
und dann mit einem Gemische von kaustischem und koh-
lensaurem Ammoniak digerirt, welches das an Kohlensiure
gebunden gewesene Zinkoxyd auflést, das- kieselsaure unge-
168t léisst.

29, Eisenvitriol mit Kupfer- und Zinkvitriol,
FoS mit CuB, Zn8 und H.

Die Losung in Wasser wird mit Salzsiure stark samer
gemacht und dann durch Schwefelwasserstoﬂ'gas das Kupfer
gefillt (S. pag. 31).

Eisen und Zink werden ‘dann wie in Nr. 27 getrennt
und bestimmt.

Auch kann man in - der Lésung das Euen mit unter-
chlorigsaurem Natron hoher oxydiren, sie dann mit kohlen-
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saurem Natron neutralisiren, bis sie dunkelroth geworden ist,
mit essigsaurem Natron vermischen und kochen, bis alles

Eisenoxyd gefullt ist. Indessen wird hierbei gewthnlich
eine kleine Menge Zinkoxyd mitgefullt.

- 30. Messing.

Man 18st es in Salzsfure auf unter allmiliger Hmzu
figung von Salpetersiure, verdinnt und f§lit das Kupfer
durch Schwefelwasserstoffgas (8. pag. 31).

Aus der vom Schwefelkupfer abfiltrirten Losung wird
der Schwefelwasserstoff durch Sieden entfernt und das
Zinkoxyd dann heiss durch kohlensaures Natron gefillt
(S. pag. 33).

Durch keinen Uberschuss von kaustischem Kali kann
Zinkoxyd vollstindig von Kupferoxyd getrennt werden.

Bei dem obigen Verfahren erh#lt man meist zu wenig
Zink, weil ein Theil mit dem Schwefelkupfer gefillt wird.
Genauer geschiecht die Trennung, wenn man die verdiinnte
Auflssung des Messings mit Ammoniak neutralisirt und fe-
stes Kalihydrat in kleinem Uberschuss zusetzt, womit man
die Fliissigkeit digerirt, bis sie farblos oder geruchlos ge-
worden ist. Das Kupferoxyd wird dann abfiltrirt und mit
heissem Wasser gewaschen. Aus der alkalischen Losung
wird das Zink durch Kochen mit koblensaurem Natron oder
durch Schwefelammonium gefillt.

Zuweilen enthilt das Messing Spuren von Zinn. Es
wird dann in heisser Salpetersiure aufgeltst, wobei das
Zinnoxyd (kupferhaltig) suriickbleibt.

Um einen hXufig vorkommenden kleinen Blelgehalt zu
finden, wird das durch Schwefelwasserstofigas gefillte
Schwefelkupfer mit rauchender Salpetersiure oxydirt, die
Masse sur Trockne verdunstet und in Wasser aufgeldst,

wobei das Blei- als schwefelsaures Bleioxyd zuriickbleibt.
3‘
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. Ist es mit Schwefel gemengt, so wird dieser weg-
gebrannt. : .o '

Oder man lgst das Messing in Salpetersiure, mischt
etwas Schwefels{ure hinzu, verdunstet zur Trockne und be-
handelt die Masse mit Wasser.

Durch Erhitzen von Messing auf einem Porzellanschiff-
chen in einem Porzellanrohr bjs zum Rothgliihen in einem
raschen Strom von Wasserstoffgas ldsst sich  alles Zink
daraus verﬂiicht:gen

31, Mangan -, Eisen- und Zinkoxyd.

Die Losung, welche das Eisen als Oxyd enthalten muss,
wird so lange mit kohlensaurem Natron versetzt, bis ein
bleibender Niederschlag zu entstehen anfingt, dann mit
essigsaurem  Natron vermischt und gekocht, wodurch alles
Eisenoxyd gefillt wird..

Die abfiltrirte Lbsung ‘wird' mit noch mehr Essigsiiure
versetzt, und das Zink dann durch Schwefelwasserstoff
gefyllt,

Das Mangan kann dann nach dem Nentralisiren durch
unterchlorigsaures, oder in der Siedhitze durch kohlensaures
Alkali gefillt werden.

32. Kadmium und Zink.

Die Legirang beider wird-in Salasiiure aufgelést und
durch die Losung, die bedeutend verdinnt und sawer sein -
muss, bis zur Sittigung ein langsamer Strom von Schwefel-
wasserstoffgas geleitet, wodurch allein das Kadmium als
gelbes Schwefelmetall gefillt wird. -Es wird auf einem ‘ge-
wogenen Filtrum abfiltrirt. und bei 100° go lange getrocknet,
bis es nichts mehr an Gewieht verliart.

Sicherer ist es, dasselbe in Salxs&ure -oder Salpetersﬁm
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aufsulésen und -aus der Lisung das Kadmiumoxyd durch
kohlensaures Natron als weisses kohlensaures Sals zu fillen.
Nach dem Auswaschen und Trocknen wird es geglttht und
dadurch in braunés OQxyd verwandelt. Von dem Filtrum
muss vor dem Verbrennen der Niederschlag moglichst ab-
genommen sein.

Aus der vom Schwefelkadmium abﬁltnrten Fltissigkeit
wird durch Kochen der Schwefelwasserstoff aunsgetrieben
und noch heiss das Zinkoxyd durch kohlensaures Natron
gefxllt, :

Auch kann man ans*der gemeinschaftlichen Losung von
Zink und Kadmium letzteres durch kohlensauren Baryt
fillen.

Um beide Metalle approximativ zu trennen, versetst
man die Lésung mit tberschiissigem Ammoniak, so dass
sich alles klar auflist, fligt dann gesittigte schweflige Siure
hinsu und erhitst zum Sieden, bis alle tiberschtissige schwef-
lige Sture abgedunstet ist. Hierdurch wird das Kadmium
als weisses, krystallinisches schwefligsaures Kadmiumoxyd-
Ammoniumoxyd gefillt, wihrend das Zink aufgelSst bleibt.

. 33. Bleiglanz, .

. Pb8. .

In fein geriebenem Zustand in einer geriumigen Schaale
allmilig' mit rauchender Salpeterséiure ibergossen, kann er
vollstiindig in weisses schwefelsaures Bleioxyd verwandelt
werden, das man zur Sicherheit mit einigen Tropfen Schwe-
felskure' benetzt, gliht und wigt. -

Wird die Masse vor dem Glihen mit Wasser vermischt
und abfiltrirt, so findet man in der Lbsung nur Spuren
von Blei. Enthielt der Bleiglanz Kupfer, Eisen, Silber, so
findet man diese in der Lisung, die beiden ersteren durch
Ammoniak, das letztere durch Salzséure.
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Wird Bleiglanz mit schwicherer Salpetersiure oxydirt,.
g0 bekommt man ein Gemenge von schwefelsaurem Blei-
oxyd mit Schwefel und eine Lisung von salpetersaurem
Bleioxyd, aus der das Blei durch Schwefelsiure oder voll-
stindiger, nach dem Neutralisiren mit Alkali, durch oxal-
saures Ammoniak gefsllt werden kann. Durch Erhitsen
des getrockneten Riickstandes wird der Schwefel verfliich-
tigt unter Zurticklassung des schwefelsauren Bleioxyds.

Durch Kochen - mit einer Lbsung von kohlensaurem -
Natron wird das schwefelsaure Bleioxyd in kohlensaures
Salz verwandelt, nach dem Auswaschen vollstindig l8slich
in Salpeterskure. .

Das schwefelsaure Bleioxyd ist in grosser Menge los-
lich in einem Gemische von weinsaurem und tiberschiissigem
kaustischen Ammoniak. Aus dieser Losung kann es durch
Schwefelammonium als schwarses Schwefelblei, oder durch
chromsaures Kali als gelbes chromsaures Bleioxyd vollstén-
dig gefullt werden.

34. Bleiweiss,
2PbC + P,
hiufig versetzt mit BaS, Ca8, CaC oder PbE.

Beines Bleiweiss ist in verdtinnter Salpetersiure- voll-
stindig loslich. Den Bleioxydgehalt bestimmt man durch
Glithen, nachdem man es bei 100° getrockmet hat. Um
den Wassergehalt zu bestimmen, glitht man es, bei 100°
getrocknet, in einer Rthre, an die ein gewogenes Chlor-
calciumrobr angefiigt ist. Die zugleich weggehende Koh-
lenstiure bestimmt man aus dem Verlust. Zuweilen ent-
hilt es auch kleine Mengen von basischem essigsaurem
Bleioxyd, erkennbar am Acetongeruch beim Glihen.

Kreidehaltiges Bleiweiss wird ebenfalls, bis auf Spuren
von Unreinigkeiten, vollstindig von Salpetersiure aufgelvst.
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Aus der verdiinnten Lésung wird das Blei durch Schwe-
felwasserstofigas gefillt, das Schwefelblei auf einem gewo-
genen Filtrum abfiltrirt, gewaschen, bei 1000 getrocknet
und gewogen. — Aus der Liosung wird die Kalkerde,
-nach dem Neutralisiren mit Ammoniak, durch oxalsaures
Ammoniak gef¥llt.

Bleiweiss, welches Schwerspath beigemengt enthilt, hin-
terlisst diesen bei der Auflésung in Salpeters#ure. Nach
dem Auswaschen und Glihen wird er gewo’gen‘nnd wie in
Nr. 14 analysirt.

Ein Gypsgehalt blelbt bei der Auﬂ&sung in Salpeter-
siiure ebenfalls grossentheils zuriick. Durch Kochen mit
vieler verdiinnter Salpetersiure kann er vollstindig aufge-
Iost und so auch von gleicheeitig vorhandenem Schwerspath
getrennt werden. Seine Menge wird aus der Menge .von
schwefelsaurem Baryt bestimmt, die man durch anng der

" Losung mit Chlorbarium erhilt.

Schwefelsaures Bleioxyd wiirde ebenfalls bei der Auf-
Issung in verdtinnter Salpetersiure gurtickbleiben. Nach
dem Auswaschen wird es durch Bchwefelammonium schwarz;
in weinsaurem Ammoniak mit tberschiissigem Ammoniak ist
es loslich. In einem Gemenge von schwefelsaurem Bleioxyd
und schwefelsaurem Baryt kénnte das erstere durch Dige-
stion mit Schwefelammonium in Schwefelblei verwandelt
und dieses dann mit concentrirter Salzsiiure in Chlorblei
verwandelt und mit Wasser ausgezogen werden.

35. Pyromorphit,

3 PbsP + Pb€l”).
In manchen Varietiten ist das Chlorblei durch Chlo}-
calcium, in anderen ein Theil der Phosphorsiure durch

*) Kann kiinstlich krystallisirt erhalten werden, wenn man ein
inniges Gemenge von { Th. geschmolznem phosphorsaurem Natron
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Arseniksiiure substitnirt. Die grtinen Arten enthalten Spu-
ren von Eisenoxyd und Chromoxyd oder Chromskure.

Die kalkfreien Arten werden fein gerieben und in kau-
stischem Kali aufgeltet. Aus der Lisung- wird das Blei
. durch Schwefelammonium gef¥llt, auf einem gewogenen
Filtrum abfiltrirt, bei 100° getrocknet und gewogen.

Die -abfiltrirte Lisung wird mit Salzskure tiberskttigt
und dadurch das Schwefelarsenik gefillt, welches, wie im
Art. Kupfernickel angegeben ist, behandelt wird.

Die vom Schwefelarsenik abfiltrirte Fliissighkeit wird
durch Abdampfen concentrirt, mit Ammoniak iibersiittigt
und die Phosphorsiiure durch schwefelsaure Talkerde ge-
fullt_(S. Nr.9):

Der Chlorgehalt . wird mit einer besondéren Portion be-
stimmt, indem man'sie in Salpetersiure aufist und das
Chlor durch salpetersaures Silberoxyd fillt.

Zur Bestimmung des Kalkgehalts wird das Mineral in’

Salpetersiure geltst und aus der verdtinmten Lisung das
Blei durch Schwefelwasserstoffgas gefillt. Die vom Schwe-
felblei abfiltrirte Losung wird mit Ammoniak neutralisirt
und die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak gefillt. Die
vom Niederschlage abfiltrirte Flissigkeit wird durch Ab-
dampfen concentrirt, mit Ammoniak versetst und die Phos-
phorséiure durch schwefelsaure Talkerde gefillt.

Die kalkfreien arseniksiiurehaltigen Arten kann' man
auch auf die Weise analysiren, dass man sie; sehr fein ge-
rieben, mit m#sig verdiinnter Schwefelsiiure digerirt, das
meiste Wasser abdunstet, die Masse mit Alkohol vermischt,
das schwefelsaure Bleioxyd abfiltrirt und mit Weingeist
auswiischt. Aus der abfiltrirten Fliissigkeit wird der Alkohol
abgedunstet, und in dieselbe, wihrend man sie bis zu wun-

und 7 Th. Chlorblei inh einem Porzéllanliegel susammenschmilzt,
die Masse sebr langsam bis ungefibr zum Schmelzpunkt des Chlor-
bleis abkiihlen lisst und dann den noch lumgea Theil von den

Krystallen abgiesst.
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gefihr 500 erhitzt, Schwefelwasserstoffgas geleitet: Unter
fortwhhrendem Einleiten lisst man sie erkalten, lisst sie,
mit dem Gas geésittigt, 24 Stunden lang verschlossen stehen
und filtrirt dann das gefillte Schwefelarsenik ab.

Die abfiltrirte Flissigkeit wird mit Ammoniak versetzt
und dadurch das Eisen als Schwefeleisen gefillt, welches
zuweilen eine kleine Menge Chromoxyd enthalten kann.

Die davon' abfiltrirte Fliissigkeit wird durch Abdampfen
concentrirt und die Phosphorsfure durch schwefelsaure
Talkerde und Ammonisk gefillt.

Zur Auffindung von Chrom digerirt man das Mineral
mit einem Gemische von concentrirter Salzsfure und Alko-
hol und fillt-aus der abfiltrirten Losung, nachdem nran den -
Alkohol abgedamPft hat, das Chromoxyd heiss durch kau-
stisches Ammoniak. Es enthilt darm etwas Phosphorsiiure

36. Silber und Blei.

1. Durch Cupellation.

2. Die Lisung der® beiden Metalle in Salpeters&ure
wird mit vielem Wasser verdiinnt, nahe zum Sieden erhitzt
und das Silber durch Salzsiure. als Chlorsilber gefiillt.
(Siehe Nr.1). :

Aus der abfiltrirten, erkalteten Lsung, mchdem man
die meiste Skure ‘durch Ammoniak neutralisirt hat, wird
das Blei durch -Schwefelwasserstoffigas gefillt. - . -

8. Die verdiinnte Liosung der beiden Metalle in Sal-
petersiure wird mit verdiinnter Cyanwasserstoffsiiure ver-
setst und dadurch das Silber als Cyansilber gefiillt. Nach-
dem es sich angesammelt und die Fliissigkeit sich gekliirt
hat, wird es auf einem bei 120° getrockneten Filtrum ab-
filtrirt, ausgewaschen, bei 1200 getrocknet und gewogen.

- Aus der abfiltrirten Fliissigkeit kann das Blei nach
Neutralisirung der meisten freien Skure durch Schwefel-
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wasserstoff, oder nach dem Concentriren durch Abdampfen
durch Schwefelstiure unter Zusatz von Alkohol gefilit werden.

4. Oder man fillt die Liésung beider Metalle mit koh-
lensaurem Natron in geringem Uberschuss und digerirt den
Niederschlag mit Cyankalium, wodurch das Silber als Ka-
liumsilbercyantir aufgeltst wird, das Blei als kohlensaures
Salz ungelost bleibt. Letsteres, weil es Alkali enthiilt, muss
in Salpetersfure aufgelést und durch Schwefelwasserstoff
oder Schwefelskure gefillt werden. Aus der Ldsung des
Silbersalzes wird durch Salpetersiure das Silber als Cyan-
silber gefilllt.

5. Man neutralisirt die Lisung von Blei und Silber in
Salpetersiure mit einem Alkali, vermischt sie mit ameisen-
saurem Alkali und erhitzt zum Sieden, wodurch alles Sil-
ber reducirt gefillt wird.

.37. Silber und Kupfer,
. (Silbermtinze, Arbeitssilber).

Man l8st in m¥sig starker Salpeterskure, fillt das Sil-
ber aus der warmen Lisung durch verdtinnte Salzsiure
unter starker Bewegung des Gemisches und behandelt das
Chlorsilber wie. in Nr. 1.

Aus der abfiltrirten Liésung wird das Kupferoxyd im
Sieden durch kaustisches Kali gefillt, ausgewaschen, ge-
trocknet, geglitht und gewogen, nachdem man das Filtrum
fiir sich vollstiindig verbramnt hat.

Enthielt die Legirung zugleich Gold, so blexbt dieses
bei der Auflisung als braunes Pulver zurtick. Bei sehr
kleinen Mengen, wie z.B. in allen ilteren Silbermiinzen,
filtrirt man den geringen unléslichen Rtickstand ab, wischt
iln vollstindig aus, verbrennt das Filtrum zu Asche und
schmilzt diese mit etwas kohlensaurem Natron vorm Lth-
rohr zusammen, wodurch das Gold in kleinen Kiigelchen
zum Vorschein kommt. -
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Zur Darstelling von reinem Silber fillt man dasselbe
aus der Auflésung durch Salzsiure oder Kochsalzlosung,
wiischt das Chlorsilber vollstiindig aus, trocknet es und
schmilst es in einer Porzellanschale zusammen. Auf die
geschmolsne Masse legt man ein Stiick Zink, und giesst
schwache Salzsiiure darauf. Nach 24 Stunden ist das
Chlorsilber volistiindig reducirt. Man sptilt den leicht ab-
16sbaren Silberkuchen ab, zerkriimelt ihn unter Wasser s
feinem Pulver, digerirt dieses, zur Entfernung eines Zink-
gehaltes, mit verdtinnter Salzs¥ure, wiischt es vollstindig
aus und schmilet es mit Borax zu einem Regulus zusammen.

Oder man vermischt das trockne Chlorsilber mit gleich
viel wasserfreiem kohlensaurem Natron und schiittet dieses
Gemenge in einen Tiegel, dessen Boden und Winde mit
einer moglichst dicken Lage von kohlensaurem Natron tiber-
kleidet sind. Dann erhitzt man lingere Zeit nur bis gum
gelinden Glithen, guletst bis zum Schmelzen des Silbers.

Oder man vermischt das Chlorsilber mit § Colophonium,
erhitet gelinde bis zur glnzlichen Verkohlung des Harzes
und gibt dann, unter Zusatz von etwas Borax, stiirkeres
Feuer bis sum Schmelzen des Silbers.

Weniger sicher ist es, das Chlorsilber, das hiersu frisch _
gefillt sein muss, mit starker Kalilauge zu kochen, wodurch
es in schwarzes Oxyd verwandelt, oder mit Kalilauge und
ZuckerlSsung, wodurch es zu. Metall reducirt wird.

Die urspriingliche kupferhaltige Liésung kann man auch
mit Ammoniak im Uberschuss versetsen und das Silber
dann durch hineingestelltes Kupfer fillen; oder man kamn
in die mit tiberschiissigem Ammoniak versetzte Lisung
schwefligsaures Gas leiten und dadurch dasSilber reducirt fillen.

38. . Gold und Kupfer,
(Mtinze, verarbeitetes Gold).

1. Man 158t die Legirung in einem Gemische von Salz-
siure und Salpetersiure auf, so dass. von letsterer keine

-
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ungerstért in der LYsung bleibt, und erwirmt mit zuge-
mischter Oxalséiure, wodurch alles Gold metallisch gefillt
wird. Nach dem Auswaschen und Trocknen wird es in
einen Porzellantiegel geschiittet, das Filtrum vollstindig
verbrannt und das Gold mit der Asche gegltht und gewo-
gen. Aus der davon abfiltrirten Flissigkeit wird das
Kupfer durch Schwefelwasserstofigas oder im Sieden durch
kaustisches Kali gefullt.

2. Man fillt das Gold zuerst' dureh eine Auflésung
von reinem schwefelsaurem Eisenoxydul und das Kupfer
dareuf durch Bchwefelwasserstofigas oder durch ein Stick
blankes Eisen, welches man in die nicht su saure und bis
nahe zum Sieden erhitate Lisung stellt. Das gefilite
Kupfer . wird nach dem Awuswaschen und Trocknen durch
Glihen an der Luft in Oxyd verwandelt.

'39. Gold und Silber.

1. Aus einer Legirung, die weniger als ungefihr 15
Procent Silber enthiilt, nimmt Kénigswasser alles Gold auf,
und alles Silber bleibt als Chlorsilber gurtick. Das Metall
muss hierzu diinn ausgeschlagen angewandt werden. Durch.
Abdampfen entfernt man mlet:t moglichst alle Salpeter-
siure und verdinnt dann. mit Wasser zur vollstindigen
Abscheidung des Chlorsilbers. Aus der Losung fillt man
das Gold durch Oxalsiure oder -durch schwefelsaures Ei-
senoxydul.

2. Aus einer Legirung, die.iiber 80 Proc. Silber ent-
hiilt, 158t reine Salpetersiure alles Silber auf und lisst alles
Gold ungeldst zurtick. Sie muss ebenfalls diinn ausgeschla-
gen sein. Das Silber wird durch Salzsiure gefillt. Das
Gold wird nach dem volligen Auswaschen in Konigswasser
gelost, um es auf einen mﬁghchen Rﬁckimlt an Bilber zu
prtifen.

3. AusemerLegu-ung dio swischen 15 und 80 Proc,
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Silber enth#ilt, kann nicht alles Silber durch Salpetersiiure
ausgezogen und nicht alles Gold durch Konigswasser apf-
gelist werden, weil in letzterem sich das Metall mit einer
dichten Lage von Chlorsilber bedeckt. Eine solche Legi-
rung wird in einem Porzollantiegel mit dem 3fachen Ge-
wicht reinen Blei's zusammen geschmolzen. Aus diesem
Gemische 15st dann Salpeeerskm alles Blei und Silber
auf mit Zurticklassung von reinem Gold.

Ans der:vom Gold abfiltriten Liosung wird das leber
durch Blaustiure, oder, nachdem man sie bedeutend verdiinnt
und nahe zum Sieden erhitzt hat, durch Salzsiure gefillt.

4. Legirungen von Silber und Gold kinnen bei jedem
Verhiltniss gwischen béiden durch concentrirte Schwefel-
silure geschieden werden. Die diinn ausgeplattete Legirung
wird in einer geriumigen Scheale mit der Sidure erhitzt,
bis alle- Gasentwickelung aufhdrt und die Siure zu ver-
dampfen anfingt. Das gebildete schwefelsaure Silberoxyd
wird dann in der hinreichenden Menge heissen Wassers
gelost und die Losung vom Gold abgegossen, welches gur
Sicherheit noch einmal mit einer kleinen Menge Schwefel-
siiure erhitzt, dann vollstindig gewaschen, ‘geglitht und ge-
wogen wird.

5. Alle solche Legirugen kénnen auch eben so zweck-
miissig durch Schmelaen mit sweifach-schwefelsawrem Kali
analysirt wetdeu.

40, Amalgame

Die folgenden Amalgame ktnnen dadurch analysxrt wer-
den, dass man sie in einem Porzellantiegel ganz allmilig
erhitzt, zuletzt zum Glithen, bis alles Quecksilber verfliich-
tigt ist und Zinn oder Kupfer oxydirt sind. Zur sicheren
Oxydation benetzt man zuletzt das Oxyd mit concentrirter
Salpetersiure und -gliht von Neuem. Das Silberamalgam
hinterlésst metallisches Silber. Um auch das Quecksilber
direct gu bestimmen, verfihrt man auf folgende Art:
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1. Kupferamalgam *). Man 18st es in Konigswasser
auf, neutralisirt die Lbsung, jedoch nicht ganz, mit Kali,
fiigt dann ameisensaures oder schwefligsaures Kali oder
Natron hinza und lisst dann das Gemische bei einer Tem-
peratur von 50—60° stehen. Hierdurch wird alles Queck-
silber als Chlortir gefillt: Uber 60° wiirde auch Queck-
silber zu Metall reducirt werden. Das Quecksilberchloriir
wird auf einem bei 100° getrockneten und gewogerien Fil-
trum abfiltrirt, bei 1000 getrocknet und gewogen.

-Aus der abfiltrirten Fliissigkeit wird der Kupferoxyd
bei Siedhitze durch kaustisches Kali gefallt.

2. Zinnamalgam (Spiegelbeleg). Es wird in Kénigs-
wasser aufgeldst, die Aufldsung mit Ammoniak in kleinem
Uberschuss und darauf mit tberschiissigem Schwefelammo-
nium versetst und lingere -Zeit damit verschlossen digerirt.
Das gebildete Schwefelzinn 18st sich auf, das Schwefelqueck-
silber scheidet sich schwarz ab, es wird auf einem gewo-
genen Filtrum abfiltrirt, mit schwachem Schwefelammonium
gewaschen und bei 1000 getrocknet.

Aus der Schwefelammoniumlésung wird das Schwefel-
zinn durch verdiinnte Salzsiure gefillt, abfiltrirt, gewaschen,
getrocknet und im Filtrum in einem Porzellantiegel unter
Luftzufritt, anfangs bei sehr gelinder Hitze, gerdstet, bis
es in weisses Zinnoxyd verwandelt ist, indem man suletst
in den glihenden Tiegel ein Stickchen kohlensaures Am-
moniak hilt.

Will man das Quecksilber allein bestimmen, so f§lt
man -es aus der Liosung des Amalgams in Kbnigswasser
durch Zinnchloriir, wie beim Silberamalgam.

*) Dieses bei 100° weiche, bei gewobnlicher Temperatur fest
und krystallinisch werdende Amalgam wird erbalien, wenn man
durch Eisen pricipilirtes Kupfer mit salpetersaurem Quecksilber—
-oxydul benetzt und in einer erwirmten Reibschaale nach und nach
mit s0 viel Quecksilber zusammenteibt, dass das Amalgam die Con-
sistenz von Butter erlangt hat.
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3. Silberamalgam®). Man 18st es mit Hiilfe von Wirme
in Balpetersfure auf, so dass die Losung alles Quecksilber
sicher als Oxyd enthilt, verdiinnt sie und fallt das Silber
durch im Uberschuss zugesbtate ‘Salzsiiure.

Die vom Chlorsilber abfiltrirte Fliissigkeit wird durch
Abdampfen concentrirt ind wihrend dessen, zur Zerstérung
aller Salpetersiure, concentrirte Salzsiiure zugemischt. Das
Quecksilber wird dann durch Schwefelwasserstoffgas gefillt
und der Niederschlag bei 1000 getrocknet.

Oder man vermischt die Quecksilberldsung mit einer
sauren Losung von Zinnchloriir und erwirmt bis nahe zum
Sieden, wodurch alles Quecksilber metallisch gefillt wird
und sich als ein grauschwarzer Niederschlag-oder in Ge-
stalt kleiner Kugeln ansammelt. Man giesst die gekliirte
Fliissigkeit davon ab und tibergiesst es mit concentrirter
Salzsiure, wodurch es sich, namentlich beim Erwirmen,
zu grosseren Kugeln vereinigt, die man abwischt und ‘in
einem tarirten Gefdss iiber Schwefelsdure trocknet.

Oder man neutralisirt die Lésung des Amalgames mit
Kali, vermischt sie dann mit einem Uberschuss von Cyan-
Kalium (oder Blausiure und Kali) und fillt hierauf aus der
Lisung der gebildeten Doppelcyaniire das Cyansilber durch
Salpetersiiure, trocknet es bei 100° auf einem gewogenen
Filtrum, und fillt dann das Quecksilber durch Schwefel-
wasserstoffgas.

41. Gemenge von Quecksilberoxyd, Mennige und
Zinnober.

Durch Digestion mit verdtinnter Salpetersiiure wird das
Quecksilberoxyd ausgezogen und ein Theil des Bleioxyds,

*) Krystallisirt zu erhalten, wenn man in einer misig verdiinn-
ten Ldsung von salpetersaurem Silberoxyd  eine kleine Menge
Quecksilber liegen lisst, oder wenn man in die vermischten Lsun-
gen von salpelersaurem Silberoxyd und Quecksilberoxydul einen
blanken dicken Kupferdraht stelit.
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indem das tibrige, in braunes Superoxyd verwandelt, mit
dem Zinnober ungeldst zuriickbleibt. Dieser Rickstand
wird auf einem gewogenen Filtoum gut ausgewaschen. .

Aus der Lisung, die tberschiissige Salpetersiiure ent-
halten muss, wird -das Blei durch iiberschiissig zugesetate
Schwefelséure ausgefillt, das Quecksilber nachher durch
Schwefelwasserstoffgas oder durch Zinnchlorir, nachdem man
sie guvor durch Eindampfen mit concentrirter Salzsiiure von
Salpetersiiure befreit hat. (Sighe Amalgame).

Das Gemenge von Zinnober und Bleisuperoxyd wird
auf dem Filtrum mit einem warmen Gemische von ver-
diinnter Salpetersiiure und wenig Oxalsiure iibergossen und
so das Superoxyd, unter Kohlensiiure-Entwickelung, aufge-
lést. Der Zinnober wird dann gewaschen, bei 1000 ge-
trocknet und gewogen.

Aus der Lusung wird das Blei durch Schwefelsiure,
unter Zumischung von etwas Alkohol, gefillt.

Um den Zinnober zu analysiren 16st man denselben (in
diesem Falle sammt dem Filtrum) in concentrirter Sals-
sure unter allmiiliger Hingufiigung von chlersaurem Kali
auf, fillt aus der verdiinnten Lusung -die Schwefelsiure
durch Chlorbarium, concentrirt sie daxm und fillt hierauf
das Quecksilber durch Zinnchloriir. ‘

42. Zinn und. Kupfer,
(Bronze, Kanonenmetall, Glockengut).

"1. Man oxydirt die zerkleinerte Legirung mit starker
Salpetersiure, dampft die meiste tiberschiissige Siure ab
und verdiinnt mit heissem Wasser, worauf das ungeltst
bleibende Zinnoxyd abfiltrirt wird. Aus der Lsung wird
das Kupfer bei Siedhitze durch kaustisches Kali gefxllt.

Enthilt die Bronze zugleich Zink, Blei und Eisen, so
wird das Blei durch Schwefelsiure, und das Kupfer durch
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Schwefelwasserstoff gefillt. Die vom Schwefelkupfer ab-
filtrirte Fliissigkeit wird, zur- hthern Oxydation des Ei-
sens, mit Zusatz von etwas .chlorsaurem Kali erhitzt und
dhs Eisenoxyd durch iberschiissiges Ammoniak gefillt,
Das Zinkoxyd bleibt in diesem aufgelést und wird durch
Schwefelammonium gefallt. Oder man verfihrt wie bei
Nr. 27. .

" 2. Sicherer frei von anderen Metallen erhilt man das
Zinnoxyd, wenn man die Legzrung in schwachem Konigs-
wasser 16st, mit kohlensaurem Natron fillt, zum Sieden
erhitzt, dann mit Salpetersiure sauer macht und -damit
einige Zeit digerirt. Das Zinnoxyd wird hierbei abgesch;e-
den, Kupfer und andere Metalle aufgelost.

3. Sehr genau geschieht auch die Analyse durch Er-
hitzen der Legirung -in einem Strom von getrocknetem
Chlorgas, wobei Zinn und zum Theil Eisen -als Chlorverbin-
dungen verfliichtigt und in Wasser geleitet werden, und
Chlorkupfer, Chlorzink und Chlorblei zuriickbleiben (8.

43. Zinn und Blei,
(Arbeitszinn, Schnellloth).

Man oxydirt mit- misig starker Salpetersiure, wobei
das Zinn als Oxyd ungeldst bleibt, welches, nachdem man
die Masse zuletzt noch erhitzt und dann mit Wasser ver-
diinnt bat, abfiltrirt, gewaschen, getrocknet und geglitht wird.

Aus der abfiltrirten Flissigkeit wird das Blei durch
verdiinnte Schwefelsiure gefillt. Die ganze Fliissigkeit mit
dem Niederschlage wird dann bis zur Verjagung der Salpe-
tersiure und anfangenden- Verfliichtigung der Schwefelsiure
abgedampft, der Rest mit etwas Wasser verdiinnt und das
schwefelsaure Bleioxyd auf eimem bei 1200 getrockneten
und gewogenen Filtrum abfiltrirt’und mit ‘Weingeist ausge-

waschen. Indessen kann man auch ein ungewogenes Fil-
ol X



50

trum anwenden, wenn man so viel wie moglich den ge-
trockneten Niederschlag vom Filtram ablost -und dieses vor-
sichtig fiir sich verbrennt, so dass keine Reduction von Bls,i

statt findet. (8. ferner Nr. 44).

"44. Wismuth, Blei und Zinn.

Die Legirung wird mit m#sig starker Salpetersiiure
- oxydirt, die Masse mit einem kleinen Uberschuss von Am-

moniak und darauf mit ﬁberschﬂssxgem Schwefelammonium
vermischt und verschlossen damit eine Zeit lang digerirt.
Hierbei wird allein das Zinn als Schwefelsalz aufgelost.
Die Lisung wird von den anderen Schwefelmetallen abfil-
trit und diese mit sehr verdinntem Schwefelammonium
ausgewaschen und getrocknet. '

Aus der Lisung wird das Zinnsulfid durch verdiinnte
Salzstiure gefillt, abfiltrirt, gewaschen und getrocknet. Es
wird dann in einem Porzellantiegel mit dem Filtrum an-
fangs sehr allmilig und gelinde, nachher unter vollem Luft-
zutritt bis zum Glithen erhitzt und so vollstindig in Zinn-
oxyd verwandelt. Zuletzt hdlt man, zur Austréibung von
gebildeter Schwefelsiiure, ein Stiickchen kohlensa.ures Am-
moniak in den Tiegel.

Das Gemenge von Schwefelwismuth und Schwefelblei -
wird so vollstindig wie moglich vom Filtrum abgelist, die-
ses fiir sich verbrannt und die Asche zu dem Niederschlag
gegeben. Dieser wird nun in eéiner geriumigen Schaale
mit concentrirter Salpetersiure oxydirt, zur Sicherheit' noch
etwas Schwefelsiure zugemischt und dann alle Salpetersiiure °
abgedampft. Hierauf wird die Masse mit wenigem Wasser
verdtinnt und die Losung von schwefelsaurem Wismuthoxyd
vom schwefelsauren Bleioxyd abfiltrirt, dieses mit schwe-
felsiiurehaltigem Wasser gewaschen, getrocknet und gegliiht.

Aus der Lisung wird das Wismuthoxyd durch kohlen-
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saures Ammoniak im Uberschuss gefillt. Zur vollstindigen
Abscheidung desselben wird dfe Fliissigkeit eine Zeit lang
digerirt und dann filtrirt. Der Niederschlag wird ausge-
waschen, getrocknet, so viel wie moglich vom Filtrum ab-
gelost und im Porzellantiegel geglitht, wodurch er zu gel-
bem Wismuthoxyd wird. Das Filtrum wixd fiir sich ver-
brannt. ' !

Auf dieselbe Weise, ‘als schwefelsaure S#lié, werden
Wismuth und Blei getrennt, wenn sie fiir sich mit einander

legirt sind.

45. Schweinfurter Griin,
CGnAc+3Culs.

Mit kaustischer Kalilauge erwirmt, werden die Sduren
ausgezogen unter Zurticklassung von rothem Kupferoxydul,
indem § der arsenigen Siure in Arseniksiure verwandelt
wird. o _

Sittigt man die abfiltrirte Losung mit Salpeterstiure und
tropft dann allindlig salpetersaures Silberoxyd hinzu, so
wird zuerst rothbraunes arseniksaures und darauf gelbes
arsenigsaures Silberoxyd gefillt.

Zur Trennung der -beiden Siuren versetzt man die durch
Salpetersiure tibersiittigte Losung mit kaustischem Ammo-
niak und darauf mit schwefelsaurer Talkerde, vermischt mit
so viel Salmiak, dass Ammoniak nichts daraus fillt. Hier-
durch wird alle Arseniksiure als arseniksaure Ammonium-
oxyd-Talkerde gefillt. Nach 12 Stunden wird der Nieder-
schlag auf einem getrockneten und gewogenen Filtrum
abfiltrirt, mit verdéinntem Ammoniak ausgewaschen uixd ge-
nau bei 1000 getrocknet. Er ist dann Mg? NH* + As + 1
und enthilt 62,9 Proc. Arseniksiure. — Ihn zu glithen
ist nicht sicher, weil dabei Arsenik reducirt und verfliich-
tigt wird.

4%
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. Die vom Talkerde- Niederschlag abfilirirte Flissigkeit
wird mit Salzsiure sauer gemacht und durch Schwefelwas-
serstoffgas die arsenige S#ure als Schwefelarsenik gefillt.
Wird die Farbe mit einem Gemische von concentrirter
Salzsiure und Alkohol digerirt, so entsteht eine Lisung von

- Kupferchlorid und die arsenige Siure bleibt als weisses

Pulver szuriick.

Wird die Farbe lingere Zelt mit tiberschiissigem Schwe-
felammonium digerirt, so wird das Kupfer als Schwefel-
kupfer ungeltst abgeschieden, wihrend alles Arsenik auf-
‘gelost wird und aus der abfiltrirten Losung durch Salzsiure
als Schwefelarsenik gefiillt werden kann. '

Destillirt man die Farbe mit verdiinnter Schwefelsaure,
so geht die Issigséure iiber, die mit Baryt gesittigt und
als Salz dargestellt werden kann. Ihre genaue quantitative
Bestimmung kann nur durch die organische Elementar-Ana~
lyse geschehen.

-

46. -A!!s'enik' und Blei..

Man oxydirt die -zerkleinerte Verbindung mit Salpeter-
siiure, verdampft die iiberschiissige S¥ure, neutralisirt mit
Ammoniak und vermischt die gefilite weisse Masse mit
einem Uberschuss von Schwefelammonium, womit ‘sie einige
Zeit verschlossen digerirt wird. Die Losung des entstan-
‘denen Arsenik-Schwefelsalzes wird dann auf einem gewo-
genen Filtrum vom Schwefelblei abfiltrirt, dieses mit schwa-
chem Schwefelammonium, zuletzt mit Wasser, ausgewaschen,
getrocknet und gewogen.

Aus der Lisung wird das Schwefelarsemk durch ver-

diinnte Salzsiiure gefillt, durch gelinde Digestion der Sehwe-
felwasserstoff verdunstet, der Niederschlag abfiltrirt, gewa-
schen, sammt dem Filtrum in einem Becherglas mit con-
centrirter Salzsiiure iibergossen und allmilig und unter ge-
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linder Erwirmung chlorsaures Kali hinzugefiigt, bis alles
Arsenik und ein Theil des Schwefels oxydirt und aufgelsst
ist. Nach ‘éiniger Verdiinnung mit Wasser wird die Fliis-
sigkeit filtrirt, das Filtrum ausgewaschen und aus derselben

dann die Arseniksiure wie in Nr.45 durch Talkerdesalz
und A.mmoma.k geﬂillt.

47. Arsenik und Zinn.

Beide lassen sich nur auf folgende Weise scharf von
einander trennen:

Die fein zertheilte Verbindung wird in einem gewoge-
nen Gefiss- allmilig und vorsichtig durch darauf getropfte
Salpetersiure oxydirt. Wenn sie in eine trockne weisse
Masse verwandelt ist, giesst man mehr Salpetersiiure hinzu
und dampft dann die. Siture im Wasserbade vollstindig ab.
Die bei 100° getrocknete Masse wird gewogen. Man wiigt
dann einen bestxmmten Antheil davon in -einer Kugelrshre
ab und leitet Schwefelwasserstoﬂ'gaa dartiber. Der eine
abwiirts gebogene Schenkel der Rohre taucht in kaustisches
Ammoniak in einen kleinen Kolben. Wenn der Apparat
mit Gas gefiillt ist, erhitzt man die Masse anfangs gelinde,
dann stirker, bis sich Schwefelarsenik und Schwefel zu
sublimiren anfangen, die sich in dem Ammoniak auflésen.
Wenn sich kein neues Sublimat mehr bildet, li#sst man -
den Apparat erkalten und schneidet danmr das Stick Glas-
rtihre., in dem sich noch ungeltstes Sublimat befindet, von
der Kugel ab. Man legt es in erwirmté Kalilauge, worin
es sich leicht auflost, und fiigt diese Liosung zu dem Schwe-
felammonium. Diese ganze Fliissigkeit wird dann vorsichtig
mit Salzsiure tiberslittigt und dadurch das Schwefelarsenik
gefillt. Ohne es abzufiltriren versetst man die Flissigkeit
mit geriebenem chlorsauren Kali und erwérmt, bis nur rei-
ner Schwefel tibrig ist, den man abfiltrirt. Aus der Lisung
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wird dann die Arseniks#ure durch Ammoniak und schwe-
felsaure Talkerde wie in Nr.45 gefillt.

In der Kugel ist alles Zinn als schwarzbraunes Schwe-
felzinn enthalten, aber mit variirenden Mengen von Schwe-
fel, daher sich der Zinngehalt nicht unmittelbar durch Wi-
gung finden lisst. Man schiittet es darum in einen tarirten
Poszellantiegel aus, benetzt es mit Salpetersiiure und gliiht
bei Luftzutritt, bis es in weisses Zinnoxyd verwandelt ist,
welches gewogen wird. Die gefundenen Mengen von Zinn
und Arsenik werden dann auf die ganze Menge der oxy-
dirten Masse berechnet. .

Auch kann man das arsenikhaltige Zinn, fein zerklei-
nert, in einem Porzellantiegel mit der 5 fachen Menge koh-
lensauren Natrons und eben so viel Schwefel tiber der Spi-
rituslampe zusammenschmelzen, die Masse dann' in Wasser
l6sen und aus der sehr verdiinnten Lisung beide Schwefel-
metalle durch verdiinnte Salzsiure fillen. Nachdem durch
gelindes Erwirmen aller Schwefelwasserstoff ausgetrieben
ist, wird der rothlichbraune Niederschlag auf einem gewo-
genen PFiltrum abfiltrirt, gewaschen und bei 1000 getrock-
net, worauf -ein bestimmter Theil davon auf die oben an-
gegebene Weise in Schwefelwasserstoffigas erhitzt wird.

48. Tarlarus stibiatus,
KTr +5b Tr + 28.
Bei 1000 verliert das zerriebene Salz den Wassergehalt.
Das Salz wird in ungefihr der 300 fachen Menge war-
men Wassers gelost und die Losung mit Schwefelwasser-
stoffgas gesiittigt. Zur besseren Abscheidung des Schwefel-,
antimons fiigt man zuletzt noch etwas Salzsiiure hinzu. Man
filtrirt dann das Schwefelantimon, wenn “die Fliissigkeit klar
geworden ist, auf einem gewogenen Filtrum ab, wiischt es
vollstindig aus, trocknet es bei 1500 und wigt es. In die-
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sem Falle kann. man daraus unmittelbar den Antimongehalt
berechnen. . )

Die davon abfiltrirte Flissigkeit wird zar Trockne ver-
dunstet, die Salzmasse bis zur vollstindigen Verkohlung der
Weinsiufe erhitzt, die Kohle mit verdiinnter Salzsiure di-
gerirt, abfiltrirt und, vollstindig ausgewaschen. Die Aufis-
sung wird abgedampft und das zuriickbleibende Chlorkalium
in einem bedeckten Tiegel gelinde gegliiht und gewogen.

Der Gehalt an Weinsidure folgt aus der Differenz. Di-
rect kann -er nur durch eine organische Elementar- Ana.lyse
gefunden werden. -

o 49. Antimon und Blei.

Man oxydirt die zerkleinerte Verbindung mit Salpetér-
siure, mischt Ammoniak in kleinem Uberschuss hinzu und
darauf tiberschiissiges gelbes Schwefelammonium, womit man
die Masse eine Zeit lang verschlossen digerirt, bis sie voll-
kommen schwarz geworden ist, Man verdiinnt sie und fil-
trirt das Schwefelblei auf einem getrockneten und gewogenen
Filtrum ab, wischt es mit verdiinntem Schwefelammpnium,
zuletzt mit reinem Wasser vollstindig aus, trocknet es bei
I500 und wigt es. '

Aus der Losung, welche das Schwefelantimon enthilt,
wird dasselbe durch verdiinnte Schwefelsiure gefillt und
die Fliissigkeit so lange an der Luft stehen gelassen, bis
- der meiste Schwefelwasserstoff abgedunstet ist. Der Nie-
derschlag wird dann auf einem getrockneten und gewogenen
Filtrum abfiltrirt, vollkommen gewaschen und so lange bei
1000 getrocknet, bis sein Gtewicht constant bleibt.

Da man nicht mit Gewissheit seine quantitative Zusam-
mensetzung wissen, und er ausserdem beigemengten freien
Schwefel enthalten kann, so muss er analysirt und entwe-
der sein Schwefel- oder sein Antimon-Gehalt bestimmt werden.

Zur Bestimmung des Schwefelgehalts wird eine bestimmte
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Menge vom Filtrum genommen. und in einem Kolben sehr
allmilig und vorsichtig mit concentrirter Salpetersiure oxy-
dirt. Darauf wird concentrirte Salssiiure zugemischt und
digerirt, bis alles Antimon und aller Schwefel aufgeldst
sind. * Sogleich hierauf mischt man so viel Weinsiure hinzn,
dass die Losung dann ohne Triibung mit Wasser verdiinnt
werden kann. Sollte sich Schwefel unoxydirt abgeschieden
haben, so miisste dieser auf einem gewogenen Filtrum ab-
filtrirt werden. Aus der verdiinnten Lisung wird dann die
Schwefelsiure durch Chlorbarium gefillt und der Nieder-
schlag mit heissem Wasser gewaschen. Die daraus berech-

nete Schwefel- und folglich Antimon-Menge wird dann auf

die ganze Menge des erhaltenen Schwefelantimons berechnet.
Zur directen Bestimmung des Antimons wird ein_abge-
wogener Theil des ganzen Niederschlags in eine gewogene
Kugelrihre gebracht und darin in einem dariiber geleiteten
Strom von Wasserstoffgas erhitzt, anfangs-sehr g:ehnde zu-
letat bis zum Schmelzen des Antimons, dessen Schwefel
dabei vollstindig weggefﬁhrt wird.
. Oder man leitet durch die Rohre einen Strom von luft-
freiem Kohlensiuregas und erhitzt darin den Niederschlag,
bis er keinen Schwefel mehr verliert- und in schwarzes
Schwefelantimon verwandelt ist.

50. Bournonit,
€us b + 2Pb3 §b.

Das gepulverte Mineral wird durch allmilige und vor-
sichtige Zumischung von concentrirter. Salpetersiiure oxydirt,
die Masse dann mit Ammoniak und hierauf mit gelbem
Schwefelammonium vermischt und verschlossen digerirt. Es
wird dann wie in Nr.49 weiter verfahren.

Das abfiltrite Gemenge von Schwefelkupfer und Schwe-
felblei wird auf dem Trichter getrocknet, so viel wie mog-
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lich vom Filtrum abgeldst, dieses verbrannt und die Schwe--
felmetalle dann in einer Schaale mit allmiliz zugetropfter
rauchender Salpetersiure oxydirt. Es wird hierauf noch et-
was Schwefelsiiure zugemischt, alle Salpetersiiure abgedampft
und aus der Masse das schwefelsaure Kupferoxyd durch
Wasser ausgezogen. Das schwefelsaure Bleioxyd wird ge-
waschen, getrocknet und- gegliht. Aus der Aufldsung wird
das Kupferoxyd im Sieden durch kaustisches Kali gefiillt.

Diese Methode ist nicht ganz genau, weil sich mit dem
Schwefelantimon etwas Schwefelkupfer im 'Schwefelammo-
nium ~auflést und auch das schwefelsaure Bleioxyd nicht
ganz unloslich ist. Richtiger erhilt man seine Menge, wenn
man vor der Ausziehung des schwefelsauren Kupferoxyds
mit Wasser alle freie Schwefelsiiure abdampft.

Eine genauere Methode fiir die Analyse des Bournonits
ist' die beim Fahlerz beschriebene mit Chlor.

51. Zinkenit?,
£b8b. .

Den Schwefelgehalt findet man aus dem Verlust, den
die Verbindung erleidet, wenn man sie in einer Kugelrshre
in einem Strom von Wasserstoffgas erhitzt, indem aller
Schwefel als Schwefelwasserstoffgas weggefiihrt wird und
Pb Sb zuriickbleibt.

Den relativen Blei- und Antimongehalt bestlmmt man
wie in Nr. 49.

Zur directen Bestimmung des Schwefels' wird die fein--
geriebene Verbindung mit 3 mal so. viel chlorsaurem Kali

*) Aholiche Verbindungen sind der Plagionit, Jamsonit, das
Federerz. Der Ziukenit ist leicht Liinstlich zu erhalten durch Zu-
sammenschmelzen von 7} Th. Schwefelblei mit 11 Th. schwarzem
Schwefelantimon in einem Glasrohr,
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‘und darauf mit 3mal so viel kohlensaurem Natron ver-
mischt und in einem Platintiegel anfangs allmilig, zuletzt
bis zum Glithen und zur vollstindigen Zersetzung des chlor- -
sauren Kalis erhitzst. Aus der Masse werden dann die
Salze durch Wasser ausgezogen, der Riickstand vollstindig
ausgewaschen, die Lésung mit Salzsiure schwach iibersittigt
und die Schwefelsiure durch Chlorbarjum gefillt.

52. Berthierit,
Fo $b. .

Die fein geriebene Substanz wird mit Salzsiure und
chlorsaurem Kali oxydirt, bis der abgeschiedene Schwefel
rein gelb ist, und die Losung dann mit etwas Weinséure
vermischt. Sie. kann hierauf ohne Féllung des Antimons
mit Wasser verdiinnt werden. Nachdem man den Schwefel
auf einem getrockneten Filtrum abfiltrirt, gewaschen und
bei 1000 getrocknet hat, wird aus -der Losung die gebildete
Schwefelsiiure durch Chlorbarium gefillt und der schwefel-
saure Baryt mit heissem Wasser gewaschen. .

Nachdem durch Schwefelsiure das iiberschiissig zuge-
setzte Barytsalz entfernt ist, wird durch die Fliissigkeit ein
Strom von Schwefelwasserstofigas geleitet und dadurch das
Antimon gefillt. (Vergl. weiter Nr.49).

Aus der abfiltrirten Losung wird das Eisen durch
Schwefelammonium gefillt. Nachdem sich das Schwefel-
eisen durch lingere Digestion abgeschieden und die von
fein suspendirtem Schwefeleisen anfiinglich griinlich gefirbte
Fliissigkeit entfirbt hat, wird der Niederschlag abfiltrirt, mit
Schwefelwasserstoffwasser mittelst der Waschflasche einiger-
maassen ausgewaschen und im Trichter getrocknet. Hier-
auf wird er mit dem Filtrum in einem Porzellantiegel bis
zur Verkohlung des Papiers erhitzt, dann mit Konigswasser
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das Eisen aufgelost, dieses durch Ammoniak gofillt und
. nach dem Gliihen als Oxyd gewogen. :

53. Rothgiltigerz ",

Lichtes, Ag3%s, dunkles, Ag3$b.
1. Dunkles. Zur Bestimmung des Schwefelgehaltes
schmilzt man eine abgewogene Menge des Minerals in einer
Kugelrshre tiber der grossen Spirituslampe in einem Strom
von trocknem Wasserstoffigas, so lange noch die Bildung
von Schwefelwasserstofigas bemerklich ist. Es wird hier-
durch aller Schwefel als solches weggeftihrt. Auch erkennt
man die’ Beendlgung der Zersetzung daran, dass-zuletzt
eine Art Silberblick eintritt und das entstandene Antimon-
silber als vollkommen blank geschrholzene, bewegliche Kugel
zuriickbleibt.

Man lisst die Rohre langsam erkalten, wigt und setzt
sie dann mit einem Chlorentwickelungs-Apparat in Verbin-
dung, indem man das Antimonsilber in dem Chlorstrom so
lange geschmolzen erhilt, als sich moch Chlorantimon ver-
fliichtigt und bis reines geschmolznes Chlorsilber zuriickge-
blieben ist. Man verfihrt dabei wie beim Fahlerz angege-
ben ist.

Auch kann man das Antimonsilber durch Salpetersiigre
oxydiren und dann Silber und Antimon durch Schwefelam-
monium trennen, wie bei Antimonblei (Nr.49):

*) Diese Verbindungen sind leicht kiinstlich zu erhalten durch
Zusammenschmelzen der Bestandtheile. Die antimonhaltige ‘erhilt
man durch Zusammenschmelzen von 46,5 Th. Schwefelsilber mit
22 Th. schwarzem Schwefelantimon in einem Tiegel unter ciner
Decke von Kochsalz; die arsenikhaltige durch Zusammenschmelzen
von 23 Th. Schwefelsilber.und 7,5 Th. gelbem Schwefelarsenik, oder
von 40,5 Th. Silberpulver, 12 Th. Schwefel und 9,4 Th.- Arsenik
in einer unten zugeschmolzenen Glasrohre. Die Vereinigung ge-
schieht unter Feuererscheinung.
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2. Lichtes. In Wasserstoffgas geschmolzen, verliert
es allen Schwefel und alles Arsenik, jedoch ist die ginz-
liche Austreibung des Arseniks in einer Glasrohre kaum
méglich. Der Versuch miisste in einem Porzellanrohr mit
Anwendung eines in dasselbe gestellten Porzellanschiffchens
geschehen. In einer gewissen Periode bliht sich die. ge-
schmolzene Masse plotzlich zu einem volumintsen blasigen
Blech auf, aus dem die 'letzten Antheile Arsenik nur lang-
sam weggefiihrt werden.

Die Analyse des lichten Rothgiltigerzes kann ferner
durch Auflésen in concentrirter Salpetersiiure geschehen.
Man setzt die Digestion fort, bis aller unoxydirte Schwe-
* fel mit rein gelber Farbe abgeschieden ist, verdiinnt dann
mit heissem Wasser, filtrirt den Schwefel ab, dessen ganze
Menge hier aus dem Verlust bestimmt werden kann, wenn
man nicht das umstéindliche Verfahren wie beim Kupferkies
(p 30) anwenden will, fillt das Silber durch verdiinnte
Salzséure (S. Nr. 1), filtrirt die Fliissigkeit ab, concentrirt
sie durch Eindampfen, indem man zur sicheren Oxydation
alles Arseniks zu Arseniksiure noch etwas Salzsiure oder
chlorsaures Kali zusetzt, und fillt dann die Arseniksdure
durch schwefelsaure Talkerde und-Ammoniak (8. Nr.45).

Oder man vermischt das sehr fein geriebene Mineral
mit dem 5 fachen Gewicht eines Gemenges von gleichen
Theilen Salpeter und kohlensaurem Natron und schmilat
das Gemenge in einem Platintiegel, auf dessen Boden man
zuvor eine Lage kohlensaures Natron gelegt hat, susammen.
Die Masse wird darauf in heissem Wasser aufgeldst, das
Silber abfiltrirt, gewaschen, gegliiht und gewogen. Die
Auflésung wird mit Salzsiure tibersdttigt, darauf mit Am-
moniak versetzt und die Arseniksiure durch -schwefelsaure
Talkerde gefiillt. Der Schwefelgehalt ergibt sich aus dem
Verlust, wenn man ihn nicht “vorher als schwefelsauren
Baryt fillen will, wobei er, wegen des Gehaltes an salpe-
tersaurem Baryt, sehr sorgfiltig mit heissem Wasser aus-
gewaschen werden miisste.
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Beide Verbindungen kann man auch mit grosser Sicher-
heit durch Chlorgas analysiren, wie beim Fahlerz besclme-
ben ist.

. Hat man ein Gemenge von lichtem und von dunklem
Rothgiltigerz zu -analysiren, so wird zur Trennung von Ar-
senik und Antimon wie in Nr.55 verfahren.

54. Zion und Antimon.

Man lést die abgewogene Verbindung in Salzséiure un-
ter allmiligem Zusatz von Salpetersiure auf und stellt in
die Losung reines Zinn, mit dem sie lingere Zeit erwirmt
wird, bis alles Antimon -gefillt ist. Es wird auf einem
gewogenen Filtrum abfiltrirt, gewaschen, bei 1000 getrocknet
und gewogen. Die Zinnmenge folgt aus der Differenz.

Um beide Metalle direct zu bestimmen, wird die még-
lichst zerkleinerte Verbindung in einem Becherglase mit
starker, reiner Salpetersiure oxydirt, die Masse zur Trockne
verdunstet, gelinde geglilht und in einem Silbertiegel mit
einem grossen Uberschuss von Natronhydrat zusammenge-
schmolzen. Nach dem Erkalten wird die Masse mit Was-
ser aufgeweicht, mit Wasser in ein Becherglas ausgespiilt
und die Fliissigkeit mit } ihres Volumens an starkem
Alkohol vermischt. Hierbei scheidet sich das antimonsaure
Natron unléslich ab, wihrend das zinnsaure sich nebst dem
gobildeten kohlensauren und dem iiberschiissigen Natron-
hydrat in dem schwachen Weingeist auflisen. Nachdem
sich die Flussigkeit vollstindig geklért hat, wird der Nie-
derschlag abfiltrirt und gumerst mit einem Gemische von
gleichen Volumen Alkohol und Wasser, zuletst mit noch
stirkerem Alkohol ausgewaschen.

Die alkalische Losung wird bis zur Vexrjagung des Al-
kohols erhitzt, mit Wasser verdiinnt, mit verdiinnter Schwe-
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felshiure iibersittigt und das Zinn dann durch Schwefelwas-
serstoff gefillt, Das Schwefelzinn wird hierauf wie in Nr. 44
in'Zinnoxyd verwandelt.

Das antimonsaure Natron wird grossentheﬂs vom Filtrum
genommen und auf dieses ein Gemische von Salzsiure und
Weinstiure gegossen, welches man zu dem abgenommenen
Theil fliessen lisst. Nachdem das Salz vollstindig darin ge-
l6st und das Filtrum ausgewsschen ist, wird das Antimon
durch Schwefelwasserstoffgas gefiillt. In dem Niederschlage
wird der Antimongehalt wie in Nr. 49 bestimmt. .

Auch kann man das antimonsaure Natron auf einem
gewogenen Filtram abfiltriren, bei 1000 trocknen und einen
bestimmten Theil davon in einem Porzellantiegel mit Sal-
miak vermischen und glihen, wodurch alles Antimon ver-
fliichtigt und das Salz in Chlornatrium verwandelt wird.
Man wiederholt diese Operation mehrere Male bis man ein
constantes Gewicht erhilt, woranf man aus der Menge des
Chlornatriums die des Antimons berechnet.

. Bb. Arsenik und Antimon.

8ind beide allein mit einander verbunden, wie im gediegen
Arsenik, so kann man sie dadurch vollstindig von einander
trennen, dass man die Verbindung in einer Kugelrdhre in
~ einem Strom von trocknem Kohlensiiuregas erhitzt, wodurch

alles Arsenik weggefiihrt wird und alles Antimon zuriickbleibt.
Erhitzt man zu stark, so wiirde auch etwas Antimon ver-
fliichtigt werden.

Hat man beide Korper, wie es hduﬁg der Fa.ll ist, als
Schwefel-Verbindungen mit einander gemengt, so kann man_
sie, wenigstens approximativ, durch Digestion mit concen-
trirter Salzsiiure trennen, welche das Schwefelantimon auf- "
l6st und das Schwefelarsenik ungelost lisst. Wenn letate-
. res rein gelb geworden ist, wird die Fliissigkeit mit Wein-
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sfure und darauf mit Wasser versetzt und das Schwefel-
arsenik abfiltrirt und ausgewaschen. Es wird mit Salzsiure
und chlorsaurem Kali oxydirt und die Arsenikséiure durch -
schwefelsaure Talkerde und Ammoniak gefilt (S. Nr. 45).
Das Antimon wird durch Schwefelwasserstoffgas gefiillt.

Oder man vermischt das Gemenge der beiden Schwe-
felverbindungen mit dem 6.fachen Gewicht eines Gemenges
von 4 Th. salpetersaurem und 2 Th. kohlensaurem -Natron
und erhitzt die Masse in einem Silbertiegel allmilig so lange,
bis sie vollkommen weiss geworden ist. Sie wird dann mit ‘
‘Wasser digerirt, welches das Antimon als antimonsaures
Natron ungelost ldsst. Dasselbe wird abfiltrirt, mit schwa-
chem Weingeist gewaschen und gegliiht. Es ist Na $h.
Durch wiederholtes Glithen mit Salmiak kann alles Antimon
daraus verﬂhchtlgt und das Salz in Chlornatrium verwandelt
werden.

Die Auflésung, welche das arseniksaure Natron nebst
den anderen Salzen enthilt, wird mit Salpetersiure .iber-
siittigt, mit Ammoniak versetzt und die Arseniksiure durch
schwefelsaure Talkerde gefillt. '

Die schiirfste Trennungsmethode ist folgende: Die Ver-
bindung wird durch Konigswasser oder Salzsiure und’ chlor-
paures Kali vorsichtig oxydirt, die Masse mit Weinsiure
und viél Salmiak und darauf mit Ammoniak im Uberschuss
versetzt, wodurch Alles klar aufgeldst werden muss. Aus
- dieser Losung wird dann die Arsenikséiure durch schwefel-
saure Talkerde gefillt (S. Nr. 45).

Die vom Niederschlage abfiltrirte Fliissigkeit wird mit
‘Salzsure sauer gemacht und das Antimon durch Schwefel-
wasserstoffgas gefillt.

Oder man oxydirt die arsenik- und antimonhaltige Ver-
bindang mit Konigswasser oder Salzsiure und chlorsaurem
Kali. Enthilt sie andere, durch Schwefelwasserstoffigas fiill-
bare Metalle, so wird die Masse mit Ammoniak neutralisirt
und mit tiberschiissigem gelbem Schwefelammonium digerirt,
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um dadurch Arsenik und Antimon auszuziehen. Aus der
abfiltrirten Losung werden beide durch verdiinnte Schwefel-
siiure gefillt, auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und
bei 1000 getrocknet.

. Oder es wird die Auflésung in K&mgswasser, wenn
keine durch Schwefelwasserstoff fillbaren Metalle vorhanden
sind, mit Weins{ure versetzt, mit Wasser verdiinnt, bis 60°
erwirmt und Arsenik und Antimon durch Schwefelwasser-
stoffgas gefiillt. Die bis zum Erkalten mit Gas gesittigte
Fliissigkeit lisst man wenigstens 24 Stunden lang bedeckt
stehen, lisst dann das iberschiissige Gas abdunsten, filtrixt
den Niederschlag auf einem_gewogenen Filtrum ab, wiischt
ihn aus, trocknet ihn bei 1000 und wiigt ihn.

" Dann -schiittet man einen abgewogenen Antheil davon
.in ein Becherglas, iibergiesst ihn mit concentrirter Salzsiiure,
in der man zuvor mit Hiilfe gelinder Wirme etwas chlor-
saures Kali aufgelost hat, und oxydirt ihn unter weiterem
- Zusatz von chlorsaurem Kali, bis aller unoxydirte Schwefel
mit rein gelber Farbe abgeschieden ist. Die Masse wird
dann mit Weinséiure versetzt, mit Wasser verdiinnt.und der
Schwefel auf einem getrockneten Filtrum abfiltrirt und ge-
wogen. Aus der abfiltrirten Flissigkeit wird die Schwefel-
siure durch Chlorbarium - gefillt und die Schwefelmenge
des schwefelsauren Baryts zu der ersten Schwefelmenge
addirt.

Ein anderer Theil des Schwefelwasserstoff-Niederschlags
wird in einer Kugelrihre abgewogen  und in einem dariiber
geleiteten Strom von Wasserstoffgas erhitzt, -wodurch Schwe-
fel und Arsenik weggefithrt werden und das Antimon allein
zurtickbleibt, welchés man wigt, nachdem man aus dem
Rohr das Sublimat von Arsenik und Schwefelarsenik durch
gelindes Erhitzen in dem Gasstrom ausgetrieben hat. Die
* Arsenikmenge ergibt sich aus der Differenz. Die gefandenen
Resultate werden dann auf die ganze Menge des Schwe-
felwasserstoff-Niederschlags berechnet.

Endlich so kann man auch Antimon und Arsenik da-
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‘durch von einander tremnen, dass inan sie, als trockme
Schwefelmetalle, mit dem 12 fachen Gewicht eines Gemen-
ges von 3 Th. trocknenr kohlensaurem- Natron und 1 Th.
Cyankalium innig vermischt und dieses Gemenge in einer
Réhre in einem langsamen Strom von getrockuetem Koh-
lensiiuregas erhitat, wobei alles Arsenik reducirt wird und
sich als Metallspiegel sublimirt, withrend das Antimon .in
der Masse bleibt., .

56. Arsenik, Antimon und Zinn.

Die moglichst zertheilte Verbindung wird vorsichtig mit
starker und reiner Salpetersiure oxydirt, die Masse zur
Trockne yerdunstet und. in einem Silbertiegel mit der 8 fa-
chen Menge Natronhydrats geschmolzen, nachdem man das
Abdampfgefiss mit Natronlauge ausgespiilt, diese mit in den
Tiegel gegeben und ‘darin zuvor zur Trockne verdunstet
hat. Die geschmolzeme Masse wird mit heissem Wasser
aufgeweicht, mit Wasser verdiinnt und } des Volumens an
starkem Alkohol zugemischt. Unter ofterem Umrithren lisst
man die Masse 24 Stunden lang stehen, filtrirt dann das
antimonsaure Natron ab, wischt es gzuerst mit einem Ge-
mische von 2 Vol. Wasser und 1 Vol. Alkohol, nachher
mit einem Gemische aus gleichen Volumen und zuletzt mit
einem Gemische von 3 Vol. Alkohol und 1 Vol. Wasser aus,
indem man jedesmal einige Tropfen kohlensaures Natron
zusetzt. Das ausgewaschene Salz wird wie in Nr. 54 be-
handelt. )

Die davon abfiltrirte alkalische Fliissigkeit wird mit
Salzsiure iibersittigt, wodurch ein volumindser Niederschlag
‘von arseniksaurem Zinnoxyd entsteht. Obne ihn abzufil-
“triren sittigt man die Flissigkeit mit Schwefelwasserstoffgas,
wodurch er sich in ein dunkelbraunes Gemenge von Schwe-
felzinn und Schwefelarsenik verwandelt, und lisst die Fliis-

sigkeit 24 Stunden lang bedeckt stehen. Der Niederschlag
: 5
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wird alsdann auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und
bei 100° getrocknet. Die Trennung des Zinns und Arse-
niks geschieht hierauf wie in Nr. 47 durch Erhitzen in
Schwefelwasserstoffgas.

Auch kinnte man eine abgewogene Menge vom ganzen
Niederschlag mit ungefihr dem 12fachen Gewicht eines
Gemenges von 3 Th. kohlensaurem Natron und 1 Th. Cy-
ankalium vermischen und in einem bedeckten Porzellantie-
gel bis gur Verflichtigung allen Arseniks erhitzen. Bei
Behandlung des Riickstandes mit Wasser wiirde das Zinn
metallisch reducirt zurtickbleiben. — Oder man kénnte
das Gemenge in einer lingeren Glasrohre in einem lang-
samen Strom von Kohlensiuregas erhitzen und so das Ar-
senik im Rohr subliimirt erhalten. Zur vollstindigeren Con-
" densation kénnte man in die Rohre eine gewogene Rolle
von feinem Kupferblech legen und diese an einer Stelle
zum Glithen erhitzen, um Arsenikkupfer zu bilden.

'

57. Fahlerz,

(Cn, Ag, Fe, Zn, Hg,)‘ ('gb :A':'s)

Nicht alle Fahlerze enthalten alle die obxgen Bestand—
theile; einzelne derselben konnen ganz fehlen und sie kon-
nen sich iiberhaupt in den verschiedenen Arten in variiren-
den Mengen vertreten.

Die Analyse geschieht am besten durch gelindes Er-
wirmen des Minerals in getrocknetem Chlorgas, wodurch
Schwefel, Arsenik, Antimon, Quecksilber und ein Theil des
Eisens als Chloride verfliichtigt werden, und Kupfer, Silber,

Zink und ein Theil des Eisens in Chlormeta.lle verwandelt
zurtickblelben
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Die obige Abbildung zeigt die Einrichtung des zu sol-
chen Analysen dienenden Apparates. Das Chlorgas wird,
zur Trocknung, zuerst durch einen kleinen Cylinder mit con-
centrirter Schwefelsiure und von da durch das an ein hél-
‘zernes Stativ befestigte Chlorcalciumrohr geleitet.

Das Mineral, fein gerieben, wird in der Kugelrshre ab-
gewogen. Diese ist am besten mit zwei Kugeln versehen,
um in der zweiten die Hauptmenge des sich bildenden
Sublimats aufzunehmen und dadurch eine Verstopfung der
Rishre zu verhiiten. ' '

Das abwiirts gebogene Ende des Rohrs ist vermittelst
eines guten Korks oder eines umgelegten Kautschuckrohrs
in die zur Condensation der fllichtigen Producte bestimmte
3 kugelige Rihre oder Vorlage gesteckt. Das andere Ende
dieser letzteren ist mit einer kleinen Ableitungsrohre ver-
sehen, die das. liberschiissige Chlorgas in eine kleine Flasche
mit Alkohol fiihrt. -

Die 3 kugelige Vorlage wird, wenn Antimon vorhanden
ist, um dessen Fillung zu verhindern, nicht mit reinem
Wasser, sondern mit einem Gemische von schwacher Salz-
siure und Weinsiureldsung gefiillt, 86 dass dasselbe unge-
fibhr bis zu § in die-beiden oberen Kugeln zu stehen kommt,
wozu ungefihr 50 Grm. erforderlich sind. Bei dieser Ein-
richtung kann die Fliissigkeit in keinem der Schenkel eine

5*
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gewisse Hohe tibersteigen, sondern muss, bis zu einer ge-
wigsen Hohe emporgehoben, wieder zurtickfliessen.

In Ermangelung einer solchen Kugelvorlage kann man
eine zweihalsige Flasche anwenden, von der Einrichtung
wie Figur geigt. Der senkrechte Schenkel der Kugelrshre
mit dem Mineral reicht bis dicht
an die Oberfliche des vorge-
schlagenen S#uregemisches, nicht
in dasselbe, weil die Fliissigkeit
sonst, bei der raschen Absorp-
tion des Chlorgases, in die Ku-
gelrohre zuriicksteigen konnte.
Die durch den zweiten Hals ge-

: steckte Ableitungsrohre ist oben
zu emer Kuge] erweitert, unten schief .abgeschliffen und
taucht nur so weit in die Fliissigkeit, dass diese nur bis in
die Kngel emporgedriickt werden kann und dann wieder
zurtickfliesst. An diese Rohre wird eine andere rechtwin-
kelige angebunden, durch die das dberschﬁsmge Gas mAl-
kohol geleitet wird.

" Es ist gut, die Kugelrshre mit dem Mineral nicht eher
an den Chlorapparat anzubinden, als bis aus diesem die
meiste atmosphiirische Luft ausgetriében ist.

Die Zersetzung der Fahlerze findet schon bei gewdhn-
licher Temperatur. unter starker Erhitzung statt und vollen-
det sich von selbst. Erst wenn die Kugel wieder fast er-
kaltet ist, erwiirmt man dieselbe mit der sehr kleinen Flamme
einer Spirituslampe, um die entstandenen fliichtigen Producte
von den nicht fliichtigen abzusublimiren und in’ die zweite
Kugel zu treiben. Es ist nicht wohl mdglich; alles Eisen-
chlorid zu verfliichtigen und man hért mit dem Erhitzen
auf, sobald nur noch Dimpfe von diesem erscheinen.

Das Chlorgas darf, namentlich zuletat bei der Absubli-
mirung, nur in einem langsamen Strom zugeleitet werden,
weil sonst Dampfe der fliichtigen Producte unabsorbirt durch
die Vorlage gehen kénnten.
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Nachdem das Rohrenstiick zwischen den beiden Kigeln
rein geworden und der Apparat erkaltet -ist,.schneidet man
mit Hiilfe eines Feilstrichs und einer Sprengkohle die Rshre
zwischen den beiden Kugeln durech und verschliesst das
Ende mit der Sublimatkugel mit einer daritber gestiilpten,
unten zugeschmolzenen und inwemndig mit Wasser befeuch-
teten, kurzen Rihre. So lisst man diesen Theil des Ap-
parates zusammengefiigt wenigstens 24 Stunden lang stehen,
damit das Sublimat allmiilig Feuchtigkeit. anziebe. und sich
nicht, wie es sonst thurn und dadurch Verlust veranlassen
wiirde, bei der nachherigen Auflisung in Wasser erhitze.
Es wird hierauf in wenigem Wasser, dem man etwas Salz-
séure und Weinsiiure zugemischt hat, aufgelost, die Rohre
rein ausgesptilt und die Losung mit der in der Vorlage
vereinigt, Sollte die Fliissigkeit durch abgeschiedene an-
timonige- Siéure trtibe- sein, 8o erwérmt man gelinde, um
sie aufsulisen. Sollte sich Schwefel unoxydirt abgeschieden
haben, so muss dieser abfiltrirt werden. . , )

1. Analyse des fixen Riickstandes. Die Kugel
mit demselben wird in ein Becherglas mit verdiinnter Salz-
siure gestellt und damit digerirt, bis sich der Inhalt, mit
Ausnahme des Chlorsilbers, aufgelést hat. Dieses wird
abfiltrirt und wie in Nr.1 behandelt. Wire Chlorblei
vorhanden, wie bei der Analyse des Bournonits, so miisste
e8 mit Anwendung einer grésseren Menge Wassers aufge-
lést werden. In diesem Falle muss auch der Kugelinhalt
sehr vorsichtig erhitat wetden, damit sich nicht Chlorblei
mit verflichtige, '

In die Auflssung wird dann ein langsamer Strom Schwe-
felwasserstoffigas geleitet und dieselbe damit vollstindig ge-
slittigt. Das gefiillte Schwefelkupfer wird wie in Nr. 25
behandelt, oder wie in Nr. 50, wenn es Blei enthiilt.

Die vom Niederschlage abfiltrite Losung, die einen
Theil des Eisens und, wenn man nicht zu stark erhitzt hat,
alles Zink enthilt, wird zum Sieden ethitzt, zur héheren
Oxydation des ersteren mit etwas chlorsaurem oder unter-
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chlorigsaurem Alkali versetzt und Eisen und' Zink dann
wie in Nr.27 getrennt und bestimmt. .

2. Analyse der flichtigen Producte. Die Auf-
lésung derselben enthilt das Quecksilber, das Antimen,  das
Arsenik, einen Theil des Eisens und den Sehwefel theils
als Schwefelssure, theils unoxydirt abgeschieden.

Die Schwefelsture kann mit. Chlorbarium gef¥llt und
der tberschiissige Baryt dann wieder durch Schwefelsiiure
entfernt werden.

Allein viel bequemer ist es, zur Bestimmung des Schwe-
felgehaltes ein® besondere Menge des Minerals zu nehmen.
Man vermischt es, sehr fein gerieben, mit der 3 fachen Ge-

, wichtsmenge sehr fein geriebenen chlorsauren Kali's und
darauf mit eben so viel trocknem kohlensauren Natron, und
erhitzt das Gemenge ganz allmiliz in einem Platintiegel,
dessen Boden man zur Vorsicht mit etwas kohlensaurem
Natron bedeckt hat, zuletzt bis zur Zersetzung allen chlor-
sauren Kalis. Nach dem Erkalten wird die Masse mit
‘Wasser behandelt, die Lisung abfiltrirt, mit Salzsiure schwach
tbersittigt und die Schwefelsiiure durch Chlorbariom ge-
fillt wie in Nr.3. -

Zur Bestimmung der anderen Bestandtheile wird die
Auflésung der fliichtigen Chlorverbindungen bis zu ungefihr
60° erwérmt und bis zam Erkalten ein langsamer Strom
Schwefelwasserstoffgas eingéleitet. Damit vollstiindig ge-
siittigt, lisst man sie bedeckt 12 Stunden lang stehen und
filtrirt dann den Niederschlag, der aus Schwefelquecksilber
Schwefelarsenik und Schwefelantimon besteht, auf einem
getrockneten und gewogenen Filtrum ab. Nachdem man

~ ihn mit Schwefelwasserstoffwasser ausgewaschen hat, nimmt
man ihn, ohne das Filirum zm verletzen, von diesem ab,
spritzt dieses moglichst ab und iibergiesst ihn mit concentrir-
tem Schwefelammonium, womit man ihn so lange bedeckt
digerirt, bis alles Schwefelarsenik oder Schwefelantimon aufge-
Iost und das Schwefelquecksilber rein schwarz geworden ist.
Es wird dann nach .dem vollstindigen Erkalten auf dem
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frilher angewandten Filtrum abfiltrirt, anfangs mit verdiinn-
tem Schwefelammonium, zuletzt mit reinem Wasser ausge-
waschen, getrocknet und gewogen.

Aus der Schwefelammonium-Lésung werden Schwefel-

arsenik und Schwefelantimon durch iberschiissig zugesetzte -

verdiinnte Schwefelsiure gefiillt und beide wie in Nr. 55
getrennt und bestimmt.

Aus der vom Schwefelwasserstoff-Niederschlag abfiltrirten
Flissigkeit kqnn das Eisen, weil sie Weinsiiure enthiilt,
nach dem Neutralisiren mit Ammoniak nur durch Schwe-
felammonium gefillt werden. Nachdem sich das Schwefel-
eisen mit Hiilfe gelinder Digestion vollstindig abgesetst
hat, wird es abfiltrirt, mit Schwefelwasserstoffwasser gewa-
schen, das Filtrum in ein Becherglas gelegt, mit Salzsiure
iibergossen und digerirt, bis alles Schwefeleisen aufgeldst ist.
Die Liosung wird vom Papier abfiltrirt, dieses ausgewaschen,
die Losung mit chlorsaurem Kali erhitzt und das Eisenoxyd

- durch Ammoniak gefillt.

Ist die Menge des Schwefeleisens nur klein, so verbrennt
man das Filbum mit dem Niederschlag und gliht. bei vol-
lem Luftzutritt so.lange, bis alles Eisen in Oxyd verwan-
delt ist und dessen Gewicht constant bleibt.

58. Argentan,
(Cu, Ni, Zn).

Man lést es in Salpetersiure auf, dampft die meiste
iiberschiissige Siure ab, verdiinnt mit Wasser und fillt
das Kupfer mit Schwefelwasserstofigas (S. pag. 31).

Die abfiltrirte Fliissigkeit wird durch Abdampfen con-
centrirt und mit einem Uberschuss einer kaustischen Kali-
lauge gefillt und damit erhitzt, wodurch das Nickeloxydul
ausgeschieden, das Zinkoxyd aufgelost wird. Aus dieser
Losung wird letzteres durch Schwefelkalium oder, nach der
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Sittigang mit Salzedure, im Sieden durch kohlensaures Na-
tron gefklit.

Auf diese Weise lassen sich Nxckel- und Zinkoxyd nicht
scharf trennen, es bleibt Zinkoxyd beim Nickeloxydul.

Eben so wenig ist dies durch Schmelzen des Oxyd-
Gemenges mit Kalihydrat mdglich, oder dadurch dass man
beide Oxyde im Sieden mit kohlensaurem Natron filit, das
Nickeloxydul durch Digestion mit wmterchlorigsaurem Na-
tron in schwarzes Sesquiexyd verwandelt und aus diesem
dann das Zinkoxyd durch kaustisches Kali auszieht.

1. .Genauer getrennt erhiilt man sie, wenn man das
getrocknete Gemenge beider Oxyde gliht, fein reibt und
so lange in einem Strom von getrocknetem Wasserstoffgas
erhitzt, als sich noch Wasser bildet.. Aus dem Gemenge
von Nickel und Zinkoxyd wird dann letsteres, unter Ab-
haltung des Luftzutritts, durch Hingere Digestion mit einer
concentrirten Lisung von kohlensaurem Ammoniak ‘ausge-
zogen.

2. Oder man I8st die durch kohlensaures Natron heiss

" gefillten Oxyde in Essigsliure auf, versetzt die Lisung mit
viel freier Essigsiure und leitet gane allmilig und unter
bestindigem Bewegen, so lange noch der Niederschlag weiss
bleibt, Schwefelwasserstoff hinein, wodurch allein das Zink
gefillt wird. Auch kann man die salzsaure oder salpeter-
saure Losung mit iiberschiissigem essigsauren Natron ver-
setzen und das Zink dann durch Schwefelwasserstoff daraus
fillen.

3. Man vermischt das Gemenge der beiden Oxyde mit
dem " 3fachen Gewicht kohlensauren Kalis und eben so viel
Schwefel, schmilzt die Masse in einem Porzellantiegel vor-
sichtig zusammen, bis sie ruhig fliesst, und zieht nach dem
Erkalten das Schwefelalkali mit Wasser aus. Die zuriick-
bleibenden Schwefelmetalle werden dann mit verdtinnter
Chlorwasserstoffsiure tibergossen, welche allein das Schwe-
felzink auflost.
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59. Kupfernickel ?,
Ni2 As.

‘I. Darstellung von reinem Nickel Ein Ge-
menge von 1 Theil sehr fein pulverisirtem Arseniknickel,
2 Th. Salpeter und 2 Th. Pottasche wird lingere Zeit bis
zum Glihen erhitzt' und aus der Masse alles arseniksaure
Kali durch Wasser ausgezogen.

QOder das Arseniknickel wird mit dem 3fachen Gemcht
von Schwefel und von Pottasche zusammengeschmolzen und
.das gebildete Kalium-Sulfarseniat mit Wasser ausgezogen.

. Das im ersteren Falle zurtickbleibende Gemenge von
Oxyden wird in Salesjure, die: im letzteren Falle zuriick-
bleibenden Schwefelmetalle in Salzsure unter allmiligem
Zusatz von Salpetersiure und mit Hiilfe von Wirme auf-
gelost.

Die Auflgsung wxrd bis ungefdhr 70° erwirmt und wih-
rend dessen und bis sum Erkalten mit Schwefelwasserstoff-
gas gesittigt und verschlossen 24 Stunden lang stehen ge-
lassen, wodurch Kupfer, Wismuth und ein Rest von Arsenik
gefillt werden.

Nachdem durch Erwérmung das Bchwefelwasserstoﬂ‘gas
ausgetrieben ist, wird die Losung filtrirt, zum Sieden erhitat,
mit kohlensaurem Natron gefiillt und der Niederschlag, wel-
cher alles Nickel, Kobalt und Bisen enthilt, vollstindig
ausgewaschen.

Noch feucht wird er dann mit einer heiss gesiittigten
Lissung von Oxalsiure iibergossen und mit einem Uberschuss
derselben digerirt, wodurch alles Eisen aufgelost wird, Ni-
ckel und Kobalt aber als oxalsaure Salze ungelost bleiben.
Diese werden abfiltrirt, ausgewaschen, mit conecentrirtem

*) Arseniknickel mit variirendem Gebalt an Kobalt und Eisen,
Von éhnlicher Zusammensetzung sind die unter dem Namen Ko-
balt- oder Nickel-Speise bekannten Hiittenproducte, die ausserdem
ofters noch zufillige Elnmengungen von- Kupfer und Wismuth
enthalten,
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kaustischem Ammoniak iibergossen und damit bis zur Auf-
lésung digerirt.

Die blaue Auflésung wird dann in einem offenen Ge-
fisse bis zur Verdunstung alles freien Ammoniaks hinge-
stellt, withrend dessen sich das Nickel als griines oxalsaures
Nickeloxydul- Ammoniak abscheidet, das Kobalt mit rother
Farbe aufgeltst bleibt.

Das abfiltrirte und ausgewaschene Nickelsalz hinterlisst
nach dem Glithen in einem .verklebten Tiegel oder in einem
Glasrohr reines metallisches Nickel.

Aus der Kobaltlésung kann das Kobalt durch Abdam-
pfen und Glihen des Riickstandes, oder durch Kochen mit
kaustischem Kali, so lange bis sich kein Ammoniak mehr
entwickelt, oder bei kleineren Mengen durch Schwefelalkali
(und nachherigen Zusatz von verdtinnter Schwefelsiure, da-
mit sich das Schwefelkobalt abscheidet) erhalten werden.

Aus kiuflichem Nickel stellt man das reine Metall be-
quem auf die Weise dar, dass man es in Salzsiiure mit
Zusatz von Salpetersiiure auflost, die Lisung durch Schwe-
felwasserstoffgas reinigt und dann Nickel und Kobalt durch
Zumischung einer siedend heiss gesittigten Losung von
zweifach-oxalsaurem Kali fillt. Der ausgewaschene Nieder-
schlag wird dann in Ammoniak geldst.

Zur- Abscheidung des Eisens kann man auch die Lb-
sung, nachdem man sie wieder hther oxydirt hat, mit Sal-
miak und dann mit Ammoniak im Uberschuss versetzen,
wodurch das Eisenoxyd, etwas nickel- und kobalthaltig,
gefillt wird, und Nickel und Kobalt aufgelost bleiben. Oder
man neutralisirt sie mit kohlensaurem Natron, vermischt
sie mit essigsaurem Natron und kocht, wodnrch das Eisen-
oxyd gefillt wird.

II. Quantitative Analyse. Das sehr fein geriebene
Arseniknickel wird mit 2} Th. Salpeter und 3 Th. kohlen-
saurem Natron in einem Platintiegel, dessen Boden man

zuvor mit kohlensaurem Nafron bedeekt hat, zusammenge-

schmolzen, die Masse noch einige Zeit in schwachem Glii-
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hen erhalten; nach dem Erkalten mit Wasser digerirt, die
gebildeten Oxyde abfiltrirt und vollstindig ausgewaschen.

1. Die Losung, welche alles Arsenik als arseniksaures
Alkali enthilt, wird it Salzsiure gesittigt, diese im Uber-
schuss zugesetzt, zur Austreibung der Salpetersiure fast zur
Trockne eingedampft, die Masse in Wasser gelost, bis etwa
702 erhitzt und wihrend dessen Schwefelwasserstoff einge- -
leitet. Wenn die Fillung von Schwefelarsenik aufzuhtren
scheint, lésst man erkalten, wihrend fortwihrend noch das
Gas eingeleitet wird.

So gesiittigt, lisst man die Auflosung bedeckt 24 Stun-
den stehen und filtrirt dann den Niederschlag auf einem
bei 1000 getrockneten und gewogenen Filtram ab, wiischt
ihn aus, trocknet ihn bei 100° und wigt ihn.

Der Niederschlag ist gewohnlich ein Gemenge von
As 83 und freiem Schwefel. Es wird eine kleinere Menge
davon genommen, gewogen und durch Erwdrmen mit Ko-
nigswasser oder mit Salzsiure und chlorsaurem Kali voll-
stindig oxydirt. Aus der mit Wasser verdiinnten Lésung
wird dand die gebildete Schwefelsiure durch Chlorbarium
gefilllt und aus der Menge der schwefelsauren Baryterde
die des Schwefels, uad folglich die des Arseniks bestimmt,
indem man diese Menge auf die ganze Gewichtsmenge des
Schwefelarseniks berechnet.

Bequemer ist es und eben so genau, die Arseniksiure
aus . der alkalischen Losung als arseniksaure Ammoniak-
Talkerde zu fillen. Man sittigt die Losung mit Salzséure,
vermischt sie mit Salmiak-Losung, hierauf mit cencentrirtem
kaustischem Ammoniak und dann mit schwefelsaurer Talk-
erde. Nach 24 Stunden filtrirt man den Niederschlag auf
emem gewogenen Filtrum ab, wischt ihn mit verdiinntem
kaustischen Ammoniak aus, trocknet ihm bei 1000 und wiigt
(8. Nr. 45). _

Auch kann man das Arsenik aus dem Verlust bestimmen.

2. Die Oxyde werden in concentrirter Salzshure auf-
gelost und aus der Losung Kupfer und Wismuth darch
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Schwefelwasserstofigas gefillt: Der Niederschlag wird wie
in Nr. 64 behandelt.

3. Die vom Niederschlag abfiltrirte Flissigkeit wird
nahe sum Sieden erhitst und sur hdheren Oxydation des
Eisens mit chlorsaurem Kali versetst. Das Eisen kann dann
vom Nickel und Kobalt auf dieselbe Weise wie vom Man-
gan getrennt werden, entweder durch bernsteinsaures Am-
moniak oder durch kohlensauren Baryt (siehe Nr.23).

Aus der vom bernsteinsanren Eisen abfiltrirten Fliis-
sigkeit werden Nickel und Kobalt siedendheiss durch kau-
stisches Kali gefiillt, abfiltrirt und mit heissem Wasser ge-
waschen.

Aus der vom kohlensauren Baryt abfiltrirten Fliissig-
keit wird der aufgeliste Baryt durch Schwefelsiure gefillt
und Nickel und Kobalt dann heiss durch kaustisches Kali
gefilit.

4. Das gefillte Gémenge von Nickel- und Kobaltoxy-
dulhydrat wird noch feucht nach und nach mit verdiinnter
Blaustiure und Kalilauge (d.h. mit Cyankalium) vermischt
und damit erwérmt, bis es sich aufgeltst hat. ~Die roth-
gelbe Losung wird zur Austreibung der iiberschiissigen Blau-
sure und zur Verwandlung des Kaliumkobalicyantirs in die
Cyanid - Verbindung sum Sieden erhitzt und darauf noch
warm mit geschlimmtem Quecksilberoxyd vermischt. Hier-
durch wird das Kaliumnickeleyaniir zersetzt und alles Nickel
theils als Oxyd, theils als Cyaniir gefillt, wihrend Queck-
gilber an dessen Stele tritt.

Der Niederschlag, ausgewaschen und an der Luft ge-
gltht, hinterl#sst reines Nickeloxydul.

Hatte man das Gemenge der beiden Oxyde, vor der
Behbandlung mit Blausiure und Kali, nach dem Trocknen
durch Glihen in einem Strom von Wasserstoffgas zu Me-
tall reducirt und dieses gewogen, sa braucht man jetst die
Menge des Kobalts nicht direct zu bestimmen.

Im anderen Falle neutralisirt man die Losung, welche
noch das Kobalt enthilt, genau mit Salpetersiure und fiigt
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dann so lange eine moglichst neutralisirte L¥sang von sal-
petersaurem Quecksilberoxydul hinsu, "als noch ein weisser
Niederschlag von Quecksilberkebaltoyenid entsteht. Nach
dem Awswaschen und Trocknen wird er unter Luftautritt
geglitht, wodurch er zu schwarzem Kobaltoxyd wird, wel-
cher, wegen seines je -nach der Temperatur variirenden
Sauerstofigebalts, nach dem Wiigen durch starkes (Glithen
in einem Strom von Wasserstoffgas reducirt werden muss.
Enthiilt eine Nickelspeise Blei und :Schwefel, so verfihrt

man wie bei der Analyse der Fahlerze nnd werlegt die

Verbindung durch Erhitzen in einem Strom von trocknem
-Chlorgas.

60. Speiskobalt 7,
Co As.

Die Analyse und die Darstellung von reinem Kobalt
‘kann auf dieselbe Weise geschehen, wie die Analyse des
Kupfernickels und die Darstellung des reinen Nickels. Er-
" leichternde Modificationen bei der Darstellung sind folgende:

1. Da der Speiskobalt tiber 70 Procent Arsenik ent-
hiilt, so ist es zweckmissig, einen grossen Theil davon
durch Rbsten zu entfernen. Diess geschieht, indem man
ihn, fein gepulvert und dtinn ausgebreitet, in einem schief
ins Feuer eingesetzten Tiegel unter einem gut ziehenden
Schornstein so lange unter hi#ufigem Umriithren einer schwa-
chen Glahhitze aussetzt, als noch Dampfe von Arsenik
weggehen, Die geristete Masse wird dann in concentrirter
Salzsiiure unter Zumischung von -etwas Salpetersiure oder
chlorsaurem Kali mit Hiilfe von Wirme aufgeltst.

. 2. Aus der verdiinnten Auflésung kann durch vorsich-

tiges Zumischen von kohlensaurem Natron alles Eisenoxyd
(mit einem Theil der Arseniksfure) ausgefillt werden.

*)" Arsenikkobalt mit kléinen Mengen von Nickel, Eisen und
Kupfer.
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3. Vergetzt man die Lésung, die dazu alles Arsenik
. als Arsenikséiure enthalten muss, mit einer angemessenen
Menge von Eisenchlorid, neutralisirt sie mit kohlensaurem
Natron, versetst sie dann mit einem Uberschuss von essig-
saurem Natron und erhitzt zum Sieden, so wird alle Arsenik-
siiure mit allem Eisenoxyd gefillt. Nachdem man aus der
abfiltrirten und mit Salgzsiiure wieder sauer gemachten Lé-
sung durch Schwefelwasserstoff gefillt hat, was durch dieses
féllbar jst (z. B. Kupfer), fillt man Kobalt und -Nickel
siedendheiss mit kaustischem Kali.

4. Oder man concentrirt die mit Salzsiiure versetste
Lisung bedeutend durch Abdampfen, vermischt sie mit Sal-
miak und darauf mit einem Uberschuss von kaustischem
Ammoniak und lisst dann die braune Losung so lange an
der Luft stehen, bis- sie schon purpurroth geworden ist.
Wird sie nun mit Salzsiiure ilbersiittigt und zum Sieden
erhitzt, so scheidet sich der grisste Theil des Kobalts als

* ein carminrothes krystallinisches Salzpulver aus, welches

2CoXNH? + 3NH#€] zu sein scheint und beim Glihen Ko-
baltchlortir hinterlisst.

61. K‘obﬁltglanz ,
Co 82 4 CoAs.

1. Man zersetzt das fein geriebene Mineral durch Er-
wirmen in einem Strom von trocknem Chlorgas, wie bei
der Analyse der Fahlerze, wodurch der Kobaltgehalt als
Chloriir zurtickbleibt, wihrend man Arsenik und Schwefel
in dem verschlagenen Wasser- als Siuren aufgelost erhilt.
Das Kobaltchloriir kann nun unmittelbar in demselben Rohr
durch Erhitzen in Wasserstoffgas zu Metall reducirt und
gewogen werden, wenn man die Bestimmung des kleinen
Eisengehaltes vernachlissigen will, oder es wird in salz-
siiurehaltigem Wasser aufgelést und die Losung siedend
heiss durch kaustisches Kali gefillt. Der im Kobaltoxyd
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enthaltene kleine Eisen- und Nickelgehalt wird wie in Nr. 60
bestimmt.

Die Schwefelsiure wird durch Chlorbarium und der
tberschiissige Baryt durch Schwefelsiure gefillt. Die ab-
filtrirte Lésung wird durch Abdampfen concentrirt und.die
Arseniksiure dann durch schwefelsaure Talkerde und Ain-
moniak gefillt, wie in Nr. 45.

2. Man 158t das Mineral in concentrirter Salzsiiure unter
allmiligem Zusatz von Salpetersiiure, bis es vollstindig auf-
gelost oder der ungelést gebliebene Schwefel rein gelb zu-
rtickgeblieben ist. Es wird auf einem gewogenen Filtrum
abfiltrirt, bei 1000 getrocknet und gewogen.

Aus der Losung wird die gebildete Schwefelsiure durch
Chlorbarium gefillt und die im Niederschlage gefundene
Schwefelmenge zu der des anderen addirt.

Aus der Losung wird der iiberschiissige Baryt durch
Schwefelsiiure gefillt.

Die abfiltrirte Fliissigkeit wird mit schwefliger S#ure
vermischt, 24 Stunden lang damit stehen gelassen, dann

bis sur vollstindigen Austreibung der iiberschitssigen schwef-

ligen S#ure zum Sieden erhitzt und nach dem Erkalten bis
zu ungefiilhr 500 mit Schwefelwasserstoffgas gesiittigt. Damit
gesiittigt wird sie. 24 Stunden lang stehen gelassen, der
Schwefelwasserstoff in gelinder Wirme abgedunstet und das
Schwefelarsenik auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und
bei 1000 getrocknet. KEs wird dann wie in Nr. 46 be-
handelt.

Die abfiltrirte Kobaltlésung wird zum Sieden erlntzt,
gur hoheren Oxydation des Eisens mit etwas chlorsaurem
Kali versetet, mit kohlensaurem Natron genau neutralisirt
und das Eisen dann wie in Nr.23 mit bernsteinsaurem
Natron gefilit.

Aus der abfiltrirten Losung wird das Kobaltoxyd sie-
dendheiss durch kaustisches Natron gef¥llt, mit heissem
Wasser gewaschen, gegliiht und bei mbglichst starker Hitze
in einem Strom von Wasserstoffigas reducirt. Nach dem
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Wiigen und Benetzen mit, Wasser darf das Metall nicht
alkalisch reagiren.

. 8. Man vermischt 1 Th. des sehr fein geriebenen Mi-
nerals mit 3 Th. fein geriecbenen chlorsauren Kalis und 3 Th.
trocknen kohlensanren Natrons und erhitzt das Gemenge
ganz allmiilig, zuletzt bis gum ruhigen Fluss, in einem Pla-
tintiegel iber der Spirituslampe. Die Masse wird hierauf
in warmem Wasser aufgeweicht und das schwarze Kobalt-
oxyd abfiltrirt. Dije Lésung wird mit Salzsiure schwach
bersittigt und. die Schwefelsiure durch Chlorbarium aus-
gefillt. Nach Ausfillung des iiberschiissigen Baryts durch
Schwefelsiiure wird die Liosung durch Abdampfen concen-
trirt, mit Salmiak und schwefelsaurer Talkerde versetzt und
die Arseniksfiure durch Ammoniak gefillt.

Das Kobaltoxyd wird getrocknet, das Filtrum verbrannt,
die Asche zum Oxyd gefiigt und dieses’ in concentrirter
Salzsiiure geltst. Aus der verdtinnten und mjt kohlensau-
rem Natron genau neutralisirten Losung wird das Eisemxyd
durch bernsteinsaures Natren gefillt.

Die Fillang des Eisenoxyds mit kehlensanrem .Ba:y-t
ist hier nicht anwendbar, weil smgleich etwas Kobaltoxyd
mitfillt.

Die Fillung mit iiberschiissigem Ammoniak ist ebenfalls
nicht ganz genau, weil mit dem Exsenoxyd etwas Kobalt-
oxyd verbunden bleibt.

Approximativ lassen sich beide Oxyde auch dadurch
trennen, dass man die Lésung mit Ammoniak neutralisirt,
peide Metalle durch Schwefelammonium fillt und darsuf ei-
nen kleinen Uberschuss von verdiinnter Salzsiiure sumischt,
welche das Schwefeleisen auflést, das Schwefelkobalt un-
geltist 1#4sst.

“Oder man fillt beide Oxyde mit kanshschem Kali,
wiischt den Niederschlag aus, nimmt ibn vom Filtrum, spritzt
dieses rein und vermischt dann die Masse mit einem klei-
nen Uberschuss von zerriebener Oxalsiiure, wodurch das
Kobaltoxyd in.rosenrothes, unlésliches oxalsaures Salz ver-
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wandelt, das Eisenoxyd aufgelést wird. Nach 24 Stunden
filtrirt man ersteres auf einem gewogenen Filtrum ab, wiischt
es mit kaltem Wasser aus, trocknet es bei 1000 und erhitzt
dann einen abgewogenen Theil davom in einer unten-zuge-
schmolzenen, am anderen Ende zu einer Spitze aunsgezoge-
nen Glasrohre bis zum Glilhen, wodurch es zu Metall redu-
cirt wird. Noch withrend des Glihéns wird die Spitze mit
der Léthrohrflamme zugeschmolzen und die Rﬁhre dann
gewogen. - ' :

3

62. Mangan und Kobalt oder Nickel”.

Zur ‘bloss ‘approximativen Trennung fillt man die Oxyde
heiss durch kohlensaures Natron, 18st den Niederschlag in
tiberschiissiger Essigsiure und fillt aus dieser Lisung das .
Kobalt oder Nickel durch Schwefelwasserstoffgas, wobei das
Mangan aufgelost bleibt.  Auch kann man die Losung der
Chloriire oder der schwefelsauren Salze mit, essigsaurem
Natron vermischen und dann Nickel oder Kobalt dnrchA
Schwefelwasserstoffgas. fillen.

Eine schirfere, jedoch auch nicht ganz’ genaue Trennung
bewirkt man auf die Weise, dass man die Losung der
Chlortire mit Ammoniak neutralisirt, darauf die Metalle
durch Schwefelammonium f4llt und nun die Fliissigkeit mit
einem Uberschuss von sehr verdiinnter Salzsiure versetzt,
wodurch das Schwefelmangan sehr . leicht aufgeldst wird,
Schwefelnickel oder Kobalt aber ungeldst bleiben.

Ganz genau ist die Trennung, wenn man hierbei die%n
hoher Temperatur gebildeten Schwefelmetalle anwendet.
Man fillt die Oxyde bei Siedhitze durch kohlensaures oder

*) Die Kobaluchwirze (Erdkobalt) ist eine #olche Verbindung
von Kobaltoxydul mit Mangansuperoxyd. -Auch enthilt fast aller
*Braunstein kleine Mengen von Kobalt, zu dessen Auffindung man
die Riickstinde von der Chlorbereitung. anwenden kann
) 6
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kaustisehes Natron, gltht und wiigt den Niederschlag und
erhitzt ihn auf einem Porgellanschifichen in einem Rohr von
Porzellan oder Glas in einem Strom von Schwefelwasser-
stoffgas bis zum schwachen Rothgliilhen. Nach dem Erkalten
wird das Schiffchen in sehr verdiinnte Salzséiure gestellt,
welche allein das Mangan auflsst und die Sulfurete von
Kobalt oder Nickel ungelost lisst,— Die Verwandlung
der Oxyde im Schwefelmetalle kénnte man auch durch
Schmelzen mit der 3fachen Menge kohlensauren Natrons
und eben so viel Sghwefel in einem Porzellantiegel bewir-
ken, worauf die Masse mit verdiinnter Salzsiure behandelt
wird.

Eine andere genaue Methode ist folgende: Man versetzt
die saure Losung mit Cyswkalium, wodurch Mangan- und
Kobalt-Cyaniir geftllt werden. Man mischt dann Cyanka-
lism im Uberschuss zu, worin sich alles Kobaltoyaniir und
ein Theil des Mangancyantirs auflost. Des ungelost blei-
bende Mangancyaniir wird abfilirirt, ausgewaschen und an
der Luft gegliht. Die abfilrirte Flissigkeit erhitst man
zum Sieden, indem man suweilen einen Tropfen Salzsiiure
zusetzt, wodurch das Kobaltcyaniir in Cyanid verwandelt
wird. Alsdann mischt man Salzsiure hinzu und kocht von
Neuem, bis spiter, auf neuen Zusatz von Siure, der Ge-
ruch nach Blausiwre nicht mehr wahrnehmbar ist. Alsdann
ist das Mangan-Doppelcyaniir in Manganchloriir verwandelt,
und das Mangan kaun pmn aus der moch heissen Losung
durch kohlensaures oder kaubtisches Natron gefillt werden,
withrend allea Kobalt sls Kaliumkobsktoyanid unsersetzt und °
afgelost bleibt. Die Abscheidung des Kobalts daraws siehe
Nr. 59.

63. Meteoreisen.

Ensen meteorischen Ursprungs ist an folgenden Eigen-,
thiimlichkeiten zu erkennen:
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1. Manches Meteoreisen enthilt Olivin -eingeschlossen.
2. In gewissen Arten bemerkt man, besonders in der

oxydirten- Oberfliche, metallisch glinzende, gelbliche bieg-

same Bliittchen von Phosphornickeleisen (Schreibersit).

8. Manche Arten sind passiv, d. h. sie reduciren kein
Kupfer aus einer Losung von neutralem schwefelsaurem
Kupferoxyd. .

4. VWird eine eben gefeilte, geschlifene und polirte
Fliche 5—10 Minuten lang in verdiinnte Salpetersiure ge-
taueht, so kommen bei den meisten Arten gigenthiimliche,
mehrentheils krystallinische Zeichnungen (die Widmannstiit-
ten'schen Figuren) eoder mikroskopische . parallele "Linien
oder glinzende Punkte zam Vorschein, die der Fliche in
einer gewissen Richtung einen eigenthiimlichen Schimmer
ertheilen. . ‘

6. Alles Meteoreisen hinterlisst bei der Auflésung ®in
Salzséiure, wobei sich ofters von eingemengtem Schwefelei--
sen eine Spur Schwefelwasserstoff entwickelt, einen .schwar-
zen, pulverigen Riickstand. Nach dem Auswaschen und
Trockpen bei 50 bis 100facher Vergrisserung betrachtet,
erkennt man darin mehrentheils metallglinzende, krystalli-
nische Theilchen und hiufig auch scharf ausgebildete, me-
tallglinzende magnetische Prismen von Phosphoreisen, Phos-
phornickeleisen, zuweilen auch Chromeisen und . Graphit;
ausserdem durchsichtige, theils farblose, theils farbige Kdorn-
chen von Quarz, Olivin und anderen Mineralien.

6. Als characteristische Bestandtheile enthilt jedes
unzweifelhaft echte Meteoreisen Nickel, Kobalt und Phor-
phornickeleisen. Der Nickelgehalt variirt zwischen 2 und
20 Procent, der Kobaltgehalt betrigt selten 1 Procent,
meist weniger, der unlosliche Riickstand gewthnlich unge-
fghr 38 Procent.

Zur Auffindung des Nickels siittigt man zuerst die Auf-
lssung in Salzs#ure mit Schwefelwasserstoffgas, um ° eine ’
maweilen vorkommende Spur von Kupfer und Zinn zu fil-
len. Dann verwandelt man das Eisenchlortir in Chlorid,
6*
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dadurch dass man in die nahe zum Sieden erhitzte Listng
kleine Menéen chlorsaures Kali- eintrigt. Hierauf versetzt
man die Losung mit einem Uberschuss von Ammoniak,
wodurch alles Eisenoxyd gefiillt wird und das meiste Ni-
ckel aufgelsst bleibt. Bei einem etwas grisseren Nickel-
gehalt ist die abfiltrirte Fliissigkeit mehr oder weniger blau.
Schwefelammonium fillt daraus schwarzes Schwefelnickel.

Um in dem abfiltrirten Eisenoxyd die darin enthaltene

Phosphorsiure nachzuweisen, gliiht man es nach dem Trock-
nen mit dem gleichen Gewicht kohlensauren Kali- Natrons
und zieht das phosphorsaure Alkali mit Wasser aus. Aus
der mit S#ure iibersittigten Lsung wird die Phosphorséure
durch Ammoniak und schwefelsaure Talkerde gefillt.
. Um in dem in Salzséiure unldslichen schwarzen Riick-
stand von Meteoreisen den Phosphorgehalt aufzufinden, ver-
midcht man ihn, fein zerrieben, mit ungefihr dem halben
Gewicht Salpeters und darauf mit dem gleichen Gewicht
kohlensauren Natrons und glitht, worauf man die Masse mit
Wasser auszieht und wie oben verfihrt. Der davon blei-
bende oxydirte Rtickstand wird “in Salzsdure gelost nnd
das Nickel darin wie oben aufgesucht.

Bei der quantitativen Analyse scheidet man das Eisen
vom Nickel und Kobalt entweder durch bernsteinsaures
Ammoniak oder durch kohlensauren Baryt, siehe Nr. 23.
Kobalt und Nickel werden durch Cyankalium wie in Nr. 59
getrennt

64. Wismuth und Kupfer.

Die Losung der beiden Metalle in einer Siure wird mit
kohlensaurem Ammoniak im Uberschuss' versetzt,‘ wodurch
das Kupferoxyd aufgelost bleibt, das Wismuthoxyd gefillt
wird, welches. man erst nach einiger Zeit abfiltrirt, -mit
kohlensaurem Ammoniak auswischt, trocknet und gliiht,
(8. Nr. 44). .
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. Oder es wird die Losung der beiden Metalle mit kau-
stischem Kali im Uberschuss und darauf mit Blausiiure
(also mit Cyankalium) versetzt, wodurch das Kupfer als
Doppelcyaniir aufgelost wird, das Wismuthoxyd nngelbst
bleibt (8. Nr. 27).

Hat man beide Metalle durch Schwefelwasserstoff ge-
fillt, so wird der Niederschlag mit Schwefelwasserstoffwas-
ser ausgjewaschén, auf dem Trichter getrocknet, so viel wie
mdglich vom Filtrum abgelost, dieses vorsichtig verbrarnnt,
die Asche zum Niederschlag gegeben und dieser mit star-
ker Salpetersiiure, unter allmiliger Hinzufiigung von etwas
Schwefelsiure, oxydirt und au.fgelost und die Auflgsung wie
oben behandelt.

65. Platinerz.
(Platin mit kleinen Mengeh von Iridium, Palladium, Rhodium,
) Osmium, Ruthenium, Eisen und Kupfer),

Eine genaue quantitative Analyse des gediegen Platins
ist sehr sehwieriy und umstindlich. Um wenigstens den.
Platingehalt zu bestimmen, verfihrt man wie folgt:

'Zuerst sucht man die eigentlichen Platinkdrner aus und
trennt sie namentlich von den dunkler stahlfarbenen Kor-
nern von Irid-Osmium. Dann zieht man mit einem Magnet
die magnetischen aus, die einen grosseren Eisengehalt hLa-
ben und fir sich zu analysiren sein wiirden.

2 bis 3 Gramm des Minerals werden dann in einer mit
wohl abzukiihlender Vorlage versehenen Retorte bei gelin-
der Siedhitze in einem Gemische von 5 Th. rauchender
Salzsiure und 1 Th. rauchender Salpetersiure aufgeldst.
Die Séure wird bis' zur Syrupsconsistenz abdestillirt. Die
‘nach dem Erkalten erstarrie Masse wird in wenigem Was-
.ser aufgelést und die Losung von dem Rilckstand vorsichtig
klar abgegossen. Auf den Riickstand wird die tibergegan-
gene Suure, die Osmiumsiure enthilt und von tibergespritz-
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ten Theilchen der Lisung gelb gefdrbt ist, surtickgegossen
und noch ein Mal davon abdestillirt, um Alles, was sich
noch auflisen kann, aufzulisen.

Das osmiums¥urehaltige Destillat kann mit- Ammoniak
gesiittigt und das Osmium daraus wie in Nr. 66 abgeschie-
den werden. Oder man skttigt es mit Kalkhydrat, jedoch
" picht gan%, mischt ameisensaures Alkali hinsu und kocht,
wodurch das Osmium als blauschwarzes Pulver reducirt
wird. Oder man sittigt das Destillat mit kaustischem Kali,
fiigt etwas Alkohol hinzu und erwirmt, wodurch osmiumig-

saures Kali (K Os) als schon rothes, krystallinisches Pulver
goefillt wird. Es wird mit Alkohol gewaschen, weil es in
Wasser loslich ist. Durch Gliihen in Wasserstoffgas erhilt
man daraus das Osmium reducirt.

Die Platinlosung wird von dem unldslichen Riickstand
auf einem gewogenen Filtrum abfiltrirt und dieser ausge-
waschen. Er besteht aus Irid- Osmium und .wird wie in
Nr. 66 weiter behandelt.

Die Losung wird durch Abdampfen stark concentrirt,
mit einer warm gesiittigten Losung von Salmiak und hierauf
mit ungefihr dem doppelten Volum Alkohol vermischt.
Hierdurch werden Platin und Iridium als Ammonium-Dop-
pelchloride gefillt. Bei vorwaltendem Platin ist der Nie-
derschlag gelb, bei grosserem Iridiumgehalt réthlich bis roth.
Weil er in Wasser nicht ganz unldslich ist, wird er mit
salmiakhaltigem Alkohol ausgewaschen. Nach dem Trock-
nen wird er, ‘noch im Filtrum und mit diesem, gegliiht,
zuletzt zur Verbrennung der Filterkohle unter Luftzutritt.
Durch einige aufgelegte Krystalle von Oxalsiure wird die
vollstindige Reduction sehr beférdert. Durch sehr verdiinn-
tes Konigswasser konnen dann Platin und Iridium appro-
ximativ getrennt werden.

. Genauer verfihrt man; um diese Trennung g bewirken,
auf folgende Art: Man vermischt die concentrirte roke
Platinlésung mit dem doppelten Volum Alkohol und hier-
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auf so lange mit einer warm gesittigten Lésung won Chlor-
kelium als noch ein Niederschlag entsteht. Er besteht aus
den Kalium - Doppelchloriden von Platin und Iridium, mit
Spuren von Rhodium und Palladium. Er ist gelb oder
rothlich, je nach dem Iridiumgehalt. Er wird ebfiltrirt und
mit chlorkaliumhaltigem Alkohol ansgewaschen. :

a. Nach dem Trocknen wird or in einea Porgcllantiegel
geschtittet und darin mit einem gleichon Gewicht kohlen-
sauren Natrons sehr innig vermischt. Das Filtrum wird
verbrannt und die Asche za dem Gemenge geftigt. Die
Masse wird dann gelinde erhitzt, bis sie durch und durch
schwarz geworden ist. Hierbei wird das Platin redwcirt,
Iridium und Rhodium aber oxydirt. Die Masse wird mit
Wasser ausgelaugt, aus den Oxyden der Alkaligehalt durch
Salzsiiure ausgesogen, die ganre Masse gewaschen, getrock-
net und gegliiht, indem man das Filtram fiir sich verbrennt,
und gewogen.

Sie wird hierauf, gur Aumsichung des Rhodimms, mit
dem 6fachen Gewicht zweifach-schwefolsauren Kalis bei
miisiger, aber lange anhaltender Hitre geschmolsem. Das )
gebildete Rhodiumsalz wird mit Wasser ausgesogen und das
Rhodiumoxyd kann der Menge nach nus -dem Verlust be-
stimmt werden, oder man fillt es wie beim Platinriickstand
angegeben ist. Nach der Reduction in Wasserstoffgas be-
handelt man es mit Salpetersiure, um eipen etwaigen Ge-

- halt an Palladium auszuziehen.

Das Gemenge von Platin und Indmmoxyd wird mit
ganz verdiinntem Konigswasser digerirt und dadurch ein
Theil des Platins ausgezogen. Die Losung wird klar de-
canthirt, mit Ammoniak gesiittigt, zur Trockne verdunstet
und vorsichtig gegliiht, worauf reines Platin bleibt.

Das riickstiindige * platinhaltige Iridiumoxyd wird mit
Chlornatrium und concentrirtema Konigswasser iibergossen
und damit zur Trockne verdunstet. Aus der Masse wird
dann das Platinsalz mit Wasser ausgesogen, wiihrend das
Iridiumoxyd wungelost zuriickbleibt. Dasselbe muss, um
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nicht durch das Filrum zu gehen, mit Kochsalzlésung und
diese zuletzt mit Salmiak ausgewaschen werden. Das Oxyd
wird mit dem Filtrum verbrannt und m Wasserstoffgas zu
Metall reducirt.

Die davon abfiltrirte Plahnldsnng enth&lt noch etwas
Iridium. Sie wird abgedampft und die Salzmasse wie oben
noch ein Mal mit kohlensanrem Natron gegliiht. -

b. Die Alkohol- Losung von der Fillung des Pla.tms
‘und Iridiums, welche das Rhodium, Palladium, Eisen,
Kupfer und noch etwas Iridium enthilt *),- wird gur Trockne
verdunstet, die Masse mit starkem Konigswasser digerirt,
Chlorkalium zugemischt und im Wasserbade zur Trockne
verdunstet. Eisen- und Kupferchlorid werden dann durch
Alkohol ansgewaschen und durch Schwefelwasserstoff ge-
trennt. Die guriickbleibenden Doppelchloride von Rhodium,
Palladium und Iridium werden mit zweifach-schwefelsaurem
Kali geschmolzen und die Masse mit Wasser behandelt,
wobei das Iridiumoxyd zuriickbleibt.

Die Salzlésung: wird mit kohlensaurem Natron neutrali-

. sirt und das Palladium dann durch eine Ldsung von Cyan-
quecksilber gefillt. Nachdem sich-das gelblichweisse Pal-
ladiumcyaniir abgesetzt hat, wird es abfiltrirt, gewaschen
und geglitht, wobei es metallisches Palladium hinterlisst.

Die abfiltrirte Losung wird mit Salzstiure gekocht, bis
sie roth geworden ist, und das Rhodiumoxydhydrat dann
durch kaustisches Kali géfillt. Durch Glihen in Wasser-
stoffigas wird es reducirt. .

Auch kénnte man aus der Lisung, welche das Rhodium
und Palladium enthilt, beide Metalle unter Zusatz von
Salzsdure durch reines Zink fillen, auswaschen und dann
das Palladium durch Salpetersiure a.uszxehen, da in dieser
das Rhodium unltslich ist. - '

Wenn das Rhodium nicht durch Ameisensiure reducirt

") Sie enthilt kein Ruthenium, welches nur in- dem ungeldst
bleibenden Irid- Osmium enthalten zu sein scheint.
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wird, ktnnte man die schwefelsaure Kali-Lésung mit amei-
sensaurém Natron versetzen und kochen, wodurch das Pal-
ladium reducirt abgeschieden wird. Werden sie beide re-
ducirt, so ktnnte man aus. dem Gemenge das Palladium
durch Salpetersiure ausziehen.. -

66. Platin - Riickstand".
(Von der Aufldsung des rohen 4Platinerzeg in Konigswasser, beste-
hend vorziiglich aus Blittchen und Koérnern von Irid-Osmium, pul-
verfbrmlgem Tridium, Magnet-, Titan- und Chrom-Eisenstein, zu-
weilen auch etwas Platin und Gold). ‘

Der grobkdrmge Riickstand wird zuerst mtighchst fein
gestossen und zerrieben und'.dadurch die Kérner der Eisen- -
erze pulverisirt. Er wird dann mit Wasser geschlimmt,
wodurch das meiste Osmium-Iridium in grisserén Kérnchen -
und Blittchen isolirt erhalten ‘werden kann.

Das abgeschlimmte schwarze Pulver wird mit ungefihr
dem gleichen Volumen zerknistertem und fein geriebenem
Kochsalz innig vermengt und dieses Gemenge in einer Por-
zellan- oder Glasrbhre in einem langsam dariiber geleiteten
Strom von ungetrocknetem Chlorgas so lange gelinde ge-
gltht, bis letsteres unabsorbirt hindurchzugehen anfingt. -

Das andere Ende des Rohrs miindet in eine, wohl ab-
zukithlende tubulirte Vorlage, aus deren Tubulus eine Gas-
rohre das iiberschiissige Chlorgas in Weingeist fiihrt.

Hierbei entsteht Iridium-Natrium- Chlorid und Osmium:
Natrium-Chlorid. Letzteres wird dutch die Feuchtigkeit
des Chlorgases grossentheils zersetzt und die daraus ent-
stehende Osmiumsiure sublimirt sich in der Vorlage, zum
Theil wird sie in den Alkohol gefiihrt.

Der Riickstand im Rohr wird nach dem Erkalten in '
‘Wasser anfgewexcht und zuletzt mit heissem Wasser aus-
gewaschen.

*) Durch gute Freunde in Petersburg oder Paris zu erhalten.
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Die von dem Eiseners abfiltrirte, dunkel rothgelbe Iri-
dium-Lsung wird mit concentrirter Salpetersiure vermischt
und destillirt, wobei noch Osmiums¥ure in Waeser geldst
tibergeht. Nachdem sie auf diese Weise szugleich sehr
stark concentrirt worden ist, wird sie noch heiss mit einer
gesiittigten Lésung von Salmiak vermischt, wodurch ein
grosser Theil des Iridiums beim Erkalten sich als krystal-
linisches schwarzrothes Ammonium -Iridiumchlorid ausschei-
det, welches abfiltrirt und einige Mal mit Salmiaklosung
gewaschen wird. Nach dem Glihen hinterlisst . es graues,
schwammiges Iridium.

Einen kleinen Platingehalt entdecki man in diesem ,
Salz, wenn man es, hochst fein zerrieben, mit der 8fachen
Menge Wassers tibergiesst und in dieses schweflige Siure
leitet, wobei sich das Iridiumsalz auflost, das Platinsalz
* aber gelb zurtickbleibt.

Die iibrige Losung wird mit krystallisirtem kohlensau-
rem Natron im Uberschuss versetat, zur Trockne verdunstet,
die Masse in einem Tiegel schwach gegliitht und nach dem
Erkalten mit heissem Wasser ausgewaschen, welches ge-
wohnlich durch chromsaures Alkali gelb gefirbt abliuft.

Das zuriickbleibende schwarze Pulver besteht aus einer
. Verbindung von Iridiumsesquioxydul mit Natron, verunrei-
nigt durch Eisenoxyd. Es wird durch gelindes Erhitzen
in einem Strom von Wasserstoffigas reducirt. Wasser zieht
dann kaustisches Natron aus und durch Digestion mit con-
centrirter Salzséiure entfernt man das Eisen. Digerirt man
es darauf mit sehr verdiinntem Konigswasser, so zieht die-
ses gewohnlich noch etwas Platin aus, fillbar durch Salmiak.

Das so gereinigte Iridium wird nach dem Auswaschen
sehr stark zusammengepresst und in einem Tiegel der hef-
tigsten Weissglithhitze ausgesetzt, wodurch es in einiger-
maassen zusammenhingendem, dichtem Zustand erhalten
wird. ' )

Um das Ruthenium auszuziehen, muss das Iridium vor
dem Glthen mit einem Gemenge von Salpeter und Kali-
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hydrat in einem Silbertiegel wenigstens eine Stunde lang
geschmolzen werden. Die Masse wird mit Walser behan-
delt, die gelbe Lisung des ruthensauren Kali's, nachdem
sie sich geklirt hat, abgegossen (micht filtrirt), des riick-
stindige Iridiumoxyd durch Decanthiren wiederholt gewa-
schen und die Lidsung des ruthensauren Kali's mit Salpe-
tersiure newutralisirt, wodurch schwarzes Ruthensesquioxydul
gefillt wird. Durch Glithen in Wasserstoffgas reducirt man
es, gleich dem Iridiumoxyd, ru Metall

Um im Iridium einen Gehalt an Rhodium zu entdecken,
schmilzt man es bei misiger, aber lange anhaltender Hitze
mit zweifach-schwefelsaurem Kali zusammen und zieht dann
das gebildete Rhodiumsals mit Wasser aus. Die Lisung
ist golb. Sie wird mit Salzsiure gekotht, wodurch sie
roth wird, indem sich Chlorid bildet. Keali fillt daraus
breungelbes Oxydhydrat. Durch Glihen in Wasserstoffigas -
wird es reducirt. Bei dieser Behandlung mit dem schwe-
felsauren Kali wird auch das Iridium in schwarzes Sesqui-
oxydul verwandelt, ohne sich aber aufzulosen.

Um aus der Osmiumsiure das Osmium zu reduciren,
leitet man sie in Dampfform mit Wasserstoffgas durch ein
an einer Stelle zum Glithen erhitztes Glasrohr, oder man
vermischt ihre Lésung mit Ameisenséiure und erhitzt, oder
man vermischt sie mit Ammoniak und Salmiak, verdunstet
zur Trockne und erhitzt die Masse in einer Retorte bis
gur Verfliichtigung allen Salmiaks, worauf blanhchschwarzes
Osmium sguriickbleibt.

Der einmal so behandelto Platinriickstand ist noch nicht
erschopft, durch dieselbe Operation kann daraus noch mehr
Osmium und Iridium erhalten werden.

Enthkit die Iridiumltsung Gold, so kann es dureh Er-
hitzen mit Oxalsiure gefilit werden.

Die reinen Kérner von Osmium-Iridium, die mserdem'
Ruthenium enthalten, konnen auf dieselbe Art behandelt
werden, nachdem man sie in einem Stahl-Mbrser moglichst
pulverisirt und durch Salzsiure wieder vom Eisen befreit



92

hat. Die in Chlorgas gegliihte Masse wird.dann in Was-
ser gelost, die Lisung mit einigen Tropfen Ammoniak ver-
setzt und erhitzt, wodurch sich ein Gemenge von Ruthen-
oxyd, Osmiumoxyd und Iridinmoxyd abscheidet. ~Durch
Destillation desselben mit Konigswasser wird das Osmium
als Osmiumsiure abdestillit. Der Riickstand wird zur
Trockne verdunstet, die- Masse mit einem Gemenge von
Kalihydrat und Salpeter gliihend geschmolzen, in Wasser
gelost, die gelbe Lisung von ruthensaurem Kali. vom Iri-
diumoxyd abgegossen und genau mit Salpetersiure neutra-
lisirt, wodurch ‘schwarzes Ruthenoxyd gefdllt wird.

Oder man schmilzt in einem ger#umigén Platintiegel
tiber der Spirituslampe die ganzen Korner mit einem Ge-
menge von gleichen Theilen Kalihydrat und chlorsaurem
Kali zusammen; worauf Wasser osmiumsaures und ruthen-
saures Kali anszieht und schwarges Iridiumoxyd, gemengt
mit unoxydirten Kornern, zurtickbleibt. Diese Lisung darf
nicht filtrirt werden. ‘

- 67. Palladium.

- Das kHufliche Palladium ist gewthnlich durch Eisen und
Kupfer, zuweilen auch durch Silber verunreinigt. Um dar-
"aus reines Metall darzustellen, lost man es mit Hiilfe von
Wiirme -in schwachem Konigswasser auf, verdinnt die Lo-
sung und filtrirt das Chlorsilber ab. Man concentrirt sie’
hierauf bedeutend durch Abdampfen und vermischt sie mit .
Ammoniak im Uberschuss. Hierdurch wird, nebst dem
Eisenoxyd, dunkel fleischrothes Palladiumchloriir-Ammoniak
gefillt. -Bei léngerer Digestion mit dem Ammoniak wird
es aufgelist mit Hinterlassung des Eisenoxyds, von dem
die Losung abfiltrirt wird. Sie wird hierauf mit starker.
Balzsiure in kleinem Uberschuss versetzt, wodurch das
meiste Palladium als citrongelbes, krystallinisches Chlor-
Palladamin (NPdH3-{- €]) gefillt wird. Erst nach 24 Stun-
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den wird der Niederschlag abfiltrirt und mit méglichst kal-
tem Wasser gewaschen, nur so lange als dieses noch auf
Kupfer reagirt. Nach dem-Trocknen wird er ganz allmilig
bis zum Glithen erhitzt. Er hinterldsst dann 50 Proc. blau-
lich angelaufenes Palladium.

Die kupferhaltige Lbsung, welche ‘noch Palladium ent-
hilt, wird mit ameisensaurem Alkali vermischt und zum
.Sieden erhitat, wodurch der Rest von Palladium reducirt
gefillt wird. Man kann auch auf diese Weise, wenigstens
‘bei kleineren Mengen, unmittelbar aus der urspriinglichen
ersten Auflssung alles Palladium ausfillen, jedoch nicht ﬁ'el
von Kupfer.

Eine andere Methode der Relmgung besteht darin, dass
man die Auflssung des rohen Palladiums in Konigswasser
mit 1}mal so viel Chlorkalium, als das Metall betrug, ver-
setzt und zur Trockne verdunstet, indem man gegen das
Ende noch ein wenig Konigswasser zumischt. Hierbei bil-
det sich dunkelrothes, krystallinisches Kalium- Palladium-
chlorid, welches man fein reibt, mit Alkohol vermischt,
abfiltrirt und mit Alkohol auswiischt, welcher alles Eisen- -
und Kupferchlorid wegfilhrt. Das Salz, entweder fiir sich
oder gemengt mit etwas Salmiak oder Oxalsiiare, wird dann
in einem Porzellantiegel einer heftigen Gliihhitze ausgesetzt
und das nicht verflichtigte Chlorkalium durch Wasser aus-
gezogen. — Das Palladium kann auf Kohle vermittelst
‘des Sauerstoffgasgeblises leicht geschmolzen werden.

68. Tellurerz 9,

Das gepochte Erz enthilt Schrifttellur und Bl&ttertellnr,
d. h. Tellurgold, Tellursilber, Tellurblei und Schwefeltellur,
gemengt mit verschiedenen anderen Mineralien.

) Die Siebenbiirgen’schen tellurhaltigen Golderze sind im ge-
pochten Zustand durch gefillige Vermittelung des Hrn. Prof. Schréter
_in Wien fir den Werth des darin enthallenen Goldes-zu kaufen.
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Zur Entfernung eines grossen Theiles der Gangart tiber-
giesst man das fein geriebene Erz mit verdiinnter Salzsiure,
mit der man es, unter 6fterem Umriihren, so lange in Be-
riihrung 14sst, bis keine Kohlensiiure mehr entwickelt wird.
Es wird darauf ausgewaschen und getrocknet. Zur Aus-
ziehung des Tellurs und gleichzeitigen Gewinnung der ed-
len Metalle kann man auf verschiedene Weise verfahren.

1. Man lést das Erz in Konigswasser -auf, jedock mit
der Vorsieht, dass man die Salpetersiure nur allmilig und
nur in solcher Menge zumiascht, dass sie alle zerstirt wird.
Nachdem die Masse vollkommen weiss geworden und alle
Salpetersiure durch Erhitzen ausgetrieben ist, fiigt man,
um sicher alles Blei zu fillen und alles tellurigsaure Blei-
oxyd zu zersetzen, noch etwas Sehwefelsiure, und um die
Fillung von télluriger Siure zu verhiiten, etwas Weinsiure
und darauf ungefihr das doppelte Volum Waaser hinzu.
Nach dem vélligen Erkalten filtrirt man und wischt den
Rickstand aus. Er besteht aus Quarz, Sehwerspath, schwe-
felsaurem Bleioxyd und einer kleinen ‘Menge Chlorsilber,
das man mit Ammoniak ausziehen kann.

-Aus der Lisung wird das Gold durch eine eoncentrirte
Losung von schwefelsaurem Eisenoxydul gefillt. Nachdem
es sich abgesetat hat, wird es gewaschem und gegliiht.

Die davon abfltrirte Fliissigkeit wird durch Eindampfen
in einem Kolben bedeutend eoncentrirt und nach dem Er-
kalten eine Lésung von schwefligsaurem Alkali augemischt.
Hierdurch wird das Tellur als graués Pulver gefillt. Erst
nach 12—24 Stunden filtrirt man es ab und wischt es zu-
erst mit verdiinnter schwefliger Siure, zuletzt mit Was-
ser aus. - .

Auch kann man Gold und Tellur zusammen durch schwef-
ligsaures Alkali fillen und letzteres dann durch Salpeter-
sure aus dem Gold auszichen. ,

Die davon abfiltrirte Fliissigkeit wird von Neuem stark
eingekocht und von Nemem mit schwefligsaurem Alkali ver-
setzt, wodurch man gewihnlich noch etwas Tellur erhilt.
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2. Der durch Salzsfure von der meisten Gangart be-
freite Schlich wird mit dem doppelten Gewicht zweifach-
schwefelsauren Kali's imnig vermischt. Andrerseits bringt
man in einem geriumigen hessischen Tiegel ungefihr die
4—6fache Menge zweifach-schwefelsaures Kali bei schwa-
cher Glithhitze in Fluss. In dieses triigt man dann allmilig
in kleinen Antheilen das obige Glemenge ein, indem man
jedesmal abwartet, bis das hohe Aufschiumer der Masse
vortiber ist. Wenn dieses aufgehtrt hat und eine heraus-
genommene Probe ganz weiss erscheint, wird die geschmol-
zene Masse von dem auf dem Boden angesammelten zu-
sammengesinterten Gold abgegossen. Der Rest des Salzes
wird dann aus dem Tiegel mit heissem schwefelsiurehalti-
gem Wasser ausgewaschen und das Gold gesammelt.

Die ausgegossene Salzmasse wird in diesem Wasser mit
Zusatz von ‘noch etwas Schwefelssiure aufgeldst, die Liosung
vom schwefelsauren Bleioxyd etc. abfiltrirt und daraus das
Silber durch Salzsiiure gefillt. o

Aus der abfiltrirten, bedeutend eingekochten Lésung
wird dann das Tellur durch schweflige Siéure gefillt.

Das so erhaltene Tellur ist noch nicht ganz rein. Zur
Reinigung wird s in einem Rohr von schwer schmelzbarem
Glas bei starker Glihhitze in einem dariiber geleiteten Strom
von Wasserstoffgas destillirt. Die Spuren von Blei und
Kupfer bleiben als Tellurmetalle zuriick und ein kleiner
Selengehalt wird durch das Gas weggefilhrt.

Gienau guantitativ werden reines Schrift- und Blitter-
Tellur am besten durch Chlorgas wie die Fahlerze analy-
sirt. Das Tellur wird dabei als. Chlortellur verflijchtigt, er-
fordert aber, weil es sehr voluminds ist,. eine etwas weite

Aus dem Tellurwismuth (Tetradymit) von Schemnitz in
Ungarn erhilt man das Tellur am besten auf die Weise,
dass man das feingeriebene Erz mit dem dreifachen Ge-
wicht geglithten Weinsteins innig vermischt und in einem
verklebten Tiegel 1 Stunde lang einer misigen Rothgliih-
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hitze aussetzt. Hierbei wird alles Tellur in Tellurkalium
verwandelt und das Wismuth abgeschieden. ‘Die erkaltete
Masse wird zerrieben, in ein Filtrum gegeben und mit aus-
gekochtem, lufifreiem, wieder erkaltetem Wasser vollkom-
" men ausgewaschen. Die ablaufende dunkelrothe Losung
_von Tellurkalium lésst an der Luft bald alles Tellur als
graues Pulver fallen. Bei dem -Schrift- und Blittertellur
ist diese Methode nicht anwendbar, ’

69. Mesotyp?,
(Wa Bi 4 &1 8i) 4 28,

Durch Glihen einer abgewogenen Menge des bei 100°
getrockneten Minerals bestimmt man die Menge des Wassers.

Das fein geriebene ungegliillite Mineral, bei 1000 ge-
trocknet, wird in einer Porzellanschaale mit misig starker
Salzstiure vermischt und unter bestindigem Umrithren da-
mit so lange digerirt, bis die Masse vollstiindig gelatinirt
und alles Mineralpulver aufgelost ist.
_ Dieselbe wird alsdann, um die Kieselsiure unléslich zu
machén, unter fterem Umriihren bis zur vollstindigen Trockne
verdunstet, am besten, wenigstens zuletzt, im Wasserbade.

Die zurtickbleibende Salzmasse wird mit Salzséure be-
feuchtet und nach weiniger Zeit mit -wenigem -heissem Was-
ser bergossen und die Kieselsiure abfiltrirt, mit heissem
Wasser gewaschen, getrocknet, vorsichtig geglﬂht und ge-
wogen.

Aus der abfiltrirten Ltisung w1rd die Thonerde durch
Schwefelammonium gefillt und wie in Nr.15 behandelt.

Enth#lt der Zeolith Eisenoxyd, so fillt sie durch Schwe-
- feleisen mehr oder weniger schwarz oder griinlichschwarz
nieder. Das Eisen wird dann wie in Nr.19 davon getrennt.

‘) Am leichtesten ist der gelbe, der sogen. Natrolith, aus dem

Klingstein von Hohenlwnel im Hogau (Wurlemberg) zu erhalten
(S. Note Nr.12).
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*. Die von der Thonerde ‘abfiltrirte Fliissigkeit wird in.
einer Schaale bis su einem kleinen Volum und zuletzt in
einem gewogenen Platintiegel vorsichtig  bis zur Trockne
verdunstet. Die Salzmasse wird dann allmilig bis zur
Verfltichtigung des Salmiaks, zuletzt;, mit aufgelegtem Deckel,
bis zum Glithen erhitzt. Der Riickstand: ist Chlornatrium.

Die Kieselsiure, die bei der Zersetzung eines Silicats

erhalten wird, besonders diejenige, die sich nicht gallertfor-
mig, sondern mehr als Pulver abgeschieden hat, muss stets
auf ihre Reinheit gepriift werden, da sie noch andere, un-
abgeschiedene Bestandtheile des Minerals, namentlich Thon-
erde, oder auch unsersetztes Mineral enthalten kann.
- Reine Kiéselsdure muss sich in einer siedenden Losung
- von kohlensaurem Natron vollstindig auflssen. Ein unlés-
licher Rickstand verriith eine fremde ‘Beimischung. Dieser
kapn abfiltrirt und untersucht werden. Am besten ist es
aber solche Kiesclsiure mit dem -3 fachen Gewicht kohlen-
sauren Kali-Natrons zu -schmelzen und wie in Nr, 74 zu
verfabren.

Reine Klesels!iure, in einer Plntmschaale in Flusssiinre
aufgelost, verflichtigt sich .beim Abdampfen vollstﬁ.ndag
Bleibt ein- Riickstand, so wird von Neuem etwas Flusssiiure
und darauf concentrirte Schwefelsiure zugesetzt, damit zur
Trockne verdunstet, und die Substanz untersucht. Zuweilen
ist- sie oder enthilt sie Titansture. . ’

70 Lievrnt 9,
Ca.5 Bit+ 2Fes Sl +Fe28i.

Das fein geriebene Mineral wird in einer Porzellan-
sehaale gleichférmig mit Wasser benetzt, dann mit concen-

*) Der derbe von Elba ist nicht selten. Kann auch kiinstlich
durgestellt werden durch Znnmmenschmelzen von 6 Th. Eisen-
hammerschlag, 3 Th. feinem weissem Quarzsand und 1§ Th. ‘ge-
branatem Marmor bei starker Weissglihhitze.

7
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trirter Salsséiure und etwas Salpetersiiure #tbergossen und
damit bis zur vollstindigen . Gelatinirung digerirt. - Die
Masse wird dann im Wasserbade unter hitnfigem Umrithren
vollstindig zur Trockne verdunstet.

Die trockne Masse wird mit starker Salzséure benetzt,
darauf in Chlorwasser geltet, die Kieselsiure abfiltrirt und
‘auf gewthnliche Weise (Nr.69) behandelt.

Aus der durch das Waschwasser verdiinnten Lisung
wird das Eisenoxyd durch Ammoniak geflilit und der Nie-
derschlag, nachdem er sich in dem bedeckten Geflss ab-
gesetzt hat, rasch abfiltrirt, indem man zuerst die Fliissig-
- keit durch das Filtrum lamfon l#sst und dasselbe mbglichst
bedeckt hilt, um den Zutritt der Kohlenskure zu verhiiten.
Der Niederschlag wird damm vermittelst der aufgesetzten -
Waschflasche ausgewaschen, getrocknet, geglibt und als
Eisenoxyd gewogen. . )

Die davon abfiltrirte Flissigkeit wird mit Salzsiiure ge-
siittigt, durch Einkochen in einem Kolben concentrirt, mit
Ammoniak versetzt und die Kalkerde durch oxalsaures
Ammoniak gefillt und wie in Nr. 12 behandelt.
~ 'Das Mineral enthilt ungefihr 1,5 Proc. Manganoxydul
und -0,5 Proc. Thonerde. Beide sind in dem gefillten KEi-
senoxyd enthalten und miissen dara.us wie in Nr.23 und 19
abgeschieden werden.

‘Das Mineral enthiilt ausserdem als unwesentlichen Be-
standtheil ungeféhr 1,5 Proc. Wasser, dessen Menge durch
Glithen in einem bedeckten Tiegel gefunden wird.

Um direct den relativen Gehalt an Eisenoxydul und
Eisenoxyd zu bestimmen, wird wie in Nr. 22 verfahren.

71. Olivin,

(Ie, Mg)3 Si.
Das sehr fein geriebene Mineral wird durch Digestion
mit concentrirter Salzsiure wersetst, die Masse im Wasser-
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bade zur Trockne verdunstet, die trockne Masse mit star-
ker Salzsiiure befeuchtet, nach einiger Zeit mit wenigem
‘Wasser vermischt und die Kieselsiiure abfiltrirt..

Eine kleine Menge Kupfer und Zinn, die manche Oh-
vine enthalten, wird dadurch entdeckt und abgeschleden,
dass man die Losung mit so viel gesittigtem Schwefelwas-
serstoffwasser vermischt, dass sie darnach riecht, und dann
eine Zeit lang verschlossen stehen ldsst.

Die vom Niederschlage abfiltrirte Fliissigkeit wird durch
Eindampfen concentrirt und dabei, zur htheren Oxydation
des Eisens; etwas chlorsaures Kali zugesetat.

Das Eisenoxyd karnn nun nach dem Erkalten und nach-
dem man noch etwas Salmiaklésung zugemischt hat, durch
Ammoniak gefillt und dadurch von der Talkerde getrennt
werden. Allein stets fillt. dann auch etwas Talkerde mit.

Besser ist es, in die Lésung kohlensauren Baryt in klei-
nem Uberschuss zu geben, damit 12 Stunden lang unter
fterem Umrithren stehen su lassen und den Niederschlag
dann abzufiltriren, der wie in Nr. 23. III weiter behandelt
und aus dem auch die darin enthaltene kleine Menge Thon-
erde ausgeschieden wird (Nr.74).

Aus der Lisung wird der Baryt durch verdiinnte Schwe-
felsdure gefillt und die vom Barytniederschlag abfiltrirte
Flissigkeit mit Ammoniak neutralisirt. '

Sie “enthiilt, susser der Talkerde, eine kleine Menge
Manganoxydul und Nickeloxydul, welches letztere nur in
dem Olivin des Meteoreisens fehlt. Beide werden durch
Schwefelammonium ausgefillt, .von dem man moglichst einen
Uberschuss vermeidet. Der Niederschlag wird nicht eher
abfiltrirt, als bis er sich abgesetzt und die Fliissigkeit sich
vollstindig entférbt hat. Er wird dann mit ganz verdiinn-
tem Schwefelammonium ausgewaschen. Bei 8o kleinen
Mengen kann dann das Schv(efelﬁmngan durch sehr ver-
diinnte Salzsdure, die man durch das Filtrum laufen lisst,
vom Schwefelnickel, welches darin so gut wie unléslich ist,
getrennt werden. Die kleine Menge Schwefelnickel kann)

S .
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durch Glihen an der Luft in Oxydul verwandelt und sls

solches gewogen werden. Das Mangan wird aus der Lé-
- sung im Kochen durch kohlensaures Natron gefillt.
Die vom Schwefelammonium- Niederschlag abfiltrirte

Fliissigkeit wird mit Ammoniak vermischt und die Talkerde -

dann durch phosphorsaures Natron gefillt (Nr. 6).

Bei der Analyse des Olivins kann das Eisen; nachdem
es in Oxyd verwandelt ist, auch durch bernsteinsaures Am-
moniak von den anderen Basen geschieden werden (Nr.23).

72. Datolith,
3CaB + H3 Ca3 §i+.

- Zur Bestimmung des Wassergehalts wird eine abgewo-
gene Menge bis zum starken Glithen erhitat.
Wird das fein geriebene, ungeglithte Mineral mit mi-
sig starker Salzsiure digerirt, so gelatinirt es. Wird die
- Masse zum Sieden erhitzt und heiss filtrirt, so scheidet sich
beim Erkalten aus der Losung Borsiure in Krystallen aus.
Man kennt bis jetzt keine genaue Methode zur directen
Bestimmung der Borsiiure. Ihre Menge muss daher aus
dem -Verlust gefunden werden.

Das fein geriebene Mineral .wird durch Digestion mit -

Balzsiiure zersetzt, die Masse zur Trockne verdunstet, wo-
bei sich ein grosser Theil der Borskure verfliichtigt, lingere
. Zeit bis 1000 erhitzt, der Riickstand mit salzsiturehaltigem
Wasser erhitzst, die Kiesels#ure abfiltrirt, gewaschen, ge-
trocknet und geglitht:

Die davon -abfiltrirte Fliissigkeit wn'd mit Ammoniak
neutralisirt und die Kalkerde durch -oxalsaures Ammoniak
gefulit (Nr. 12)
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73. Feldspath,
K Si+ A1 85
I Das sebr fein geriebene und geschlimmte Mineral,

‘bei etwa 200° getrocknet, wird in einem geriumigen Pla-
tintiegel mit 4 bis 5 Mal so viel kohlensaurem Baryt sehr

~ sorgfiltig vermischt, der Tiegel in einen bedeckten Thontie-

gel gestellt und in einem gut ziehenden Windofen, wenig-
stens } Stunde lang, einer heftigen Weissglithhitze ausge- .
setzt, so dass man die Masse nachher stark zusammenge-

‘sintert findet. In kiirzerer Zeit und sicherer vollstindig

findet die Aufschliessung statt, wenn man den Tiegel einem
Geblisefener aussetzt, so dass die Masse vollstindig schmilzt.

Oder es wird das Mineral in einem Silbertiegel mit -

.dem 4fachen Gewicht Barythydrats, vorher durch Erhitzen

vom Krystallwasser befreit, gemengt und bei Glihhitze bis
zum Schmelzen erhitzt.

Die Masse -wird dann aus dem Txegel gedriickt, in ei- .
ner geriumigen Schaale mit Wasser tibérgossen und - nun ‘
a]lmii.hg Salzséiure in kleinem ﬁberschnss. hinzugetropft, bis
sie, mit. Hiilfe gelinder Digestion, unter Abscheidung von
gelatinoser Kieselsiiure vollstiindig zersetzt und aufgelost ist.
Die ganze Fliissigkeit wird dann, um die Kieselsiiure ‘un-
loslich zu machen, zuletzt unter stétem Umriihren und im
Wasserbade, bis zur vollstindigen Trockne -verdunstet.

Die Salzmasse wird hierauf mit Salzsiiure benetzt, daon

mit der erforderlichen Menge Wassers iibéergossen, it
digerirt, die Kieselséure abfiltrirt,” gewaschen, tolle}dnd:g

getzocknet, geglilht und im bedeckten Tiegel gewogen.-,

Aus der Losung wird die Baryterde duach’ alliniiligen
und vorsiehtigen Zusatz von verdtinnfer* Schwefelsiure aus-
gefillt, indem man sergfiltjg wermoidet, ‘einen grossefen
Uberschuss higsusufiigéa. . Der wheféls;ure Baryt wird
dagy abfiljrirt qnd ausgeyaschen, (Siehe NF. 3). -

«‘Aus \gr .abfiltrirteny niithigen.Balls durgh- Abdampfen.
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concentrirten Fliissigkeit wird die Thonerde durch Schwe-
felammonium gefkllt und wie in Nr. 15 behandelt.

Die davon abfiltrirte Fliissigkeit wird zur Trockne ver-
dunstet und die trockne Masse zur Verfliichtigung der Am-
moniaksalze gegliht. Diess muss, zur Vermeidung des
Spritzens, mit um so grdsserer Vorsicht geschehen, je mehr
sie, durch unvorsichtigen Zusatz von Schwefelsiure, gebil-
detes schwefelsaures Ammoniak enthilt. Zuletzt wird, um
das saure Alkali-Salz in neutrales zu verwandeln, ein Stiick
kohlensaures Ammoniak in den bedeckten Tiegel gehalten.

Der Riickstand ist schwefelsaures Kali und wird als
solches gewogen. Enthielt das Mineral zuglelch Natron, 80
wird dann wie in Nr. 4 verfahren.

Auch kann man aus der ersten Lisung die meiste Ba-
ryterde durch allmiligen und vorsichtigen Zusatz von ver-
diinnter Schwefelsiure und den Rest damn, nebst der Thon-
erde, durch ein Gemische von kohlensaurem und kaustischem
Ammoniak, nur in kleinem Uberschuss zugemischt, ausfillen.
Nach 24 Stunden wird der Niederschlag abfiltrirt, ausge-
waschen, die Thonerde (nebst Baryterde) durch verdiinnte
Salzsiiure ausgezogen und dann durch frisch bereitetes
Schwefelammonium ausgefdllt und rasch und mtighchst ohne
Luftzutritt ausgewaschen

. Die vom Niederschlage mit kohlensaurem Ammoniak
abfiltrirte Fliissigkeit, welche das Alkali enthilt, wird durch
Eindampfen concentrirt, mit Salzstiure gesittigt, zur Trockne
vetlunstet und die Salzmasse iri einem bedeckten Ticgel,
zuletet bis zum Glithen, erhitzt. Der Riickstand ist Chlor-
kalium (oder Chlomatrium). "Er muss mit Schwefelséure
auf Baryt geprift werden, weil der kohlensaure Baryt nicht
absolut unloshich *ist ‘und heim Glihen mit dem Salmiak
ChlérBarium gebildet haben ktmmte. -

II. Eine zweite Methode™ der Aufschlfessung ist die
durch Flusssure. Das gedchlipnmte Mineral wisd.in &fnr
Platinschaale oder éinem *gerfumigen Platihtioggl®*mil aau-
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chender Flusssiure gleichférmig vermischt und damit bis
gur vollstindigen Zersetzung digerirt.

Oder es wird, in einer flachen Platinschaale ausgebreitet
und mit Wasser befeuchtet, in einem geeigneten verschliess-
baren Gefliss von Blei lingere Zeit dem Dampf von Fluss-
siiure ausgesetzt, entwickelt aus Flussspathpulver, welches

"auf dem Boden des Gef#sses liegt und mit concentrirter
Schwefelsiure iibergossen und gelinde erwirmt wird.

Hierauf mischt man zu der so zersetzten Masse allmilig
und vorsichtig concentrirte reine Schwefelssiure und verdun-
stet allmiilig und vorsichtig sur Trockne. Hierbei wird
alles Fluor mit allem Silicium ausgetrieben und man hat,
nach Verflichtigung der iiberschtissigen Schwefelsure, alle
Basen in schwefelsaure Salze verwandelt.

Die trockne Masse wird mit concentrirter Salzsfure be-
feuchtet und nach einiger Zeit Wasser hinrugefiigt, worin
sie sich nun klar auflésen muss, wenn die Zersetzung voll-
stindig gewesen ist.

Aus dieser Auflésung werden dann Thonerde und die
Alkalien wie oben geschieden. '

Ein hiufig vorkommender kleiner Eisengehalt wird bei
der Thonerde gesucht.

Bei der Analyse kalkhaltiger Feldspathe (Labrador,
Anorthit) wird die Kalkerde, nach Ausfilling der Thon-
erde, durch oxalsaures Ammoniak gefillt.

Bei der Analyse des Petalits und Spodumens bekemmt
man zuletzt ein Gemenge von Natronsalzs mit Lithionsalz,
welches man wie beim Triphyllin trennt. . .

74. Augit, Hornblende, Granat, Idokras, Epidot;
Bilicate von Ca, Mg; ;. Mn .ugd Ale
Das sehr fein geriebene ‘Mineral muss durch Schmelzen
mit der 4fachen Menge kohlensguren Kali" Natrons aufge-
schlossen werden. Y. e . .
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Die Masse wird in Wasser aufgeweicht, in Salzsiiure
aufgeltst, die Kieselsdure, wie bei der Feldspath-Analyse,
durch Abdampfen unléslich gemacht, die trockne Masse mit
Salzséiure. benetst, dann, zur hoheren Oxydation des Eisens
und Mangans, in Chlorwasser sufgelost und die Kxeselsinre
abfiltrirt.

Aus -der Losung werden Thonerde, Emenoxyd nnthm
ganoxyd durch Ammoniak gefillt. )

Aus der vom Niederschlage abfiltrirten Fliissxgkelt wer-
den Kalk- und Talkerde wie in Nr.12 geschieden.

Der Niederschlag, welcher ausser Thonerde, Eisenoxyd
und Manganoxyd, auch noch Talkerde enthalten kapn, wird
in ‘Salzsiure gelost, die Losung, zur Bildung von Mangan-
‘chlorlir, zum Sieden erhitzt; mit vielem. Wasser verdiinnt
und damn alimilig, unter bestindigem Umrihren mit koh-
lensaurem Natron neutralisirt, so dass sie sich mit Kohlen-
sfure sittigt nnd zuletzt ‘bei’ Zusatz der letzten Antheile
von kohlensaurem Natron das Blcarbonat von diesem ent-
steht. '

" Hierdurch werden -Eisenoxyd und Thonerde alléin ge-
fullt, wihrend Talkerde und Mangarioxydul aunfgelsst bleiben.

. Thonerde und Eisenoxyd werden dann abfiltrirt- und wie
in Nr.19 getrennt.

Die vom Eisen- und Thonerde- Nlederschlage abﬁltnrte :
Fliissigkeit, wird, je nach dem Mangangehalt, .mit mehr
oder. weniger unterchlorigsaurem Natron vermischt und 24
Standen lang stehen. gelassen, wodurch das Mangan als
Oxydhydrat niederfillt, welches durch Glﬁhen zu Oxyd-
Oxydul wird.

Die davon abfiltrirte Flﬁsslgkelt wird in einem schief
liegenden Kolben , durch Einkochen concentrirt, darauf mit
Salzslipre gesiittigt unter Vermeidung von Verlust durch
Spritzen, mit Ammonials fibetskittigt und die Talkerdé durch
phobphorsaures Natron wie in Na 6 .gefillt. oo

. Enthélt ein solches Mineral nur wehig- Kalkerde und
Manganoxydul, 40 Bann man unmittelbar die von der Kie-
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selsiiure “abfiltrite Losung mit Natron-Bicarbonat *fillen,
wodurch Thonerde und Eisenoxyd gefillt werden, Mangan-
oxydyl, Kalk- und Talkerde gelést bleiben.

"Auch kann man aus der Auflisung Eisenoxyd nnd
Thonerde durch kohlensauren Ba.ryt fillen und dann wie
in Nr. 23 weiter verfahren. :

Alle diese und #hnliche, durch Salzséiuré nicht zersetz-
bare Mineralien konnen auch #zweckmissigerweise durch
Flussséure aufgeschlossen werden, wobei jedoch die Kiesel-
séure aus dem Verlust bestimmt werden muss (8. Feldspath).

75. - Beryll ?,
G Sig 4+ A18ie.

- Das ‘sehr fein geriebene Mineral, wohl getrocknet, wird
in einem Platintiegel mit-der 4fachen Gewiehtsmenge kohlen-
sauren Kali-Natrons (S. Nr.10) zusammengeschmolzen, die
Masse mit Wasser aufgeweicht, bis zur vollstindigen Zer-
getzung mit tiberschiissiger Salzsture digerirt und vollstén-
dig zur Trockne verdunstet, um die Kieselsiure unlgslich
zu machen. Der Riickstand wird mit Salzsiure befeuchtet
und dann mit warmem Wasser _tibergossen, die Kieselstiure
abfiltrirt, die Losung durch Abdampfen concentrirt ynd dann
ganz allmiliz und unter bestindigem Umriihren in einen
Uberschuss einer warmen goncentrirten Lésung von kohlen-
saurem Ammoniak getropft, wodurch die Thonerde gefillt
und die Beryllerde aufgeltst wird. Nachdem der Nieder-
schlag noch lingere Zeit mit der Fliissigkeit verschlossen

") Der von Haddam in Nordamerika, von Limoges in Frank-
reich, vom Rabepstein bei Zwiesel in Bayern leicht in Menge zu
haben in Bonn (S. Note Nr. 12). '
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digerirt worden ist, wird diese abfiltrirt, lingere Zeit bis
zur Verfliichtigung des meisten Ammoniaksalzes gekocht,
mit Salzsliure schwach. iibersittigt, zur Austreibung der Koh-
lensiiure digerirt und die Beryllerde durch kaustisches Am-
moniak gefiillt.

_ Bezweckt man bloss die Darstellung von Beryllerde, so
braucht man die ammoniakalische Lisung blogs zu kochen,
wobei sich die Beryllerde, in dem Maasse -wie das kohlen-
saure Ammoniak weggeht, als kohlensaures Salz abseheidet.

Eine andere Methode ist folgende: Die beiden Erden
werden durch Ammoniak gefillt, der Niederschlag abfiltrirt,
der grosste Theil vom Filtrum abgenommen, der Rest auf
diesem durch kalt aufgegossene Lisung von Kalihydrat
aufgeldst und das Filtrum gut ausgewaschen: Die alka-
lische Losung lisst man zu dem abgenommenen Nieder-
schlag fliessen und giebt noch so lange Kalihydrat hinzu,
bis er sich vollstindig aufgelost hat. Zuriickbleibendes
Eisenoxyd -miisste abfiltrirt werden.

Die Fliissigkeit wird dann mit .vielem Wasser verdiinnt,
und } Stunde lang zum Sieden erhitzt, wobei alle Beryll-
erde gefillt wird. Sie muss heiss abﬁltnrt und mit heissem
Wasser gewaschen werden.

Die alkalische Thonerde-Losung wird mit Salzsiiure
schwach iibersittigt und die Thonerde durch Schwefelam-
monium ausgefillt.

Eine dritte Methode besteht darin, dass man die durch
Ammoniak frisch gefillten Hydrate der Erden mit einer
concentrirten Losung von Salmiak kocht, so lange noch
Ammoniak entweicht, wobei die Beryllerde aufgeldst wird,
- die Thonerde zuriickbleibt. .
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76. Topas?,
6AISSi2 + (BAIFS + 28i F). -

Bei sehr heftiger Weissglithhitze verliert der Topas den
ganzen Fluorgehalt in Form von Fluorkieselgas.

Als sehr feines Pulver mit dem 4fachen Gewicht was-
serfreien kohlensauren- Natrons geschmolzen, wird er aufge-
schlossen unter Bildung von Fluornatrium, welches mit Was-
ser ausgezogen wird. Bevor man -aber das zurtickbleibende
Thonerde-Silicat abfiltrirt, versetzt man die Fliissigkeit mit
etwas kohlensaurem Ammoniak und digerirt, zur Fillung
einer kleinen Menge von aufgeléster Thonerde und Kie-
selsiure. . ‘ :

Der Riickstand wird dann abfiltrirt, mit verddnntem
kohlensaurem Ammoniak ausgewaschen und wie in Nr. 69
weiter behandelt. )

Die abfiltrirte alkalische Ltsung wird durch Abdampfen
concentrirt und vom Ammoniak befreit und der grossere
Theil des kohlensauren Natrons mit Salpetersiure gesittigt,
so dass noch kohlensaures Natron unzersetzt bleibt. Hier-
auf wird sie mit einer Lésung von Chlorcaleium vermischt
und dadurch ein Gemenge von kohlensaurem Kalk ,und
Fluorcaleium gefillt. Nachdem sich der Niederschlag mit
Hiilfe gelinder Erwirmung abgesetzt hat, wird er abfiltrirt,
gewaschen und gegliiht. Alsdann wird die kohlensaure
Kalkerde mit verdiinnter Essigsiure aufgelost, die ganze
Fliissigkeit bis zur Verflichtigung aller freien Essigsiure
im Wasserbade zur Trockne abgedampft und aus der trock-
nen Masse die essigsaure Kalkerde mit heissem Waasser
ausgezogen. Das zuriickbleibende Fluorcalcium wird abfil-
trirt, gewaschen, getrocknet, gegliiht und gewogen. Hiitte
man den Niederschlag von kohlensaurem Kalk und Fluor-
calcium vor der Behandlung mit Essigsiiure nicht gegliiht,

*) Beschidigte Krystalle von brasilianischen Topasen sind hiufig
und woblfeil zu bekommen,
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so wiirde das Fluorcalcium die Poren des Filtrums ver-
stopfen und die Flissigkeit triib durchlaufen.

77. Zireon",
~Zr§i.

Ausgelesene gegliihte und dadurch farblos, gewordene
Zircone werden zum feinsten Pulver geschlimmt und das
Pulver mit dem 4fachen Gewicht wasserfreien kohlensauren
Natrons im Platintiegel bei -gutem Feuer zusasmmengeschmol-
zen. Die Masse wird mit Wasser digerirt, welches das
gebildete kieselsaure Natron auflost und ein Silicat von
Zirconerde und Natron als ein krystallinisches Pulver un-
gelost lésst. Nach dem Auswaschen wird es durch Di-
gestion mit ctoncentrirter Salzsiure zersetzt, die Masse im
Wasserbade verdunstet, in salzsiurehaltigem Wasser ge-
1ost, die Kieselsiiure abfiltrirt und dle Zirconerde “durch
Ammoniak gefillt.

Ein anderes Verfahren, den Zirkon a.ufznschhessen, be-
steht darin, dass man ihn, hochst fein geschlimmt, mit dem
mehrfachen Gewicht réinen Zuckers vermischt, gltiht, die
kohlige Masse noch heiss in ein Rohr von schwer schmelz-
"barem Glas fiillt und in einem dariiber geleiteten Strom
von getrocknetem Chlorgas bis zum vollen Glihen erhitzt.
Das sich bildende Chlorsilicium. geht gasformig fort, das
" Chlorzirconium sublimirt sich in dem kilteren Theile des
Rohrs. ‘ - T -
Ist die erhaltene Zirconerde eisenhaltig, so wird der
Niederschlag mit Oxalsiurelosung digerirt, welche das Ei-
senoxyd auflost, die oxalsaure Zirconerde zum Theil wenig-
stens ungelost ldsst.

") Vorrithe von Hyacinthén yon Bxpnlly oder Ceylon ﬁndct
_ man zuweilen in lteren Apotheken. .
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Oder man iibergnesst ihn, um das Elsen in Schwefel-
eisen zu verwandeln, mit Schwefelammomnm, “decanthirt
nach einiger Zeit die Fliissigkeit und vermischt den.schwar-
zen Niederschlag mit wiissriger schwefliger Siiure, we'lche.
das Schwefeleiseri sogleich auflést und die Zirconeérde farb-
los zuriicklésst. .Oder kiirzer man. vermischt die neutrali-.
sirte eisenhaltige Zirconerde-Liosung mit saurem schweflig-
saurem Natron und erhitat, wobei alle Zirconerde eisenfrei
gefillt wird.

Zur scharfen quantitativen Trennung versetzt man die

-Losung der eisenhaltigen Zirconerde mit Weinsiure, sittigt. ‘

mit Ammoniak, wodurch nichts’ geﬁﬂlt werden. darf, und
fillt darauf das Eisen durch Schwefelammomum, filtrirt den
Nlederschlag, nachdem - er sich vollstindig abgesetzt hat,
ohne Unterbrechnng ab, wischt ihn mit verdiinntem Schwe-
felammonium aus, verdunstet die Losung zur Trockne und.
gliiht den Riickstand, bis alle Kohle verbra.nnt und die
Zirconerde weiss geworden ist. -

. Aus einer neutralen Losung wird die erconerde durch
eine ‘siedend gesittigte Losung von schwefelsaurem Kali-
als weisses, pulveriges Doppelsalz vollstﬁndlg gefillt. Nach
dem Kochen ist dieser Nlederschlag in Wasser und selbst
in Siuren ‘kaum 1éslich. ) .

Was man Zirconerde nennt, soll ‘aus mehreren, sehr
shnlichen, bis jetzt nicht scharf von emander trennbaren
Oxyden bestehen. . 4

78. Cerit?,
. (Ce, La, Di, ¥e, Ca)s §i+ 34 -
Der fem gepnlverte Cent wn-d mit concentrirter Schwe-

*) Von dem einzigen Fundort, der Bntnﬁsgrnbe bei Rlddarhytla
in Westmsnland. Von Mmerahenhipdlern oder aus Stockholm wm
erhaltcn,
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fels#ure lbergossen und damit digerirt, bis er sich unter
frelwalhger Erhitzung damit in eine troekne Masse verwan-
delt hat.

Die Masse wird dann mit kaltem Wasser tibergossen
und damit kalt macerirt, bis die schwefelsauren Salze auf-
gelost sind. Die von der Kieselsiure abfiltrirte Lbsung,
die, wenn sie durch das Waschwasser zu verdiinnt geworden
ist, durch Abdampfen concentrirt werden muss, wird mit ei-
ner siedendheiss gesiittigten Losung von schwefelsaurem
Kali vermischt und erkalten gelassen. Hierdurch werden
Cerium, Lanthan und Didym als schwefelsaure Doppelsalze
gefillt, wihrend Eisen etc. aufgelost bleiben. Der Nieder-
schlag wird abfiltxirt und mit eingr gesiittigten Lisung von
schwefelsaurem Kali ausgewaschen. In die ablaufende Fliis-
sigkeit werden noch Krystallkrusten von schwefelsaurem
Kali gestellt und dadurch noch ein Rest von  Doppelsalz

gefillt.
" Das gefillte Salz wird, unter Zusatz von etwas Salzsiiure,
in der hinreichenden Menge siedenden Wassers aufgeldst
und die Basen heiss durch einen Uberschuss von kaustischem
Kali gefillt. (Ammoniak fsllt basische Salze).

Nach dem Glithen bilden sie ein zimmtbraunes Pulver.
Durch Digestion mit concentrirter Schwefelsfure in Salz
verwandelt, bildet dieses mit Wasser eine gelbe Ldsung,
aus der schwefelsaures Kali ein citrongelbes Gemenge von .
Doppelsalzen fillt.

Eine andere Methode zur Darstellung der Ceroxyde
besteht darin, dass man die rohe schwefelsaure Lisung heiss
mit einem Uberschuss von Kalihydrat fillt, den Niederschlag
auswiischt und mit iberschiissiger Oxalsiure- Losung dige-
rirt, wodurch Eisen und Kalk aufgelést werden und die
Ceroxyde als weisse oxalsaure Salze ungelost bleiben. Sie
werden abfiltrirt und ausgewaschen.” Nach dem Gliihen an
der Luft geben sie braunes Oxyd.

Man hat bis jetzt kein Mittel, um die drei Oxyde scharf
von einander zu trennen.

-~
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Das Ceroxydulhydrat ist farblos, oxydirt sich aber
rasch an der Luft und wird gelb.

Das Ceroxyd ist im reinen Zustande gelb mxt einem
8tich in's Rothe. Das umreine ist ziegelroth. Es entsteht
durch Glihen des  Hydrats an der Luft. Es ist nur in
heisser concentrirter Schwefelsiiure l6slich. Die Losung ist
schén gelb. Das Oxydhydrat wird in Menge und mit gel-
ber Farbe von den Bicarbonaten der -Alkalien aufgeltst,
namentlich vom Ammoniakealz. In cencentrirter Salzsiure
ist das Oxyd unldslich. Bei Zusatz von Alkohol 168t es
sich darin zu Chloriir auf.

Das Lanthanoxyd ist farblos. Mit Wasser erwirmt
. verwandelt es sich in alkalisch reagirendes Hydrat. Von
heisser Salmiaklésung wird es unter Ammoniak-Entwicke-
lung aufgelést. Seine Salze sind farblos. Das kohlensaure
Salz ist unldslich in -kohlensaurem Ammoniak.

Das gegliihte Didymoxyd ist braun. Bei Welssglﬁh-
hitze wird es schmutzig weiss, in's Graulichgriine. " In SHu-
ren ist es loslich. Seine Salze sind amethystfarben, mit
einem Stich in's Blaue. Kalihydrat fillt daraus violettes
Hydrat. Das kohlensaure Salz ist unloshch in kohlensaurem
Ammoniak,

Das geglithte braune Gemenge der drei Oxyde wird
von Salzshure unter Chlorentwickelung aufgeldst.

Lést man das durch Kali gefillte gemengte Hydrat in
Salpetersiure, verdampft zur Trockne und gliiht, so erhlt
man ein dunkelbraunes Oxyd, aus welchem sich wenigstens
ein Theil des Lanthanoxyds .rein darstellen ldsst.. Man ver-
mischt zu diesem Zweck das fein geriebene Oxyd mit Was-
ser, zu dem man in dem Maase wie sie sich sittigt, Sal-
petersiure, frei von salpetriger Siure, in einzelnen Tropfen
zumischt und hiiufig umschiittelt. Aus der abfiltrirten und
zum Sieden erhitzten Losung fiillt kohlensaures Ammoniak
kohlensaures Lanthanoxyd in glinzenden Krystallschuppen.

Vermischt man das durch Kalihydrat gefillte Oxyd-

Gemenge mit concentrirter Kalilauge und siittigt diese, un-
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ter bestindigem Bowegen, mit Chlorgas, so wird das Ce-
rium in eine unlésliche gelbe Oxyd-Verbindung verwandelt,

wihrend Didym und Lanthan, nebst etwas Cerium, als Chlo- -

riire anfgelést werden. Das gelbé Ceroxyd wird noch lin-
gere Zeit mit Chlorwasser macerirt, dann abfiltrirt, ausge-
waschen, zur Auszichung von unterchloriger Siure mit ver-
diinntem Kali digerirt und das Kali, welches es aufnimmt,
nachher ‘mit verdiinnter Salpetersiure . ausgezogen. Die
Auflssung der Chloriire wird von Neuem mit Kalihydrat

gefillt und der Niederschlag von Neuem mit Kali - nndA

Chlorgas beha.ndelt.

79 Orthlt')
Y Ce, La, Ca, Mg, Mn Fe, fe, Al, Bi. -

Das fein genebene, “bei 1000 getrocknete Mineral wird
.in_einer Porzellanschaa.le durch ngestlon mit concentnrter
Salzsiure unter Zumischung. von Salpetersiure, zur Oxyda-
tion des Eisenoxyduls, aufgeschlossen und die Masse dann
im Wasserbade unter hiufigem Umrithren vollstindig zur
Trockne verdunstet und noch lingere Zeit bei dieser Tem-
peratur erhitat. -

~ Die Masse wird dann. ‘mit wemgem sa.lzsaurehaltlgem
.Wasser digerirt, die Kieselsiure abfiltrirt, mit heissem Was-
ser ausgewaschen, volIst!i.ndlg getrocknet, gegliiht und ge-
wogen.

Das Waschwasser wird zu einem klemeren Volum ab-
gedampft, mit der abgelaufenen Lisyng vermischt und diese
zur hgheren Oxydation des Mangans und dessen vollstén-
dxger Ausfillung, mit Chlorgas gesittigt und durch Ammo-

') Ist noch das hiufigste unter den seltenen, Yttererde enlbal--

tenden Mineralien. Die Darstellung der Yttererde aus dem daran
viel reicheren; hber viel sellneren Gadolmn geaclnebt auf ihnllche
‘Weise. . .
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niak gefillt. - Hierdurch werden alle Basen gefillt, mit
Ausnahme der Kalkerde.

Man lisst den Niederschlag in dem wohl bedeckten Ge-
fdss sich absetzen, lisst die klare Fliissigkeit rasch durch
das Filtrum laufen, gibt zuletst den Niederschlag auf das-
selbe, indem man -es stets bedeckt hilt, und wiischt ihn
vermittelst der aufgesetzten Waschflasche am besten mit
heissem Wasser ‘aus.

Das Waschwasser, mit Salzsiure schwach sauer gemacht,
wird zu einem kleinen. Volum eingedampft, mit der ersten
durchgelaufenen Fliissigkeit vereinigt, mit Ammoniak neu-
tralisirt und die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak ge-
fillt (S. Nr. 12). Die davon abfiltrirte Fliissigkeit ist nach
dem Concentriren noch auf Talkerde zu priifen, da viel-
leicht nicht alle Talkerde mit der Thonerde gefillt wor-
-den ist.

Der durch Ammoniak erhaltene Niederschlag wird noch
feucht vorsichtig und ohne dieses zu verletzen vom Filtrum
abgenommen, der nicht abnehmbare Theil durch einige Tro-
pfen Salzsiure aufgelvst, das Filtrum vollkommen ausge-
waschen, die Fliissigkeit  zu dem abgenommenen Nieder-
schlag gegeben, dieser in der kleinsten erforderlichen Menge
Salzséiure aufgelést und die Losung, um alles Mangan und
Cer in Chlorilre zu verwandeln, lingere Zeit bis nahe zum
Sieden erhitzt. Nach dem vollstindigen Erkalten wird fein
geriebenér kohlensaurer Baryt im Uberschuss hinzugefiigt
und unter ofterem Bewegen 24 Stunden lang damit stehen
gelassen.  Hierdurch werden Eisenoxyd und Thonerde
gefillt.

Die Masse wird filtrirt, der Nxederschlag vollstindig
ausgewaschen, in Salzsiure gelost, der Baryt durch ver-
diinnte Schwefelsiiure ausgefi]lt, und aus der vom schwe-
felsauren Baryt abfiltrirten Losung Eisenoxyd und Thon-
erde wie in Nr.19 geschieden.

Aus der vom Thonerde-Eisenoxyd-Niederschlag abfiltrir-
ten Lisung wird der aufgeloste Baryt durch Schwefelsiure

8
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gefiillt, der Niederschlag abfiltrirt und die Fliissigkeit bis
zn einem kleinen Volum abgedampft. Sie wird nun mit
dem mehrfachen Volum einer siedend gesittigten Losung
von schwefelsaurem Kali vermischt, wodurch die Ceroxyde
(Ce, La, D) in Form eines weissen, pulverigen Doppelsal-
zes gefillt werden. Nach 24 Stunden wird es abfiltrirt und
mit einer gesittigten Lsung von schwefelsaurem Kali, worin
es ganz unléslich ist, vollstindig ausgewaschen.

Er wird dann, unter Zusatz von etwas Salzsdure, in
der hinreichenden Menge siedenden Wassers aufgelost, die
Lbsung heiss mit iiberschiissigem kaustischem Kali gefillt,
der Niederschlag abfiltrirt, gewaschen, gegliiht und als brau-
nes Ceroxyd gewogen (8. Nr. 78).-

(Wtirde ein #hnliches Mineral zugleich Zirconerde oder
Thorerde enthalten, 80 wiirden auch diese in dem durch
schwefelsaures Kali gebildeten Niederschlag enthalten sein,
wiewohl ein Theil der Zirconerde auch in dem Niederschlag
durch kohlensauren Baryt enthalten sein konnte. Sie ist
in kaustischem Kali unléslich).

Die vom Niederschlag mit schwefelsaurem Kali abfil-
trirte Fliissigkeit, welche nur noch die Yttererde enthilt,
wird mit Ammoniak neutralisirt und die Erde durch Oxal-
siure gefillt. Nach 24 Stunden wird der Niederschlag ab-
filtrirt, gewaschen, gegliiht und als reine Yttererde (Y,Tb,E)
gewogen.

« In der abfiltrirten Fliissigkeit konnte noch ein Rest von
Manganoxyd enthalten sein. Nach dem Neutralisiren kann
es durch Fiinffach - Schwefelkalium gefillt werden.

Wire die geglithte Yttererde brdunlich, so wiirde sie
Manganoxyd enthalten. Durch verdiinnte, von salpetriger
Siure freie Salpetersiure konnte die Yttererde davon ge-
trennt werden; vielleicht auch durch Erhitzen mit iiberschiis-
siger Losung von Oxalsiure, da die oxalsaure Yttererde
in Oxalsiure ganz unldslich ist. !

(Wiirde ein solches Minera} auch Beryllerde enthalten,
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80 wiirde diese in der von der oxalsauren Yttererde ab-
filtrirten Lsung enthalten sein, worans sie durch Ammoniak
zu féllen wiire. ' ’

Um in Yttererde die Gegenwart von Beryllerde zu ent-
decken, mengt man diéselbe, da sich letztere nicht durch
kaustisches Kali -ausziehen lisst, mit reinem Zucker, ver-
kohlt die Masse im Platintiegel und glitht sie dann in einem
Strom von.trocknem Chlorgas, wobei man das Chlorberyl-
lium sublimirt erhilt, das Chloryttrium in der kohligen
Masse bleibt). .

Der durch Ammoniak bewirkte Niederschlag, der, ausser
der Kalkerde, alle iibrigen Basen des Orthits enthiilt, kénnte
auch dadurch analysirt werden, dass man ihn mit iiber-
schiissiger Oxalsiurelosung digerirte, wobei die Ceroxyde
und die Yttererde als oxalsaure. Salze ungelést bleiben
wiirden. Sie miissten dann vor der weiteren Trennung zur
Zerstorung der Oxalsiiure gegliiht werden.

80. Thorit?;
) Ths §i + 3H.

" Mit concentrirter Salzsiiure gelatinirt das fein geriebene
Mineral vollstindig. Die Losung wird zur Trockne ver-
dunstet, die Kieselsiure abfiltrirt, die Lésung durch Ein-
dampfen stark concentrirt und mit einer siedend gesittigten
Lésung von schwefelsaurem Kali vermischt. Hierdurch wird
alle Thorerde, gleich den Ceroxyden, als weisses, pulveri-

*) Dieses schwarze, amorphe Mineral von Lovén bei Brevig in
Norwegen wird, ungeachlet seines seltenen Vorkommens, als Bei-
spiel einer Thorerde-Verbindung hier aufgenommen, um auf die
fernere Auffindung dieser gewiss hiufiger vorkommeunden Erde auf-
merksam zu machen. Von holicher Zusammensetzung ist der
orangefarbene Orangit von Brevig. '

8*
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gés Doppelsalz vollstéindig gefillt. Nach dem Erkalten ‘fil-
trirt man es ab und wischt es mit einer gesiittigten Losung
von schwefelsaurem Kali aus. Es wird hierauf in reinem
siedendem Wasser gelost und die Thorerde durch kausti-
sches Kali gefillt.

Nach dem Glithen ist die Thorerde weiss und hat 9,4
spec. Gewicht. Sie ist nur in heisser concentrirter Schwe-
felsiiure 16slich. Ihr Hydrat ist unloslich. in Kali.

- Das Chlorthorium ist sublimirbar und schmelzbor
. Die schwefelsaure Thorerde. ist nur langsam in Wasser
lgslich. Wird die Losung. erhitzt, so scheidet sie ein Ge-
webe von feinen Krystallnadeln ab, ein Salz mit kleinerem
‘Wassergehalt, schwer loslich in. Wasser.

81. Apatit,
3CasP + Ca €1 (oder + CaF).

Zur Bestimninng des Chlorgehalts wird eine abgewogene
Menge des unzerriebenen Minerals in verdiinnter Salpeter-
siure geltst”) und das Chlor durch salpetersaures Bllber-
oxyd gefullt.

Den kleinen Fluorgehalt in gewissen Apatiten entdeckt
man- auf die Weise, dass man das fein gepulverte Mineral
in einem Platintiegel mit concentrirter Schwefelsiure ver-
mischt, den Tiegel mit einer Glasplatte bedeckt, die mit
einer diinnen aufgeschmolzenen Schicht von Wachs itherzo-
gen-ist, in die man mit einer Nadel Schriftziige gezeichnet
hat, und den Tiegel am Boden mit -einer so kleinen Flamme
erwiirmt, dass das Wachs nicht schmelzen kann. War Fluor

*) Mancher derbe Apatit hinterlisst hierbei cine kleine Menke
eines -krystallinischen Pulvers, welches Kryptolith (phosphorxaures
Ceroxydul) ist. :
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vorhanden, so findet man nach dem Abwischen des Wach-
ses die Schriftztige gelitat.— Die Menge des Fluors wird
aus dem Verlust bei der ganzen Analyse gefunden..

Zur Bestimmung der Phosphorsiiure und Kalkerde kin-
nen die bei der Knochenerde angegebenen Methoden ange-
wandt werden. Ausserdem noch folgende: )

Man 16st das Mineral in einer Schaale in Salpetersiure
auf, 'und gibt so viel reines Quecksilber hinzu, dass -nach
der Sittigung- der S#ure mnoch "ein Theil ungelsst bleibt.
Hierauf verdunstet man im Wasserbade -vollstindig zur
Trockne. Riecht sie noch nach Salpetersiiure, die- vollstén-
dig entfernt werden muss, so mischt man etwas Wasser
hinzn und verdunstet von Neuem zur Trockne. Die Masse
wird mit Wasser iibergossen, auf einem mdoglichst kleinen
Filtrum abfiltrirt und der Riickstand, der alle Phosphorsiure
enthiilt, ausgewaschen. - o

Die Losung enthilt, ausser dem iibe.rschiissigen Queck-
silbersalz, alle Kalkerde. Das Quecksilberoxydul wird durch
Salzsiiure ausgefillt. Aus der davon abfiltrirten Fliissigkeit
fillt man das etwas gébildete Quecksilberoxyd durch Am-
moniak.  Enthilt das Mineral Eisen oder andere durch
Amnmoniak fillbare Basen, so bleiben diesé nach dem. Gli-
hen des letzteren Niederschlags zurtick. Aus der mbglichst
ohne Luftzutritt und rasch davon abfiltrirten Flissigkeit
wird die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak gefillt.

Das Filtrum mit dem abfiltrirten Quecksilber- Riickstand,
welcher die Phosphorsiure enthiilt, wird gut getrocknet, der
Inhalt in einen Platintiegel geschiittet, darin mit kohlensau-
rem Kali-Natron gemengt, und ‘in eine darin”gemachte Ver-
tiefung das zusammengerollte Filtrum gelegt und mit Salz
bedeckt. Hierauf wird der Tiegel unter einem gut ziehen-
den Schornstein so lange (aber nicht zum Glithen) erhitat,
bis das freie Quecksilber verfliichtigt ist und darauf bis
zum starken Glihen und Schmelzen der Masse gebracht.
Die Masse wird dann in Wasser gelost, mit Salzsiure tiber-
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skttigt und die Phosphorsiiure durch Ammoniak und schwe-
felsaure Talkerde gefillt.

82. Triphyllin",
(f[:‘e, Mn, 1i)3 P

Zur Darstellung des Lithions wird das griblich zersto-
ssene Mineral in concentrirter Salzsfure unter allmiligem
Zusatz von Salpetersiure aufgelost, die Losung erhitzt, so
dags sicher alles Eisenoxydul in Chlorid verwandelt wird,
und von den gewdhnlich beigemengten, ungelost bleibenden
fremder” Mineralien abgegossen. Hierauf wird sie vollstiin-
dig zur Trockne verdunstet, zuletzt unter stetem Umriihren,
und die Masse so lange erhitzt, bis alle freie Sdure ver-
dampft ist. Diese Masse wird dann fein zerrieben, mit Was-
ser ausgekocht und die Ldsung abfiltrirt. Sie enthilt nun
keine Spur von Eisen mehr, welches als weisses phosphor-
saures Salz ungeldst bleibt, sondern nur Lithiumchloriir,
verunreinigt durch die Chloriire von Mangan, Magnesium
und Natrium. Sie wird zur Féllung der ersteren und eines
moglichen Phosphorsiuregehalts mit reinem Kalkhydrat ver-
mischt und unter Luftzutritt gekocht, bis alles Manganoxy-
dulhydrat sich in braunes Oxyd verwandelt hat. Alles
Lithion bleibt in der Lésung; sie wird abfiltrirt und die
geloste Kalkerde durch ein Gemische von kohlensaurem
und kaustischem Ammoniak gefillt. Nach dem Filtriren
wird sie abgedampft und das Chlorlithium im Porzellantie-
gel zum Schmelzen erhitzt. ) )

Es enthilt noch Chlornatrium, welches man dadurch
entfernt, dass man die Masse mit einem Gemische von Al-

*) Kommt in grésster Menge in einem Granitgang am Raben-
stein bei Zwiesel im Bayern'schen Walde vor. Auch durch Dr.
H. Miiller zu Weiden in Bayern zu erhalten.
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kohol und Aether macerirt, welches das Chlorlithium lost
das Chlornatrium ungelost lisst. Oder man verwandelt
das rohe Chlorlithium in kohlensaures Salz, dadurch, dass
man es in der kleinsten erforderlichen Menge concentrirten
kaustischen Ammoniaks auflést und in diese méglichst kalt
gehaltene Lisung Stiickchen von kohlensaurem Ammoniak
legt. Das gefiillte kohlensaure Lithion wird abfiltrirt und
mit Alkohol ausgewaschen.

Reines Chlorlithium ist leicht schmelzbar. Es ﬁirbt die
Weingeistflamme dunkel carmoisinroth; das natronhaltige
fiirbt sie mehr orangeroth.

83. Flussspath,
CaF.

Eine abgewogene Menge des fein geriebenen Minerals
wird in einem Platintiegel mit concentrirter Schwefelsiure
vermischt und bis zur Austreibung aller Flusssiure und
Verdampfung der meisten tiberschiissigen Schwefels#iure er-
hitzt. Der riickstindige Gyps wird dann mit Alkohol ver-
mischt, abfiltrirt, mit Alkohol gewaschen, gegliht und ge- -
wogen. QOder er wird in salzsiurehaltigem Wasser geldst,
die Losung mit Ammoniak versetzt und der Kalk durch
oxalsaures Ammoniak gefillt.

Der Fluorgehalt wird aus dem Verlust gefunden. Zur
directen Bestimmung mtisste man die Zersetzung in einer
Platinretorte vornehmen, die Flusssduredémpfe in kohlen-
saure Natronlosung leiten und daraus das Fluor mit Chlor-
calcium fillen, wie bei der Analyse des Topases.

" Oder man vermischt das sehr fein geriebene Mineral
mit einem Uberschuss, d.h. wenigstens mit dem gleichen
Gewicht fein geriebener Kieselsiure (am besten mit der
aus Fluorkiesel bereiteten), schiittet das Gemenge in den
bei der Potascheprobe abgebildeten Apparat und lisst



120

die Schwefelsiure rufliessen, die in diesem Falle hochst
concentrirt sein muss. Indem man gelinde erwiirmt bildet
sich Fluorkiesel, welchen man gasformig durch das Chlor-
calciumrohr entweichen lisst und dessen ganze Menge durch
Aussaugen entfernt wird, indem man zu diesem Zweck an -
das Chlorcalciumrohr eine mit feuchten Kalihydratstiicken
gefilllte Rohre bindet, durch welche die- hindurch gs-
saugt wird. Der Gewichtsverlust driickt” die Menge &n
weggegangenem Fluorkiesel aus, von dem 100 Th. 72,79
Fluor entsprechen.

84. Sphen (Titanit),
20a 8i + Ca 8. ‘

Das Mineral wird, selbst .als sehr feines Pulver, von
Salzsiiure oder Schwofelsﬁnre nur schwierig nnd mexst un-
vollstiindig zersetst.

Besser-ist es, dasselbe in einer Platmschaale mit saurem
schwefelsaurem Ammoniak zu erhitzen, und zwar unter be-
stindigem Umriihren bis zum Schmelzen des Salzes, zuletzt
bis zum schwachen Glilhen. Dann mischt man wenig ver-
diinnte Schwefelséiure hinzu und erhitzt von Neuem bis zum
anfangendeh Verdampfen der Siure. Nach dem vblligen
Erkalten vermischt man die Masse mit. Wasser, filtrirt die
Kieselsiiure ab und wischt den Gyps vollstindig aus.

Aus der Losung wird die Titanséiure mit der kleinen
Menge ‘Eisenoxyd kalt durch Ammoniak gefillt, die Fliis-
sigkeit rasch und moglichst ohne Luftzutritt abfiltrirt und
die Kalkerde durch oxalsaures Ammoniak gefillt.

Die eisenhaltige Titanséiure wird in Salzséiure geldst, die
Losung mit reiner Weinséiure versetzt und mit Ammoniak
tibersiittigt, wodurch nichts gefillt werden darf. Hierauf
wird Schwefelammonium zugesetzt, wodurch allein das Eisen
gefillt wird (8. Zircon).
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Die davon abfiltrirte Fliissigkeit wird zur Trockne ver-
dampft, die Masse verkohlt und so lange bei Luftzutritt
oder unter Daraufleitung eines Stromes von Sauerstoffgas
gegliht, bis alle Kohle verbrannt und die Titans#ure
weiss zurtickgebliebén ist. ’

Eine andere Methode, bei der aber die Kieselsfure nur
aus dem Verlust. zu bestimmen ist, besteht darin, dass man
das Mineral mit concentrirter Flussshure zersetzt. Die
Masse wird hierauf mit concentrirter Schwefelsiure vermischt,
bis zur Verfliichtigung allen Fluorkiesels und der meisten
Schwefelséure erhitzt, noch einmal concentrirte Schwefelséure
zugemischt und bis zu deren anfangenden Verdampfung er-
hitzt. Bei Hinzufiigung einer hinreichenden Menge Wassers
lIost sich dann Alles auf.

85. Titaneisen ",
Fe Ti und Fe Ti

Zur Analyse und Darstellung reiner Titansdure hat man
verschiedene Methoden. In concentrirter Salzskure ist das
Mineral 15slich, jedoch nur sehr langsam. Als geschlimm-
tes Pulver in Wasserstoffgas geglitht, wird das Eisen redu-
cirt und lésst sich dann durch Salzséiure ausziehen, jedoch .
erfordert die Reduction sehr lange und starke Gliihhitze
und die Titansfure wird nicht eisenfrei. Bessere Methoden
sind folgende:

1. Man schmilzt das sehr fein. geriebene Mineral in
einem Platintiegel, der in einem Thontiegel steht, mit der
3fachen Menge kohlensauren Kali's zusammen, pulverisirt
die Masse und 16st sie in einer Platinschaale in der erfor-
derlichen Menge verdtinnter Flussiiure auf. Hierbei bildet

* Dns-'l'iuneisen kommt zu Egersund in-Norwegen in Menge
vor und ist iiberall in Mineralienhandlungen zu haben, -
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sich schwer losliches und leicht krystallisirendes Fluortitan-
kalium, wihrend das meiste Eisenoxyd titanfrei abgeschie-
den wird. Man erhitzt die Masse, unter Zufiigung von so

vielem Wasser, dass sich alles Salz auflést, zum Sieden’

und filtrirt siedendheiss, wozu man sich glédserner Gefiisse
bedienen kann, wenn man einen unndthigen Uberschuss von
Flusssure vermieden hat. Beim Erkalten scheidet sich
der grosste Theil des Salzes in glinzenden Krystallblittern
aus. Es wird abfiltrirt, ausgedriickt, einige Mal mit kaltem
Wasser gewaschen und durch Umkrystallisiren aus siedend-
heissem Wasser vollkommen rein erhalten.

Das Eisenoxyd wird ausgewaschen, das Waschwasser
mit der Mutterlange vom Salz und dessen Waschwasser
vermischt und aus dieser Fliissigkeit kalt durch verdiinntes
Ammoniak das aufgeléste Eisenoxyd mit nur sehr wenig
Titanstiure gefillt. Der Niederschlag muss nun sogleich
abfiltrirt werden, weil sonst auch die Titanséure sich abzu-
scheiden anfingt. Die filtrirte Fliissigkeit wird dann zum
Sieden erhitzt, wodurch alle Titanséiure als weisses titan-
saures Ammoniak gefillt wird. Auf dieselbe Art kann aus

dem krystallisirt abgeschiedenen Fluortitankalium die Titan-.

siure erhalten werden.

Das titansaure® Ammoniak ist in Salzs#iure lencht loslich
und hinterléisst beim Glilhen, unter Verglimmen, reine Ti-
tansiure. :

2. Das fein gepulverte Mineral wird m1t wenigstens
der 6 fachen Menge zweifach schwefelsauren Kali’s im Pla-
tintiegel zusammengeschmolzen, bis es vollkommen aufgeldst
ist, die erkaltete Masse gepulvert und in kaltem Wasser
aufgelost,

Diese Auflésung hat die Eigenschaft, bei lﬁngerem Kochen
die Titansiure vollstindig fallen zu lassen, jedoch nitht
frei von. Eisen. .

Um sie eisenfrei zu erhalten, werden Eisenoxyd und
Titansfure durch Ammoniak gefillt, die Fliissigkeit vom
Niederschlag klar decanthirt und- dieser mit iiberschiissigem
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Schwefelammonium iibergossen. Hierdurch wird alles Eisen
in schwarzes Schwefeleisen verwandelt. Nach mehrstiindiger
Einwirkung wird die Masse mit Wasser verdiinnt, die Fliis-
sigkeit klar vom abgesetzten Niederschlag abgegossen und
der Niederschlag so noch einige Mal gewaschen.

Er wird hierauf mit schwefliger Siure vermischt, wodurch
er sogleich weiss wird, indem sich das Schwefeleisen als
dithionigsaures Eisenoxydul auflést. Die Titansiure wird
abfiltrirt, gewaschen und gegliiht, indem man, zur Austrei-
bung eines Schwefelséiuregebalts, ein Stiick kohlensaures
Ammoniak in den Tiegel hilt.

Aus -der abfiltrirten Fliissigkeit scheidet sich nach eini-
ger Zeit und bei gelindem Erwiirmen noch etwas Titansiure
ab. Das Eisen, nachdem, es durch Chlor oder durch Er-
hitzen mit Salzsiiure und chlorsaurem Kali in Chlorid ver-
wandelt worden ist, kann durch Ammoniak daraus gefillt
werden. _

8. Oder man fillt aus der Losung der Salzmasse, die
durch Schmelzen mit saurem schwefelsaurem Kali erhalten
wurde, alle Titansiidre mit allem Eisenoxyd durch Amme-
niak, filtrirt, wischt mit kaltem Wasser aus, 13st den Nie-
derschlag kalt in Salzsiure, versetzt die Losung, um Eisen-
oxydul zu bilden mit schwefliget Séure oder stellt metalli-
sches Zink hinein und f4llt dann die Titanséure durch iiber-
schiissigen kohlensauren Baryt. Der Niederschlag wird
rasch abfiltrirt, gewaschen, kalt in Salzséure gelost, der
Baryt durch Schwefelsiure und die Titanséure nachher
durch Ammoniak gefillt.

86. Rutil?,
Um @uam reine Titansiiure darzustellen verfihyt man

*) Kommt am haufigsten zu St. Yrieux in Frankreich vor .und
wird sehr wohlfeil verkauft.
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wie beim Titeneisen; besonders ist hier die erste-Methode
zweckmiissig.

Ein anderes Verfahren besteht darin, dass man die Ti-
tansiure in Chlorid verwandelt. Man vermischt den sehr
fein geriebenen Rutil mit geglithtem Kienruss (auf 5 Th.
des erstern 1} Kohle) und so viel Stirkekleister, um da-
mit eine formbare Masse zu bilden. Aus dieser formt man
1—2 Zoll lange und etwa } Zoll dicke Cylinder, die man
langsam trocknet. Sie werden hierauf in einem bedeckten
Tiegel durchgegliiht und noch heiss, ehe sie Feuchtigkeit
_ aufnehmen, in ein Rohr von Porzellan oder schwer schmelz-
barem Glas gefiillt. Durch das eine Ende wird getrockne-
tes Chlorgas eingeleitet, das andere miindet in eine abzu-
kithlende, mit Ableitungsrohr versehene tubulirte Vorlage.
Sobald der Apparat mit Chlorgas gefiillt ist, wird das Rohr
zum starken Glihen erhitzt und die Operation fortgesetat,
bis keine Tropfen von Titanchlorid mehr kommen. Das
Kohlenoxydgas mit dem iiberschiissigen Chlorgas wird zur
Absorption dés letzteren durch eine kleme Menge Wemgelst
geleitet.

Das Titanchlorid, braun gefirbt durch Eisenchlorid, giesst
man in eine kleine tubuhrte Retorte, die etwas Quecksilber
oder blanke Kupferspiihne enthiilt und deren Hals in eine
abwiirts gebogene Spitze ausgezogen ist, lisst es mit dem
Metall einige Zeit in Beriihrung und destillit es dann
unter gelindem Sieden davon ab. Es wird unmittelbar in
Rohren aufgefangen, die man nachher zuschmilzt.

Um daraus reine Titansiiure zu bereiten, wird es all-
miilig, unter Vermeldu.ng von Erlntzung und dadurch ent-
stehender Tribung, mit Wasser vermischt und aus der
Losung die Titansdure durch Ammoniak gefillt.

. Reine gegliihte Titansiure ist weiss, hochstens mit einem
Stich in's Gelbe. Wihrend des Gliihens ist sie citrongelb.
Einer sehr starken Hitze ausgesetzt, wird sie briunlich.
Sie ist dann in Salgsiure ganz unloslich. Durch lingere
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Digestion mit concenmrter Schwefelsdure . wird sie auf-
gelbst. ‘

87. Columbit.

Die Columbite von Bodenmais in Bayern und von Had-
dam_in Connecticut enthalten Niobsiure und Pelopsiure
verbunden mit Eisenoxydul und Manganoxydul. Der Ame-
rikanische enthiilt am wenigsten Pelopsiure. Die Niobsiure
ist auch, nebst Titanséiure, im Pyrochlor aus Norwegen und
Sibirien enthalten, verbunden m1t Kalkerde, Ceroxydul und
Thorerde.

Die Tantalite und Yttrotantahte aus Finland und Schwe-
. den dagegen enthalten als Siure die Tantalsiure, in er-
steren verbunden mit Eisenoxydul und Manganoxydul, in
letzteren mit Yttererde, Kalkerde, Uranoxydul und Eisen-
oxydul.

Diese Mineralien,” mit Ausna.hme. des Pyrochlors, welcher
von concentrirter Schwefelsiure zersetzt wird, werden nicht
durch S#uren angegriffen.

Sie werden am besten dadurch aufgeschlossen, dass man
sie, als geschlimmte Pulver, im Platintiegel mit dem 6fachen
Gewicht zweifach-schwefelsauren Kalis zusammenschmilzt.
Das Salz wird zuerst fiir sich geschmolzen, erstarren gelas-
sen, das Mineralpulver darauf geschiittet und dann allmilig
damit zusammengeschmolzen. Das Schmelzen wird so lange
fortgesetat, bis sich alles Mineral klar aufgelost hat.

Die Masse wird hierauf wiederholt mit- Wasser ausge-
kocht und die ungeltst bleibenden Siuren abfiltrirt und
ausgewaschen. Sie enthalten noch Eisenoxyd und gewthn-
lich auch kleine Mengen von Zinnoxyd und Wolframs#ure.

Sie werden daher mit Schwefelammonium digerirt, wo-
durch die beiden letateren aufgelést werden und das Ei-
senoxyd in Schwefeleisen verwandelt wird, welches die
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Siuren schwarz firbt. Diess kann auf dem Filtrum selbst
geschehen, indem man den Hals des Trichters luftdicht in
eine Flasche steckt und mdglichst bedeckt hilt, nachdem
man die Masse auf dem Filtrum vorsichtig mit dem Schwe-
felammonium vermischt hat.

Nach dem Auswaschen lisst man durch die Masse auf
dem Filtrum sehr verdiinnte Salzsiure fliessen, wodurch
das Schwefeleisen aufgelost wird und die S#uren wieder
weiss werden. Sie werden dann ausgewaschen, getrocknet
und geglilht, wobei die damit verbundene Schwefelsiure
sich verfliichtigt, was man dadurch sicher und rasch bewirkt,
dass man in den bedeckt gehaltenen Tiegel wiihrend des
Glithens ein Stiick- kohlensaures Ammoniak hilt.

Tantal-, Pelop- und Niobs#iure sind weisse Pulver. Sie
sind durch folgende Eigenschaften characterisirt:

'Die Tantalsiure bleibt beim Glihen weiss. Ihr Hy-
drat, durch Zersetzung des Chlorids mit Wasser geblldet
zeigt beim Glihen eine starke Lichterscheinung. Sie ist
hierauf selbst in Schwefelsiure -unlslich.

Das ihr entsprechende Chlorid ist gelblich fliichtig und
zu einem gelben Liquidum schmelzbar. An der Luft raucht
es, ohne zu zerfliessen. Von Kalilauge wird es pa.rtxell
aufgelost. Mit Wasser zersetzt es sich in weisses Tantal-
siurehydrat’ und Salzsiure. In heisser Salzséiure ist es
lgslich, jedoch nicht vollstindig. Schwefelsiure bewirkt
darin einen weissen Niederschlag. .

In Wasserstoffgas heftig geglitht, bleibt die Tantalsiiure
weiss.

In Phosphorsalz vorm Lothrohr ist die Tantalsiure in
grosser Menge klar loslich. Auch in der innern Flamme
bleibt die Perle farblos.

Die Pelopsiure wird beim Gliihen gelb, beim Erkalten
wieder weiss. Ihr Hydrat aus dem Chlorid zeigt beim Gli-
hen eine Lichterscheinung. Sie ist nachher in S#uren ganz
unléslich.

Das Pelopchlond ist gelber als das Tantalchlorid, sonst
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aber diesem ganz #hnlich. Von Kalilauge wird es partiell
aufgelost. Seine Auflosung in kalter Salzstiure coagulirt
nach einiger Zeit; mit Wasser verdiinnt und gekocht, lisst
sie fast alle Pelopsiure fallen. Die heiss bereitete Aufls-
sung zeigt-diese Eigenschaften nicht. Durch Schwefelsiure
wird diese Losung erst im Kochen gefillt.

In Wasserstoffgas heftig gegliiht, wird die Pelopsiure
schwarz.

In Phosphorsalz vorm Lithrobr ist die Pelopsiure in
grosser Menge klar und farblos léslich. In der innern
Flamme wird die Perle braun, mit einem Stich in Violett.

Die Niobs#éure, durch Ammoniak gefillt, bildet nach
dem Glilhen compacte, stark glinzende Stiicke. Wihrend
des Glihens ist sie stark citrongelb, nach dem Erkalten
wird sie wieder weiss. Das aus dem Chlorid gebildete
Hydrat zeigt dabei eine starke Lichterscheinung. Sie ist
hierauf in S#uren ganz unloslich. War sie jedoch nicht
zu stark gegliht, so wird sie von concentrirter warmer
Schwefelsiure aufgeldst. Mit Wasser verdinnt, ldsst die
Losung nach lingerer Zeit alle Niobssiure fallen. Beim
Kochen geschieht diess sogleich.

Das Niobchlorid ist weiss, sehr volumings, nicht schmelz-
bar, schwerer fliichtig als Tantal- und Pelopchlorid. An
der Luft raucht es. In Wasser zersetzt es sich in weisses
Hydrat und in Salzsiiure. Von Salzsiiure wird es nicht
aufgeldst, coagulirt auch nicht damit. Aber damit gekocht,
16st es sich nachher bei Zusatz von Wasser auf und die
Losung wird nicht durch Kochen gefillt, jedoch bei Zusatz
von Schwefelsiiure. Von Kalilauge wird das Niobchlorid
leicht aufgeldst. _

" In Wasserstoffgas stark geglitht wird die Niobs#ure
schwirzer als die Pelopsiure.

Von Phosphorsalz vorm Lothrohr wird die Niobsdure
in grosser Menge klar und farblos aufgelést. In der in-
nern Flamme wird die gesittigte Perle rein blau, ohne
Violett.



128

"Werden die Chloride dieser Siéuren mit Schwefelsiure
tibergossen, mit wenig Wasser verdiinnt und Zink hinein-
gestellt, so nehmen alle drei Siuren eine schon blaue Farbe
an. Alle drei Siuren, mit Kalihydrat geschmolzen, bilden
in Wasser losliche Salze. Die Natronsalze sind unléslich
in einer Lisung von Natronhydrat oder kohlensanrem Na-
tron, léslich in reinem Wasser.

Die Tantalsiure ist bis jetzt noch nicht mit den beiden
anderen S#uren zusammen vorgekommen. Niobsiure und
Pelopsiure dagegen kommen fast immer zusammen vor.

Um die Gegenwart der einen in der anderen zu erken-
nen verwandelt man sie in die, durch ihre Eigenschaften
sehr verschiedenen Chloride. Man vermischt die S#ure mit
reinem Zucker und Kienruss, gliiht, fiillt die verkohlte
Masse noch heiss in ein weites Robr von schwer schmelz-
- barem Glas, erhitzt sum Glihen und leitet wohl getrockne-
tes Chlorgas dartiber.

Wiirde das Siiuregemenge auch Titansure enthalten,
so wiirde auch liquides,* sehr stark ra.nchendes Titanehlorid
entstehen.

Man kennt bis jetzt keinen Weg, um Pelop-, Niob- und
Titansiure scharf zu trennen. Nach dem Schmelzen mit
saurem schwefelsaurem Kali wird bei der Behandlung mit
Wasser die meiste, jedoch nicht alle Titanséure aufgelost.
Lost man das Sublimat, welches die drei Chloride enthilt,
in Salzséiure, so liésst sich wenigstens die Pelopsiiure (viel-
leicht auch die Niobsiure) durch Schwefelsiiure fillen, wih-
rend die Titansiure aufgelost bleibt.

Das nach dem Schmelzen mit saurem schwefelsaurem
Kali und der Behandlung mit Wasser bleibende, schwefel-
siiurehaltige Siuregemenge ist sowohl in Kalilauge als in
concentrirter Salzsiiure 16slich. Aus letaterer werden Pelop-
siure (und Niobsture?) durch Schwefelsiure gefillt.
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88. Wolfram?,
" (Mm, Fe) +W.

I. Zur bloss qualitativen Zerlegung, sur Darstellung
von Wolframsiéiure, digerirt man das sehr fein geriebene
Mineral so lange mit einem Gemische von concentrirter
Salzstiure und etwa } Salpetersiure, bis es in gelbe, pul-
verformige Wolframsiiure verwandelt ist. Djese wird abfil-
trirt, gewaschen, in kaustischem Ammoniak " aufgelsst %), die
Losung filtrit und zur Krystallisation verdunstet. Nach
dem Glithen an der Luft hinterlisst das Salz reine, gelbe
Wolframs#ure. :

Oder man vermischt den fein gepulverten Wolfram mit
demn 4fachen Gewicht kohlensauren Natrons und eben so
viel Schwefel, schmilzt die Masse bis zum ruhigen Fluss,
am bestén in einem Tiegel von Gusseisen, pulverisirt sie,
kocht sie mit Wasser ‘sus und filtrirt. Aus der dunkel
rothbraunen Losung wird das Schwefelwolfram durch ver-
diinnte Schwefelsiure gefallt, der Niederschlag gewaschen,
getrocknet und in einem grossen, schief stehenden Tiegel
unter Luftzutritt gegliiht, bis. es zu Wolframséiure verbrannt
ist, die zur Reinigung in Ammoniak geldst wird.

Oder man vermischt 3 Th. des sehr fein geriebenen
Minerals mit 3 Th. kohlensaurem Kali, erhitzt das Gemenge

*) Der von Zinowald oder Schlackenwald in Bohmen auch durch.
gefillige Vermittelung des Dr. Knop in Chemnitz sehr wohlfeil zu
erhalten. - . )

**) Hierhei bleibt, ausser unzersetztem, picht fein genug gerie-
benem Wolframpulver, eine weisse Substanz ungelost, die aus Kie-
selsiure und Niobsiiure besteht, von welcher leizteren der Wolfram
ungefibr 2 Procent enthilt. . Sie wird, zur Eotfernung der Kiesel-
siure wiederholt mit Flusssiure und Schwefelsiure eingedampft,
denn mit saurem schwefelsaurem Kali geschmolzen und weiter so

behandelt, wie beim Columbit angegeben ist.
: 9
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} Stunde lang zum Rothglihen und zieht nach dem Erkal-
"ten das gebildete wolframsaure Kali mit Wasser aus *).
Aus dieser Liosung kann die Wolframséiure auf zweierlei

‘Weise abgeschieden werden: .
.a. Man neutralisirt sie mit Salpetersiure und versetzt

sie, 8o lange ein Niederschlag. entsteht, mit salpetersaurem
Quecksilberoxydul. Das gefillte Salz wird ausgewaschen,
getrocknet und in einer G]asretorte das Quecksilber abde- -
stillirt, wobei.reine Wolframstiure zurtickbleibt. .

b. Man fillt die neutralisirte Losung mit Ch]orea.lcmm,
wiischt den gefillten ‘wolframsauren Kalk aus und kocht
ihn dann mit Salzsiure, wobei reine gelbe Wolframsiure
zuriickbleibt.

II. Zur quantitativen Analyse digerirt man das ge- :
schlimmte Mineralpulver mit einem Gemische von 4 Th.
concentrirter Salzsiure und 1 Th Salpetersiure, bis es voll-
stindig zersetzt ist, verdunstet die Liosung, zuletzt im Was-
serbade, zur Trockne, 16st das Manganchloriir und Eisen-
chlorid auf, filtrirt die Wolframséure ab, wischt sie mit
Alkohol, lost sie in Ammoniak, filtrirt die Niobsiure ab,
verdunstet die Losung, glitht das Salz bei Luftzutritt und
wiigt d1e zuriickbleibende Wolframsiure.

. Aus der vom Alkohol befreiten, ‘mit Wasser verdiinnten
Losung der beiden basischen Oxyde werden diese wie Nr. 23
getrennt erhalten. Gewohnhch enthiilt sie auch etwas
Kalkerde.

Oder man gliht das geschlimmte Mineral mit 3 Th.
kohlensaurem Kali in einem Platintiegel, .16st die Masse
in Wasser, wiischt die zurickbleibenden Oxyde vollstindig
aus, neutralisirt die Losung mit Salpetersiure und fillt die
Wolframsiure durch salpetersaures Quecksilberoxydul,. in-
dem man zuletzt die freie Salpetersiure durch einige Tro-

*) Bei der Auflésung des zuriickbleibenden Eisen- und Mangan-
Oxydoxyduls oder der oben erhaltenen Schwefelmetalle in con-
. centrirter Salazsiiure bleibt die Niobsiure ungeldst.
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pfen. Ammoniak neutralisirt, so dass ein schwarger Nieder-
schiag zu eitstehen anfingt. Der Niederschlag wird vall-
stindig ausgewascher, zuletzt mit sehr verdiinntem salpe-
tersaurem Quecksilberoxydul, weil er somst triib durchliuft;
und nach dem Trocknen gegliht, worauf er reine Wolf-
ramsiure hinterlisst. o )

Das Gemenge von Eisen- und Manganoxyd wird in
concentrirter Salzsiiure aufgeldst, wobei es gewthnlich noch
eine kleine Menge Yon Wolframskure, Nioba#iure und Kie-.
selskure hinterlisst. Die beiden Oxyde werden dann wie
in Nr. 23 getrennt. .

89. Scheelit,
| Ea W, o
Das sehr fein' geriebene Mineral wird mit concentrirter
Salpetersfure digerirt, diq Masse fast zur Trockne verdun:
det, mit Weingeist vermischt und filtrirt. - Die zurtickblei-
bende gelbe Wolframs#ure wird mit Weingeist ausgewaschen,
geglitht und gewogen. Von der Losung wird der Alkohol

abgedampft, diese mit: Ammoniak neutralisirt und die Ka]k-
erde durch oxalsanres Ammoniak gefillt. :

90. Gelbbleierz "),
,  Bb i, |
Zur Beremmg von Molybdﬂns&nre hat man mehrere

Methoden: :
I. Das fein gepulverte Erz wird, zur Entferpung von

*) In derben Massen sehr billig zu kaufen bei J.'P. Biebel
in Garmisch bei Partenkirchen (Bayern).
9
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kohlensaurem Zinkoxyd und Eisenoxydul, lingere Zeit un-
ter Sfterem Umrilhren mit verdiinnter Salzsiure behandelt,
durch Decanthiren gewaschen und hierauf durch Erhitzen
mit concentrirter Salszsiure zersetzt. Die Masse wird dann
bis zur Trockne verdampft, zerrieben und mit kaustischem .
Ammoniak digerirt. Hierbei bildet sich unlosliches basi-
sches Chlorblei und molybdinsaures Ammoniak, desgen
Losung abfiltrirt und bis zur Krystallisation verdunstet
wird.  Die Mutterlauge von den Krystallen oder auch die
ganze Salzlésung kann man mit Salpetersiure versetzen,
zur Trockne verdunsten und die Masse mit Wasser auszie-
hen, wobei die Molybdinsiure zuriickbleibt.

2. Man sehmilzt das gepulverte Erz mit gleich viel
wasserfreiem kohlensaurem Natron zusammen, giesst die
geschmolzene Masse mit der Vorsicht aus, dass das Salz
von dem darunter befindlichen Bleioxyd miglichst getrennt
wird, lést es in heissem Wasser, fiillt die kleine Menge
aufgelosten Bleis noch warm mit einem Gemische von kau-
stischem und kohlensaurem Ammoniak, filtrirt, iibersittigt
die Losung mit Salpetersiiure, verdunstet zur Trockne, zieht
aus ‘der Masse-das salpetersaure Natron mit Wasser aus
und wiischt die Molybdiinsiure vollstindig aus.

3. Auch kann man, um die leicht erfolgende Durch-
bohrung des Tiegels zu vermeiden, das Erz mit einem glei-
chen Gewicht verkohlten Weinsteins zusammenschmelzen,
wobei das Blei metallisch ausgeschieden, aber keine Molyb-‘
- déinsiiure reducirt wird.

4. Man schmilzt das gepnlverte Erz mit gleich vnel
geglihtem Weinstein und eben so viel Schwefel zusammen,
lgst das gebildefe Natrium -Sulfomolybdat in Wasser und
~ fullt daraus durch verdiinnte Schwefelsiure das Molybdin-

sulfid. Nach dem Auswaschen, Trocknen und Gliihen in
einem bedeckten Tiegel hinterliisst es krystallinisches graues
Sulfuret, aus welchem wie aus dem Molybdinglanz die Mo-
lybdénséure dargestellt wird.

5. Man digerirt unter gutem Umriﬂ:ren das fein ge-
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pulverte Mineral mit dem 1}fachen Gewicht concentrirter -

Schwefelsiiure, bis es vollkommen weiss geworden ist. Man
erhitst zuletst bis zum anfangenden Verdampfen der Skure,
lisst erkalten und vermischt den blauen Brei, zur Abschei-
dung des schwefelsauren Bleioxyds, mit vielem Waasser,

decanthirt die Molybdinsiure-Losung, filtrirt sie und ver- -

dunstet sie in einer Porzellanschaale, unter Zusatz von et-
was Salpetersiiure, bis zur anfangenden Verdampfung der
Schwefelsiure. -Die Molybdinskure scheidet sich dabei als
weisser Niederschlag ab, daher bestiindig umgerithrt werden
muss. Nachdem die meiste Schwefelsiure abgeraucht ist,
verdtinnt -man die Masse mit Wasser, filtrirt die Molybdin-
séiure ab und wiischt sie gut aus, zuleizt_; mit salpetersiiure-
haltigem Wasser. Aus der abfiltrirten Flissigkeit und dem
Waschwasser erhiilt man noch etwas Molybdinséure durch
neu¢s Verdunsten. Sie ist frei von Phosphorsiure.

Enthlt sie Phosphorsiiure, so wird ihre Auflésung in
Ammonisk; beim Uberskittigen mit Salpetersiiure und Er-
_hitzen, gelb und lisst ein gelbes Pulver fallen.

Aus dem molybdénsauren Ammoniak erhdlt man d:e
" Molybdénséure durch allmiliges Erhitzen des Salzes unter
vollem Luftzutritt.

Vollkommen rein erhiilt man sie stets durch Snbhmahon,

indem man sie im Platl_ntlegel schmilzt, und diesen mit.

einer Platinschaale bedeckt, die man fortwéhrend mit Was-
ser gefiillt erhiilt. .

Zur quantitativen A.nalyse wird das reine,. krystsllmrte
Mineral fein gerieben, durch Digestion mit Salpetersiure
vollsténdig zersetzt, die Masse mit Ammoniak neutralisirt,
darauf mit dberschiissigem -Schwefelammonium versetzt und
damit digerirt. Das gebildete Schwefelblei wird von dem
aufgelosten Molybdinsalz abfiltrirt, mit verdiinntem Schwe-
felammonium ausgewaschen; bei 1000 getrocknet und ge-
wogen. Aus der Auflisung wird das Schwefelmolybdin
durch verdiinnte Salpetersiure gefillt, auf einem. bei 1000
getrockneten Filtrum abfiltrirt, gewaschen, getrocknet und
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- gewogen. Dann wird ein bestimmtes Gewicht davon ‘abge-

nommen und in einer Kugelrshre in einem Strom von Was-
serstoffigas erhitzt, bis es keinen Schwefel mehr verliert.
Aus dem surtickbleibenden Gewicht von Mo 8%, berechnet
auf die ganze Menge, erfihrt man den Molybdéins&uregehalt.

91. Molybdﬁnglanz"
"Mo 82.

Das fein gericbene Mineral wird in einem schiof lie-

genden Tiegel- bei Glithhitze unter h#ufigem Umrithren so.
lange- gerdstet, bis der Geruch nach schwefliger Stiure nicht

mehr bemerkbar ist.

Aus der gerysteten gelben Masse wu'd die gebildete
Molybdéns#ure durch Digestion mit verdiinntem Ammonfak
ausgezogen und- der Rickstand, wenn er noch Schwefelmo-
lybdiin enthiilt, von Neuem geristet. .

Die abfiltrirte Losung wird, zur Ausscheidung yon Ku-
pfer, mit einem oder einigen ’I‘ropfen Schwefelammonium
versetzt, der Niederschlag abfiltrirt, die Lésung zur Trockne
verdunstet, das Salz wieder in verdiinntem Ammoniak ge-
lost, die gurtickbleibenden Unreinigkeiten abfiltrirt und die
Lésung zur Krystallisation abgedampft (S. Gelbbleiers). -

Auch kann man aus.der mit Salpetersiure neutralisirten
Avuflssung eines molybdinsauren Alkalis -die. Molybdinsiiure
durch basisches, salpetersaures Quecksilberoxydul fillen.
- Der gelbe Niederschlag, nachdem er sich angesammelt hat
wird abfiltrirt, mit einer verdiinnten Lsung des Quecksilber-
salzes gewsschen, getrocknet und gegliht. Auch quantitativ
kann auf diese Weise die Molybdinséiure genau bestimmt
werden. Der Niederschlag wird auf einem bei 1000 ge-

‘) Bei Franz Holenias Erben in Bleiberg -zu haben, die
aueh vohe Molybdinssure billig verkaufen.
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trockneten und gewogenen Filtrum abfiltrirt, bei 100° ge-
trocknet und eine bestimmte Menge davon in einér Kugel-
réhre in einem Strom von Wasserstoffigas gelinde geglitht.
Es bleibt dann dunkelbraunes Molybdéinoxyd, Mo 0%, zurtick.

92, Vanadinhaltiger Br'auneisenstéin .

Zur Auszichung des Vanadiums, dessen Menge noch
nicht I Procent zu betragen scheint, wird das feingepulverte .
Erz mit } seines Gewichts' Salpeter innig’ vermischt und in
einem Tiegel 1 Stunde lang einer schwachen Gliihhitze
ausgesetzt. Nach dem Erkalten wird die Masse zemeben
und mit wenigem Wasser ausgekocht.

Die abfiltrirte Lésung ist gelb und enthiilt vanadinsaures,
chromsaures (molybdiinsaures?), - arseniksaures, phosphor-
saures, salpetrigsaures und kieselsaures Kali und Thonerde.

. Sie wird unter starkém Umrihren mit Salpetersiiure
neutralisirt, jedoch'mit der Vorsicht, dass sie noch schwach
alkalisch bleibt und dass nicht salpétrige S#ure frei wird,
welche die Vanadin- und Chromsture reduciren wiirde. Der
dabei sich abscheidende Niederschlag von Thonerde -und -
Kieselsiiure wird abfiltrirt.

Sie wird alsdann mit einem Uberschuss ~von -Chlorba-
‘rium - Losung versetzt, so lange ‘noch ein Niederschlag
entsteht. Derselbe besteht aus den Barytsalzen der oben
gena.nnten' Sauren. Er wird abfiltrirt, gewaschen und
noch nass mit einem nicht zu grossen Uberschuss von ver-
diinnter Schwefelsiure gekocht. Die davon abfiltrirte roth-
gelbe Siure-Losung wird mit Ammoniak gesittigt, durch

" *) Dieses Bobnerz, von Haverloh am Harz, kann von der
Altenau-Lerbacher Eisenhiitten-Administration zu
Zellerfeld am Harz bezogen werden. Die Kiste mit 25 Pfund
kostet, incl. Verpackung, 8 Ggr. (36 Kreuzer)
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Abdampfen concentrirt und-ein Sttick Salmiak hineingestellt.
In dem Maasse, wie sie sich damit siittigt, scheidet sich
vanadinsaures Ammoniak als weisses oder gelbes Krystall-
pulver ab, welches nach seiner vollstindigen Abscheidung
abfiltrirt und mit geskttigter Salmiaklésung gewaschen wird:
Beim allmiligen Erhitzen unter vollem Luftzutritt hinter-
lisst es schwarzrothe Vanadinsiure, beim stéirkeren Erhitzen
zu einem rothen Liquidum schmelzend, welches beim Er-
kalten sehr krystallinisch erstarrt. C

Auch kann man die Losung, die man durch Auslaugen
des mit Salpeter gegliihten Eisensteines erhalten hst, mit
Salmiak versetzen und kochen, um das freie Alkali zu sit-
tigen und Kieselsiure und phosphorsaure Thonerde zu fil-
len. Dieser Niederschlag enthiilt gewdhulich auch Vanadin-
siure, die durch Schmelzen desselben mit gleichviel kohlen-
saurem Kali und Schwefel in Schwefelsalz verwandelt wer-
den kann, welches man mit Wasser ausziéht und woraus
man durch verdiinnte Schwefelsiure braunes Schwefelvana-
dium fillt. -

Wird dieser Eisenstein mit Borax in einem Kohlentiegel
reducirt (siche Eisen-Schmelzprohe), sa erhélt man einen
wohlgeflossenen, krystallinischen Eisenregulus, welcher Va-
nadium, Chrom, Arsenik, Phosphor, Silicium und Kohle
enthiilt.

Siehe ferner Frischschlacke, -

93. Vanadinbleierz,
Pb€1Pb + 2Pbe V. ,

Dieses bis jetzt noch sehr seltene Mineral, von dem es
Arten gibt, die kein Chlorbléi enthalten, wird in Salpeter-
siure zuerst roth und lést sich dann auf. Wird die Lésung
mit Ammoniak und .darauf mit {iberschiissigem Schwefel-

ammonium versetzt, so hildet sich Schwefelblei und eine
dunkelrothe Flissigkeit, aus der Séuren dunkelbraunes
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Schwefelvanadium fillen. Der Niederschlag wird -an der
Luft geristet und darauf durch Zusammenschmelzen mit
einer kleinen Menge Salpeters \in vanadinsaures Kali ver-
wandelt. Dieses wird in wenigem Wasser gelost und daraus
durch hineingestellten Salmiak vanadinsaures Ammoniak ge-
fullt (Siehe Nr.92). )

Durch Schwefelsiure wird das Mineral nur unvollstiindig
zersetzt.  Vollstiindig. geschieht es durch Schmelaen mit
zweifach -schwefelsaurem Kali. Bei Behandlung der Masse’
mit Wasser bleibt das Blei als schwefelsaures Salz suriick,
wihrend die Vanadinséure aufgelést wird.

94. Chromeisenstein,
Te Er.
I. Zur bloss qualitativen Zersetzung wird das sehr fein

geriebene Mineral mit einem gleichen Gewicht Salpeter und
eben so viel kohlensaurem Kali wenigstens § Stunde lang

. einer starken Gliihhitze ausgesetzt und aus der Masse nach

dem Erkalten das gebildete chromsaure Kah mit Wasser
ausgelaugt.

Der Riickstand, Eisenoxyd und variirende Mengen von
Thonerde und Talkerde, . wird in concentrirter Salzsiure
gelost, wobei gewihnlich unsersetates Mineral ungelost zu-
riickbleibt, und die 3 Oxyde dann wie in Nr.74 getrennt.

Die Losung des chromsauren Kali's enthilt gewthulich
ein wenig Thonerde, Kleselsﬁnre und Mangansiure, zu
deren Ausfillung sie mit einer kleinen Menge kohlensauren
Ammoniaks. versetzt und gekocht wird.

Um pweifach - chromsaures Kali daraus zu erlmlten, iiber-
sittigt man gie mit Salpetersiure, concentrirt durck Ver-
dunsten und lisst das Sals krystallisiren.

Um chromsaures Bleioxyd daraus zu fillen, sittigt man
sie mit Essigsiiure und versetzt sie mit essigsaurem Blei-

oxyd.
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. Um das Chrom als Chromoxyd daraus abzuscheiden, wird
sie. mit Schwefelsiure fibersiittigt, dann so viel schweflige
Séure zugemischt, bis die Flussigkeit smaragdgriin gewor-
den ist, das Chrom im Sieden.mjt kaustischem Ammoniak
gefillt, gewaschen und gegliht.

" Oder man sittigt die gelbe Lisung genau mit Salpeter-
sure und fUllt daraus die Chroms%ure durch salpetersaures
-Quecksilberoxydul. ‘Nach dem Auswaschen, Trocknen und
" Glihen hinterlisst das rothgelbe chromsaure Quecksilber-
oxydul reines, griines Chromoxyd. :

I. Nach dem obigen Verfahren kann der Chromeisen-
stein auch quantitativ analysirt und in einem Platintiegel
aufgeschlossen werden, wiewohl dabei stets um so mehr un-
gersetzt bleibt, je weniger fein er gerieben ist. “Aus der
mit Salpetersiure neutralisirten Losung wird die Chromsiure
am besten durch salpetersaures Quecksilberoxydul - gefillt, -
der Niederschlag mit einer verdiinnten Lisung dieses Salzes
ausgewaschen und geglitht. — Sicherer ist folgende Methode:

Man schmilzt "das- hchst ‘fein geriebene und abgewogene
Mineral in -einem Platintiegel mit dem 4fachen Gewicht
zweifach-schwefelsauren Kali's zusammen, mit der Vorsicht,
dass die anfangs schiumende Masse nicht tibersteige. Zu-
letzt erhitzt man zum Glihen und erhilt die Masse liingere
Zeit im glihenden Fluss. Die gebildeten Salze sind in
Wasser und S#urén kaum 19slich, man verwandelt daher
das Chromoxyd in chromsaures Alkali, indem man auf die
erkaltete Masse im Tlegel ein ungefibr doppelt so grosses
Volumen von einem Gemenge von. gleichen Theilen Salpeter
und kohlensaurem Natron schiittet und diese Masse dann
bis zum vollkommnen Fluss erhitit.

~ Nach dem Erkalten wird das chromsaure Kali mit heissem

Wasser ausgezogen und der Riickstand .von Eisenoxyd,
Thon- und Talkerde vollkommen dusgewaschen, die dann
in concentrirter Salmaure anfgeltist und wie in Nr. 74 ge-
trennt werden.

. Die Ltsung des chxomsanren Kali’s wird m:t Salzsﬁnre
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. tibersiittigt, zum Sieden erhitit, und so lange wibrend dessen
tropfenweise mit Alkohol versetzt, bis sie sich smaragdgriin
‘gefirbt hat, worauf das Chromoxyd durch kaustisches Am-
moniak gefdllt und mwh dem . Glithen - als solches gewo-
gen wird. ,

95. Chromsaures Bleioxyd,
¢ . Pb Cr.

(Chromgelb oft versetzt mit weissem Thon, mit Ba§,
"CaC, Ca§, PbR).

"I.  Reines chromsaures. B]e:oxyd muss bei der Analyse
die nach der Formel - berechnete Menge von Bleioxyd nnd
Chroms#ure geben. .

Zur Analyse wird es mit einem Gemlsche von rauchen-
der Salzsiure und Alkohol digerirt, wodurch eine griine
Lisung von Chromchlorid entsteht und das Blei als weisses -
Chlorblei ungeldst abgeschieden wird. Letzteres wird auf
einem bei 1000 getrockneten Filtrum abfiltrirt, mit Alkohol
ausgewaschen und bei 100° getrocknet. Nachdem aus der
mit Wasser vermischten Losung der Alkohol verdunstet
worden ‘ist, wird -aus der Losung das Chromoxyd durch
Ammoniak gefillt, zam Sieden erhitzt, abﬁltnrt und nach
dem -Glithen gewogen.

II. Zur bloss qualitativen Analyse eines mit den’oben
" genannten Substanzen versetaten Chroingelbs beginnt man,
wie oben, mit. Alkohol- und Salzsfure, nur dass man von
letzterer, damit der Thon unangegriffen bleibt, nur méglichst
wenig anwendet.. '

Aus der Losung wird duréh Ammoniak das Chromoxyd
gefillt; jedoch fillt stets Kalkerde damit nieder. Um sie

- .scharf zu trennen, miissen beide in der Wirme durch ein
Gemische von kaustischem und kohlensaurem Ammoniak
-gefillt werden. Nach dem Trocknen wird der Niederschlag
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mit dem 3fachen Gewicht eines Gemenges von kohlensau-
rem und salpetersaurem Kali geschmolzen und die Masse
mit Wasser behandelt, welche das gebildete chromsaure Kali
auflést und die kohlensaure Kalkerde zuriickliisst.

Auch kann man den noch nassen Niederschlag mit un-
terchlorigsaurem Natron digeriren, wodurch das Chromoxyd
in chromsaures Salz verwandelt und aufgelést wird, der
kohlensaure Kalk aber ungelost bleibt. Zuletzt erhitzt man
zum Sieden, um das Bicarbonat zu zerstéren.

' Aus dem Riickstand, welcher aus Thon, schiwefelsaurem
Kalk, Baryt und Blei bestehen kann, wird der Gyps voll-
sténdig durch Wasser ausgewaschen. Auch kann man dazu
eine Kochsalz- oder Salmiak-Lésung anwenden, weil der
Gyps darin viel loslicher ist. Aus der Losung wird ent-
‘weder die Schwefelsiure durch Ba.rytsa.lz, oder der Kalk
durch oxalsaures Salz gefiillt.

Aus dem Riickstand w1rd das schwefelsaure Bleioxyd
durch Digestion mit, tiberschiissiges Ammoniak enthaltendem,
weinsaurem Ammoniak ausgezogen und das Blei aus der
Losung - durch Schwefelwasserstoff oder chromsaures Kali

gefillt. :

Das zuletzt bleibende Gemenge von Thon und schwefel-
saurem Baryt wird mit concentrirter Schwefelsiiure bis zum
Verdampfen der meisten iiberschiissigen S#ure erhitzt, die
schwefelsaure Thonerde mit Wasser ausgezogen und die
Thonerde daraus durch Ammoniak gefiillt.

Das zuriickbleibende Gemenge von schwefelsaurem Baryt
und Kieselsiiure wird zur Ausziehung der letzteren mit einer
concentrirten Lisung von kohlensaurem Natron gekocht,
woraus dann die Kieselsiure durch Salmiak gefillt werden
kann. Der. Riickstand ist kohlensaurer Baryt mit mehr
oder weniger unszersetztem schwefelsaurem Baryt (S. Nr.14).

Eine gute Methode, in einem kiiuflichen Chromgelb den
Gehalt an Chromséure, -also an chromsaurem Bleioxyd, zu
bestimmen, beruht .darauf, dass man.die Chromsiure mit
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Oxalsiiure zu Chromoxyd reducirt und die Menge der sich
bildenden Kohlenséiure bestimmt.

Es geschieht diess ganz so wie bei der Braunsteinprobe
in dem zur quantitativen Kohlensiiure-Bestimmung einge-
richteten Apparat, indem man zu dem mit der Liésung von
oxalsaurem Kali vermischten abgewogenen Chromgelb Schwe-
felsiure hingzufliessen lisst. 10..Gewichtsthieile Kohlens#ure
zeigen 7,6 Chromsdure oder 24,5 reines chromsaures. Blei-
oxyd an. 100 reines Chromgelb miissten also 40,4 Kohlén-
siiure geben.

96. Uranpecherz,
(mit fremden, in der Menge variirenden Beimengungen, euthaltend
Kieselsiure, Eisen, Nickel, Kobalt, Zink, Kupfer, Wismuth, Blei,

Mangan, Arsenik, Antimon, Schwefel, Kalk~ und Talkerde, zu-
weilen auch Selen und Vanadium).

Darstellung von reinem Uranoxyd. .Das fein.
geriebene Mineral wird -mit misig verdiinnter Schwefel-
sfure unter allmiligem Zusatz von Salpetersiure digerirt,
bis es in ein weisses Pulver verwandelt und zum Theil
aufgeldst ist. Alsdann wird die meiste tiberschiissige Schwe-
felsiure abgeraucht, die Masse mit vielem Wasser aufge-
weicht und digerirt und die Losung nach dem Erkalten
und nachdem sich der weisse Riickstand abgesetzt hat,
abfiltrirt.

Dieser Riickstand besteht aus Kleselsuure, schwefelsau-.
rem Bleioxyd und - basischem schwefelsaurem und arsenik-
gaurem Wismuthoxyd.

Die Losung wird alsdann bis ungefihr 60° erhitst und
bei dieser Temperatur lingere Zeit hindurch Schwefelwas-
serstoffgas hineingeleitet, indem man sie zuletzt, wihrend
der Einleitung, bis zur gewdhnlichen Temperatur erkalten
und sich mit dem Gas skittigen lisst, womit gesiittigt man
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sie bedeckt 24 Stunden lang stehen lisst. Hierauf lisst
man in gehnder Wirme das Gas abdunsten und filtrirt den
Niederschlag ab

Dieser enthilt das Arsenik, Antimon, Kupfer, und noch
etwas Blei und Wismuth,

‘Die Flissigkeit wird dann zum Sneden er]ntzt und with-
rend dessen allmilig mit rauchender Salpetersiure versetst,
bis alles Eisenoxydul- wieder in Oxyd-Salz verwandelt und
sie wieder rein gelb geworden ist. Sie wird dann durch
.einen Uberschuss von kaustischem Ammoniak gefillt und
der braungelbe Niederschlag abfiltrirt. :

Ein Theil des Nickels, Kobalts, Zinks, der Kalk - und
der Talkerde bleiben aufgeltist, ein anderer Theil aber -wird
mit dem Uranoxyd und Eisenoxyd gefallt:

"Nachdem der Niederschlag ausgewaschen ist, wird er
mit einer vorher heiss gemachten, sziemlich concentrirten
und mit kaustischem versetzten Lisung von kohlensaurem
Ammoniak iibergossen und_ damit weiter erwirmt; bis er
das Ansehen von Eisenoxydhydrat angenommen hat. Die
gebildete Uranauflésung wird dann' noch warm und rasch
abfiltrirt und der Riickstand von uranhaltigem Eisenoxyd-
hydrat: ausgewaschen, indem man' das Waschwasser fir sich
auffingt.

Die- gelbe oder von Koba.lt rothhchgelbe Losung setzt,'
wenn sie concentrirt genug war, beim-Erkalten und nach -
lingerer Ruhe, eine Krystalhsatlon von' reinem kohlensaurem
Uranoxyd-Ammoniak ab, welches gesammelt und einige Mal -
mit kaltem Wasser abgewaschen wird. Nach dem Glihen
hinterléisst ‘es reines, dunkelgriines Uranoxyd - Oxydul.

- Die Mutterlauge, nebst dem damit vermischter Wasch- .
wasser, wird vorsichtig tropfenweise so lange mit Ammo-
nium - Sulfhydrat’ versetzt, als noch ein schwarzbrauner Nie-
derschlag entsteht, der sogleich abfiltrirt wird.

Der Niederschlag besteht aus den Sulfureten von Kobalt,
Nickel und Zink. ‘

Die abfiltrirte gelbe Lbsung wird dane so lange zum
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Sieden erhitzt, bis das meiste Ammoniaksalz verfliichtigt
und alles Uranoxyd gefillt ist. .

Der rein gelbe Niederschlag, uransaures Ammoniak,
wird abfiltrirt und, wenn er milchig durch das Filtrum zu
gehen anfingt, mit Salmiaklgsung ausgewaschen.

Nach dem Glithen hinterlisst er dunkelgriines Uranoxyd-
Oxydul Durch Digestion mit verdinnter Salzsiure kann
aus diesem ein Gehalt an Ka.lk und Ta.lkerde ausgezogen
werden.

Um aus dem uransauren Ammoniak Uranoxydul zu be-
reiten, wird es in Salzsdure gelost, .die Losung mit einem
Uberschuss von reinem Salmiak und ungefihr eben so viel
reinem Kochsalz versetzt, zur Trockne verdampft.und dié
Masse in einem bedeckten Tlegel bis zur Verflichtigung des
Salmiaks, zuletzt bis zum Schmelzen des Kochsalzes erhitat.
Bei Auflosung derselben in Wasser bleibt das Uranoxydul
als schweres krystallinisches Pulver zuriick. Das Kochsalz
dient nur zum Schutz gegen den Zutritt der Luft.

Um aus dem Eisenoxydhydrat die damit chemisch ver-
bundene kleine Menge Uranoxyds zu gewinnen, wird das-
selbe in der kleinsten erforderlichen Menge Salzsiure auf-
gelost, die Losung mit kohlénsaurein Ammoniak neutralisirt
und unter Umriihren in ein Gemenge einer Ldsung von
kohlensaurem Ammoniak und Ammoniuni-Sulfhydrat getropft,
wodurch alles Eisen als Schwefeleisen' abgeschieden, das
Uranoxyd aufgeldst wird. Durch Kochen der - abﬁltm-ten .
Lésung wird es gefillt.

Oder man reducirt das Eisenoxyd in Wasserstoﬁ'gas
und lisst die reducirte pyrophorische Masse unmittelbar in
verdiinnte Salzséiure fallen, welche das Eisen auflost,.das
Uran als Oxydul zuriicklisst. .

Einen Selen- Arsenik- und- Vanadium- Geha.lt im Uran—
pecherz findet man durch Glilhen desselben mit } seines
Gewichts eines Gemenges von kohlensaurem Natron und
Salpeter. Wasser zieht dann selen-, vanadin-, nnd arsenik-
saures Alkali aus.
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97. Selenbaltiger Schwefelsiure - Schlamm .

(Schwefelsaures Bleioxyd mit Selen, Selenquecksilber, selen- und
selenigsauren Salzen efc.)

Die trockne Masse wird mit einem Gemische von un-
gefiihr gleichen Theilen Schwefelsiure und Wasser zum
diinnen Brei angerithrt und liingere Zeit bis zum Sieden er-
hitzt, indem man zur Oxydation des freien Selens zuweilen
etwas concentrirte Salpetersiure oder chlorsaures Kali zu-
gibt, bis alle rothliche Farbe verschwunden ist.

Die Masse wird dann mit Wasser verdinnt und die
Fliissigkeit abfiltrirt. Letztere enthilt nun ausser Eisen,
Kupfer, Quecksilber und ein wenig Blei, alles Selen als
Selenstiure und selenige Siure aufgelést. Man st darin
ungefihr halb so_viel Kochsalz auf, als der Selenschlamm
betrug, oder mischt ungefibr } Volum roher rauchender
Salzsiiure hinzu und kocht sie bis zu etwa } ihres Volums
ein. Durch' die Salzsiiure wird hierbei die Selensiiure zu
seleniger Siure reduoirt.

Nach dem Erkalten wird die Fliissigkeit von etwa ab-
gesetzten schwefelsauren Kali und Kochsalz abgegossen,
diese einige Mal mit Wasser abgewaschen und die Fliissig-
. keit dann mit schwefligsaurem Gtas gesiittigt, entwickelt aus
einem Gemenge von Kohlenpulver und concentrirter Schwe-
felsiure.

Das Selen wird hierdurch mit schén rother Farbe ge-
fullt. Man befrdert seine Abscheidung durch Digestion,
_zuletzt durch } stiindiges Kochen, wodurch es schwarz wird
und sich dicht und scliwer a.nsammelt. Es wird gut ge-
waschen und getrocknet. -

Die davon abfiltrirte Fliissigkeit wird nochmals mit roher
Salzsiiure zum Sieden erhitzt und nochmals ‘mit schwefliger
Stiure behandelt, fir den Fall sie noch Selen enthalten
sollte.

*)-Aus der Commumon-Sclmgfoluure-Nlederhge su Goslar am
Harz zu beziehen.
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Das erhaltene Selen enthilt ausser geringen Mengen
von Blei, Kupfer und Eisen namentlich noch Quecksilber.
Bei der Destillation aus einer kleinen Retorte oder einer

. unten zugeschmolzenen, kniefbrmig gebogenen Rdhre ‘blei-

ben die ersteren als Selenmetalle zuriick.

Zur Befreiung von Quecksilber wird das destillirte Selen
in Konigswasser aufgeldst, die meiste iberschiissige Siuré
abgeda,mpft, so dass keine Salpetersiure bleibt, die Flilssig-
keit mit kohlensaurem Natron tbershittigt, zur Trockne ver-
dunstet und die Salzmasse zur Verﬂﬁchtlgung des Queck-
silbers zum Glithen erhitzt.

Nachdem man sie wieder in Wasser aufgelﬁst hat, wird
sie mit Salzsiiure gekocht und das Selen dann wicder
durch schweflige Siiure gefulit.

Auch kann man die geglithte Salzmasse mit ungefthr
gleich viel Salmiak vermischen und in einer Retorte bis
gur Sublimation des meisten Salmiaks erhitzen, wodurch
ebenfalls das Selen reducirt wird und bei Auﬂﬁsung der
Salzmasse in Wasser zurtickbleibt.

Aus dem Selenschlagme kann man das Selen auch’
dadurch ausziehen und .sogleich frei von Quecksilber erhal-
ten, dass man ihn mit einer gleichen Gewiclitsmenge koh-
lensauren Natrons und ungefshr }. Salpeter in ' einem Tie-
gel zusammenschmilzt. Wenn die Masse ruhig fliesst, giesst
man das geschmolzene Salz so aus, dass es sich von dem
darunter befindlichen’ Bleioxyd moglichst trennt, 18st es im
Wasser, sittigt mit Schwefelsiure, filtrirt das dabei nieder-
fallende schwefelsaure Bleioxyd ab und behandelt dann die
Fliissigkeit wie oben mit Salzsiiure und schwefliger Siure.
Hierbei ist es nothwendig, dass alle Salpetersiure vom
Salpeter ausgetrieben oder zerstirt werde, weil sonst nicht
alles Selen gefillt wird.

————
SN

10
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98. Selenblei,
Pb Se.

Die Analyse geschieht am besten, wie die der Fahlerze
(Nr. 57), durch Chlorgas. Nach der Zersetzung wigt man
die Kugel wieder und bekommt so den Bleigehalt. Das
Selen verfliichtigt sich meist als festes Chlorid; nur anfangs
geht etwas liquides Chlortir tiber. Man leitet es in Was-
ser, welches man zuletst moglichst mit Chlorgas sittigt, um
alle selenige Si#ure in Selensiure zu verwandeln. Diese
wird dann, wie Schwefelsiure, durch Chlorbarium gefillt
und der Selengehalt als selensaurer Baryt bestimmt. 100 Th.
entsprechen 28,2 Selen.

Hat man Selenmetalle verbunden oder gemengt mit
Schwefelmetallen, wie z. B. das natiirliche Selenquecksilber,
welches Schwefelquecksilber enthiilt, so werden die bei der
Analyse gebildete Schwefelsiiure und Selensiure zusammen
durch Chlorbarium gefillt, der Niederschlag gegliiht und
gewogen. In einer Kugelrohre wird darauf eine abgewo-
gene Menge in einem Strom von trocknem Wasserstoffgas
erhitzt, wodurch der selensaure Baryt mit grosser Leichtig-
keit zu Selenbarium reducirt wird, wihrend der schwefel-
saure Baryt unverindert bleibt. Das Selenbarium wird
dann mit verdiinnter Salzséiure ausgezogen.

Ganz auf dieselbe Weise werden die anderen als Mine-
ralien vorkommenden Selenmetalle, das Selen-Silberblei, -
das Selen-Kobaltblei und das Selen-Quecksilberblei analysirt.

Um aus dem an mehreren Orten am Harz vorkommen-
den Selenblei das Selen zu gewinnen, pulvert man das Erz,
zieht mit verdiinnter Salzsiure den beigemengten Kalkspath
und Spatheisenstein aus, vermischt es, nach dem Auswa-
schen und Trocknen, sehr innig mit dem gleichen Gewicht
kohlehaltigen kohlensauren Kali's (geglihten Weinsteins),
und setzt dieses Giemenge, bedeckt mit grobem Kohlenpul-
ver, in einem verklebten Tiegel eine Stunde lang einer
miisigen Rothglihhitze aus. Nach dem Erkalten wird die
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Masse, die nun alles Selen als Selenkalium enthilt, in einer
warmen Reibschale rasch zerrieben, in ein Filtrum auf
einen Trichter gelegt, mit wohl ausgekochtem, heissem
Wasser idbergossen und damit so lange gewaschen, als das
Wasser noch gefirbt abliuft, indem man den Trichter stets
mit Wasser vollgeftillt erhilt, damit die Masse nicht mit
der Luft in Bertthrung komme.

Die bierroth gefirbte Litsung von Selenkalium fingt
sogleich an, auf der Oberfliche eine Haut von Selen ab-
zusetzen, dessen ganze Menge nach einigen Tagen in Ge-
stalt ditnmner, rithlichschwarzer Krusten abgeschieden - wird.
Nur eine kleine Menge bleibt oxydirt aufgelst. Es kann
nachher durch Vermischung der Fliissigkeit mit schwefliger .
Siiure und Salzsiure und Erhitzen gefillt werden.

Da das Selenblei hiufig Selensilber beigemengt enthiilt,
8o kann man die kohlige Masse von der Auslaugung des
Selenkaliums mit kohlensaurem Kali und etwas Salpeter
zusammenschmelzen. Man erhilt dadurch einen Regulus
von silberhaltigem Blei, aus dem man das Silber am besten
durch Abtreiben erhalten kann.

'99. Silber - Schmelzprobe.

Aus silberhaltigem Bleiglanz, Fahlers, Kupfer- und
Schwefelkies etc., selbst n6ch mit Gangart innig vermengt,
schmilzt man den ganzen Silbergehalt, in wenig Blei con-
centrirt, auf folgende Weise aus:

100 Grm. Bleiglanz, fein gepulvert, werden mit 30 Grm.
Salpeter und 100 Grm. Bleiglitte zusammengeschmolzen.

" Oder man schmilzt das Erz mit seinem 30 bis 50fachen
Gewicht Bleiglitte allein zusammen.

Oder man schmilzt 1 Th. Erz mit 3 Th. entwiissertem
essigsaurem Bleioxyd und 2 Th.. Pottasche unter einer
Decke von Kochsals zusammen.

10*
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In dem erhaltenen Bleikdnig wird der Silbergehalt durch
Cupellation oder auf nassem Wege bestimmt. ’

100. Eisen - Schmelzprobe.

Das fein geriebene abgewogené Eisenerz, gerdstet oder
ungerdstet, wird mit calcinirtem Borax vermischt und das
Gemenge in einem verschlossenen Kohlen-Tiegel eine Stunde
lang der heftigsten Hitze eines gut ziehenden Windofens
ausgesetst. Je nach der Natur des Eisenerzes variirt die
Menge von Borax. Je mebr fremde Beiinengungen es ent-
hilt, um s0 mehr Borax nimmt man. Auf 10 Gramme
Eisenerz nimmt man’ als Minimum 3 Grm. Borax, als Maxi-
mum 10 Grm. Bei einer gut ausgefiihrten Probe findet man
~ alles Eisen su einem einzigen wohlgefiossenen ‘Regulus re-

dugirt. ,

10t. Eisenprobe auf nassem Wege.
(Titrirprobe). _

Das. Verfahren, um in Eisenerzen den Eisengehalt auf
nassem Wege ohl}e,umat&ndliche Analyse' mit grosser Ge-
nauigkeit zu bestimmen, beruht darauf, dass man bestimmt,
wie- viel Maasstheile einer Liosung von itbermangansaurem
Kali von gekanntem Gehalt durch die Eisenoxydul-Lisung

einer bestimmten Menge von Eisenerz entfirbt werden *).

*) Zar Bereitung des iibermangansauren Kali's vermischt man
8 Th. sehr fein gericbenen Braunstein mit 7 Th. chlorsaurem Kali,
durchtrinkt dicses Gemenge mit einer sehr concentrirlen Losuug
von 10.Th. Kalihydrat in Wasser, schittet die feuchte Masse in
einen Thontiegel und erbitzt sie darin allmilig bis zum schwachen
Gliben, so dass sic nur zusammensintert, nicht schmilzt. Nach
dem Erkalten wird sie gepulvert, in einem Kolben mit vielem hei-
ssem Wasser iibergossen und so.lange im Sieden erbalien, bis die
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1 Aeq. == 1,980 .Gramm krystallisirtes tibermangan-
saures Kali verwandelt das Eisenoxydul von 10 Aeq. =
8,500 Gramm reinem Eisen in Oxyd. .

Lost man also 19,80 Gramm Salz in einem Litre
(= 1000 Gramm oder 1000 Cubikcentimeter) Wasser auf,
so werden 100 Cub. C. von dieser Losung 3,50 Grm. Eisen
entsprechen. Sie wird wohl verschlossen aufbewahrt.

Von dem zu priiffenden Eisenerz wird in einem geriu-
migen Kolben und mit Htilfe von Wirme eine aequivalente
Menge, nimlich 3,6 Grin. (oder halb so viel), in concen-
trirter Salzsfure aufgelost. Ist der unlosliche Rtckstand
von fremden Beimengupgen, wie Thon, Kieselskure, nicht
sehr bedeutend, so braucht die Losung nicht filtrirt zu
werden. Es muss nun das’ Eisen vollstindig zu Oxydul
reducirt werden, entweder dadurch, dass man die Losung
mit dem vielfachen Volumen einer gesiittigten Losung von
schwefliger Sdure vermischt und damit so lange kocht, bis
jede Spur von tiberschilssiger schwefliger Siure wieder- aus-
getrieben ist, oder besser dadurch, dass man in die Losung
eisenfroies Zink stellt und darin stehen- lisst, bis sie blass-
griin geworden ist. Sie wird dann vem Zink abgegossen,
letzteres vollstindig abgespiilt, mit dem Waschwasser die
Losung verdiinnt mit noch -etwas Salzsiure versetast und
dann aus der graduirten Tropfrohre (Siehe Potascheprobe)
unter bestiindiger Bewegung so lange von. der Lisung .des
Mangansalzes zutropfen gelassen, bis die gelbe Farbe,
welche die Losung annimmt, durch den n#chsten Tropfen
in hell Roth tibergegangen ist. Man liest nun ab, wie viel
Cub. Centimeter Mangansalz - Lidsung verbraucht sind; ihre
Anzahl drtickt unmittelbar die Procente ~wvon Eis_en im
Erz aus.

Statt- des krystallisirten tibermangansauren Kali's kann

Farbe der Losung rein ‘purpurroth. geworden ist. Man lasst sie
dann 12 Stunden lang stehen, giesst die Losung vom abgesétzten
Mangansuperoxyd klar ab und verdunstet sie zur Krystallisation.



150.

man auch unmittelbar die bei seiner Bereitung erhaltene
rohe Auflésung nehmen, wenn man sie titrirt, das heisst ihr
Oxydationsvermtgen quantitativ bestimmt hat. Man lost
gu diesem Endzweck 3,6 Grm. (oder halb so viel 1,75)
roinen Eisendraht in einem gerfumigen Kolben in concen-
trirter Salzsiure mit Hillfe von Warme auf, verdiinnt mit
dem vielfachep Volum kalten Wassers und lisst nun, wie
oben, die Manganlésung zutropfen. Nachdem man die ver-
brauchte Menge abgelesen hat, verdtinnt man die ganze
Manganlésung genau mit so viel Wasser, dass 100 C. C.
davon 3,6 Grm. Eisen entsprechen. Sie muss wohl ver-
schlossen sufbewahrt werden.

102. Roheisen.

Bei Aufsuchung und Bestimmung der darin enthaltenen
fremden Korper, deren Gesammtmenge gewthnlich nur 5
Procent betrligt, ist es -am besten fiir die meisten beson-
dere Mengen von Eisen anzuwenden.

1. Kohlenstoff. Den ganzen Gehalt findet man,
wenn man das sehr fein gefeilte Ejsen, nach Art der orga-
nischen Analysen, in einem Porzellanschiffchen in einem
langsamen Strom von reinem Sauerstoffgas verbrennt und
das sich bildende Kohlensiuregas in.einem gewogenen Kali-
apparat condensirt.

Eine_andere Menge Eisenfeile wird in verdﬂnnter Schwe-
felsiiure aufgelost, wobei der chemisch gebundene Kohlen-
stoff als Kohlenwasserstoff fortgeht, der als Graphit beige-
mengte zuriickbleibt. Hierbei kann das Gas durch eine
Aufjosung von essigsaurem Bleioxyd geleitet und durch die
Fillung von Schwefelblei die Gegenwart von Schwefel ent-
deckt werden. .

Der in der Siure unlésliche Riicksta.nd wird vollstindig
ausgewaschen, bei 2000 getrocknet und wie oben in Sauer-
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stoffgas verbrannt. Aus der Kohlensiiure- Menge berechnet
man den Graphitgehalt. .

" 2. Kiesel. Man l6st den Riickstand von der eisten
Kohlenstoffbestimmung, weleher allen Kiesel als Kieselsiure
enthilt, in concentrirter Salzséiure auf, verdunstet die Lo-
sung im Wasserbade zur Trockne, .digerirt die Masse mit
verdiinnter Salzséiure und filtrirt die Kieselséiure ab. :

3. Phosphor. Aus der von der Kieselsiure abfiltrir-
ten Losung wird die Phosphorsiiure wie in Nr.'20 abge-
schieden. [Enthiilt das FEisen Arsenik, so bekommt man
es als Arsenikstiure bei der Phosphorsiure. -

Weniger genau erhilt man den Phosphorgehalt, wenn
man das fein gefeilte Eisen mit 2 Th. Salpeter und 1 Th.
kohlensaurem Natron zum Glihen erhitzt, die Masse mit
Wasser auslaugt, die Losung mif Salzsiure und dann mit
kaustischem Ammoniak iibersittigt und ‘schwefelsaure Talk-
erde zumischt. ‘

4. Arsenik. Die Gegenwart desselben entdeckt man
wenn man Roheisen in verdiinnter Schwefelsiiure auflost
und den abfiltrirten schwarzen Rtickstand mit Schwefel-
ammonium digerirt. Aus der abfiltrirten Lésung wird dann
durch verdiinnte Schwefelsiure Schwefelarsenik: gefillt. Man -
lést den Niederschlag in Kionigswasser, dunstet die Sal-
petersiure ab und reducirt das Arsenik im Marsh’schen
Apparat. _ :

Die vom schwarzen Riickstand abfiltrirte Eisenlosung
wird mit kohlensaurem Natron neutralisirt, mit einigen
Tropfen Eisenchlorid und dann mit essigsaurem Natron
versetzt, wodurch arseniksaures Eisenoxyd ausgeschieden
wird, leicht zersetzbar durch Schwefelammonium.

Zur quantitativen Bestimmung des Arseniks l6st man
das Roheisen in Salzsure unter allmiligem Zusatz von
Salpetersiiure auf, filtrirt die Lésung von der Kohle ab,
erhitzt sie mit schwefliger S#ure, bis alles Chlorid in
Chloriir- verwandelt und alle schweflige S#ure ausgetrieben
ist, und sittigt sie dann mit Schwefelwasserstofigas. Nach-
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dem sie 24 Stunden lang damit gesiittigt und verschlossen
stehen geblieben ist, liisst man das Gas abdunsten und
filtrirt den Niederschlag ab.

5. Kupfer. Es ist in dem vorhergehenden Schwefel-
wasserstoff - Niederschlag enthalten. Nach dem Trocknen
wird er in einer Rbhre destillirt, . worauf das Schwefel-
kupfer zurtickbleibt. Oder man zieht das Bchwefelarsenik
mit Kalilauge, am vollstindigsten mit Einfach - Schwefel-
kalium aus.

6. Mangan. Die.in 4 vom Schwefelwasserstoff- Nie-
derschlag abfiltrirte Fliissigkeit wird sum -Sieden erhitzt' und
das Eisenoxydul durch Zusatz voi etwas chlorsaurein Kali
oder unterchlorigsaurem Natron vollstindig oxydirt. Hierauf
werden Eisenoxyd und Manganoxydul wie in Nr. 23 durch
- Natron-Bicarbonat getrennt,

7. Aluminium, . Die Thonerde ist in dem so ge-
fillten Eisenoxyd enthalten und kann davon wie in Nr. 19
getrennt werden.

8.. Magnesium und Calcmm bletben mit dem Man-
ganoxydul ip der durch:- Natron- Bicarbonat gef&llten Fliis-
sigkeit (Siehe Nr. 23). .

9. Chrom und Vanadium. Man gliht eine grﬁssere
Menge Eisenfeile mit 2 Th. Salpeter und 1 Th. kohlen-
saurem Natron, zieht mit Wasser aus und verfibrt wie in
Nr. 92, wobei auch Phosphorsiiure. und Arseniksiure ge-
sucht werden konnen. Sicherer ist es, hierzu den kohligen
Riickstand von der Auflosung einer. grésseren Menge von
Eisen in verdiinnter Schwefelsiiure anzuwenden.

10. Molybddn. Zuweilen wird es mit dem Arsenik
aus dem schwarzen kohligen Riickstand durch Schwefel-
ammonium ausgezogen und aus der Losung durch S#ure
mit dem Schwefelarsenik gefillt. Destillit man dieses in
_einer Rohre, so bleibt das Schwefelmolybdién zurtick.

11. Schwefel. -Approximativ bestimmt man ihn bei
der Auflisung des Eisens in verdtinnter Schwefelsiure als
Schwefelwasserstoff. wie in 1. Oder man hat ihn wie in 3



153

und 6 als Schwefelsfure in Auflssung und f8llt ihn durch
Chlorbarium. Oder man st eine grossere Menge Eisen- in
Konigswasser und fillt die gebildete Schwefelsiure aus der
‘verdtinnten Losung durch Chlorbarium.

12. Nickel und Kobalt findet man, wenn man die
dureh Schwefelwasserstoff vom Kupfer befreite Losung wie-
der hoher oxydirt und das Eisenoxyd durch Vermischen mit
kohlensaurem Baryt fillt; worauf. Nickel und Kobalt durch
Schwefelammorium gefillt werden.

Zur Nachweisung der meisten - fremden Emmengungen
bedient man sich am besten- des bei der Auflssung- des
Eisens in verdiinnter Schwefelsjuré bleibenden schwatzen
Rtckstandes, den man sich leicht in Menge verschaffen
kann. Er enthilt Kieselsture, Kohle, Kohlenstoffeisen,
Phosphor- und Arsenik- Exsen, Chrom- und Vanadin-Eisen,
Molybd#n- ete.

Mit dem. ganzen Gehalt an Kohlenstoﬁ‘ (und Phosphor,
Arsenik, Chrom etc.?) im Eisen verschafit man sich ihn,
wenn man die feine Eisenfeile mit einer Lésung von Kupfer-
chlorid digerirt, wodurch alles ungebundene Eisen aufgelost
und daftir Kupfer gefillt wird. Nachdem man’ di¢ Fliis-
sigkeit abgegossen hat, wird er, ohne Luftzutritt, mit einer
nmeutralen Eisenchloridlésung digerirt und dadurch wieder
alles Kupfer ausgezogen. -

Kali, mit diesem Riickstand digerirt, nimmt einen neun
gebildeten braunen Huminkgrper auf, ausserdem Phosphor-
séiure, Arseniksiure und Kieselsiure. Fast die ganze Menge
der Kieselsdure kann daraus bestimmt. wérden.

Auch ist zu versuchen, diesen Riickstarid durch Glithen
in Chlorgas zn analysiren.

103. Frischschlacke,
. . krystallisirt, =- Fe3 §i. .
Die Analyse ausgesuchter reiner Krystalle ist einfach
und leicht, da sie wesentlich nur aus Eisenoxydul und Kie-
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selsiiure bestehen. Sie werden fein gerieben und mit con-
centrirter Salssiiure und etwas Salpetersiure bis zur voll-
stindigen Gelatinirung zersetzt, indem man ganz so ver-
fibrt, wie bei der Analyse des Lievrits. Das erhaltene
Eisenoxyd wird als Eisenoxydul berechnet.

Viel umstéindlicher und schwieriger ist die quantitative
Analyse . gewbhnlicher, derber Frischlacke, die, ausser der
obigen  Haupt- Verbindung; kleine, variirende Mengen der
Oxydule von Kupfer, Nickel, Kobalt und Mangan, ferner
Chromoxyd, Molybdinoxyd, Vanadinoxyd, Thonerde, Kali,
Kilk- und Talkerde, Arseniksiure und Phosphorssure ent-
halten kann.

Mehrere von diesen Bestandthellen lassen sich nur darch
eine qualitative Analyse und mit Anwendung grosser Men-
. gen der Schlacke auffinden. Man verfihrt folgendermaassen :

1 Pfund moglichst fein gepulverter Schlacke wird mit
der gleichen Menge Salpeter und eben so viel kohlensauren
Kali’s *). innig versetzt und in einem Tiegel 1 Stunde lang
einer miisigen Gliihhitze ausgesetzt. Die Masse wird fein
gepulvert, mit Wagser ausgekocht, die Lisung abfiltrirt und
der Riickstand einige Male mit heissem Wasser ausge-
waschen,

Die Losung kann — ausser aalpetnguurem und koh-
lensaurem Alkali, — Vanadinsiure, Chromsiure, Molybdin-
séure, Arseniksiure, Phosphorsiiure, Kieselsiure und Thon-
erde enthalten. Eine gelbe Farbe derselben verriith einen
Gehalt an Chroms#ure.

Die Lisung wird genau mit Salpetersunre tibersittigt,
so dass sie noch schwach alkalisch bleibt, und ein etwa
entstehender Niederschlag von Kieselsiiure abfiltrirt. Eine
gelbe Firbung, die sie hierbei annimmt, verriith einen Ge-

halt an Vanadinsiure. Die Flissigkeit wird dann zur Kry-

stallisation abgedampft und der grésste Theil des salpeter-
sauren Alkalis an einem moglichst kalten Ort heraus kry-

*) Vielleicht kabn man von beiden kleinere Mengen nehmen.
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stallisiren. gelassen. Die Mutterlauge wird von den Kry-
stallen abgegossen, diese einige Mal mit wenigem, ganz
kaltem Wasser abgespiilt, dieses zu der Mutterlange ge-
mischt und letstere dann mit essigsaurem Bleioxyd ver-
setzt, so lange noch ein Niederschlag entsteht. Er enthilt
alle die oben genannten Substanzen, gebunden an Bleioxyd.
Er wird abfiltrirt und ein Paar Mal gewaschen.

Durch Behandeln mit Schwefelsiure lassen sich Chrom-
siure und Vanadinsiure nicht vollstindig vom Bleioxyd trén-
nen. Der Niederschlag wird daher noch feucht mit einem
Gemische von rauchender Salzsiure und starkem Alkohol
tibergossen und damit bis nahe zum Sieden erhitzt, wodurch
alles Blei und die Kieselsiure unléslich abgeschieden, und
die Metallsiuren in griine Chiortire’ verwandelt und nebst
der Phosphorsiure und Arseniksfure aufgeldst werden. - Das
Chlorblei wird abfiltrirt, mit Alkohol ausgewaschen, die
griine Losung bis zum Syrup abgedampft, mit einem klei-
nen Uberschuss von concentrirter Kalilauge vermischt und
Chlorgas hineingeleitet, bis sich die Metilloxyde wieder mit
gelber Farbe als Siuren aufgelost haben *). Die Lisung
wird darauf mit Ammoniak gesittigt, durch Abdampfen
moglichst concentrirt und nach - dem Erkalten ein Stiick
Salmiak hineingestellt, -hinreichend gross, um nicht ganz auf-
gelost zu werden. Hierdurch wird ' die. Vanadinsiiure als
Ammoniaksalz in Gestalt- eines -weissen oder gelben, kry-
stallinischen Pulvers fast vollstindig gefillt. Nach 24
Stunden wird es abfiltrirt und mit einer geskttigten Salmiak-
lssung, zuletzt mit Weingeist ausgewaschen. Durch Aufls-
gsen in siedendem Wasser, mit Zusatz von etwas Ammoniak,
kann es gereinigt werden “*). A

*) Hierbei kann sich phosphorsaure Thonerde abscheiden, die
fiir sich zu analysiren ist (8. Nr. 18).

**) Es wire moglich, dass sich bei Anwesenheit von Molybdin
eine gelbe Verbindung von Phosphorsiure, Molybdinsiure und
Ammonisk mitgefallt hiiite. - Sie ist in verdiinnter heisser Salpe-

_—)
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Nach dem Trocknen wird es auf einer flachen Platin-
schaale gur Austreibung des Ammoniaks ganz allmilig-er-
hitst und die. zurtickbleibende Vanadinskure bei schwacher
-Glithhitze geschmolzen. Ist sie rein, 8o erstarrt sie beim
Brkalten gu einer dunkel braunrothen, sehr krystallinischen

Masse.

Die vem vanadmsauren "Ammoniak abfiltrirte Fliis-
pigkeit wird mit Ammoniak und darapf mit einer Lo-
sung von <Chlormagnesium vermischt, wodurch alle Phos-
phorsiure und die meiste -Arseniksdure gef¥llt. werden.
Nach 24 Stunden wird der Niederschlag der Doppelsalze
abfiltrirt, mit verdiinntem Ammoniak gewaschen, in Sals-
siiure gelost, die Losung .bis zu 50° erwirmt und durch
eingeleitetes Schwefelwasserstoffigas das Arsenik gefiillt,
Aus der vom Schwefelarsenik abfiltrirten Flissigkeit kann
dann die Phosphorsiure durch Ammoniak wieder a.ls Dop-
pelsalz geﬁi}lt werden..

Die vom Talkerde-Niederschlag. abﬁltnrte Fliisslgkent,
welche noch die Chromsiiure und Molybdénsiiure enthilt,
wird mit Schwefelwasserstofigas geskttigt und erwirmt, wo-
durch das Chrom als grilnes Oxyd gefillt avird.

- Aus.der davon abfiltrirten Lisung wird das Molybdiin
durch verdiinnte Schwefelsiure als braunes Schwefelmolyb-
diin gefiillt, @us welchem sich beim Erhitzen in einer Rohre
ein Gemenge von: Schwefel und Schwefelarsenik sublimirt,
wihrend schwarzes, metallgliinzendes Mo 82 zuriickbleibt.

Von dem nach dem Glihen mit Salpeter und Alkali
und Auslamgen gurtickbleibenden Eisenoxyd wird ein Theil
durch Digestion in concentrirter Salzsure aufgelist. und

tersiure unloslich. Man Lonnte .diesen Umstand henutzen, um.
gleich von vorne herein aus der mit Chlor bebandelten Fliissigkeit
die Molybdinsiure auszuscheiden. Man wiirde die Fliissigkeit mit
Ammoniak und darauf mit einem kleinen Uberschuss von Salpe-
tersiure verselzen und kochen, wodurch sich die Verbinduug als
gelbes Pulver abscheiden wiirde. Sie enthilt 3 Proc. Phosphorsiure.
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durch die Lsung Schwefelwasserstoﬁ’gas gelextet wodurch
das Kupfer gefillt werden wiirde.

Die vom Niederschlage abfiltrirte Fliissigkeit wird, zur
Verwandlung des gebildeten Eisenchloriirs in Chlorid, zum
Sieden erhitzt und allmilig die dazu hinreichende Menge von
chlorsaurem Kali hinzugefiigt. Die kleinen Mengen von
etwa vorhandenem Nickel, Kobalt und Mangan kann man
dadurch finden, dass man die Fliissigkeit entweder mit
Ammoniak im Uberschuss oder durch kohlensauren Kalk
fillt, wobei jene Metalle aufgelost bleiben und durch Schwe-
felammomnm gefillt werden kiinnen

" 104. Glas,
Silicate von' Ca und K oder Na, oft auch Pb.

Man macht zwei Analysen, die einé durch Schmelszen
. mit kohlensaurem Alkali zur Bestimmung der Kieselsdure,
die andere darch Aufschliessen mit Flusssiure zur Bestim-
mung des Alkalis.

I. Das sehr fein geriebene Glas wird mxt der 3fachen
Gewichtsmenge kohlensauren Kali-Natrons (Nr.10) zusam-
mengeschmolzen, .die Masse in Wasser aufgeweicht, in ver-
diinnter Salesiure .gelost, zur Trockne verdunstet, in salz-
siiurehaltigem Wasser aufgeldst, die Kieselsiiure abﬁltm-t'
und ausgewaschen.

Aus dieser Lisung werden dle klemen mﬂﬂhgen Mengen
von Eisenoxyd, Manganoxyd und- Thonerde, welche selbst
in weissem Glas gewdhnlich enthalten sind, durch Ammoniak:
gefillt, nachdem man die Flussigkeit, sur Oxydation des
Manganoxyduls, zuvor mit etwas Chlorwasser versetzt hat.

Hierauf wird die Kalkerde durch Oxalsiure gefillt und
die vom -oxalsauren Kalk abfiltrirte Flissigkeit auf Talk-
erde gepriift, die tbrigens auch bez der Thonerde sem
konnte, . .
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Enthilt das Glas Bleioxyd, so wird aus der von der
Kieselsiure abfiltrirten Fliissigkeit das Blel zuerst durch
Schwefelwasserstoffgas gefilit.

II. Zur Bestimmung des Alkalis wird eine zweite Menge
sehr fein geriebenes Glas wie bei der Feldspath- Analyse
durch Flusssiure oder durch Glthen mit kohlensaurem
Baryt aufgeschlossen und dann wie bei dieser weiter ver-
fahren, wobei auch die iibrigen Basén noch einmal bestimmt
werden kdnnen.

} 105. Thon, Xis8i* 4 64,

mit variirenden Beimengungen von K, Mg, Fe, Mn,
Feldspath, Sand ete.

Der Wassergehalt wird durch Glihen des bei 100° ge-
trockneten Thons bestimmt. ]

-I. Der Thon wird mit concentrirter Schwefelskure er-
hitst, die meiste S#ure abgeraucht, der Riickstand in con-
centrirter Salzsiure in der Wirme anfgellist nnd die

Kieselsiiure abfiltrirt.-

" . Enthielt der Thon Sand oder Feldspath eingemengt,
so wird die Kieselséiure in einer concentrirten kochendheissen
Lisung von kohlensaurem Natron aufgelést, wobei Sand
und Feldspath zuriickbleiben. :

Die salzsaure Losung wird bedeutend verdiinnt und
wie in Nr. 23 allmilig mit kohlensaurem Natron gesittigt,
so dass-Eisenoxyd und Thonerde gefillt werden, Mangan-
oxydul und Kalk- und Talkerde aber als Bicarbonate gelist
bleiben. Die Trennung von Thonerde und Eisenoxyd
geschieht dann wié in Nr. 19, die der anderen Basen wie
in Nr. 23.

II. Man schmilzt den Thon mit dem 3fachen Gewicht
kohlensauren Kali-Natrons (8. Nr. 10) zusammen, lost die
Masse in verdlinnter Salzsiure, verdunstet zur Trockne,
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16st den Rtickstand in salzshurehaltigem Wasser und filtrirt
die Kieselséiure ab.

Die Trennung der iibrigen in der Liosung enthaltenen
Bestandtheile geschieht dann wie in I.

III. Zur Bestimmung des Alkalis wird eine besondere
Menge des Thons durch Schmelzen mit Ba.rythydraf oder
kohlensaurem Baryt aufgeschlossen, und wie in Nr. 73
verfahren, indem hier ebenfalls aus der Lésung die Baryt-
erde und die tibrigen Basen durch mit kaustischem ver-
setztes kohlensaures Ammoniak gefillt werden: Nachdem
man den Niederschlag gelinde erwhirmt hat, wird die Fliis-
sigkeit abfiltrirt, abgedampft und der Riickstand gegltiht,
worauf Chlorkalium und Chlornatrium zuriickbleiben. Oder
" man macht die Analyse mit Flusss#ure wie in Nr, 73.

106. Gemeiner Kalkstein, Cimentstein, Mergel.
Carbonate von Ca, Mg, Fe, Mn, mit alkalibaltigem Thon,
auch (a3 P,

1. Zur Auffindung des Alkalis werden grﬁssere Stticke
des Minerals, wenn es-kohlensauren Kalk in vorwaltender
Menge enthillt, frei zwischen Kohlen } Stunde lang bis
zum Weissgliihen erhitzt, wodurch der eingemengte Thon,
welcher das Alkali enthilt, zersetat wird.

Die gegliihte Masse .wird #usserlich sorgfiltiz von Asche
befreit, gepulvert, mit Wasser ausgezogen, die Lisung mit
etwas kohlensaurem Ammoniak versetzt, eingedampft, der
abgesetzte kohlensaure Kalk abfiltrirt, die Losung " mit
Balzsiure gesittigt, zur Trockne verdunstet und das zurtick-
bleibende Chlor- Kalium- oder -Natrium zum schwachen
Glithen erhitzt. Sind beide vorhanden, so werden sie durch
Platinchlorid getrennt.

2. Aus einer bei 100?° getrockneten und gewogenen
Menge des Minerals wird durch Gliihen in einém Glasrohr
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das Wasser ausgetriecben und seine Menge durch Aufsam:
‘meln in emem gewogenen Chlorcalciumrohr bestimmt.

3. Die Kohlensiure kann in dem bei der Potasche-.
probe angegebenem Apparat durch Salpetersiure aus einer
andern ‘Menge des Minerals ausgetrieben und aus dem
Gewichtsverlust ihre Menge direct bestimmt werden.

Oder es wird eine abgewogene Menge mit etwa der
4fachen, genau abgewogenen Menge von Boraxglas in
einem Platintiegel susammengeschmolzen und dadurch alle
Kohlensure ausgetrieben, deren Menge also- durch den
Gewichtsverlust. ausgedriickt wird, nachdem man das zu-
gleich weggegangene Wasser in Rechnung gebracht hat
(8. Nr. 7).

4. Eine andere, femgenebene Menge wnd mit sehr
verdiinnter Salpetersiure digerirt und dadurch die kohlen-
sauren Salze nebst dem phosphorsauren Kalk aufgeldst,
unter Zurticklassung des Thons, der abfilirirt und nach dem
Glihen fir sich gewogen wird. Seine Analyse geschieht
dann. wie in Nr. 105.

Die weitere Trennung der in der Losung enthaltenen
Bestandtheile geschieht wie in Nr. 13.

10%. Jod-, Brom- und Chlor - Natrium.

Min versetzt die Lisung mit salpetersaurem Palladium-
oxydul, wodurch alles Jod als braunschwarzes Palladium-
jodiir gefillt wird, obne dass, weil Chlornatrium in der
Losung ist, Palladiumbromtir mitfillt. Nach 12 Stunden
filtrirt man den Niederschlag auf einem gewogenen Filtrum
ab, trocknet ihn iiber Schwefelsiure oder bei hochstens 80°
und wiigt ihn.

Aus der abfiltrirten Losung muss zuerst durch Schwe-
felwasserstoff das iiberschiissige Palladium - gefillt werden,
.weil sonst -der ‘Silberniederschlag palladiumbaltig wird, man
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gerstért dann alles Schwefelwasserstoffigas durch' schwefel-
saures Eisenoxyd, fiillt Brom und Chlor durch salpetersau-
res Silberoxyd und schmilst den ausgewaschenen und ge-
trockneten Niederschlag. Eine bestimmte Menge davon
wird in einer Kugelrihre abgewogen und alsdann in einem
langsam hindurch geleiteten Strom von getrocknetem Chler-
gas geschmolzen, bis keine Bromdémpfe mehr sichtbar sind
und keine Gewichtsverinderung mehr statt findet. Vor dem
Wiigen muss alles Chlorgas aus der Rihre -entfernt sein.

Oder einfacher man iibergiesst- das- geschmolzene und
gewogene Gemenge von Brom--und Chlorsilber mit Wasser
und einigen Tropfen Salzsiure und legt ein Stiick reines
Zink darauf. Nach 24 Stunden ist alles Silber vollstindig
reducirt, man zerkrtimelt es, kocht es einmal mit salzsdure-
haltigem Wasser aus, wiseht es dann mit reinem, gliht
und wigt es. -

Es verhilt sich der Untersclned zwischen dem Aquiva-
lent- des Chlors und dem des Broms zu dem Aquivalent
des Broms, wie sich verh#lt der gefundene Gewichtsunter-
schied zwischen der- angewandten- Menge von Chlor- und
Bromsilber und der Chlorsilbermenge, welche das reducirte

_ Bilber geben wiirde, zu der gesuchten Brom-Menge."

Z.B. 200 Th. eines. Gemenges von 100 Th. Chlorsilber
und 100 Th. Bromsilber geben bei der Reduction 132,73
Silber, -welche 176,31 Chlorsilbér bilden  wiirden.

Unterschied zwischen Chlor- und Brom- Aquivalent
— 556,25. Gefundener Unterschied — 23,69.  Also
556,25 : 1000 = 23,69:x (= 42,5 Brom). ’ A

Auf dieselbe indirecte Art kann in einem Gemenge von
Chlornatrium und Jodnatrium oder von Bromnatrium der
Jod-Gehalt gefunden werden. o

In einem Gemenge von. Chlor- und Jod-Kalium oder
-Natrium kann der Jodgehalt anch dadurch qualitativ be-
stimmt werden, dass man die Lisung mit emer Losung

von schwefelsaurem Kupferoxyd in schwefliger Siure ver-
11
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setet, wodurch das Jod als weisses Kupferjodiir gefillt
wird, welches man auswiischt.

Avuch sur approximativen Tremnung von Jod und Brom
ist dieses Verfahren anwendbar.

108. Rohes Kochsalz.

1. Eine abgewogene Menge des feuchten Salzes wird
zuerst lingere Zeit bei-etwa 100° getrocknet, dann bedeckt
bis zu etwa 3000 erhitzt und dadurch der Wassergehalt
bestimmt. ,

2. Zur Bestimmung der Schwefelsiure wird es in Wasser
gelvst (wobei unlisliche Beimengungen zuriickbleiben), die
Losung durch Salzstiure schwach sauer gemacht und durch
Chlorbarium gefillt.

8. Zur Bestimmung der Kalkerde wird die Auflésung
einer anderen, grisseren Menge mit oxalsaurem Ammoniak
gefillt und der oxalsaure Kalk, nachdem er sich durch
Digestion abgeschieden hat, abfiltrirt.

4. Die davon abfiltrirte Losung wird durch Eindampfen
concentrirt, mit kaustischem Ammoniak und dann mit phos-
phorsaurem Natron vermischt und dadurch die 'Talkerde
gefillt. Der Niederschlag wird nach 24 Stunden abfiltrirt
und mit Ammoniak gewaschen.

5. Einen, gewthnlich sehr kleinen, Kaligehalt findet
man, indem man die Auflésung einer grisseren Menge Salz
" durch Abdampfen so concentrirt, dass sich ein grosser Theil
des Chlornatriums krystallinisch abscheidet. Aus der Mut-
terlauge f4llt man dann das Kali durch Platinehlorid.

. 6. Einen Bromgehalt entdeckt man, wenn man in die
Mutterlauge von einer grosseren Menge Salzlésung Chlorgas
leitet und die Fliissigkeit dann mit Ather schiittelt, welcher
das Brom aufnimmt und sich dadurch gelb ﬂtrbt. Man
sittigt ihn dann mit Ammoniak..
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7. Jod findet man, wenn man die Mutférlauge mit

etwas Stiirkekleister vermischt und dann tropfenweise schwa

ches Chlorwasser zusetet, oder den Dampf von Brom oder
salpetriger S#iure darauf fliessen lisst.

Fiir die quantitative Bestxmmung von Jod und Brom
siehe Nr. 107.

109. Pfannenstein?,
Na€l, Na8, Ca8, Mg§, CaC, MgC.

1. Eine abgewogene Menge wird nahe zum Glithen
erhitzt und dadurch derA ‘Wassergehalt bestimmt.

2. Eine andere Menge fein gerieben, wird in sieden-
dem Wasser gelost, die zuriickbleibende kohlensaure Kalk-
und Talkerde abfiltrirt, mit heissem Wasser gewaschen,
und dann beide Basen wie in Nr. 12 getrennt. Zuweilen
enthalten sie auch Eisen- und Manganoxyd.

3. Aus der abfiltrirten Losung, nachdem man sie mit
Salmiak versetzt hat, wird die Kalkerde durch oxalsaures
Ammoniak gefillt (siehe Nr. 12).

4. Die vom Niederschlage abfiltrirte Fliissigkeit wird
mit kaustischem Ammoniak versetzt und die Talkerde dann
durch phosphorsaures Natron gefullt. (8. Nr. 6).

5. Eine andere Menge Pfannenstein wird in heissem
salzsiurehaltigem Wasser geltst und die Schwefelsdure durch
Chlorbarium gefillt (Nr. 3).

6. Eine kleinere Menge wird in salpetersiurehaltigem
Wasser gelost und das Chlor durch salpetersaures Silber
oxyd gefillt (Nr. 1).

7. Der Natrium- und Natron-Gehalt wird aus dem
Verlust berechnet.

8. Zur Aufsuchung eines Gehalts an schwefelsanrem
Kali wird eine grossere Menge Pfannenstein fein gerieben,

" %) Von Salinen leicht zu erhalten. - ]
11*
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mit einem Uberschuss von Barythydrat gekocht, die Lisung
abfiitrirt, Kalk- und Baryterde durch ein Gemische vom
kaustischem und kohlensaurem Ammoniak gefiillt, die Fliis-
sigkeit abfiltrirt, mit Salssiiure gesittigt, abgedampft, die
Masse geglilht, in Wasser gelost .und mit Platinchlorid’
versetzt.

- Auf diese Weise kann auch alles mit Schwefelsiim-e
verbunden gewesene Natron als kohlensaures erhalten werden.

110. Mineralwasser, Brunnenwasser, Salzsoolen.

Es wird vorausgesetzt, dass man beliebig grosse Mengen
des Wassers. zur Verfilgung hat, dass man also zur quan-
titativen Bestimmung der meisten der einzelnen Bestandtheile
besondere Mengen. von Wasser verwenden kann. Zu den
in grésserer Menge vorhandenen nimmt man kleinere, zu
den in .kleinerér Menge verhandenen grissere Quantititen
von Wasser.

1. Das specifische Gewxcht wird ‘zuerst bestxmmt,
um dann durch Rechnung zu finden, wie viel 10, 50, 100
Cubik - Centimeter Wasser wiegen, um also die anzuwen-
denden Gewichtsmengen von Wasser abmessen zu kénnen.

2. Kohlensiure und Schwefelwasserstoffgas
kénnen nur- an der Quelle selbst vermittelst der hierzu
dienenden Apparate bestimmt werden.

3. Die Gesammtmenge der aufgelisten festen
Bestandtheile erfihrt man durch Verdunsten einer abge-
messenen Wassermenge zur Trockne und vorsichtiges Er-
hitzen des Riickstandes bis etwa 200°. Enthilt das Wasser
viel Chlormagnesium, so entsteht eine' Ungenauigkeit, weil
letzteres sich partiell in Salzséiure und Talkerde verwandelt.
Dann lést man in dem Wasser vorher eine abgewogene
Ménge von gegliihtem kohlensaurem Natron auf.”

4. Die Carbonate von Eisenoxydul, Mangan-
oxydul, Kalk- und Talkerde, aufgelost in freier Koh-
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lensiiure, erhiilt man gefilit, wenn man eine grossere Menge
von Wasser in einem Kolben stundenlang im Sieden erhiilt.
Der abfiltrirte Niederschlag wird in Salzsiure gelost, das
Eisenoxyd durch Ammoniak, Manganoxydul und Kalk- und
Talkerde dann wie in. Nr. 23 gefillt.

6. Die Kieselssure bleibt ungelost zuriick bel ‘Wie-
derauflésung des durch Abdampfen erhaltenen festen Riick-
standes in salzsiurehaltigem Wasser. Enthilt das Wasser
kohlensaures Natron, - so muss es vor dem Verdunsten mit
Salzsiiure versetzt werden. Enthilt es Gyps, so muss zu
seiner Wiederaufldsung die erforderliche grossere Menge
Wassers angewendet werden.

6. Borsi#ure wird entdeckt, wenn man das Wasser
mit kohlensaurem Natron versetzt, durch Abdampfen stark
concentrirt; mit Salzsiure sauer macht und Curcumapapier
hineintaucht. Bei Anwesenheit von Borsiure wird es nach
dem Trocknen braun. .

7. Das Chlor wird durch salpetersaures Sll'beroxyd
gefillt, nachdem man dem Wasser etwas Salpetersiure bei-
gemischt hat; der Niederschlag wird wie in Nr. 1 be-
handelt. .

8. Brom und Jod, stets nur in sehr kleiner Menge
vorhanden, konnen nur in grossen Wassermengen oder in
Mutterlauge aufgefunden und der Menge nach bestimmt
werden. Die Auffindung geschieht wie in Nr.107. Zur_
Concentrirang des Bromgehalts kann man das Wasser zur
Trockne verdunsten und aus dem Riickstand durch abso-
luten Alkohol alles Bromnatrium mit nur wenig Chlor-
natrinm ausziehen. . Nachdem von der Liésung der Al-
kohol abgedampft .oder abdestillirt ist, mischt man all-
milig und unter Umrilhren nur eine kleine Menge von
salpetersaurem Silberoxyd hinzu, so dass nur etwa der
sechste Theil des Chlors ausgefillt wird. In diesem ist
aber die ganze Menge des Broms enthalten. Er wird ge-
wogen und ein bestimmter Theil davon dann wie in Nr.107
analysirt. :
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9. Die Schwefelsiure wird durch Chlorbarium ge-
fillt, nachdem man das Wasser mit Salzsiiure schwach
sauer gemacht hat..

10. Kali und Natron. Man kocht das Wasser bis
etwa zur Hilfte ein und versetat es, ohne zu filtriren, mit
iiberschiissigem Barytwasser, und dann nach dem Erkalten
mit kohlensaurem Ammoniak, wodurch alle Schwefelsiure,
Kalkerde und iiberschissige Baryterde ‘gefsllt werden. Das
davon abfiltrirte Wasser wird mit Salesiure versetzt, zur
Trockne verdunstet und der Riickstand, ein Gemenge von
Chlornatrium, Chlorkalium und Chlormagnesium, vorsichtig
_bis nahe zum Glihen erhitzt. Kali, Natron und Talkerde
werden dann wie in ‘Nr. 11 getrennt.

11. Kohlensaures Natron. Man kocht das Was-
ser lingere Zeit, filtrirt den Niederschlag von kohlensauren
Erden ab und theilt das abfiltrirte Wasser in zwei gleiche
Theile. In dem einen, nachdem man ihn' mit Salpetersiure
schwach sauer gemacht hat, bestimmt man durch salpeter-
saures Silber den Chlorgehalt. Den anderen versetzt man
mit einem kleinen Uberschuss von Salzsiiure, verdunstet
zur Trockne, erhitzt bis nahe zum Glithen, 15st in Wasser
und filt mit Silberlésung. Was das so erhaltene Chlor-
silber mehr wiegt, als das erste, entspricht vorhanden ge-
wesenem kohlensaurem Natron.

12, Kalkerde. Aus dem vom Nlederschlage in 4 ab-

filtrirten Wasser wird die Kalkerde, nach Zusatz von etwas
S&lmlaklﬁsung, durch oxalsaures Ammoniak geﬁillt Siehe
Nr. 12. .
13. Talkerde. Das vom Ka.lk-Nlederschlag -abfil-
trirte Wasser wird durch Verdunsten concentrirt, nach dem
Erkalten mit concentrirtem Ammoniak versetzt und darauf
mit phosphorsaurem Natron die Talkerde gefullt. Siehe
Nr. 6. : :

14. Lithion. Man verfihrt wie in.10, - am besten mit
Mutterlauge, versetzt das vom Niederschlag abfiltrirte Was-
ser mit phosphorsaurem Natron, verdunstet zur Trockne
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und 168t den -Riickstand' in der kleinsten erforderlichen
Menge Wassers- auf, wobei phosphorsaures Natron - Lithion
zuriickbleibt, das aber auf Talkerde gepriift werden muss.

Oder man versetzt die Mutterlauge mit iiberschiissigem
kohlensaurem Natron, verdunstet zur Trockne, gzieht den
Riickstand mit heissem Wasser aus, versetzt die abfiltrirte
Lésung mit phosphorsaurem Natron und verdunstet zur
Trockne.

15.- Strontianerde lSt in dem aus. kohlensﬁurehaltn-
gen Wassern abgesetzten Eisen- und Kalkhaltigen Sinter
oder Ocker zu suchen. .

16. Phosphorsiure. Eben so phosphorsaure Salze.
Oder man kocht eine grosse Menge von Wasser bis zu
einem kleinen Volum ein, versetzt es dann mit Ammoniak,
filtrirt den Niederschlag ab, 16st ihn in Salpetersiure und
priift_auf Phosphorsiiure mit molybdinsaurem Ammoniak.

17. Arseniksiure, als Kalk- oder Eisenoxydsalz,
ist ebenfalls in den aus solchen Wassern abgesetzten Sin- |
tern oder Ockern zu suchen, mit Anwendung‘ des Marsh'-
schen Apparates (8. Arsenik - Vergiftung).

18. Antimon und Kupfer, ebenfalls im Sinter, durch
Schwefelwasserstoff zu fillen.

19. Fluor. Als Fluorcalcium ebenfalls im Sinter.
Oder in dem in 16 enthaltenen letzten Ammoniak - Nieder-
schlag, von dem ein Theil nach dem Trocknen in einem
Platintiegel mit concentrirter Schwefelsiure benetzt und
vermittelst einer mit Wachs iiberzogenen und bezeichneten
Glasplatte auf Fluor gepriift wird (8. Nr. 81).

"111. Ackererde.

Die gewohnlichen, in der Menge sehr verschiedenen und
veriinderlichen Bestandtheile sind Salze von Chlor, Schwe-
felsiure, Pliosphorsiiure, Kieselsiure, Kohlensiiure, Salpeter-
séiure mit Kali, Natron, Ammoniak, Kalk-, Talk- und Thon-
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erde, Mangan- und Eisenoxydul, ferner Quarzsand und
organische Materien, bestehend aus Pflanzentiberresten und
deren Verwesungsproducten, den Hummkdrpem

Ein Theil dieser Gemengtheile ist 18slich in Wasser.

Andere sind unloslich in Wasser, aber lislich in ver-
diinnten S#uren, wie z. B. kohlensaure und phospbomure
Kalk - und Talkerde.

Die iibrigen sind auch in verdiinnten Siuren unldslich,

wie Z.B. der Quarzsand, die von anderen gertrtimmerten
Grebirgsarten herriihrenden ‘Feldspath-, Glimmer- -und Horn-
blende - Partikelchen.

Die zu untersuchende Erde sammelt man an vielen
Stellen des ‘Ackers, zerreibt sie, ldsst sie lufttrocken wer-
den und vermengt sie gleichférmig mit emander.

Am bequemsten ist es, gur Bestimmung der meisten
einzelnen Bestandtheile besondere Mengen der-Erde an-
zuwenden. ‘

1. Wasser. Eine abgewogene Menge der lufttrocknen

Erde wird bei 1000 so-lange getrocknet, bis sie nichts mehr
an Gewicht verliert. Dadurch erfihrt man die- Menge des
hygroscopischen Wassers. :

Zur Bestimmung des in Salzen, im Thon etc. chemisch
gebundenen Wassers konnte dann die Erde bis zu 200—300°

erhitzt werden, wobei freilich -auch Ammoniak fortgehen

kann. . .

2. Organische Materien. Die getrocknete Erde
wird unter Luftzutritt gegliiht, dann mit kohlensaurem Am-
moniak befeuchtet und wieder nahe zum Glithen erhitat.

Die Gewichtsabnahme driickt die Gesammtmenge der ver-_

brannten organischen Stoffe aus (Ammoniak und Salpeter-
siure eingerechnet).

Die Menge stickstoffhaltiger organischér Materien kann
nur durch eine Elementar-Analyse genau bestimmt werden,
indem man dabei den Gehalt an Ammoniak und Salpeter-
siure in der Erde in Rechnung bringt.

- Gewisse organische Bestandtheile, wie Fette, Harze,

-
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lassen sich aus der getrockneten Erde durch heissen Alko-
hol und Aether aussziehen.

Die Huminktrper kbnnen durch Auskochen der Erde
mit einer kaustischen Kalilauge ausgezogen werden. Aus
dér abfiltrirten braunen Losung werden sie durch Sittigen
mit Salzsfure als braune deerschl&ge gefillt, ‘wiewohl
nicht ‘vollstindig.

3. Ammoniak. Die Erde wird mit einer kaustischen
Natronlauge destillit und das Ammoniak wie in Nr.5 auf-
gesammelt und bestimmt.

4. Salpetersiiure. Man muss sich mit der qualita-

tiven Nachweisung begniigen. Man zieht die Erde mit.

Wasser aus, concentrirt die abfitrirte Lisung bis zu einem
kleinen. Volumen, vermischt sie mit etwa } Volumen con-
centrirter reiner Schwefelsiure und tropft dann eine Losung
von schwefelsaurem Eisenoxydul hinzu, wodurch bei Anwe-
senheit von Salpetersiiure eirie schwarzbraune oder bei sehr
wenig eine purpurrothe Firbung entsteht. Oder man ver-
mischt die sebr concentrirte Lisung in einer Rbthre mit
Kupferfeile und fiigt Schwefelsiiure hinzu, wodurch gelbrothe
Dimpfe von salpetriger Skure entstehen. Oder man ver-
mischt das trockne Salz mit wasserfreiem Kupfervitriol und
erhitzt in einer Rohre, wodurch ebenfalls gelbrothe Diimpfe
entstehen.

5. Die in Wasser loslichen Bestandtheile. Man
erhitzt eine gréssere Menge, 1000—2000 Gramm, der luft-
trocknen Erde lingere Zeit mit Wasser bis nahe zum Sie-
den, filtrirt ab und wischt den Riickstand mit heissem Was-
ser vollstindig aus. Die ganze Fliissigkeit .wird ungefihr
zam urspriinglichen Volumen eingedampft, Gyps, der sich
abgeschieden haben kann, abfiltrirt, dann gewogen oder ge-
messen, und gur Bestinmung der folgenden einzelnen Be-
standtheile abgewogene oder abgemessene Mengen davon ge-
nommen.

a. Die Gesammtmenge der in Wasser loslichen Be-
standtheile erfihrt man durch Verdunsten zur Trockne.-
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b. Schwefelsdure wird durch Chlorbarium gefillt,
nachdem man die Losung mit Salzsiure,

¢. Chlor durch Silberldsung, nachdem man die Lésung
durch Salpetersfure sauer gemacht hat.

d. Kieselsiure. Man versetzt die Liosung mit Salz-
siure, verdunstet zur Trockne, szieht den Rickstand mit
salzsiurehaltigem Wasser aus und filtrirt die Kieselsiure ab.

e. Kalk-, Talk-, Thonerde, Eisen- und Mangan-
oxydul kénnen in der von d abfilrirten Lésung enthalten
sein und werden wie in Nr. 74 getremnt.

f. Kali und Natron. Die Losung wird mit Salz-
siure versetzt, zur Trockne verdunstet, die Masse in weni-
gem Wasser gelost, mit tiberschiissigem Barytwasser ver-
setzt und-digerirt, der Niederschlag abfiltrirt und aus der
Lisung Baryt- und Kalkerde durch kohlensaures Ammoniak
gefillt. Die davon abfiltrirte Lisung kann dann nur nech
Kali und Natron enthalten, die als Chlortire bestimmt und
getrennt werden.

g. Phosphorsaures Alkah, nur bei Abwesenheit
von Kalk ete. vielleicht vorhanden, wird als phosphorsaure
Ammoniak - Talkerde gefillt. .

6. Die in Wasser unléslichen, in verdﬂnnter
Salzséiure léslichen Bestandtheile. Man wigt von
dem in 5 ausgelaugten, getrockneten und wieder gleichf6r-
mig vermischten Rickstand 50—100 Gramm ab, vermischt
ihn in einem Kolben mit Wasser zum diinnen Brei, erwirmt
und tropft allmilig Salzshiure hinzu, bis kein Aufbrausen
mehr entsteht, erwiirmt noch eine Zeit lang -unter hiufigem
Bewegen, filtrirt dann und wischt den unldslichen Riickstand
vollstiindig aus. Die Lisung wird dann concentrirt, gewo-
gen oder gemessen und vertheit. Enthilt eine Erde viel
organische Materie, .s0 muss sie vor der Ausziehung mit
Siure umter Luftzutritt schwach geglitht werden.

a. Kieselsdure.. Die Losung wird unter Zusatz von
etwas Salpetersiure zur Trockne verdunstet.

b. Schwefelsiure. In einem bestimmten Theil.der
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von der Kiéselshiure abfiltrirten sauren Lisung wird die
Schwefelstiure durch Chlorbarium gefilit.

c. Alkalien. Ein anderer Theil dieser Lisung wird
wie in 5. f. mit Barytwasser behandelt.

‘d. Phosphorsiure, Kalk-, Talk-, Thonerde,
Eisen- und Manganoxyd werden in der von der Kiesel-
sdure abfiltrirten Hauptmasse der Ltisung wie in Nr. 24 ge-
trennt and bestimmt.

e. Die Kohlens&ure der Carbonate kann mit einer
besondern Portion der mit' Wasser ausgelaugten Erde wie
bei der Sodaprobe bestimmt werden.

f. Ein zuweilen in der Erde vorkommender geringer
Gehalt an Kupfer und Arsenik ist durch einen besonderen
Versnch zu ermitteln. (S. Nr. 24).

7. Die in verdfinnter Salzs#ure unléslichen
Bestandtheile. Eine kleinere Menge des Riickstandes
von 6, etwa 5—10 Gramm, wird mit dem mehrfachen Ge-
wicht concentrirter ‘Schwefelsiure bis zum Verdampfen der
S4ure erhitzt und die meiste Siiure nach und nach abge-
raucht. Hierdurch wird namentlich der Thon: zersetzt. Der
fast trockne Riickstand wird mit verdiinnter Salzskure dige-
rirt, die Lisung abfiltrirt und wie oben analysirt, nur dass
keine Kieselstiure darin gesucht zn werden braucht. -

Der in verdiinnter Salzsiure unldsliche Riickstand wird
mit einer concentrirten Liosung von kohlensaurem Natron
lange gekocht, wodurch die durch die Schwefelssiure abge-
schiedene Kieselsiiure aufgelost wird. Die abfiltrirte Lisung
wird mit Salzsiiure gesittigt, zur Trockne verdunstet und
die Kiesels§ure abfiltrirt.

Die im kohlensauren Natron ungelést bleibende Masse
kann ein Gemenge von Sand, Feldspath und anderen durch
Schwefelsiure nicht zersetzbaren Mineralien sein, unter-
scheidbar zum 'Fheil durch Betrachtung unter dem Mikro-
skop. Zur weiteren Zerlegung ‘miissen sie wie bei der Ana-
lyse des Feldspaths Nr.73 behandelt werden.

Den tbrigen grosseren Theil des Riickstandes von 6
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kann man vor der Behandlung mit Schwefelsdure approxi-
mativ durch Schlimmen mechanisch in seine Gemengtheile
zerlegen. Man gerrithrt ihn mit vielem Wasser vermittelst
einer Feder und giesst die aufgeschlimmten feineren Theile,
namentlich den Thon, so oft ab, bis nur die Bandkérner
und Feldspath- etc. Fragmente zuriickgeblieben sind.

112. Pflansenagchon 7.
Salze von K, Na, Ca, Mg, Al, Pe und Mn mit €1, F, 8,
' ¢ und Bi

Mangan kommt nicht in allen Aschen vor, selten ist es
in bestimmbarer Menge vorhanden.- Fluor wurde bisher
nur in den Stengeln einiger Gramineen gefunden. Thonerde
ist ein wesentlicher Bestandtheil der Asche der Lycopo-
diaceen, andere Aschen enthalten es selten in bestimmbarer
Menge. Auch Jod, Brom, Kupferoxyd und Titansiure
hat man, gewihnlich aber nur. spurenweise, in einigen
Aschen angetroffen.

Der Gang der Analyse ist verschmden, je nechdem die
Aschen mehr Phosphorsiiure enthalten, -als erforderlich -ist,
um mit dem vorhandenen Eisenoxyd, Manganoxydul, der
Kalk-, Talk- -und Thonerde Salze zu bilden oder nicht.
Zu den ersteren Aschen gehren die der Samen, zu den
letzteren die der Holzer, der krautartigen Gewichse etc.

I. Samenaschen. - Etwa 50 Grm. der lufttrocknen
oder bei 1000 getrockneten Samen werden bei schwacher
Glithhitse in einem . Platintiegel vollstindig verkohlt, die
Kohle zu Pulver zerrieben, und, mit Wasser befeuchtet,
einige Zeit der Einwirkung der Luft ausgesetst, wodurch
etwa vorhandene Schwefelmetalle in schwefelsaure. Salze
iibergehen. Man digerirt darauf das Kohlenpulver mit con-

*) Von Prof. Stideler.
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centrirter Essigsiiure, setzt Wasser- hinzu, filtrirt und wiseht
den Riickstand mit heissem Wasser, bis die ahlaufende
Fliissigkeit nur noch sehwach auf Lackmus reagirt. Die
Kohle ist dadurch vollstindig oder doch fast vollstindig von
Chlormetallen befreit; sie wird noch feucht in einen Platin-
tiegel gebracht und durch anbaltendes gelindes Glihen so
weit als moglich eingeiischert. (Bei starker Gliibhitze bildet
sich Phosphorplatin, und der Tiegel wird verdorben.)
Zuletzt setrt man einige Tropfen conc. Salpetérsiiure hinzu
und gliiht bei aufgelogtem Deckel, wodurch die letate Spur
von Kohle zerstért und eine vollkommen weisse Asche
erhalten wird. Mit dieser verinischt man die durch Ab-
dampfen des essigsaunren Auszuges erhaltene Salzmasse,
gliht zur Zerstérung der vorhandenen essnguuren Salze ge-
linde, und wigt.

Die Asche wird im Kohlensiure- Apparat mit Salpeter-
séiure aufgeschlossen, und ihr Kohlensliure Gehalt aus dem
Verlust bestimmt. ’

Die Salzlésung wird mit dem 10— 12fachen Volum
Wasser vermischt, und der Riickstand, der aus ungeldster
Kieselsiiure (zuweilen auch Sand) und Kohle bestehen kann,
auf einem bei 1000 getrocknetem und gewogenem Filtrum
- gesammelt. Man trocknet bei derselben Temperatur, wiigt,
digerirt den sorgfiltig vom Filtrum genommenen Riickstand mit
stark verdiinnter Natronlauge, wodurch alle, nicht als Sand
vorhandene Kieselsiiure leicht aufgelést wird, und sammelt
den aus Kohle und Sand bestehenden Riickstand auf dem
schon benutzten Filrum. Das Gewicht des bei 1000 ge-
trockneten Riickstandes wird von dem Gesammtgewicht der
Asche abgezogen. Das Gewicht der Kieselsiure ergiebt sich
aus dem Verlust. ) '

Aus der filtrirten .Losung der Salze wird das Chlor
durch salpetersaures Silberoxyd gefsllt, ein Uberschuss des
Fiillungsmittels durch Salzsiiure entfernt, die Schwefelsiure
durch Chlerbarium gefillt, und die tiberschiissige Baryterde
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wieder durch vorsichtigen Zusatz von Schwefelsiure abge-
schieden. ) . -

Das Filtrat wird zur Trockne verdampft, die zuriick-
bleibenden Salze mit conc. Salzsiure iibergossen und einige
Zeit damit digerirt, um Salpetersure vollstindig ausgutreiben
und bPhosphorsiure in ¢Phosphorsiiure iberzufithren. Die
Salzsiiure wird so weit als moglich abgedampft, darauf eine
hinreichende Menge Wasser zugesetzt und die Lisung von
der rtickstindigen Kieselsdure abfiltrirt. Diese wird gegliiht,
gewogen und mit der schon frither erhaltenen-in Rechnung
gebracht. . .

Aus der Salzlisung werden Eisen, Mangan, Thonerde,
Kalk und Magnesia durch Ammoniak. als phosphorsaure
Salze gefillt, nach 6 bis 8 Stunden auf einem Filtrum ge-
sammelt, gegliht und gewogen. Den Niederschlag 19st
und digerirt man mit conc. Salzsiiure, stumpft die freie
Siure mit Natron ab und vermischt mit essigsaurem Natron,
wodurch phosphorsaures Eisenoxyd und phosphorsaure Thon-
erde abgeschieden werden. Sie werden gegliiht und ge-
wogen, und nothigenfalls (wenn das geglithte Salz nicht eine
rein braune Farbe hat) nach Nr.19 getrennt.— Aus dem
Filtrat wird die Kalkérde durch oxalsaures Ammoniak, die
Magnesia durch Ubersiittigen mit Ammoniak als phosphor-
saure Ammoniak - Magnesia gefillt, und die mit der Kalk-
erde verbunden gewesene Phosphorsiiure aus dem Verlust
berechnet. — War Mangan zugegen, so ist es mit der
phosphorsauren Ammoniak - Magnesia niedergefallen, und
firbt dieselbe beim Glihen grau oder schwarz. Die Tren-
nung geschieht nach Nr, 24. ‘

" . Die Losung, aus der die phosphorfauren Erden und
Metalloxyde durch Ammoniak gefillt sind, enthélt nur noch
Alkalien und einen Theil der Phosphorsiure. Man fillt
die letztere (nebst Schwefelsiure) mit Chlorbarium, entfernt
einen Uberschuss van Baryt durch Schwefelsture oder neu-
trales kohlensaures Ammoniak, verdampft, glitht und wigt
die ‘Alkalien als Chlormetalle oder als schwefelsaure Salze.
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Uber ihre Tremnung s. Nr. 4. — Der durch Chlorbarium
entstandene Niederschlag wird mit Salpetersiiure ausgezogen,
mit Schwefelstiure bis zur vollstindigen Fillung des Baryts
vermischt, und aus dem mit Ammoniak- tibersiittigten Filtrat
die Phosphorsiure als phosphorsaure Ammoniak - Magnesia
abgeschieden. 4 i

II. Aschen von Holz, Kriutern etc. Von aschen-
reichen Kriiutern wendet man ebenfalls 50 Grm. zur Unter-
suchung an, von den Holzarten aber, die 4rmer an un-
organischen Bestandtheilen zu sein pflegen, und von den
Gramineen, deren Asche sehr reich an Kieselssiure ist,
nimmt- man etwa 100 Grm. Sie werden im Platintiegel
verkohlt, und die Kohle sogleich auf eine flache Porzellan-
schale geschiittet, wobei sie in der Regel langsam fort-
glimmt, und sich grosstentheils in Asche verwandelt. Die
vollstindige Einiéischerung geschieht im Platintiegel. .

Die Analyse weicht nur in sofern von der friiheren ab,
als diese Aschen eine grbssere Menge alkalischer Erden
enthalten, als zur Sittigung der Phosphorsiure erforderlich
ist; bei der Fillung mit Ammoniak wird also simmtliche
Phosphorsiiure ausgeschieden. Man filtrirt den entstehenden
Niederschlag sogleich ab, fillt aus dem Kiltrat zuerst
Mangan durch Schwefelammonium, dann Kalk durch Oxal- -
siiure und endlich die Talkerde durch phosphorsaures Am-
moniak. Uberschtissig sugesetzte Phosphorsiiure trennt man,
wie oben angegeben, von den Alkalien, und wigt diése
als Chlormetalle oder als schwefelsaure Salze.

Die Stengel der Gramineen geben gewdhnlich eine,
nicht vollstindig durch Salpetersiiure oder Salzsiure zer-
setzbare Asche. Das ungelvst bleibende, ‘gewogene Silicat
schliesst man am besten mit Flusssiiure auf, und bestimmt
in der erhaltenen Salzlésung die mit der Kieselsfure ver-
bunden gewesenen Basen. Das Gewicht der Kieselsiiure
ergiebt sich-aus dem Verlust. Auf eine Bestimmung von
Kohle und Sand muss in diesem Falle nattirlich verzichtet
werden.
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113. Guaneo.

Der Guano besteht aus den veriinderten Excrementen
von Seeviogeln. Er enthilt éine grosse Zahl von Bestand-
theilen, theils in Wasser loslich, theils darin unloslich. Die
Bestandtheile, von denen seine wichtige Wirkung und An-
wendung als Diinger, abhiingen, sind: organische, ‘nament-
lich stickstoffhaltige Materien, Ammoniaksalqe, phosphorsaure
Salze, namentlich phosphorsaurer Kalk, und Alkalisalze.
Ihre Menge bedingt den Werth des Guano’s. Es ist wich-
tig, ihn auf seine Giite zu priifen, da es nicht allein vie-
lerlei Sorten echten Guano’s von ungleicher Giite gibt, son-
dern der echte auch mit gewdhnlicher Erde, Lehm, Kalk,
Sand, Steinchen, rohem Kochsalz oder Glaubersalz lm Han-
del verfilscht vorgekommen ist. .

Echter Guano hat das Ansehen einer gelbbraunen fouch-
ten Erde, hier und da mit eingemengten weissen Theilchen
oder Klimpchen. Nur wenige, seltener vorkommende Sor-
ten sind weiss. Er hat einen eigenen excrementartigen
oder urintsen Geruch und einen schwachen, stechénd salzi-
gen Geschmack.

 Die chemische Prufung geschieht auf folgende Weise:

1. Man vermischt den Guano in einer Sch,u.le mit Kalk-
hydrat (geloschtem, mit Wasser zum Brei angeriihrtem
Kalk), wobei er, namentlich beim Erwiirmen, stark. den
Geruch nach Ammoniak entwickeln muss. Zur Vergleichung
verschiedener Sorten nimmt man von jeder gleich viel, un-
"gefibr § Loth. . Da die Giite zum Theil von seinem Ge-
halt an Ammoniaksalzen abhiingt, so werden sich die besse-
ren Sorten durch den stirkerem Ammomakgemch zu erken-
nen geben.

2. Awuf einer tam-ten Pomllmcbaale werden 4 Loth
(odex 50 bis 60 Gramm) gleichformig gemischter und zer-
riebener Guano abgewogen und auf dem Wasserbade (im
Dampf von siedendem. Wasser auf einem Wasserkessel) 8o
lange erhitzt; bis er vollstindig ausgetrocknet ist und nichts
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mehr an Gewicht verliert. Der Gewichtsverlust driickt
die Feuchtigkeits-Menge aus, die der Guano enthilt. Guter
Guano verliert nur zwisehen 8 und 15 Procent Wasser,
absichtlich befeuchteter 20 Procent und dariiber.

8. In einem Porzellan- oder Platintiegel wird 1 Loth
(oder 15 bis 20 Gramm) Guano abgewogen und iiber der
grossen Spirituslampe so lange unter vollem Luftzutritt
mm Glithen erhitat, bis alles Organische verbrannt und der
Guano in eine weisse oder grauliche Asche verwandelt ist.
Guter Guano hinterlisst auf diese Weise 30 bis 35 Pro-
cent Asche, schlechter 60 bis 80 Proc., und absichtlich ver-
fillsebter noch mehr. Von echtem Guano, gutem wie schlech-
tem, ist die Asche stets weiss oder graulich; eine gelbe
oder rithliche Farbe deutet auf Verfilschung durch Lehm
oder Erde. Bei diesem Erhitzen entwickelt guter Guano
im Anfang einen starken Ammoniakgeruch und weisse
Diimpfe. : .

4. Man tibergiesst 1 Loth (15—20 Gramm) Guano in
einer Schaale mit dem mehrfachen Volumen Wasser, erhitat,
schiittet die Masse auf ein kleines, im Wasserbade getrock-
petes und gewogenes Filtrum, spiilt die Schaale vollstiindig
aus und wiischt die Masse  auf dem Filtrum so lange mit
heissem Wasser aus, bis eine Probe des ablaufenden Was-
sers durch einige Tropfen Chlorcalciumlésung und Ammo-
niak nicht mehr getriibt wird. Das Filtrum mit dem aus-
gelaugten Guano wird dann im Wasserbade vollstindig ge-
trocknet und gewogen. Je besser ein Guano ist, um so
weniger gibt er in Wasser unloslichen Riickstand. Bei den
guten Sorten betrigt seine Menge 40 bis 45 Procent, bei
den schlechten 70 bis 80 Proc. Ein mit Kochsalz oder
Glaubersalzs verfilschter wiirde sich jedoch, auf diese Art
gepriift, wie ein guter echter verhalten, er wiirde aber dann
bei der Probe 3 viel mehr Asche geben.

5. Man iibergiesst eine Guanoprobe mit misig starker
Salzséiure. Guter Guano zeigt ein nur schwaches Aufbrau-
sen; ein mit Kalk verfilschter wiirde stark aufbrausen. und

12
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in demselben Grade auch ben der Probe 3 mehr Asche
geben.

6. Die Asche von der Probe 3 wird in verdtinnter
Salzséure gelést, wobei, wenn der Guano unverfilscht war, .
nur schwaches Aufbrausen statt findet. Die Auflosung wird
von dem Ungelosten abfiltrirt, dieses ausgewaschen, 'ge-
trocknet, sammt dem Filtrum in einem gewogenen Tiegel
tiber der Spirituslampe vollstindig verbrannt und gewogen.
Dieser unlosliche Riickstand, zum Theil aus Sand bestehend,
betriigt von gutem (nngetrocknetem) Guano nur 1 bls 2
Procent.

7. Die abfiltrirte Losung in Salzstiure wird mit’ Am-
moniak schwaeh ibersittigt: Der dadurch entstehende
Niederschlag besteht fast bloss ans phosphorsaurem Kalk.
Er wird abfiltrirt, ausgewaschen, getrocknet und gegliiht.
Seine Menge betriigt von gutem Guano 20 bis 25 Procent.
- 8 Die von diesem Niederschlage abfiltrirte Fliissigkeit
verriith mit Oxalséiure nur Spuren von Kalk. Ein mit Kalk
verfilschter wiirde-einen sehr starken Niederschlag . geben.
Sie enthdlt daher im Wesentlichen nur -die Alkali-Salze,
im Betrag von 5 bis 10 Procent vom ungetrockneten Guano.
Um sie direct zu bestimmen, was in der Regel ohne prac-
“tischen Werth ist, miisste man die Losung mit noch mehr
Salmiak versetzen, abdampfen, den Riickstand zur Verfliich-
tigung des tberschiissigen Salmiaks und zur Verwandlung
der schwefelsauren Salge in Chloriire, glﬁhen, wigen und
itberhaupt-wie in pag. 3° verfahren. -

9. Die Wasserlosung, die man bei der- Auslaugungs-
probe 4 erhalten hat, und von ‘der man sich eine noch ge-
sittigtere Menge bereiten kann, hat _eine braune Farbe und
einen salzigen Geschmack. Beim Verdunsten entwickelt sie
Ammoniak, riecht urinés und hinterlésst eine braune, kry-
stallinische Masse, bestehend namentlich aus schwefelsaurem
Kali und Natron, ‘Salmiak, oxalsaurem und phosphorsaurem
Ammoniak. Diese Lbtsung zeigt folgende Reactionen: Mit
Kalkhydrat vermischt, riecht sie stark nach Ammoniak.’
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. Mit Salmiak und Ammoniak. und darauf mit schwefel-
saurer Talkerde versetat, gibt sie einen starken, pulverigen
Niederschlag von phosphorsaurer Ammoniak-Talkerde.

Mit Essigsiiure sauer gemacht und mit Chlorcalciumls-
sung vermischt, gibt sie einen starken Niederschlag von
oxalsaurem Kalk. *

-Mit Salzsiure sauer gemacht und mit Chlorbarium ver-
setzt, gibt sie eme starke Triibung von schwefelsanrem
Baryt.

10. Wird Guano mit kaltem Wasser ausgelaugt und
der Riickstand dann mit einer schwachen Lauge von kau-
stischem Natron digerirt, so wird die Harnsiure ausgezogen.
Man filtrirt die Fliissigkeit ab und iibersittigt sie dann schwach
mit Salzsiure, wodurch die Harnsiure gefillt wird. = Nach
dem Abfiltriren und Auswaschen ist sie in kaustischer Kali-
lauge leicht loslich und durch Salzséure wieder fiillbar.
Wird sie in erwirmter schwacher Salpetersiure aufgeldst,
die Losung zur Trockne verdunstet und die Masse .mit
kohlensauremr Ammoniak benetzt, so entsteht eine schine
purpurrothe Farbung. Co

11. Die Me'nEe an organischer Substanz kann direct
nur durch eine organische Elementar-Analyse gefunden wer-
den. Sie betrigt, das Ammoniak mitgerechnet, in gutem
ungetrocknetem Guano, ungefihr 50 Procent.

12. Die genaue Menge des Stickstoffs kann ebenfalls
nur durch eine solche Analyse: bestimmt werden. Sie be-
trigt 12.bis 14 Procent- Die schlechten Sorten enthalten -
pur 1 bis 6 Proc. Annihernd kann man indessen den
Stickstoffgehalt durch folgende Probe ausmitteln und da-
durch - verschiedene Guanosorten auf ihren relativen Werth
priifen. Diese Probe beruht darauf, dass aus Guano, wenn
man ihn mit einer Losung von Chlorkalk (unterchlorigsau-
rein Kalk) iibergiesst, der Stickstoff der organischen Ma-
terien und der Ammoniaksalze als - Stickgas entwickelt

12%
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wird *). Statt das entwickelte Gas aufzusammeln und zu
messen, was~ schon wegen der starken Schaumbildung
nicht wohl ausfilbrbar wire, misst mam das Volumen von
‘Wasser, welches von dem entwickelten Gas verdringt
wird, in beistehendem einfachen Apparat: Er besteht aus
einer Flasche, die ungefihr } Pf.
Wasser fasst, versehen mit einer
doppeltschenkeligen engen Gas-
_ rohre. - Der eine, etwas kiirzere
" Schenkel wird luftdicht durch
einen in den Hals der Flasche
passenden Kork gesteckt wnd un-
ten aufwiirts umgebsgen, um hier-
durch das Entweichen von Gas-
bliischen moglichst sw verhiiten.
Er reicht bis nahe an den Boden der Flasche. Durch den
" Kork wird noch eine zweite, ganz. enge und kurze Rohre
gesteckt, die nur dazm dient, am der beim Einstecken-des
Korks verdriingten Luft einen Ausweg zu geben. Der
zweite, etwas lingere Schenkel der Rthre taucht in eimen
schmalen Cylinder oder eine Rbhre, die getheilt ist, am
besten in Cubikcentimeter. Die Flasce wird halb mit
Chlorkalklisung **) gefiillt und in dem beigezeichneten klei-
nen Glasgefiss (dem abgeschnittenen Ende einer Probir-
rohre), in welches man, damit es senkrecht schwimmend
bleibt, einige Schrotkérner gelegt hat, 1 Gramm Guano ab-
gewogen. Vermittelst der beistehenden kleinem Handhabe
von Eisendrath wird es in die Oberfliche der Chlorkalk-
lésung gesenkt, so dass es darauf schwimmt, der Kork mit

*) Es muss noch niher “untersucht werden, ob hierbei der
ganze Stickstoffgebalt gasformig frei wird, und wie sich iiberhaupt
die verschiedenen Stickstoffverbindungen zu Chlorkalk verhatten.

") Diese Losung muss gut bereitet und im Dunkeln verschlossen

aufbewabrt werden. Sie muss elwas iiberschissiges Kalbbydrat
cathalten und kann dadurch triibe sein.
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den Rohren luftdicht aufgesetzt, die Miindung -der kleinen
Réhre mit Wachs verschlossen und die Flasche bewegt, so
dass das Guanogefiiss umfillt und untersinkt. Es fliesst
dann-in den graduirten Cylinder dem Volum nach-eben so
viel Fhissigheit aus, als sich aus dem Guano Stickgas. ent-
wickelt. Wenn die Flissigkeit im graduirten Cylinder- nicht
mehr znnimm4, bringt man durch 8enken des Cylinders den
Stand derselben in gleiche Hthe mit der Fliissigkeit im
Entwickelungsgefiiss, nimmt den Wachspfropf ab, zieht den
Kork herans und l#sst die moch die Gasréhre erfiillende
Flissigkeit zu der im Cylinder fliessen, worauf man die
Maasstheile abliesst. 1 Gramm guter Guano entwickelt
swischen 70 und 80 Cubikeentimeter Gas.
.

114, Oxalsaurer und phosphorsaurer Kalk.

Ein Gemenge dieser beiden Salze ist in Salpetersiure

ohne Aufbrausen léslich und wird daraus durch Ammoniak
wieder gefillt. In diesem frisch gefiliten Zustand kalt mit
Essigskiure iibergossen, kann der phosphorsaure Kalk auf-
gelést werden, wihrend der oxalsaure ungeldst bleibt.
_ Wird das Gemenge geglitht, so lost es sich nachher
wnter Aufbrausen in Salpetersiiure auf und Ammoniak fillt
dann aus der Lésung den phosphorsauren Kalk, wihrend
der an Oxalsiure gebunden gewesene aufgeltst bleibt und
durch oxalsaures . Ammoniak gefillt und quantitativ be-
stimmt werden kann. Der phosphorsaure Kalk ist daran
zu erkennen, dass er, frisch gefillt, nach dem Abfiltriren
mit salpetersaurem Silberoxyd betropft gelb wird. Er wird
wia in Nr. 13 analysirt.

Lost man die beiden Salae in der kleinsten Menge
Salzsiure und mischt einen Uberschuss von essigsaurem
Natron hingu, so wird der oxalsaure Kalk gefillt, wihrend
der phosphorsaure aufgeltst bleibt. . Aus dieser Lbsung
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kann dann der Kalk durch oxalsaures Ammoniak und nachher
die Phosphorsiure durch schwefelsaure Talkerde und Am-
moniak wie in Nr. 9 gefilit werden.

Wird das Gemenge der beiden Salze mit concentrirter
Schwefelséiure iibergossen und erwirmt, so wird die Oxal-
siure in Kohlensiure- und Kohlenoxydgas verwandelt, so
dass man mit Anwendung des bei der Potascheprobe be-
schriebenen Apparates ihre Menge aus dem Gewichtsverlust
bestimmen kann.

Vermischt man das Gemenge mit einem Uberschuss von
fein geriebenem Braunstein oder neutralem chromsaurem
Kali oder Bleisuperoxyd und verdiinnter Schwefelsfure und
erwirmt gelinde, so wird alle Oxalsiure in Kohlensiure
verwandelt, deren »Menge.in' demselben Apparat bestimmt
werden kann. 2 Aeq. Kohlensiure entsprechen 1 Aeq.
Oxalséure. , i )

Wendet man hierbei Bleisuperoxyd an, digerirt nachher
die Masse noch gehtrig lange, um aus allem phosphor-
sauren Kalk die Phosphorsiiure frei zu machen, mischt
dann, zur Abscheidung des Gypses, das mehrfache Volumen
Alkohol hinza, filtrirt und wiischt mit Alkohol aus, so
kann man aus der Auflosung, nach Verdunstung des Al-
kohols, die Phosphorsiure durch schwefelsaure Talkerde
und Ammoniak fillen (Nr.9) und qnnntitaﬁ\'r bestimmen.

Eine sehr genaue Bestimmungs-Methodé der Oxalsiure
beruht auf ihrer Verwandlung in "Kohlenstiure durch eine
Auflssung von Goldchlorid unter. Reduction des Goldes,
welches gewegen und aus dessen Menge die der Oxalsiiure
berechnet wird. 3 Aeq. Oxalsfure reduciren 1 Aeq. Gald
= 2462,5.

Das Gemenge der beiden Salze wird hierzu in der
kleinsten erforderlicien Menge Salzsiure aufgelost (ein zu
grosser Uberschuss verhindert die Reduction des Goldes),
mit einem Uberschuss einer Lésung von Goldchlorid oder
besger von Natriumgoldchlorid vermischt, mit vielem Wasser
verdtinnt und zum Sieden erhitzt. Das reducirte, zusam-
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mengeballte Gold ist leicht -amszuwaschen. Es wird ge-
trocknet, gegliht und gewogen. , '
Aus der Fliissigkeit wird das tiberschiissige Gold durch
Schwefelwasserstofigas oder durch Kochen mit Oxalséure
gefillt, und Phosphorsiure und. Kalk dann wie in Nr. 13
getrennt und bestimmt. . .

115. Potasche- und Soda-Probe.

Pie im Handel vorkommenden Potasche- und Soda-
sorten enthalten sehr verschiedene Mengen von fremden
Salzen. Ihr Gehalt an kohlensaurem Alkali, von dem
allein ihr Werth abhiingt, variirt zwischen 40 und 95
Procent.

Die Potasche’ enthﬁ.lt namentlich Chlorkalium, schwefel-
saures, kieselsaures und phosphorsaures Kali, und kohlen-
sauren, phosphorsauren und kieselsauren Kalk.

Die Soda enthdlt oft Chlor- und Schwefel- Natrium,
schwefelsaures, kieselsaures und unterschweﬂlgsaures Natron,
oft indessen auch Natronhydrat. -

Die Priifung auf ihren Gehalt an kohlensaurem. Alkali
kann auf mehrfache Weise geschehen. )

I. Durch die Titrirprobe, némlich durch ge-
naues S#ttigen einer abgewogenen Probe mit ver-
diinnter Schwefelséure von bekanntem S#ttigungs-
vermogen.

Zur Bereitung der Probeséiure vermischt man z. B. 70
Gramm englischer Schwefelsiure mit 600 Grm. Wasser.

Man wiigt 5 Grm. reines wasserfreies kohlensaures Na-
tron ab, 16st es in heissem Wasser und firbt die Lisung
mit ein wenig Lackmustingtur blau. 4

Aus der graduirten Tropfrohre tropft man, zuletzt sehr
vorsichtig, von der Probesiure hinzu, bis die Lésung eben
roth geworden ist und Striche, die mit der Flissigkeit auf
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Lackmusspapier gemacht werden, nach dem Trocknen an-
fangen roth zu bleiben.

Man beobachtet dann, wieviel Mmsthexle S#ure verbraucht
sind. Man fiigt nun der ganzen Siuremenge nock so viel
Wasser hinzu, dass gerade 100 Maasstheile von dieser ver-
diinnten Siure erforderlich sind, um 5 Grm. reines kohlen-
saures Natron zu siittigen. Dieser Vorrath von Probesiure wird -
wohl verschlossen aufbewahrt. Sie gibt in einer Potasche oder
Soda den Gehalt an kohlensaurem oder kaustischem Alkali
unmittelbar in Procenten an, wenn man von den Proben eine
5 Grm. kohlensaurem Natron #quivalente Menge abwiigt.

100 Probesiure sittigen 5,000 Grm. kohlens. Natron.

100 — — 2,935 — Natron.
100 — — 6487 — kohlens. Kal.
100 — — 4421 — Kal

Nimmt man also von einer Potasche 6,487 Grm., so
geben die verbrauchten Raumtheile S#iure unmittelbar den
Gehalt an kohlensaurem Kali an, nimmt man 4,421 Grm.,
go erfihrt man die Menge von wasserfreiem Kali.

Statt der Schwefelstiure kann man zu diesen Proben
auch sehr zweckmilssig reine krystallisirte Oxalsiture an-
wenden. Man gibt 1 Atomgewicht, néimlich 63 Gramm, in
eine Literflasche, fiillt diese zu } mit Wasser, lisst die
Sidure sich auflosen und giesst dann bei 1796 C. so viel
~ Wasser hinzu, dass die ganze Lisung genau 1 Liter oder
1000 Cubikcentimeter ausmacht. -

100 C. C. dieser Probesiiure werden also ; Atomge-
wicht eines jeden Alkalis genau sittigen. Man wigt daber
von dem zu priifenden, wasserfreien Alkali & Atomgewicht
in Grammen ab, also von Potasche 6,92 Grm., von Soda
5,32 Grm. Um ganz genaue Resultate zu erhalten, ver-
fihrt man auf folgende Weise: man bringt die Probe mit
etwas Lackmusstinctur in eine kleine Kochflasche und ldsst
aus der Tropfrohre die Probesiiure zufliessen, bis die Farbe
aus Blau in Violett tibergeht und das Aufbrausen schwiicher
wird. Man erhitzt nun zum Sieden und liésst noch mehr

~
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Probeséiure hinzu, bis die Farbe vollkommen zwiebelroth
geworden ist. Dann llisst man noch 5 oder 10 C. C.
Probeskure im Uberschuss hinzu. Das Alkali ist nun tiber-
sittigt. Durch Koehen, Sechiitteln und zuletzt Aussaugen
mit einer Glasrohre wird die letste Spur Kohlensiure ent-
fernt. Nun hat man genau zu bestimmen, um wie viel
der Sittigungspunkt des Alkali's itherschritten ist. Diess
geschiekt dadurch, dass man aus einer in ¢4 C. C. getheil-
ten Tropfriihre eine Losung von kaustischem Nairon zu-
tropfen lisst, die so titrirt ist, dass sie beim Vermischen
mit eimem gleichen Volumen der Probes§ure genau neutra-
lisirt wird *). Die rothe Farbe geht dann rasch in Violett
und dann plotzlich in reines Blau iiber. Man zihlt nun
die verbrauchten Cubik- Centimeter Natronlauge und zieht
sie von den verbranchten C. C. Probesiure ab; der Rest -
gibt dann die Procente an reinem kohlensaurem Alkali,

Die zu diesen Maass- Analysen
dienende Tropfrihre (Burette) hat
man von verschiedener Construction.
Die gewdhnlichere Art ist die Fig. 1
abgebildete, eine ungefihr 0,25 Me-
ter (oder 12 Zoll) lange und 0,010
Meter (oder 6 Linien) weite, unten
zugeschmolzene Glasrdhre, an deren
Boden eine zweite, sehr viel engere
Glasrohre parallel damit angelsthet
ist, aus deren umgebogener, scharf-
kantiger Miindung die Probefliissig-
keit ausgetropft wird. Der ganze Apparat ist in bestimmte
Maasstheilé, am einfachsten in 25 bis 50 Cubikcentimeter

*) Diese Natronlauge muss véllig kohlensiurefrei sein. Man
bewahrt sie uoveriindert auf, indem man die Flasche mit einem
Kork verschliesst, durch den eine gewohnliche an beiden Enden
offene Chlorcalciumrihre gesteckt ist, die man mit einem zerriebe~
nen Gemenge von Glaubersalz und Atzkalk gefillt hat,
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und Bruchtheile davon getheilt. Oben, unter dem Niveau
der Miindung der Ausgussréhre, ist der Nullpunkt.

Eine andere Art ist die Fig. 2 abgebildete, die aus
einém -einzigen, getheilten Rohr besteht, 'das oben mit
einem engmtindigen Ausflussschnabel und mit einer Einguss-
offnung versehen ist. :

Eine dritte Art Tropfrdhre, die beqnemste und zweck-
miissigste,. die man am leichtesten - sich selbst verfertigen
kann, ist die in beistehender Figur abgebildete. Sje be-
. “steht aus einer in 25 bis 50 Cubik-

centimeter getheilten, ungefiihr 0,010
Meter weiten Glasréhre, die unten
eng ausgezogen ist. An dieses of-
fene Ende wird eine ungefihr 1 Zoll
‘lange enge Rihre von vulkanisirtem
Kautschuck angebunden, in deren

. untere Offnung eine kurze, eng aus-
gezogene und scharf abgeschnittene
Glasrohre als Austropf-Offoung ge-
steckt und festgebunden ist, jedoch

: 8o, dass zwischen den beiden Enden

der Glasrohren ein lingerer Zwischenraum bleibt. Auf diese
Stelle der Kautschuckrohre wird die in beistehender Figur

-in natiirlicher Grosse abgebildete, aus dickem Messingdraht

gemachte Klemme, die' sich durch Druck auf die beiden
Enden 6ffnet und beim Nachlassen des Drucks von selbst
wieder schliesst, aufgesetzt und dadurch die Ausflussréhre

. abgeschlossen.. Beim Gebrauch wird die Rohre vermittelst
. einer Klammer senkrecht iiber das Gefiss mit der zu pro-

birenden Fliissigkeit befestigt. Durch Druck auf die Enden
der Klemme bewirkt man die Offnung des Kautschuck-
kanals, also das Ausfliessen der Fliissigkeit, die man mit
der grossten Sicherheit und Schérfe in einzelnen Tropfen

. ausfliessen lassen kann *).. Beim Beginn der Operation fiillt

*) Dieser Apparat ist durch gel.’illige .Veru.niueldng seines Er-
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man die Rohre bis iiber den Nuflpunkt. mit der Probe-
fliissigkeit und lisst dann durch Druck auf die Klemme so
viel ausfliessen, dass die Flﬂsslgkelt genau auf den Null-
punkt zu stehen kommt.

II. Durch Bestimmung der entwmkelten Kobk-

lensiinremenge. . :

Aus einer abgewogenen Probe entbindet man in einem
mit der- Siure abgewogenen Apparat die Kohlensaure und
- bestimmt aus dem Gewmhtsverlust des Appa.rats deren
Menge.

Der hierzu dienende Apparat kann auf . verschiedene
Weise eingerichtet werden. - Der in beistehender Figur in
ungefihr } der natfirlichen Grisse abgebildete zeigt im
Allgemeinen das Prinzip und entspricht in seiner speciellen

Einrichtung vollkommien dem Zweck. Er besteht aus einer .

kleinen, leichten Flasche, ver--
schliessbar durch einen doppelt
durchbohrten Kork. Durch die
eine Offnung in demselben ist ein
mit Chlorcalciumstiickchen gefill-
‘tes Rohr gesteckt, durch die an-
dere eine auswendig rechtwinklig, -
im Innern der Flasche mit deren
Wand ungefithr parallel gebogene
enge Glasrihre gesteckt, die bis
nahe an die Oberfliche der Fliis-
sigkeit reicht.

Die Probe wird in der Flasche abgewogen, die Fla.sche
etwa bis zu 4 mit Wasser geftillt und alsdann vermittelst
einer schmalen Pincette die kleine Rohre voll S¥ure hinein-
gestellt. Die Liinge dieser Rihre muss so beschaffen sein,
dass sie im Glase nicht umfallen kann, sondern dass sie

ﬁnders des Hrn. Dr., Mohr in Coblenz zu, erhalten. Er ist nur
bei dem Titriren mit ubermangannnrem Kali (Nr. 101) nicht an-
wendbar , weil dieses durch das Kantuch_uck zerselzt wird,
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die in der Figur angegebene Stellung bekommt. Als Siure
wendet man am besten comeentrirte Schwefelsdlure an, in
mehr als hinreichender Menge, um alle Kohlensiiure aus-
zutreiben. (Bei den Carbonaten von Kalk, Baryt, Blei,
miisste man Salpetersiiure anwenden). — Hieranf wird der
Kork mit dem Chlorcalciumrohr und der gebogenen Rihve
luftdicht anfgesetzt, der ganze Apparat gemau gewogen und
die Mindung der letateren mit einem kleinen Kork oder
mit Wachs luftdicht versehlossen. ‘

Alsdann wird der Apparat vorsichtig so geneigt, dass
eine kleine Menge Sfiure aus dem Rohr an der Wand des
Glases allmilig herunter fliesst und Salz zersetzt. Die sich
entwickelnde Kohlensiure entweicht durch das Chlorcalcium-
robr, in welchem das mit verflichtigte Wasser zurtickge-
halten wird. Man lisst nicht eher neue S#ure zufliessen,
als bis das durch die ersten Antheile bewirkte Aufbrausen
aufgehtrt hat und auch beim gelinden Umschiitteln kein
neues entsteht. Wenn zuletzt alles Aufbrausen aufhtrt, das
Salz also vollstindig zersetzt ist, mimmt man den Pfropf
von der kleinen Rohre ab und saugt an der Mtindung des
Chlorcalciumrohres langsam und ‘so lange Luft durch die
Flasche, bis man den Geschmack der Kohlensiure nicht
mehr bemerkt. . Bei sehr exacten Bestimmungen mtisste
man an die kleine Rihre ein-zweites Chlorcalciumrohr bin-
den, um die Luftfeuchtigkeit abzuhalten.

1. Potasche. Der Gehalt an Feuchtigkeit wird durch
lingeres Erhitzen bis zu ungefshr 2000 gefunden. Man
nimmt dazu 2 bis 5 Gramm Potasché,

Um unmittelbar ohne Rechnung vermittelst des obigen
Apparats den Procentgehalt der Potasche an kohlensaurem
Kali zu finden, macht man die Probe mit 3,14 Gramm.
Da 3,14 Grm. reines kohlensaures Kali 1,00 Grm. Koh-
lensdure geben, so driicken die Centlg'ramme entwichener
Kohlens!iure den Procentgehalt an kohlensaurem Kali aus.

2, Soda.. Map nimmt zur Probe 2,41 Gramm. Diess
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ist die Menge reines kohlensaures Natron, aus welcher die
Siure 1,00 Grm. Kohlensiiure entbindet.

Enthiilt eine Soda kaustisches Natron, daran erkennbar,
dass ihre Losung nach Zusatzr von iiberschitssigem Chlor-
barium alkalisch reagirt, so verfhrt man auf folgende Weise:

2,41 Grm. der wasserfreien Probe werden mit etwa 3 Th.
reinem Quarzsand und etwa § gepulvertem kohlensaurem
Ammoniak zusammengerieben, mit Wasser befeuchtet und
nach einer Weile bis zur Austreibung allen Wassers und
Ammoniaks gelinde erhitzt.

Nach dem Erkalten bringt man -die Masse in den .Ap.
parat und verfihrt. wie oben.

Um einen Gehalt an Sehwefelnatrium oder unterschwef- .
ligsaurem Natron in der Soda bei der Probe umschiidlich
zu machen, mischt man zuvor etwas chromsaures Xali in
Auflésung hingu, wodurch jene Beimengungen zerstiirt werden.

116. Braunsteinprobe.

Guter Braunstein, welcher fast .bloss aus Superoxyd -
besteht, ist krystaffinisch, gibt ein schwarzes Pulver und ~
entwickelt, nach dem Trocknen, beim Gliihen kein -oder
nur Spuren von Wasser. Gewbdhnlich aber enthilt der
Braunstein fremde Mineralien, namentlich Manganoxydhydrat
Um seinen Gehalt an Superoxyd, d.h. an verwendbarem
Saunerstoff zu finden, hat man mehrere Methoden. '

I. Man bringt eine abgewogene Menge hochst fein ge-
riebenen Braunstein, in dem zur quantitativen Kohlens#ure-
Bestimmung dienenden Apparat, mit Schwefelsiure und
einer Aufldsung von Oxalsure in Beriihrung, wobei schwe-
felsaures Manganoxydul entsteht, indem aller Sauerstoff, der
mit Manganoxydul verbunden gedacht werden kann, als
Koblensiiure weggeht.

1 Aequivalent reines Superoxyd = 545 bildet 2 Aeq.
Kohlensiure = 550.
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Also bilden 0,99 Gramm Superoxyd 1,00 Grm. Koh-
- lensure. Am besten wendet man zur Probe die dreifache
Menge Braunstein &n, némlich 2,97 Grm., die man mit
einer Aufldsung von 2,6 Grm. neutralem oxalsaurem Kali
tibergiesst, worauf man die Schwefelsiure zufliessen lisst,
und dividirt dann die Menge der weggegangenen Kohlen-
sure mit 3. Sie driickt den Procentgehalt des Braunsteins
an Superoxyd aus.

- . Der fein geriebene und gewogene Braunstein wird
in einem verschliessbaren Kolben -mit Wasser vermischt,
einige blanke und .gewogene Kupferstreifen hinzugegeben
und dann Salzsiure zugemischt. - Man digerirt dann den
mit einem engen Gasrohr verschlossenen Kolben, bis sich
aller Braunstein aufgelost hat, mit der Vorsicht dass sich
kein freies Chlor entwickelt. Alsdann erhitzt man } Stunde
lang zum Sieden, verschliesst luftdicht, lasst. erkalten, giesst
nachher die Fliissigkeit ab, wischt das zuriickgebliebene
Kupfer erst mit ganz verdiinnter Salzsiure, nachher mit
‘reinem Wasser ab, trocknet und wigt es. : :

2 Aeq. Kupfer == 792,56 Theile, nehmen, um Chloriir zu
bilden, 1 Aeq. Chlor = 443,75 Th. auf. Also 792,56:443,75
wie die aufgeloste Menge von Kupfer zu x (der gesuchten
Chlormenge). ‘

1,22 Grm. reines Superoxyd entwickeln 1 ,00 Chlor,
bewirken also die Auflésung von 1,78 Kupfer.

117. Chlorkalkprobe

Det im Handel vorkommende Bleichkalk ist ein va-
riirendes Gemenge von unterchlorigsaurer Kalkerde und
Chlorcalcium mit Kalkhydrat:: Mit eimer Siure behandelt,
entwickelt er den ganzen Gthalt an Chlor in freiem Zu-
stand. Um seinen Werth, d. h. seinen Gebhalt an wirken-
dem Chlor kennen zu lernen, kann man auf verschledene
Weise verfahren. ‘ :
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I Man 16st 14 Gramm reine arsenige SHure in Kali-
lapge auf und mischt so ‘viel Wasser hinzu, dass man im
Ganzen das Volum von -2000 Maasstheilen der graduir-
ten Tropfrohre hat. <Alsdann enthalten 100 Maasstheile
dieser Losung 0,7' Grm. arsenige Siure, und die Chlorls-
sung, welche erfordert wird, um diese in Arseniksiure zu
verwandeln, énthilt 0,5 Grm. Chlor, da 1 Aeq. = 12375
arsenige Siure, 2 Aeq. = 8875 Chlor braucht um zu
Arseniksure zu werden. '

Man wiigt 5 Grm. Chlorkalk ab, zerreibt ihn mmg mit
Wasser, sptilt ihn in einen Cylinder und mischt so "viel
Wasser hinzu, dass das Ganze 200 Maassthelle der Tropf-
rohre ausmacht.

Dann bringt man 100 Maasstheile von der Arseniklo-
sung in ein Becherglas, verdiinnt mit Wasser, setat tiber-
schiissig Salzsfure hinzu und firbt- die Flissigkeit mit
1—2 Tropfen schwefelsaurer, Indigauflésung.

Nun' mischt man von der frisch geschiittelten und in
die graduirte Tropfrohre gebrachten Chlorkalklsung zu
der gefirbten Arseniklésung, bis die Farbe eben verschwun-
den ist. Die verbrauchte Chlorkalkltisung hat 0,5 Grm
Chlor enthalten.

Hitte man z. B. 90 Maasstheile Chlorkalklésung ver-
braucht, so wiirden die 5 Grm. Chlorka.lk 1,111 Grm. Chlor
enthalten haben, oder.22,22 “Procent. . _

Ganz reiner und unverinderter Chlorkalk, wie er nie
im Handel vorkommt, enth#lt im Ganzen 48,9 Proc. Chlor.

II. Man iibergiesst eine abgewogene ‘Menge Chlorkalk
in einem Kolben mit etwas Wasser, mischt einen Uber-
schuss von chloridfreiem Eisenchloriir und darauf sogleich
Salzséiure hinzu, stellt einige blanke, gewogene Kupferstrei-
fen hinein und kocht, bis das' entstandene Chlorid wieder
in Chlortir verwandelt ist, worauf man das Kupfer ab-
wiischt, trocknet und wiigt. Die Rechnung ist dieselbe wie
in-Nr.116. '
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118. Salpeter-Probe.

Die Menge der Feuchtigkeit im Rohsalpeter findet man,
indem man 5 bis 10 Gramm, lufti:rocken und zerrieben,
lingere Zeit bis ungefihr 1500 erhitat. _

Die Ausmittelung seines Gehaltes an fremden Salzen
von Schwefelsiure und Chlor, von Kalk- und Talkerde,
durch die gewohnlichen Methoden' wiirde zu umsténdlich
sein; rascher wiirde man mit titrirten Aufldsungen der Rea-
gentien, d.h. durch Maassbestimmungen, den Zweck er-
reichen. i

Als Kennzeichen fiir die Gﬁte des Salpeters wird der
Bruch betrachtet, der bei reinem Salpeter grosskrystallinisch,
gléinzend ist, aber schon bei 2 Proc. Kochsalz-Gehalt kor-
nig und matt wird. Eine Beimengung von salpetersaurem
Natron (Chilisalpeter) hat dieselbe Wirkung.

~ Ein anderes, ebenfalls nieht genaues, aber fir die Pra-
xis meist anwendbares Probirverfahren beruht darauf, dass
eine Losung von reinem Salpeter bei der Temperatur, bei

.der sie gesittigt ist, noch andere Salze, namentlich Koch-

salz, auflisen kann. 400 Gramm zerriebener Rohsalpeter
werden mit 500 Cubikcentimeter einer Lisung von reinem
Salpeter geschiittelt, die Masse dann abfiltrirt, das Salz mit

“neuen 250 C. C. gesiittigter Salpeterlosung - ausgewaschen,

bei 1000 getrocknet und gewogen. Der Gewichtsverlust
zeigt die Menge der fremden Salze an. Da dieses Ver-
fahren mit mehreren Fehlerquellen behaftet ist und den
Gehalt an reinem Salpeter durchschnittlich um 2 Procent
zu hoch angibt, so werden 2 Proc. dem Verlust, d.h. dem
Geehalt an fremden Salzen, hinzugerschnet. ’

Genauer ist folgende Probe, die darauf beruht, dass
man das salpetersaure Kali im Rohsalpeter in kohlensaures
verwandelt und dessen Menge, wie ‘bei der Potascheprobe,
durch titrirte Schwefelsiiure bestimmt.

9,475 Gramm reiner Salpeter geben eine Quantitit koh-
lensaures Kali, die 100 Maasstheile der bei der Potasche-
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probe angegebenen Probeskure siittigt. Béi Anwendung
dieser Menge eines unreinen Salpeters werden also die ver-
brauchten Maasstheile unmittelbar die Procent¢ an reinem
salpetersaurem Kali im Rohsalpeter anzeigen.

Man wigt } so viel, nimlich 2,369 Grm. Rohsalpeter
ab, vermischt ihn innig mit 1 Grm. geglithtem Kienruss
und, vur Mussigung der Verbrennung, mit 12 Grm. geglith-
tem und fein geriebenem Kochsalz. Die Masse schiittet
man in einen Platintiegel und erhitzt sie darin iber der
grossen Spirituslampe bis zum Gliben. Nach dem Erkal-
ten 158t man sie in Wasser auf und tropft, wie bei der
Potascheprobe, die Probesdure hinzu.. Die Anszahl der ver-
brauchten Maasstheile an S#éure wird mit 4 multiplicirt, um
den procentischen Gehalt an reinem Salpeter zu geben.

Wegen der grossen Menge von beigemengtem Kochsalz
kann diese Probe nicht durch Wigung der entweichenden
Kohlensure in dem Kobleasiiureapparet ausgefithrt werden.

119. SAchiesspulver.

. 1. Zur Bestimmung der Feuchtigkeit werden 5 bis 10
Gramm Pulver tiber Schwefelséiure oder bel 100° im Luft-
bad getrocknet.

2. Eine gleiche Menge wird in einer Rexbcchule mit
Wasser befeuchtet, serrieben und mit Wasser auf ein Fil-
trum gebracht und darauf vollstindig ausgewaschen. Die
erhaltene Salpeterlésung wird in einer tarirten kleinen Por- .
sollanschaale sur Trockne verdumstet, die trockne Masse
einige Zeit bis zu 200° oder selbst bis zum Schmelzen des
Salpeters erhitzt und gewogen.

8. Um die Menge des Schwefels zu bestimmen, werden
5 Grm. Pulver mit 5 Grm. wasserfreiem kohlensauren Na-
tron, 5 Grm. Salpeter und 20 Grm. verknistertem Kochsalz
sehr innig vermischt und in einem Platiritiegel bis zum Gld-
hen erhitst. Die Masse wird nach dem Erkalten in Was-

13



194

ser gelost, mit Salpetersiure schwach tbersiittigt und die
Schwefelsiiure durch Chlorbarium gefillt (S. Nr. 3).

Die Menge der Kohle ergibt sich aus der Differenz.
Um ihre Beschaffenheit ausmitteln zu kiénnen, ob sie ganz
oder absichtlich nur unvollstiindig verkohlt ist, wird das
vom Salpeter befreite Gemenge von Schwefel und-Kohle
mit einer Liosung von Einfach-Schwefelkalinm gekocht und
dadurch der Schwefel aufgelost, worauf die Kohle vollstiin-
dig ausgewaschen und getrocknet wird. Das Schwefelkalium
darf kein freies Kali enthalten, weil dieses eine unvollstién-
dig verkohlte Kohle auflésen wiirde. — Auch kénnte man
Schwefelkohlenstoff zur Ausziehung des Schwefels anwenden.

120. Cyanwasserétoﬂ'siiure.

Um in einer Flissigkeit, welche nur freie Blausiiure
enthiilt, deren Gehalt zu bestimmen, wird eine abgewogene
Menge unter starkem Bewegen allmillig mit salpetersaurem
Silberoxyd versetzt, bis keine Triibung mehr - erfolgt. und
der Geruch nach Blausiure vollstindig verschwunden ist.

Das gefillte Cyansilber wird auf einem bei 120° ge-
trockneten und gewogenen Filtrum abfiltrirt, gewaschen,
bei 1200 getrocknet und gewogen.

Zur Bestinmung des Blausiuregehalts in der Aqua
amygdalarum amararum und ‘A. laurocerasi miissen diese
Wasser zuvor mit Ammoniak, dann mit Silbersalz und zu-
letat mit Salpetersiiure versetzt werden.

Enthilt eine Fliissigkeit zugleich Chlorwasserstoffsiiure,
8o fillt man aus einem bestimmten Theil davon Chlor und
Cyan durch salpetersaures Silberoxyd und wiigt den.Nie-
derschlag auf einem bei 120° getrockneten Filtrum. Zu
einem anderen bestinmten Theil mischt man eine Losung
von Borax und verdunstet vollstindig zur Trockne. Hierbei
wird alle Blausiiure verfliichtigt und die Salzséiure bildet
Chlornatrium. Der trockne Riickstand wird in Wasser ge-
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16st, mit Salpeters!mre versetst und das Chlor dnrch 8il-
bersalz gefillt.

Ein anderes, sehr rasch ausfihrbares Verfuhren, den
Blaustiuregehalt in einer Fltissigkeit, im Bittermandel- und
Kirschlorbeer-Wasser, den Cyangehalt im rohen Cyankalium,
zu bestimmen, beruht darauf, dass 1 Aeq. Cyankalium mit
1 Aeq. Cyansilber eine losliche Verbindung bildet, welche
dureh tiberschiissiges Alkali nicht zersetzt, . woraus aber
durch salpetersaures Silberoxyd Cyansilber oder, wenn man
etwas Kochsalzlosung zugemischt hat, Chlorsilber gefillt
wird. Man versetzt die- abgewogene blausiiurehaltige Fliis-
sigkeit mit Aetzkalilssung bis zur stark alkalischen Reaction,
und dann mit einer titrirten Silberlosung bis zur beginnen-
den bleibenden Tritbung. 1-Aeq. von verbrauchtem Silber
in der Silberlosung entspricht genau 2 Aeq. Blausiure.

10 Gramm reines Silber werden in Salpetersiure auf-
gelost, die Losung vollstindig zur Trockne .verdunstet, das
Salz in Wasser gelost und mit so viel Wasser verdiinnt,
dass die ganze Lisung 1000 Cub. Cent. betriigt. 100 C.C.
davon, die also 1 Grm. Silber enthalten, zeigen 0,5 Grm.
wasserfreier - Blansiure oder 0,481:Cyan oder 1, 206 Cyan—
kalium an.

. 124. Kaliumeisencyaniir,
2K €y + Fe €y + 3H.

Durch lingeres Erhitzen des fein geriebenen Salzes bis
zu ungefihr 2000 bestimmt man den Wassergehalt.

Der Cyangehalt kann direct nur durch eine organische
Verbrennungs-Analyse gefunden werden.

Zur Bestimmung des Eisengehaltes vermischt man das
Salz innig mit dem 1jfachen Gewicht Salpeter und dem
gleichen Gewicht kohlensauren Natron und erhitzt das Ge-
menge im Platintiegel allmilig bis zum Gliihen. Bei Auf-

13*
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lésung der Masse in Wasser bleibt das Eisen als Oxyd
zurtick, welches ansgewaschen, gegliiht und gewogen wird.
Da es eine kleine Menge Alkali enthalten kann, so wird
es in Salusiiure geldst, durch Ammoniak wieder gefillt, ge-
waschen und gegliiht. '

Zur Bestimmung des Kalium- uud des Eisen-Gehalts
wird das Salz in Wasser gelést und mit essigsaurem Blei-
oxyd gefilit. Der Niederschlag, Blejeisencyantir, wird ab-
filtrirt und ausgewaschen.

Aus der Flissigkeit, welche alles Kalium als essigsaures
Kali enthiilt, wird das iiberschiissige Blei' durch Schwefel-
wasserstofigas oder Schwefelammonium gefillt, die filtrirte
Flissigkeit abgedampft, gegliht, das kohlensaure Kali durch
Salzstiure in Chlorkalium verwandelt und als solches nach
gelindem Glithen gewogen. »

Das Bleigisencyantir wird durch Digestion mit Schwe-
felammonium zersetat, die Lésung von Ammoniumeisen-
cyaniir abfiltrirt, eingedampft und die surtickbleibende Masse
bei Luftzutritt so lange geglﬁht bis reines Eisenoxyd szu-
riickbleibt.

‘Wahrscheinlich 1lisst sich du Kaliumeisencyaniir auch
durch Erhitzen mit saurem schwefelsaurem Ammoniak ger-
setzen. Nach dem Glihen der Masse wiirde dann ein Ge-
menge von Eisenoxyd und schwefelsaurem Kali bleiben,
aus welchem letzteres durch Wasser auszuziehen wire.
Oder man wiirde zur Sicherheit den gegliihten Riickstand
in Salzstiure 16sen, das Eisenoxyd durch Ammoniak fillen,
die Fliissigkeit abdampfen und das zuriickbleibende schwe-
felsaure Kali glithen und wigen.

122. Verfabren bei einer Ax?senik;_\/'ergiftung.

Bei dem Verdachte einer Vergiftung durch Arsenik muss
das Gift in dem Inhalte des.Magens und Darmkanals, in



197

der Masse dieser Organe selbst, in anderen gansen Orga-
nen, wie der Leber, Mils, Lunge, in dem Ausgebrochenen,
in der Substanz der Gegenstinde, auf die erbrochen wurde,
in dem Harn und in den Fiices aufgesucht und nachge-
wiesen werden.- Je nach der Beschaffenheit des Falles ist
es in dem einen oder andern Organ, in der einen oder
anderen Masse oder in mehreren zugleich zu suchen und
nachzuweisen. Ferner kann es nothwendig werden, die
Uberreste von verdiichtigen Speisen oder die Gefdsse, worin
sie onthalten waren, so wie Geflisse oder Papiere, die das
angewandte Arsenik euthalten haben konnten, zu unter-
suchen. Bei schon lange begraben gewesenen und lingst in
Fiulniss {ibergegangenen Leichen und giinzlicher Vermode-
rung des Sarges kann die Untersuchung der umgebenden
Kirchhof-Erde auf einen aus der Leiche stammenden Ar-
senikgehalt nothwendig werden.

Der chemischen Untersuchung muss zuniichst eine sehr
sorgfiltige Betrachtung der Contenta des Magens und
Darmkanals oder der ausgebrochenen Massen vorausgehen.
In neuen reinen Porzellanschalen werden die Massen aus-
gebreitet, mit ungebrauchten Glasstiben oder Spateln zer-
rilbrt und mit Hiilfe der Lupe betrachtet. Vor Allem hat
man sein Augenmerk auf kleine, weisse, harte Partikelchen
oder Kornchen zu richten, die noch unaufgelost gebliebepe
arsenige Siure sein konnen und die man sorgfiltig mit
einer Pincette auszulesen sucht. Namentlich hat man sie
in den Falten der Schleimhaut des Magens und Darm-
kanals zu suchen. Durch Verdiinnen der Contenta mit
destillirtem Wasser oder besser mit Weingeist und Ab-
schléimmen der aufgeriihrten, leichteren organischen Materie
gelingt es oft leicht, eine grossere Menge des schweren
Arsenikpulvers fiir sich abguscheiden.

Das Endziel aller chemischen Operationen bei einer
solchen gerichtlichen Untersuchung ist, das Arsemik in
Substanz, und zwar in seiner elementaren Gestalt, als
sogenanntes metallisches Arsenik darzustellen. Nur in
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dieser Form ist es mit so hochst charakteristischen Eigen-
schaften begabt, dass es sich mit keiner andern Substanz
verwechseln und sich moch in unwiigbaren Mengen als
solches mit aller Gewissheit erkennen liisst. Nur in dieser
Form dargestellt und der Behtrde vorgelegt, kann es als
Beweis seines Daseins u.s.w. gelten. Alle anderen Ver-
bindungszustiinde und ‘Formen, in denen es erhalten werden
kénnte, miissen als ungiiltiz und nicht beweisend betrachtet
werden. Diese Darstellung oder Isolirung des Arseniks in
seiner metallischen Form, selbst in der kleinsten unwiig-
baren Menge, ist sehr leicht und einfach.- Aber die gross-
ten Schwierigkeiten bieten sich dar, wenn es sich, wie
gewohnlich; darum handelt, solche in einer ganzen Leiche
verbreitete Minima von Arsenik aus dieser grossen Masse
von organischer Materie in irgend einer Verbindungsform
auszuziehen, um es aus dieser dann in den metallischen
Zustand versetzen zu konnen. :

Es ist am geeignetsten, fir den Gang der chemischen
Untersuchung drei verschiedene Fille als moglich anzu-
nehmen:

1. Das Arsenik findet sich noch in Substanz als weisses
Arsenik in den Contentis des Magens und Darmkanals oder
in den ausgebrochenen Massen.

2. Es ist innig und unsichtbar, oder aufgelost den
Contentis beigemischt, es ist also mcht mebr in Substanz
wahrnehmbar, nicht mehr mechanisch abscheidbar.

3. Magen und Darmkanal sind. leer, oder es konnte
durch die Untersuchung kein Arsenik darin gefunden wer-
den, dasselbe ist schon resorbirt und in die Blutmasse oder
in Organe ibergegangen.

I. Das Arsenik findet sich noch in Substanz, es kann
aus den Contentis u.s.w. ausgelesen, oder durch Schlimmen
abgesondert werden. - Dieser Fall ist der leichteste, es ist
dann nur zu beweisen, dass die vorgefundeme Substanz
Arsenik ist, Dies erkennt man, nachdem man die Kérnchen
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oder Stiickchen gehorig von organischer Materie befreit hat,
an folgenden Eigenschaften :

1. Die Koérnchen sind farblos, meist milchweiss, sel-
tever klar und halbdurchsichtig, hart, spréde. ;

2. Ein Kérnchen, noch so klein, in eine schmale
unter zugeschmolzene Réhre gebracht, und in dem Ende in
der Rante einer Spiritusflamme erhitzt, verfliichtigt sich,
und setet sich weiter oben in Gestalt eines weissen Mehls
oder Anflugs ab, der, namentlich im Sonnenschein und mit
der Lupe betrachtet, aus sehr glinzenden octasdrischen
Krystallen bestehend erscheint.’ ‘

3. Ein Kornchen auf eine glilhende Kohle gelegt,
verfliichtigt sich unter Verbreitung. eipes starken knoblauch-
dhnlichen Geruchs, (auf glihendem Glas oder Porzellan
verflichtigt. es sich ohne Knoblauchgeruch, weil es dann
nicht. zu metallischem Arsenik reducirt wird).

4. In das Ende einer sehr engen Rohre wird ein
Kérnchen gelegt und dazu einige Splitter von vorher frisch
ausgegliihter Kohle fallen gelassen, so dass diese die Rohre
etwa } Zoll hoch ausfiillen. Dieser Theil der Rihre wird
nun horizontal so in die Flamme einer . Spirituslampe
gehalten, dass die Stelle, wo das Arsenikkorn liegt,-
ausserhalb der Flamme bleibt. Wenn die Kohle gliiht,
wird auch jener Theil in die Flamime gebracht, wobei die
arsenige Siure bei ihrem Durchgange durch die gliithende
Kohle reducirt wird, und das metallische Arsenik sich
oberhalb der Kohle in Gestalt eines glinzenden, dunkel-
metallischen, spiegelnden Ringes absetzf. Dieser metallische
Anflug kann .durch gelindes Erhitzen noch weiter vor in
.die Rohre getrieben werden. . Treibt man ihn bis in den
weitern Theil der Rohre und verfliichtigt man ihn hier hin
und her, 80 oxydirt er sich wenigstens theilweise wieder
und verwandelt sich in kleine glinzende, farblose und wer-

 fliichtighare Krystalle von arseniger Séure. Schneidet. man
die Rohre vor der Stelle, wo der Metallspiegel sitzt, ab,
und erhitzt sie. dann, so erkennt man sogleich, wenn man
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die Nase dariiber hidlt, den dem Arsenik eigonthﬂmlichen
Knoblauchgeruch.

5. Diese Reduction des Arseniks zu Metall ldsst sich
eben 80 bequem und noeh sicherer bewerkstelligen dadurch,
dass man ein Ktrnchen in salzsiurehaltigem Wasser water
Erwirmung auflést, und diese Auflisung in dem Marsh’-
schen Apparate priift, auf die Weise, wie unten niher
angegeben wird.. -

. 6. Man erhitst ein Kérnchen mit einer otwa .steck-
nadelknopfgrossen Menge trocknen, essigsauren Kali's in
oiner kleinen unten zugeschmolzenen Glasrbhre, wodurch
sich der ausserordentlich stinkende, eigenthiimliche Gemch
des Kakodyl's entwickeln muss. .

7. Ein oder einige Kiornchen werden in einem kleinen
Achatmbtrser unter destillirtem. Wasser fein gerieben, das
Pulver mit dem Wasser (20— 30 Tropfen) in ein kleines
Glas geschiittet, und darin so lange bis nahe zum Sieden
erhitzt, bis sich das Pulver aufgelost hat. Ein Theil dieser
Auflssung wird in einer kleinen Probirrthre mit einigen
Tropfen einer Auflésung von neutralem salpetersaurem Sil-
beroxyd vermischt, und dann nach einander einzelne
Tropfen von sehr verdtinntem kaustischen Ammoniak zuge-
tropfelt. Hierdurch entsteht, wenn die Substans arsenige
S#ure war, ein starker, schtn gelber Niederschlag von
arsenigsaurem Silberoxyd. — Ein anderer Theil der Lé-
sung, mit einigen Tropfen einer klaren Losung von Cuprum
ammoniacale versetzt, giebt damit einen schén gelbgriinen
Niederschlag von arsenigsaurem Kupferoxyd. Ein dritter
Theil der Lésung, mit einigen Tropfen Salzséure und
hierauf mit dem mehrfachen Volumen Schwefelwasserstoff-
wasser vermischt, giebt damit einen lebhaft gelben Nieder-
schlag von Schwefelarsenik, der sich bei Hinzumischung
von kaustischem Ammoniak wieder klar auflost.

Unter allen diesen Reactionen ist die Reduction zu
Metall in Nr. 4 oder 5. die charakteristischste, nothwen-
digste und allein vollkommen beweisende. Die tibrigen
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sind mehr iberfliissige Bestitigungen, und werden nur
dann gemacht, wenn man hinreichendes Material zur Ver-
figung hat. )

II. Argenik ist nicht ‘-mehr in Substanz wahrnehmbar,
nicht mechanisch abscheidbar, es ist in aufgeloster Form
 oder iiberbaupt innig und unsichtbar den Contentis u.s.w.
beigemiseht. In diesem schwierigeren, aber hiiufig vorkom-
menden Falle ist es zuniichst Aufgabe;, die ganze Masse
von o ischer Materie der Contenta, des Ausgebrochenen,
der Speisen, ja den Magen und Darmkanal selbst, durch
zersetzende Reagentien aufgildsen und ginzlich zu zersts-
ren. Erst' wenn dieses geschehen, ist es mdglich, das Ar-
senik mit Sicherheit abzuscheiden.

, Dieser Operation muss unerlisslich eine hdehst sorgﬂil

tige Priifung der dabei anzuwendenden Reagentien auf eine
mogliche und nicht selten vorkommende Verunreinigung
durch Arsenik vorangehen, auch wenn man sie als chemisch
rein gekauft oder selbst dargestellt hat. Vor allen hat man
die destillirte Sehwefelstinre, die Salzsiure und das Zink
einer solchen Priifung zu unterwerfen. Es geschieht diess
am zweckmissigsten auf. die gleich zu beschreibende Weise
im Marsh'schen Apparate selbst, der eben auch dadurch
so unschiitsbar ist, dass sich damit die Reinheit der ange-
wendeten Reagentien so leicht und so sicher controliren
ldsst. Ohne -eine solche vorangegangene Priifung derselben,
die von dem Chemiker in dem Protocolle ausfhrlich er-
wilhnt werden muss, ist die Auffindung von Arsenik bei
einer solchen Untersuchung als giinslich ungiiltig zu be-
trachten; demn das aufgefundene Arsenik kann aus den
angewandten Reagentien herstammen. Ferner ist zu be-
achten und im Protocolle angufiihren, dass die Untersuchung
~ mit Anwendung neuer, noch nicht gebrauchter Gerithschaf-
ten und Gefiisse ausgefiihrt worden sei. Auch ist es zu
aller Sicherheit und Gewissensberuhigung rathsam, sie nicht
in dem gewthnlichen Arbeitslocal eines chemischen Labo-
ratoriums vorzunehmen. Jedenfalls muss es vor der Vor-
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nahme einer solchen Untersuchung grundmissig gereinigt
werden.

Hat man bei einer solchen Untersuchung, nach Beob-
achtung aller erforderlichen Vorsichtsmassregeln, Arsenik
gefunden, so hat man noch daran zu denken, dass es ganz
zufillig in den Korper gelangt sein kann; namentlich durch
den vorhergegangenen Gebrauch gewisser Arzneimittel, z. B.
der Antimonialia, der Phosphorpriparate, des Acidum phos-
phoricum, sulpburicum, muriaticum, die in Folge nachlissi-
ger Bereitung arsenikhaltiz sein kiémnen. Selbst das bei
einer vermutheten Arsenik- Vergiftung als Gegengift ange-
wandte Eisenoxydhydrat konnte, in Folge schlechter Be-
reitung, arsenikhaltig gewesen sein. Auch kann das Arse-
nik -selbst als Arzneimittel und besonders als Geheimmittel
angewandt worden sein. Bei Ausgrabungen von Leichen
hat man sich su erinnern, -dass die mit dem Sarg in Be-
rihrung gewesene Erde auf einen Arsenikgehalt gepriift
werden muss, da zuweilen der Boden, namentlich eisenhal-
tiger, nachweisbare Mengen von Arsenik enthilt und dieses _
sich .der Leiche mitgetheilt haben kann.

Um fiir die Ausziehung des Arseniks die orgamschen»
Materien zu verindern oder zu zerstéren, kann man, je
nach ihrer Beschaffenheit, anf verschiedene Weise verfahren.

1. In breiférmige Masse, wie Contenta des Magens,
Excremente, leitet man bis zur Sittigung Chlorgas. Das-
selbe muss vermittelst destillirter gepriifter Schwefelsiiure
und gepriiften Braunstein entwickelt und durch Hindurch-
leiten durch eine hohe und schmale Wasserschicht zuvor
gewaschen werden. Um die Wirkung zu unterstiitzen kann
man die Masse zagleich erwirmen. Zuletzt, wenn sie ganz
mit Gas gesiittigt, coagulirt und gebleicht ist, erhitzt man
Zur Aﬁstreibung des - diberschiissigen Chlors bis nahe zum
Sieden und filtrirt die Fliissigkeit, welche das’ Arsenik ent-
halten muss, durch smaltefreies Papier ab. '

2. Magen und Darmkanal mit den Contentis werden
in einer Porzellanschale fein zerschnitten und die ganze
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Masse dann gleichformig unter einander gemengt. Unge-

fibr } davon wird in einem reinen Glase verschlossen zu-

riickgestellt, fir den Fall das Ubrige durch ein Versehen
bei der Untersuchung verloren gehen sollte. Die Masse

wird dann mit einer miisig concentrirten Kalilauge iiber-

" gossen und damit erwirmt, bis sie sich vollstindig oder

fast vollstiindig aufgeldst hat. KEs ist daza nur wenig Kali

erforderlich, daher man auch zur Vermeidung eines hin-

dernden Uberschusses die Lauge nur allmilig sumischen

muss. Die Flissigkeit wird hierauf mit verdiinnter Schwe-

felsiure schwach sauer gemacht und in die dadurch coagu-

lirte Masse, wie in 1, bis zur Sittigung Chlorgas geleitet.

8. Man tibergiesst die zerschnittene Organmasse mit

go viel reiner concentrirter Salzsiure, dass ihr Gewicht un-

gefibr. dem Gewichte der in der ganzen Masse enthaltenen

Substangen, getrocknet angenommen, gleich kommt, und

noch so viel Wasser, dass das Ganze einen diinnen Brei

bildet. Die Schale wird hierauf im Wasserbade erhitzt und

unter Umrithren alle 5 Minuten ungefihr 30 Gran bleifreies
chlorsaures Kali zu der heissen Fliissigkeit geschiittet, bis

diese hellgelb, ganz homogen - und .di#nn geworden ist.
-Nachdem man noch eine Zeit lang erhitzt hat, lisst man

die Fliissigkeit erkalten, seiht sie durch ein nasses Filtram -
von weissem, smaltefreiem Papier, wiischt den Riickstand

auf letzterem mit heissem Wasser, bis das Ablaufende kanm
mehr sauer reagirt, giesst alle Flissigkeiten in eine Por-

gellanschale zusammen und lisst sie im Wasserbade bis zu

etwa 1 Pfund Riickstand verdunsten. '

. Die auf die eine oder andere Weise *erhaltene Fliissig-
keit ‘wird in ein cylindrisches Glas oder éinen Kolben ge-
gossen, und so lange ein langsamer Strom von gewasche-
nem Schwefelwasserstoffgas hindurch geleitet, bis sie da-
mit vollstindig geskttigt ist. Hierdurch wird alles Arsenik
als Schwefelarsenik niedergeschlagen. Seine Fillung wird
bedeutend beschleunigt, wenn man die Fliissigkeit withrend
des Einleitens des Gases etwa § Stunde lang bis zu 50 bis
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600 erhitzt und dann unter fortwihrender Einleitung wieder
erkalten lfsst. So mit Gas gesittigt lhsst man sie 24
Stunden lang verschlossen stehen. Der abgesetzte Nieder-
schlag hat gewdhnlich, selbst bei grosserem Arsenikgehalt,
eine schmutzige unbestimmte graulich braune Farbe *). Man
giesst die meiste Fliissigkeit davon ab und bringt ihn auf
ein mdglichst kleines Filtrum von smaltefreiem schwedischem
Papier, worauf man ihn auswiischt. Die davon abgelaufene
Flissigkeit wird, bevor man sie weggiesst, zur Vorsicht mit
dem Gas gesittigt wieder .lingere Zeit verschlossen stehen
gelassen. .

Dieser Niederschlag enthilt, ausser dem Schwefelarsenik,
stets noch mitgefillte, schwefelhaltige organische Materien,
die nothwendig vollstiindig zerstort werden miissen und swar
am sichersten auf folgende Art: das Filrum mit dem Nie-
derschlag wird in einen etwas geriumigen Tiegel von echtem
Porzellan gelegt, darin mit concentrirter Salpetersiure iiber-
gossen und so lange digerirt, bis Alles zu einer homogenen
Masse zergangen und aufgelost ist. Die darin enthaltene
freie Salpetersiure, von der man nach Bedarf noch mehr
hinzusetst, wird dann durch allmiligen Zusatz von reinem
kohlensaurem Natron gesittigt und die Masse vorsichtig
zur Trockne verdunstet. Wichtig ist es nun, dass sie den
gehorigen Uberschuss an salpetersaurem Natron enthalte,
was leicht zu erreichen ist. Sie wird nun #iber der grossen
Spirituslampe -allmiilig weiter erhitzt bis zum Schmelzen des
Salzes. Zuerst briunt und schwirzt sie sich und dann
wird sie ohne Verpuffung ganz ruhig, vollkommen farblos
und schmilst zu einem klaren farblosen Liquidum. Alle
organische Materie ist nun vollstindig verbrannt, alles Ar-
senik in arseniksaures Natron verwandelt.

‘ *) Bei einer Blei~, Kupfer-, Quecksilber- oder Antimon-Ver-
giftang wiirde er auch diese Metalle enthalten, dadurch- um so
dunkler gefirbt sein und ecine besondere Aufsuchung dieser Me-
talle veranlassen, -
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Auf die erstarrte und erkaltete Salzmasse in dem Tie-
gel wird nun allmiélig concentrirte reine Schwefelsiure ge-
tropft und damit zuletzt so lange gelinde erwirmt, bis nach
Hinzufiigung von iiberschiissiger Siure, alle Salpetersiure
und salpetrige Siéure vollstindig ausgetrieben sind und
die Masse in saures schwefelsaures Natron verwandelt ist.
Hitte man zur urspriinglichen Oxydation des Schwefel-
wasserstoff-Niederschlags salzsiurehaltige Salpetersiiure an-
gewandt, so kinnte sich jetzt fitichtiges Chlorarsenik bilden
und dadurch ein Verlust an Arsenik entstchen. Man muss
sich also auch in dieser Hinsicht von- der Reinheit der Sal-
petersiure und des kohlensauren Natrons tiberzeugt haben.

Die saure Balzmasse wird nun in dem Tiegel selbst in
der kleinsten erforderlichen Menge heissen Wassers aufge-
155t und diese Auflésung dana in den Marsh’schen Appa-
rat gegeben. - U

4. Die organisehe Masse sammt. aller Fliissigkeit wird
in eine gerfiumige tubulirte Retorte geftilit und ungefihr

ein gleiches Gewicht Steinsalz oder geschmolsenes Kochsalz

in kleinen Stiicken hinzugefigt. Die Retorte miindet in
eine tubulirte Vorlage mit Ableitungsrohr, welches in Was-
ser taucht. Dann wird durch’ eine in den Tubulus der
Retorte eingesetzte Eingussrbhre allmilig concentrirte, ge-
priifte Schwefelsiiure su der Masse fliessen gelassen, in hin-
reichender Menge wum alles Chlornatrium gzu zersetzen.
Wemn die Entwickelung von Chlorwasserstoffsiure und das
Aufschéiumen aufgehort hat, erhitzt man die Masse zum
Sieden unter guter Abktihlung der Vorlage. Hierbei de-
stillirt alles Arsenik mit Salzsiiure als Chlorarsenik iiber,
besonders zuletzt, in dem Maasse wie die Masse concen-
trirter wird, daher man auch die Destillation lange fortsetzen
muss. Das Arsenik wird selbst in Chlorarsenik verwandelt,
wenn es in der Masse als Schwefelarsenik enthalten ist.
Das Destillat kann dann unmittelbar in den Marsh’schen
Apparat gegeben werden. Sicherer aber ist es, wegen
. moglicherweise mit iibergegangener organischer Materie, das
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Arsenik durch Schwefelwasserstoff daraus zu fillen und
dann wie oben wieder zu behandeln. Eben so kann man
aus dem vorgeschlagenen, mit Salzsiiure gesittigten Wasser
einen, bis dahin gegangenen kleinen Arsenikgehalt durch
Schwefelwasserstoffgas fiillen.

Der Marsh'sche Apparat hat folgende einfache Einrich-

& 3

tung: @ ist eine zweihalsige Flasche von
einer Grijsse, dass sie §, hochstens 1 Pfund
Wasser fasst. In die beidoen Hilse wer-
den durchbobrte, neue Korke luftdicht
eingepasst. Durch den einen ist luftdicht
a dje Eingussrohre b eingesteckt, durch den
andern die gebogene Rihre ¢, die bei ¢
zu einer zollweiten Kugel erweitert ist.
Diese dient zur Ansammlung der aufgespritzten Fliissigkeits-
theilchen, die von da durch das in der Flasche befindliche,
schief abgeschnittene Ende. der Rohre wieder zurticktropfen.
Das andere Ende dieser Rihre ist vermittelst eines Korkes
mit dem etwa 6 Zoll langen Rohr d verbunden, welches,
zur Zurtickhaltung der Feuchtigkeit, mit kleinen Stiickchen
von geschmolzenem, reinem, pulverfreiem Chlorcalcium ge-
fiillt ist. In das entgegengesetze Ende des Rohrs d ist
eine 12 Zoll lange, hichstens 1 Linie weite Rihre e von
bleifreiem Glase luftdicht eingesteckt. Sie muss etwas stark
in Glas und am Ende etwas verengt sein. Es ist hervor-
guheben, dass die Eingussrohre d unerldsslich nothwendig
ist. Hat man keine zweibhalsige Flasche, so setzt man auf
eine einhalsige einen doppelt durchbohrten Kork.

In die Flasche werden einige Unzen zerkleinertes Zink
gegeben und dieselbe halb mit destillirtem Wasser gefiillt,
der Apparat dann zusammengesetzt, und durch die Trichter-
réhre b in kleinen Antheilen concentrirte destillirte Schwefel-
siure gegossen nach und nach, so dass sich die Masse
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nicht zu stark erhitzt, weil sich sonst Schwefelwasserstoff
bilden kann. Man lésst die Entwickelung von Wasserstoff-
gas fortfahren, bis man glaubt, dass aus dem Apparat alle
Luft ausgetriecben und derselbe bloss mit Wasserstoffgas
erfiillt ist. Alsdann erhitzt man vermittelst einer Spiritus-
lampe mit doppeltem Luftzuge bei e die enge Ableitungs-
rohre wenigstens 4 Stunde lang bis zum Glithen, indem
man unter biswéiligem Nachgiessen vou Skure die Gasent-

wickelung bestiindig unterhiilt. Hiermit wird zundichst nur

die Priifang der S#ure und des Zinks auf einen mdglichen
Arsenikgehalt bezweckt. Sind diese rein, so kommt an
der glilhenden Stelle e nichts zum Vorschein. = Waren sie
arsenikhaltig, so bildet sich hier ein Metallspiegel, und
Stiure und Zink sind nicht anwendbar, und auch der Ap-
parat muss dann sorgfiltiz gereinigt oder am besten mit
einem anderen, neuen vertauscht werden. In einem &hn-
lichen Apparat priift man auf dieselbée Weise die Salssiure,
das chlorsaure Kali, nachdem man es durch Schmelzen
vollstindig in Chlorkalium verwandelt hat, den Salpeter
und das Kalihydrat (fir den 3ten Fall), nachdem sie mit
Schwefelsiure in schwefelsaure Salze verwandelt worden
sind. Von allen diesen Substanzen muss man nicht zu
kleine Mengen der Priifang unterwerfen, sondern von Jeder
wenigstens 1 Unze.

Hat man so die Reagentien gepriift, und die Gewissens-
beruhigung erlangt, dass sie absolut arsemikfrei sind, so
schreitet man zur eigentlichen Untersuchung. Man giesst
durch die Trichterréhre b in den mit Wasserstoffgas
gefiillten und Wasserstoffgas entwickelnden Apparat, wih-
rend schon die Rohre e an dieser Stelle gliiht, die
zu priifende Fliissigkeit, die das Arsenik enthalten muss,
welches in der Leiche gewesen sein kann. Durch die
Rihre b giesst man, damit von der Flissigkeit nichts darin
bleibt, zum Nachspiilen etwa eben so viel reines Wasser

nach, indem man darauf achtet, keine Luft mit eingu-’

_ giessen. [Enthilt sie Arsenik, so sieht man bald in der
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Réhre e jenseits der glihenden Stelle einen dunkeln, an-
funglich bréunlichen, nachher spiegelnden Anflug entstehen,
der nach und nach zunimmt, und bei grésseren Mengen
von Arsenik allmilig einen undurchsichtigen Metallspiegel
bildet. Unterdessen ziindet man zu gleicher Zeit das aus e
ausstrbmende Wasserstoffgas an, und hilt gegen die nicht
gu schwache Flamme eine Schale von weissem ichten Por-
gellan, auf dem dann ebenfalls schwarze oder briiunliche,
metallglinzende Flecke von Arsenik entstehen, von denen
man oft eine sehr grosse Angzahl hervorbringen kann. Denn
wenn nicht eine sehr lange Stelle der Rohre glihend er-
halten wird, so entgeht mehr oder weniger Arsenik-Was-
serstoffgas der Zersetzung, und bildet dann auf die ange-
gobene Weise jene Flecken. Hierzu darf man nicht un-
#chtes Porzellan (Steingut oder Fayence) anwenden, weil
dessen Glasur bleibaltig ist und auf dieser durch Reduction
von Bleioxyd dunkle Flecken entstehen konnten, ohne dass
Argenik da wire. Hat man es mit grésseren Mengen von
Arsenik su thun, wodurch man sehr viele solcher Flecken
von dick abgelagertem Arsenik erhalten wiirde, so kinnen
diese allein schon beweisend sein, da man mit ihnen die
oben angegebenen entscheidenden Reactionen hervorbringen
kann, nachdem man sie dureh Benetzung mit einem Tropfen
Salpeterséiure aufgelost und bei sehr gelinder Wirme die
meiste -Slure davon abgedunstet hat. Allein sind nur Spu-
ren von Arsenik vorhanden, so werden sie so schwach,
dass ihre Natur unsicher ‘bleiben kann. Vollkommen be-
weisend ist nur die Entstehung eines Metallspiegels in der
glithenden Rohre selbst, der die Eigenschaft haben muss,
sich beim vorsichtigen und gelinden Erhitzen der Stelle,
wo er sitzt, wieder zu verfliichtigen, an einen kilteren
Theil wieder abzusetzen und dabei dem ausstromenden Gas
den eigenthiimlichen Knoblauchgerueh zu ertheilen.

Wenn der Arsenikspiegel nicht mebr zunimmt und die

" Flamme Flocken zu bilden aufhrt, so unterbricht man die

Operation. Ganz zweckmissig ist es dann, die Rbhre e,
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8o lange sie noch gliilhend und erweicht ist, mit der Hand
diinn auszuziehen und an der glithenden Stelle abzuschmel-
zen, wodurch man also den Metallspiegel in einer Rthre
eingeschmolzen erhilt, die man auch an dem andern Ende
zuschmelzen und so der Behtrde vorlegen kann.

Hat man Ursache, die Gegenwart einer gréssern Menge
von Arsenik zu vermuthem, so ist es gut, nicht die ganze
Menge der zu priifenden Fliissigkeit auf einmal zu nehmen,
sondern getheilt in mehrere Portionen, und ein viel linge-
res Rohr ¢ anzuwenden, damit man an mehreren Stellen
desselben Arsenik - Spiegel hervorbringen kann. Mittelst
~ einer Feile wird dann die Rohre.in so viele Stiicke zer-
schnitten, als sie Spiegel enthilt. Das mit dem charakte-
ristischsten wird an beiden Enden zugeschmolzen, um zu
den Acten gelegt zu werden; mit dep tibrigen werden die
8. 199 angegebenen Proben gemacht, woruntdr namentlich
die leichte Verflichtigharkeit und der Knoblauchgeruch
charakteristisch und entscheidend sind.

Kommt bei dieser Marsh’schen Probe in der Rbhre,
selbst nach einstiindigem Gliihen, kein Anflug oder Spiegel
gzum Vorschein, und hat man mit der Gasflamme keine
Spur von Flecken erhalten, so ist die Abwesenheit des Ar-
seniks erwiesen, vorausgesetzt, dass man die vorbereitende
Untersuchung richtig vor.genommen, und das Arsenik nicht
durch Ungetibtheit und Ungeschicklichkeit verloren hat.

Bei dieser Marsh’schen Probe ist es nun ein sehr
wichtiger Umstand, dass auch das Antimon als Antimon-
oxyd oder Antimons#ure, oder iiberhaupt in aufgeloster. oder
Salz-Form, unter denselben Umstinden wie das Arsenik,
ein Antimonwasserstoffgas bildet, welches beim FErhitzen
einen ganz #hnlichen Metallspiegel und beim Verbrennen
auf Porzellan ganz &hnliche Flecken bildet. Dieser Um-
stand erfordert um so mehr die grisste Berticksichtigung,
als sehr hiufig Antimonpriparate, namentlich Tartarus sti-
biatus, als innere Medicamente gegeben werden, bei jemer
Probe also arsenikiihnliche Metallspiegel erhalten werden

14
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kinnten, die in der That nicht von Arsenik, sondern von
Antimon herriihrten. Andrerseits hat man daran zu dén-
ken, dass das kiufliche Arsenik, wie es zu Verbrechen
dient, hiufig Antimon enthilt.

Ist die Alternative, ob ein so erhaltener Metallspiegel
von Arsenik oder von Antimon herriihrt, so ist die Frage
leicht und sicher su entscheiden. Das Arsenik gibt sich
durch die angegebenen Eigenschaften leicht gzn erkenmen,
das Antimon aber unterscheidet sich sehr wesentlich davon.
Der Spiegel von Antimon ist heller von Farbe, glinzender,
die Flecken von Antimon dagegen sind schwiirzer, oft mit
einem ftich in's Blauliche. Das Antimon ist lange nicht
so flichtig, wie das Arsenik, und wiewohl sich der Spiegel
in dem Wasserstoffgasstrom von einer Stelle zur andern
sublimiren lisst, so gehort dazu doch eine ungleich stiirkere
Hitze. Und dabei zeigt sich der wesentliche Unterschied,

- dass der Antimonspiegel, bevor er- sich verfliichtigt, zu

kleinen, glinzeriden, wenigstens mit der Lupe erkennbaren
Kiigelchen schmilut, was der Arsenikspiegel durchaus nicht
thut. Die entscheidendste Verschiedenheit besteht aber da-
rin, dass sich das Arsenik mit Knoblauchgeruch, das An-
timon durchaus ohne Geruch verflichtigt. Erhitzt man die
Stelle der Rohre, wo der Spiegel sitzt, wihrend noch Was-
serstoff hindurchstrémt, so bekommt das aus der Mindung
ausstromende Gas einen starken Knoblauchgeruch, wenn
der Spiegel Arsenik ist, es bleibt. aber geruchlos, wenn
er Antimon ist. Ausserdem kann man zur Unterscheidung
noch folgende Reactionen anwenden:

Die Flecken von Arsenik auf Porzellan verschwinden
beim Betupfen mit einer . concentrirten und alkalischen Lo-
sung von unterchlorigsaurem Natron; die von Antimon ver-
#ndern sich dadurch nicht. Bestinden sie aber aus Arse-
nik und Antimon und betrtige der Gebalt an letzterem
5 Procent und darunter, so wiirden sie ebenfalls ganz ver-
schwinden. Flecken oder Spiegel von Arsenik, mit einem
Tropfen Salpetersiiure benetzt und erwirmt, verschwinden,



211

sie 16sen sich darin klar auf. Fiigt man nun einen Tro-
pfen salpetersaure Silberlssung hinzu, und hilt alsdann
dicht tiber die Stelle, ohne sie zu berithren, einen mit kau-
stischem Ammoniak benetzten Glasstab, so fiirbt sich der
Tropfen gelb, indem sich darin ein Niederschlag von arse-
nigsaurem Silberoxyd bildet. Bisweilen, wenn die Siure
sehr stark und heiss angewandt war, wird der Niederschlag
bréunlichroth von gebildetem arseniksaurem Silberoxyd.
Diese characteristische Farbe entsteht stets bei Arsemikfle-
cken, wenn man sie dadurch verscBwinden liess, dass man
die Porzellanfliche tiiber ein Gefiss mit Chlorkalklésung
und etwas Schwefelsiure gedeckt hatte.

Flecken und Spiegel von Antimon verschwinden zwar
ebenfalls durch Salpetersiure, aber das Antimon wird da-
durch nicht aufgelést, sondern nur in weisses Oxyd ver-
wandelt, und dieses gibt mit der Silberlosung keine Reac-
tion. In einem Gemische von einem Tropfen Salpeterséiure
und einem Tropfen Salzsjure l6st sich das Antimon auf.
Dunstet man vorsichtig die meiste iiberschiissige Sidure ab,
und tropft dann .auf die Stelle Schwefelwasserstoffwasser,
8o entsteht ein feuerrother Niederschlag von Schwefelanti-
mon. Wire es Argenik gewesen, so wiirde dadurch ein
citrongelber Niederschlag entstehen.

Benetzt man solche Flecken mit Schwefelammonium
und verdunstet bei sehr gelinder Wirme, so werden die
von Arsenik gelb, die von Antimon orange. Durch Salz-
siure werden die gelben Schwefelarsenik-Flecken nicht ver-
indert, die von Schwefelantimon verschwinden beim Er-
wiirmen damit. .

Leitet man durch die Glasrohre, worin sich ein Metall-
spiegel befindet, Schwefelwasserstoffigas, und erhitzt dabei
ersteren, so verwandelt er sich in Schwefelmetall. War
er Antimon; so entsteht schwarzes oder theilweise oran-
gerothes Schwefelantimon; war er Arsenik, so entsteht
gelbes Schwefelarsenik. Beide Verbindungen sind aber

nicht allein durch ihre ungleiche Farbe, sondern auch durch
» 14* :
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ibre ungleiche Fliichtigkeit von einander verschieden, in-
dem das Schwefelarsenik viel fllichtiger ist.

Ferner kénnen Antimon und Arsenik, als Schwefelver-
bindungen gefillt, auf die pag. 64 angegebene Art durch
Cyankalium getrennt werden. :

Ausserdem konnte auch ein Antimongehalt schon bei
der S. 204 beschriebenen Oxydation des Schwefelwasser-
stoff-Niederschlags entdeckt werden. Denn wiirde man die
geschmolzne Masse vor der Behandlung mit Schwefelsiure
in Wasser auflésen, so®wiirde ein” Antimongehalt als anti-
monsaures Natron ungeldst zuriickbleiben.

III. Im Magen und Darmkanal ist kein Arsenik ge-
funden worden, es ist zu vermuthen, dass es theils durch
Erbrechen und Stuhlgang ausgeleert, theils resorbirt und
in die Blutmasse und blutreichen Organe des Korpers tiber-
gefiihrt sei. In diesem Fall wird genau so verfahren, wie
in dem zweiten, indem man auf dieselbe Weise die Leber,
die Milz, die Lunge, das Herz oder die Nieren der Unter-
suchung unterwirft. Hat man in der Blase Harn oder im
Dickdarm Faeces gefunden, so beginnt man mit der Unter-
suchung von diesen. Man darf den Harn nicht unmittelbar
in den Marsh’schen Apparat nehmen, da schon wegen des
stairken Schiiumens, das er in der Fliissigkeit veranlasst,
der Versuch auf diese Weise nicht ausfilhrbar sein wiirde;
sondern man muss ihn mit Salzséiure schwach sauer machen,
dann Schwefelwasgerstoff hindurchleiten, und darauf wie im
zweiten Fall weiter verfahren.

Die Untersuchungen dieser Art werden in hohem Grade -
miihsam, widerwiirtig und peinlich, wenn man mit Leichen
zu thun bekommt, die schon geit Monaten oder Jahren be-
graben waren und daher in die stinkendste Fiéulniss und
Verwesung - tibergegangen sind. In diesem Falle ist es
hiiufig nicht mehr moglich, die einzelnen Organe zu unter-
gcheiden und zu trennen, und man ist dann gendthigt, die
ganze Masse der durch Fiulniss ineinander verflossenen
oder auch, wie es unter gewissen localen Umstéinden erfolgt,
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zusammen vertrockneten Weichtheile und selbst auch die
Knochen der Untersuchung zu unterwerfen. Hierbei darf
man die Leiche nicht, um den Gestank zu zerstéren, in ein
Bad von Chlorwasser oder Chlorkalk - Lisung legen, weil
dadurch Arsenik ausgezogen und verloren gehen konnte.
‘Wollte man’sie mit Chlorgas desinficiren, so hiitte man sich
zu erinnern, dass zur Entwickelung desselben arsenikfreie
destillirte Schwefelsiiure angewendet werden miisste. Man
trennt alle Weichtheile, namentlich die, welche die Unter-
leibsorgane gewesen sein konnen, sorgfiltigc von den Kno-
chen, und behandelt sie dann wie im zweiten Falle.

Eine andere zweckmissige Behandlungsweise, die na-
mentlich dann, wenn man eine erst Monate lang begraben
gewesene ganze Leiche zu zerstoren hat, den Vorzug ver-
dienen kann, besteht in folgendem Verfahren:

Die ganzen Weichtheile werden in einer grossen Schale
von #chtem Porzellan, die auf einem Sandbad steht, mit
missig starker, gepriifter Salpetersiiure iibergossen und un- -
ter Umrithren mit Hiilfe von Wirme nach und nach so
zerstort und aufgelost, dass eine gleichformige, breiartige
Masse entsteht. Diese wird nun mit einer concentrirten
Losung von reinem Kalihydrat oder kohlensaurem Kali ge-
sittigt, und dann derselben noch ungefihr eben so viel fein
geriebener gepriifter Salpeter, als das Gewicht der Weich-
theile betrugy beigemischt. Die ganze Masse wird dann
unter bestindigem Umriihren zur Trockne verdunstet, und
dieselbe nun nach und nach in kleinen Antheilen in einen
neuen, reinen, bis zum schwachen Gliihen erhitzten hessi-
schen Schmelztiegel eingetragen. Hierdurch wird alle or-
ganische Materie verbrannt, und das Arsenik, wenn es vor-
handen war, in arseniksaures Kali verwandelt. Hierbei ist
es wichtig und nicht ganz leicht, die richtige Menge von
Salpeter zu treffen. Nimmt man zu wenig, so bleibt orga-
nische Materie unverbrannt, und es kann sich dann aus
der kohlehaltigen Masse Arsenik verfliichtigen; nimmt man
zu viel, so wird nachher die weitere Behandlung der Masse
um so schwieriger. Am besten ist es, mit dem Gemische
vorliufig kleine Proben zu machen, indem man sie in einen
kleinen, glilhenden Tiegel wirft und beobachtet, ob die
Masse nach der Verpuffung vollkommen weiss ist. So
lange sie schwarz, kohlehaltig bleibt, muss mehr Salpeter
zugemischt werden.

Die Masse, die nun im Wesentlichen kohlensaures, sal-
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petersaures und salpetrigsaures Kali enthilt, und arsenik-
saures Kali enthalten kann, wird in der klematen erforder-
lichen Menge siedenden Wassers aufgelost, und diese Lo-
sung, ohne. dass man sie von dem darin- suspendirten phos-
phorsauren Kalk und der Kieselerde abfiltrirt, in einer
Porzellanschale durch allmiiligen Zusatz. von concentrirter
destillirter Schwefelsiure so gesiittigt, dass von letzterer
ein kleiner Uberschuss vorhanden bleibt. Hierauf wird der
entstandene Salzbrei so lange vorsichtig erhitzt, bis alle
salpetrige Siure und Salpetersiure vollstindig ausgetrieben
sind. Auf diesen Umstand hat man sehr zu achten. Nach
dem Erkalten wird die Masse mit wenigem kalten Wasser
angertihrt und die Flissigkeit von der grossen Menge von
gebildetem schwefelsauren Kali abgeseiht. Letateres wird
noch einige Mal mit kaltem Wasser gewaschen, das Wasch-
wasser zur ersten Flissigkeit gemischt, und diese dann wie
oben mit Sehwefelwasserstoffgas behandelt. Der Nieder-
.schlag braucht dann bloss mit Salpeterséiure oxydirt zu
werden, mit der Vorsicht, dass man zuletzt alle Salpeter-
siure durch Verdunsten entfemt ehe man die Fliissigkeit
in den Marsh’schen Apparat glbt

Nur in seltenen Fillen mag es der Behorde von Wich-
tigkeit sein, die Quantitit des in einer Leiche u. dgl. auf-
gefundenen Arseniks dem Gewichte nach kennen zu lernen.
Eine solche Gewichtsbestimmung wird immgg nur relativ
bleiben, da es unmdglich ist, aus allen Theilen einer gan-
zen Leiche die gesammte Arsenikmenge auszuziehen und
zur Gewichtsbestimmung darzustellen. In einem solchen
Falle kann man in die etwas lingere Gliih-Rohre eine etwa
2 Zoll lange, eng gewickelte Spirale’ von feinem blankem
Kupferblech stecken und mit der Réhre genau wiigen.
Man erhitzt dann die Rohre an zwei Stellen, an einer der
Flasche niiheren zur Bildung eines Spiegels, an der ande-
ren, davon entfernteren, wo das Kupfer liegt, welches al-
les iibrige Arsenik aufnimmt und sich in stahlfarbenes Ar-
senikkupfer verwandelt. Die Gewichtszunahme der Réhre
gibt dann die Arsenikmenge an, welche man als arsenige
Siéiure zu berechnen hat.
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