UNIVERSITATS-
BIBLIOTHEK
PADERBORN

®

Technik der Experimentalchemie

Arendt, Rudolf
Hamburg [u.a.], 1900

V. Massanalyse.

urn:nbn:de:hbz:466:1-84031

Visual \\Llibrary


https://nbn-resolving.org/urn:nbn:de:hbz:466:1-84031

8 172. MASSANALYSE. 601

auf Zusatz von Schwefelsiure die Barytreaktion, demnach besteht der
Niederschlag aus Bariumcarbonat. Bs hat also vollstindige Wechsel-

sersetzung der alkalischen Carbonate mit dem Barinmsulfat statteefunden.

V. Malsanalyse.

Da es bei dem theoretischen Unterricht in der anorganischen Chemie
nur daranf ankommt, die Prinzipien der Malfsanalyse zu lehren und
durch Versuche zu illustrieren, so wird man sich auf einige der wichtigsten

Methoden beschriinken kénnen.

172. Alkalimetrie und Acidimetrie.

Fleine honzenirierte Sclwefelsdure, reine ,ﬂ;'I{.!.-'Jr.r."f#'.~'f'f-.f‘.-’f' Oralsiure,
_'L-qf.r'.".r.r:?.i."'a_.l,.ur?rf.rf.

Man cielse in einen geaichten Literkolben etwa 600 cem destilliertes
Wasser. fasse mittels der Pipette 26,6 ccm reine konzentrierte Schwefel-
sinre von B6° Bé., lasse dieselbe in das Wasser fliefsen, mische durch
Umschiitteln eut und lasse die Mischung villig erkalten. Hierauf ver-
diunt man sie mit so viel Wasser, dals das Gesamtvolom 1 1 betrigt.
Die Liosung besitzt annihernd |||» Stirke der Normalschwefelsiure, welche
in einem Liter 49 g H, 80, (= "z Mol) enthalten soll. Hiervon hereitet
man sich eine Zehntelnormallésung, indem man 100 eem davon anf 1 1

verdiimnt. — Um mit Hilfe dieser Normalsiure Normalnatronlosung her-

rinmhydrat in 300 cem Wasser

sustellen. lése man etwa 50 g reines N
and lasse wiederum vollstindig abkiihlen. Jetzt bringe man 20 ccm
Normalschwefelsiure in ein Becherglas,
fillle eine B0 Kubikeentimeterbiirette

verdimne sie mit Wasser, setze

einige Tropfen Lackmuslosung hinzu,
mit der klaren Natronlosung bis zum Nullpunks t und lasse unter Umriihren
su der gefirbten Schwefelsiure flielsen, bis die Farbe
\ Violett wibergeht (Fig. 757) Hierzu wird man, da die
Natronlosung im Vergleich

mit der Normalschwefelsiure zu stark ist, weniger als 20, z. B. 13,3 cem

le Liosungen gleichwertig sein sollen, ll. h. so, dals

daraus so ]:i]i_.'.f('
eben aus Rot
nach dem |n,'_{us:ehe'rml Verhiiltnis bereitete

branchen. Da nun bei
gleiche Volume derselben einander vbllig neutralisieren, so wird man die
Natronltisung in dem Verhiltnis von
bringt also B0 13,8 = 60D ccm VoI der

Literkolben und fiillt ihn his zur Marke

13.3:20 verdiinnen miissen. Man
Natronlauge in einen geaichten
mit destilliertem Wasser. Duarch
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emen Kontrollversuch wird sich zeigen, ob die Lisungen zn einander
stimmen. Ist dies der Fall, so stelle man in der angegebenen Weise
noch eine Zehntelnormalnatronlisung dar.

Will man Oxalsiiure zur Titerstellung benutzen, so wiigt man genau
63 g krystallisierte Oxalsiiure, entsprechend !, Molekiil C,H,0,-2H,0
ab, lost sie im Literkolben und verdiinnt bis zur Marke: diese Losung hat

denselben malsanalyvtischen Wert wie die Normalschwefelsiure. Eine jede

von ihnen enthiilt in 1 Liter so viel Dinre, als zur Neuntralisierung von

o

3 Wil

Fig. 757. Titrieren, Fig. T58.

V:8,0 oder KaOH oder '»BaO ete. entspricht. Jeder Kubikeentimeter
neutralisiert danach 0,047 o i{_ftl oder 0,056 g KOH oder 0.076 g
BaO ete.

Um hiermit den Alkaligehalt einer Flissigkeit zu messen, nimmt
man von derselben mittels einer Vollpipette eine bestimmte Menge, z. B.
20 cecm heraus, lifst diese in ein Becherglas laufen. verdinnt mit einer
entsprechenden Menge destillierten Wassers und firbt die Fliissigkeit
mittels Zusatz einiger Tropfen Lackmustinktur deutlich blau. Dann
fitllt man eine 100 Kubikcentimeterbiirette mit Normalschwefelsiiure oder
Oxalsiiure und eine 50 Kubikcentimeterbiirette mit Zehntelnormalschwefel-

siiure oder -oxalsiure, setzt das Becherglas unter die erste Biirette und
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afst durch Offnung des Quetschhahns so lange Saure einlaufen, bis die
um den einfliefsenden Strahl entstehende Rotung der Flussigkeit nicht

mehr so rasch verschwindet. Dieses deutet an, dals die Flissigkeit dem
Neutralisationspunkt nahe ist. Man schiebt das (las unter die Biirette &,
weleche die Zehntelnormalsiure enthilt, und titriert bis zur Ubergangs-
fapbe. Nehmen wir an, dals die erste Biurette bis zum Teilstrich 64,2,
die zweite bis zu 32,7 ausgelanfen ist, so hat man im ganzen, da die
lotztere Menee 3.27 cem Normalsiure entspricht, 64,2 3,27 = 67,47
Normalsiure verbraucht, Diese Zahl multipliziert man mit 0,047 = 3,17
: K,0, welche in 20 cem der

erhitlt hierdurch die absolute Menge
Alkalilésung enthalten ist; durch Multiplikation mit 5 erhilt man 15,85

als den Prozentgehalt der Liosung. Soll der Alkaligehalt einer festen

Qubstanz bestimmt werden, so wigt man eine bestimmte Menge, 2. B.5 g
davon ab. lost diese in Wasser und verfihrt ghenso. Die Berechnung ist

die gleiche.
bestimmt werden, so titriert

Soll der Gehalt einer sauren Fliissigke:
man mit Normal- oder Zehntelnormalnatronlange. Von dieser ist 1 ccm
gleichwertig mit 0,040 g SU, oder 0,049 ¢ H,S0, oder 0,0365 g HCl oder
0,063 HNO, ete, und mit Hilfe dieser Zahlen berechnet man das Resul-
tat wie oben.

Auch kohlensaure Alkalien lassen sich mit Normalsiure titrieren.
Soll z B. der Gehalt einer kiiuflichen Pottasche bestimmt werden, so
wiegt man 5 g davon ab, 1ost in Wasser, firbt mit Lackmus und titriert.
Da hierbei Kohlensiure frei wird, und diese auf die Farbe des Lackmus
storend einwirken witrde, so benutzt man Zum Titrieren kein Becherglas,
sondern eine Porzellanschale. Die Lisung des Salzes wird erwirmt, nm
(Gosetzt, man habe 68,6 cem

die Kohlensiiure zu verjagen (Hig, T58)

Normalsiure und 13,4 cem Yi-Siure, also
derselben = =K, C0, =169 g ist,

im ganzen 69,94 com Normal-

siure verbraucht, so ergiebt sich, da 11
der Gehalt der angewandten 5 g roher Pottasche an reinem K,CO, =

0,069 < 69,04 — 4,82 g — 96,40 Prozent.

& 173. Fillungsanalysen.
Reines Chlornatrium, Silbernitrat, Kaliumelromat.
Als Beispiel fiir die Fallungsanalysen mag die Bestimmung des
ekehrt des Silbers mittels Chlornatriom-

Chlors mit Silberlésung oder umg
Auflisen

losung dienen. Man hereitet Zehntelnormalsilberldsung durch
Silbernitrats in Wasser
Zehntel-Normalkochsalzltsung her,
Wasser lost und durch

ein Liter, Hiermit stellt man eine
indem man 5,85 g Chlornatrium in 800 cem
qu jener feststellt, indem man

von 17,0 g ]{!'I\r_-'tul!,i:.%it?l'h'lz

Mitrieren das Verhiltnis dieser Lijsung

and Verdimnung auf
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20 cem Silberlésung so lange mit Kochsalzlosung versetzt, als noch ein
Niederschlag entsteht. Man wird bei dem angenommenen Konzentrations-
verhilltnis der Losung 13,7 cem brauchen. daher muls dieselbe im Ver-
hiltnis von 18,7:20 verdinnt werden. d. h. man verdiinnt 685 cem auf
1000. Den Endpunkt der Reaktion erkennt man hier durch das Aut-

horen der Fillung, deshalb mufs man gegen das Ende nach jedem neuen

Zusatz warten, bis sich die oberen Partien der Lisung gelliirt haben, um

die Wirkung beobachten zu konnen. Weit sicherer ist es, wenn man
als Indikator einige rlll'”llﬂ':ll Kalinmchromat zusetzt. Dieses gieht mit
Silbernitratlosung einen blutroten Niederschlag. Man titriert so lanee.

Will man umgekehrt in einer Fliissigkeit das egebundene Ch

;J'I‘-u I|i1' |||l]| r'||f_|5

arbung eben verschwunden ist.

or |||'—
stimmen, so setzt man ebenfalls einige Tropfen Kaliumdichromat hinzu,
welche die Lisung schwach gelblich firben. und titriert mit Silberlisung
so lange, bis ein Tropfen die blutrote Farbung des Silberchromats ehen

hervorbringt,

VIERTES KAPITEL.
Zersetzung von Salzen bis herab zum Metall.

% 174. Reduktion von Metallsalzlésungen durch Metalle.

Ruptersulfat. Cuecksilberchiorid, Silbernitrat: Zinnchlorir: Bleiacetat.
f v
Nadminmsulfut.  Mehrere Streifen blankes Zinkbleclh und Kupferblech,
f I :
in Otucke zerschnittener blanker Fisendralt. Cuecksilber. Mehrere
L

A elchaliser.  Zei weite Cylinderaldaser.

a) Fallung von Kupfer, Quecksilber und Silber. Die ge-
nannten Metallsalze werden in Wasser gelost, und zwar wendet man von
dem Kupfersulfat ziemlich konzentrierte, von den beiden anderen Salzen
verdiinnte Liésungen an. Man stellt nebeneinander auf: zwei Gliser mit
Kupfersulfat (Fig. 759), zwei Gliser mit Quecksilberchlorid (Fig. 760)
und zwei Gliser mit Silbernitrat (Fig. 761). Dann bringt man in die
erste Kupferlésung ein Zinkblech, in die zweite blanken, zerschnittenen
Eisendraht, in die erste Quecksilberlosung Zink-, in die zweite Kupfer-
blech, in die erste Silberlosung Kupferblech und in die zweite metallisches
Quecksilber. Die Reaktion beginnt sogleich und ist besonders auffallend
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