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Gang der Analyse.

Bei der qualitativen Analyse kommt es nicht nur daranf an
anzugeben, welche Elemente in der untersuchten Substanz vorhanden
sind, sondern anch auf die Abschiitzung der relativen Mengen derselben.

Man geht daher von einer gemessenen Menge Analysensubstanz
aus (0'6—1 ¢ genfigen in der Regel) und versucht aus der GroBe
der Niederschlige, die man mit den Reagenzien erhilt, das Mengen-
verhiiltnis der vorhandenen Stoffe abzuschiitzen, was am besten gelingt
bei Anwendung von kleinen Proben.

Jede Analyse zerfillt in drei Teile:

I. in die Verpriifung,

II. in die Aufsuchung der Metalle (Kationen),

ITI. in die Aufsuchung der negativen Elemente (Anionen).

Die zn analysierende Substanz kann sein:

A. fest und nicht metallisch,

B. ein Metall oder eine Metallegierung,

C. eine Losung (Flussigkeit),

D. ein Gas.

Niemals verwende man die Gesamtmenge der
Substanz zur Analyse, sondern bewahre stets einen
Teil fiir unvorhergesehene Fille auf. Der zur Analyse
verwendete Teil wird wiederum in zwei Portionen geteilt, wovon
die eine zur Untersuchung der Kationen, die andere zur Untersuchung
der Anionen dient.

Ehe man zur Analyse schreitet, untersucht man die Substanz
genau makroskopisch und mik]‘mkup]sch, Es lassen sich oft aus dem
Geruch, der Farbe und der Kristallform weitgehende
Sehliisse ziehen.

A. Die Substanz ist fest und nicht metallisch.

I. Vorpriifung.

Diese auszufithren sollte man nie versiumen; sie fiithrt oft zn
einer wesentlichen Kiirzung des Analysenganges auf nassem Wege,
Manchmal ist keine weitere Untersuchung nbtig.

Die Vorpriifung auf Kationen.

1. Erhitzen im Glithrohr. Unter Glithrohr versteht man ein

ca. 5—6 em langes und !/, em weites Reagenzglas.
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Man bringt ein Mosserspitzchen voll der feingepulverten Substanz
so in das Glithrohr, daB nichts an den Wandungen desselben haften
bleibt, erhitzt, indem man es in horizontaler Lage hilt, sehr
vorsichtig in der Gasflamme und beobachtet genan, welche Ver-
dnderungen auftreten,

Die Substanz ist vollstindig flichtig:

@) Die Substanz ist vollstindig sublimierbar ohne
Abscheidung von Wasser.

Das Sublimat ist weill: Anwesend konnen sein dis
Halogenide des Ammoniums, Merkurichlorid, Merkuribromid, Mer-
kuriamidochlerid, Merkurochlorid, Arsentrioxyd und Arsenpentoxyd.!)

Das Sublimat ist gefidrbt:

Grau: alle Sauerstoffverbindungen des Quecksilbers, Cyanqueck-
silber,?) freies Jod und Arsen.

relb: Arsensulfide, Schwefel, Merkurijodid.?)

Granschwarz: Merkurisulfid.

b) Die Substanz ist vollstindig flichtig, unter
Abscheidung von Wasser und gasférmigen Produkten:

Ammoniumsalze von Oxysiiuren, freie Oxalsdure.?)

Die Substanz ist nur teilweise fliichtig.

Dabei. ktnnen Gase und Dimpfe entwickelt werden:

Sauerstoff aus Peroxyden, Nitraten, Chloraten, Jodaten usw.

Kohlendioxyd aus Karbonaten und organischen Substanzen ;
meist tritt in letzterem Falle unter Entwicklung von brenzligen,
brennbaren Ddmpfen Ausscheidung von Kohlenstoff ein.

Chlor ans den Chloriden des Platins, Goldes, Kupfers,
EEisens usw.

Jod aus Jodiden, bei Gegenwart von oxydierenden
Substanzen.

Schwefel aus vielen Sulfiden und Thiosulfaten.

Arsen aus Arseniten®) und Arseniaten, bei Gegenwart
von Kohle und organischen Substanzen.

Wasser®) ams kristallwasserhaltigen BSubstanzen, aus sauren
Salzen, organischen K&rpern, Ammeoniumsalzen von Oxysiiuren.

1) Arsenpentoxyd schmilzt vor dem Ubergange in As,0,.

) Merkuricyanid hinterldft eine braune Mssse, das Paracyan, welches
erst nach starkem, anhaltendem Erhitzen verschwindet.

#) Merkurijodid wird beim Kratzen mit einem Glasstab sofort rot.

*) Bei sehr vorsichtizem Erhitzen gelingt es, die Oxalsiiure zu sublimieren,
meistens zerfillt sie in Wasser, Kohlendioxyd und Kohlenmonoxyd.

®) Arsenite entwickeln Arsen auch ohne Mitwirkung von Kohle oder
organischer Substanz, indem sie dabei in Arseniat iibergehen:

10 As(OK), —>» 6 AsOK; |- 6 K ;0 -+ As,

i G?“.gli?‘l Nachweis von Spuren Wasserdampf vgl. 'W. Biltz, Ber. 40,
102 [(1YUV).
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Man priift das Wasser mit Lackmuspapier
: von Ammrmﬂlzun.

starker

auf seine Reaktion:
saure Reaktion: von leicht
sauren oder durch Wasser hydro-
lysierbaren Fluoriden. In diesem Falle wird das Reagenzglas stark gedtzt.

Entsteht beim Ezx Substanz ein

q1-
kalische Reaktion

zersetzbaren Salzen Sduren,

hitzen der Sublimat so fihrt

man folgenden Versuch aus:
Man M'Iait?‘r die mit der dreifachen Menge kalzinier-
ter Soda innig gemischte Substanz im Gliihrohr.
' Tarber  Mit Borax Mit Phosphorsalz l
RIS e fig e -
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Treadwell, Analytizche Chemie, I. Bd. Aufl. 29
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Bei Anwesenheit von Amm onsalzen tritt Amm oniakgeruch
auf.1) Quecksilberverbindungen geben granes Metall (siehe S. 197). Arsen
und seine Sauerstoffverbindungen geben meistens graues Metall (keine
Tropfen, Unterschied von Quecksilber) und den Geruch nach Knoblauch.

2. Priifung der Substanz aunf ihre Fihigkeit, die Borax-
oder Phosphorsalzperle zu firben. Man erzeugt Perlen von Borax-
oder Phosphorsalz an dtinnen Platindrithten, wie es auf 8. 43
geschildert ist, bringt zunichst ganz wenig Substanz hinein und nach
und nach immer mehr, erhitzt zuerst in der Oxydationsflamme und
beobachtet die Farbe der heiBen und auch der k alten Perle, und
ebenso in der Reduktionsflamme.

Meistens wendet man Borax zn diesen Versuchen an, Phos-
phorsalz nur dann, wenn es sich um den Nachweis der Kieselssiure
und Titansiure handelt.

F.lgende Korper erteilen der Borax- und Phosphorsalzperle
eine  charakteristische Farbung: ¥ison, Man gan, Nickel,
Kobalt, Chrom, Uran, Kupfer (Cer, Vanadin, Titan und
Wolfram).

Da die Firbung mit der Temperatur und Menge der Substanz
variiert, so gebe ich in der obigen Zusammenstellung die nitheren
Bedingungen an. Es bedeutot: h. heil; k. kalt; hk. heif und
kalt; sg. schwach gesiittigt; stg. stark gesiittigt.?)

3. Man erhitzt eine kleine Probe fiir sich auf der Kohle
vor dem Ldtrohr und beobachtet, ob eine Verpuffung eintrit
(Nitrate, Nitrite, Chlorat e, Jodate usw.).

4. Erhitzen der Substanz mit Soda auf der Kohle ver
dem Lotrohr. Zu diesem Zweck bringt man eine Messerspitze voll
der Substanz mit der doppelten Menge Soda gemongt, wie Seite 48
angegeben, in ein in guter Lindenholzkohle mit einem Messer er-
zeugtes Gritbchen und erhitzt im Reduktionsraum ejner Litrohrflamme.

Man erhilt:

A R AN

kit

L

§
&i'.:
et
s
i

als duktile Koérner: An, Ag, Sn,
Cu,%) welche sich im Achatmorser zu
Blittchen zerdriicken lassen.

a) Metall ohne Beschlag/ als graue Flitter: Pt, Fe, Ni und
Co. Platin LiBt sich im Achatmdrser
zerdriicken, Hisen, Nickel und Ko-
balt sind magnetisch und lassen sich
mit dem Magneten herausziehen s. S. 45,

Y Der Ammoniakgeruch kann aneh von feuchten Eisencyaniden her-
rithren (vgl. 8. 147),
%) Vgl auch O. Lutz, Z. f, anal. Ch. 47, 1 (1908).

) Das Cu erhiilt man nicht als Korn, sondern als zmsammengesinterte
sechwammige Masse,




— 461 —

E&la sprode Metallkérner: Sb (Be-
Iw.]lab weill), Bi (Beschlag gelb). Die
! Korner zerfallen beim f-:,lrirtmken im
y Achatmorser zn Pulver.

b) Metall mit Beschlag

Als duktiles Korn: Pb (Beschlag
gelb),

Weil, in der Hitze gelb: Zn.
Metall ohne Beschlag ' Braun: Cd.

Weil: As (Kuuﬁlauchguruch).
d) WeiBBe nnschmelzbare,

stark lonchtonde Magse | C% ST Mg, Al und seltene Brden,

e) Schwefelverbindungen werden zun Sulfiden reduziert.
Bringt man die Schmelze aunf eine blanke Silbermiinze und befeuchtet
mit Wasser, so schwiirzt sich das Silber (Heparreaktion).

6. Priifung der Substanz auf ibre Fiahigkeit, die nicht-
leuchtende Flamme zu fiirben. Zuniichst bringt man eine kleine
Probe der Substanz mittels eines Platindrahtes in die Flammenbasis
(siche S. 41) und dann in den Schmelzraum, befeuchtet hieranf
die Probe mit verdiinnter Salzsiure und wiederholt den Versuch.

Fis lassen sich erkennen: _

Natriam: Monochromatisch gelbe Flamme, ¢in Kalium-
dichromatkristall damit beleuchtet, erscheint gelb (ebemso eine rote
Siegell trckqfané,e)

Kaliom (Cisinm und Rubidiunm): Violette Flamme.
Beobachtung notig durch ein Kobaltglas, als Filter fiir gelbes Natrium-
licht, das dle direkte Beobachtung stbrt.

Lithium: Karminr ote Flamme (im Spektroskop rote Linie).

Strontinm: Karmoisinrote Flamme L;m Spektroskop meh- /
rere Linien in Orange und eine helle Linie in Blan).

Calcium: Ziegelrote Ilamme (im Spektroskop eine orange
und eine griine Linie, beide ungefiihr gleich weit von der Natrium-
Linie).

Barium : Gelbgriine Flamme.

Bei Anwesenheit von Bariumsulfat tritt die griine Flammen-
firbung undeutlich oder gar nicht auf. Man reduziert eine kleine
Probe der Substanz in der oberen Reduktionsflamme zum Sulfid,
befeuchtet nach dem Erkalten mit Salzsiiure (H,S-Geruch) und er-
hitzt, wobei die griine Flamme des Bariums deutlich sichtbar wird.

Thallivm: Smaragdgriine Flamme.

Eine nene Probe der Substanz priift man auf Borsiure,
indem man sie mit konzentrierter Schwefelstiure befeuchtet und der

9%
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Flamme n#hert. Griine Farbe zeigt Borsinre an. Bei An-
wesenheit von K n pfer ist diese Reaktion unsicher,!)

Blei, Arsen, Antimon: Fahlblane Flamme, Kupfer: griin
bis blane Flamme.

Die Vorpriifung auf Anionen.

1. Verdiinnte Schwefelsiiure (Do ppeltnormal). Man
behandelt 0:'5—1 ¢ der Substanz im Reagenzglas mit verd. Schwefel- '
sdure und beobachtet, ob in der Kiilte schon eine Reaktion zu kon-
statieren ist (Gasentwicklung).

il

J1

H

e
= |

HCN aus Cyaniden: Blausiuregernch!?)

=
3
=

B0

H,S aus leslichen Sulfiden: Geruch, Schwiirzung von Blei-
papier .

NO, ans Nitriten: braune Dimpfe ;

S0, ohne SC-IlW@i'I.-']aliPratheidln.ig ans Sulfiten: Geruch nach
brennendem Schwefel :

850, mit Schwefelansscheidung aus Thiosulfaten: der aus-
geschiedene Schwefel ist gelb, besonders nach dem Erhitzen.

CO, ans Karbonaten oder C yanaten: Triibung von Baryt-
wasser,

Beim Kochen mit verdiinnter Schwefelsiure lassen sich er-
kennen: losliche Ferro- und Ferric Yanverbindungen durch
Blausiiureentwicklung, Acetate durch den Gernch der Essig-
sinre, Hypochlorite durch Chlorentwicklune, schon in kalter
Losang, Peroxyde der Alkalien®) und alkalischen Erden

durch
Sanerstoffentwicklune.

2. Konzentrierte Schwefelsiure. Wenn die Substanz mit
verd. Schwefelsiure nicht reagiert, so versetzt man eine neue Probe
derselben direkt mit ca. 3—4 ecem konz. Schwefelsiure und erwirmt.
Gab aber die Substanz mit verd. Schwefelsiure bereits eine Reaktion
80 reagiert sie mit der konz. Siure sehr heftig und die rasch ent-
weichenden Gase reifien Tropfchen der Schwefelsdure mit und fiihren
zu Téuschungen, indem das entweichende (Gas stechend riecht und
anch bei Abwesenheit von Kohlensiure Barytwasser triibt. In diesem
Falle filgt man verd. Schwefelsiure tropfenweise zn einer neuen Probe
der Substanz, bis keine weitere Reaktion eintritt, setzt dann 5 com
konz. Schwefelsinre hinzo und erwirmt,

) V. Castellina (C. B. 1905, I, 1619) weist die Borshure nach
durch Erhitzen der festen Substanz mit &thylschwefelsaurem Kalium im Reagenz-
glas; es entweicht B(OC,H;);, der mit griiner Flamme brennt. Kupferchlorid
beeinirichtipt die Reaktion nicht.

?) Cyanquecksilber entwickelt keine Blausinre. vel, 8. 314,

%) Alkaliperoxyde entwickeln schon mit Wasser Sauerstoff, vgl, 5. 65.
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I's entwickeln sich xase oder Dimypfe:
a) Farblose.

HCl ans Chleriden. An der Luft nebelbildende. stechend
riechende Dimpfe, die Wasser nicht triiben;')

SiF,?) ans Fluoriden. An der Luft nebelbildends, stechend
riechende Diimpfe, die Wasser triiben;

S0, (ohne Schwefelausscheidung). Fand bei dor Behandlung
der Substanz mit verdiinnter Schwefelsiure keine Schwefeldioxyd-
entwicklung statt, so rihrt das nun aoftretende SO, von der
Schwefelsiure selbst her: es miissen Metalle, Schwefel, Sul-
fide, Kohle oder nicht fliichtige organische Substanzen
wie Weinsiure, Zitronensidure, Zucker, Stirke n. a. m.
zugegen sein, Bei Anwesenheit von nicht fliichtigen organischen
Substanzen tritt beim Erwiirmen Verkohlung ein;

S0, (mit Schwefelansscheidung) deutet aaf Anwesenheit von
Rhodaniden, vorausgesetzt, dall die verdiinnte Schwefelsiui
Abwesenheit der Thioschwefelsdure dargetan hai;

C0, geruchloses, mit blaner Flamme brennhb: (Glas, deutet auf

xalate und andere organische S#uren sowie auf Cyanide.

L) Gefirbte.
olbes, erstickend riechendes, Jodkalinmstirkepapier
yas, deutet auf Anwesenheit von Chloriden und oxy-
dierenden Substanzen :

Cl0,, gelbes, dem Chlor sehr ahnliches, beim Erhitzen aber
heftie explesives Gas, stammt ven Chloraten. Verpuffte die
Masse beim Erhitzen fiir sich anf der I{ohle, so darf zu dem Versuch
mit konzentrierter Schwofelsiiure nur wenig Substanz verwendet
werden: findet beim Erwiirmen keine Explosion statt, so wendet

wi, £

blinendes (

man eine erifiere Menge an;:
HBr aus Bromiden, stechend riechendes, nebelbildendes, stets

von ausgeschiedenem Brom

Cr0.Cl, braun (wie Brom aussehend), entsteht aus Chrom-
giiure bei Gegenwart von Chloriden;
J. violett. Bei Anwesenheit von nur farblosen Jodiden firbt

sich die Schwefelsiure zuerst braun, wenn nur wenig Jod zugegen
ist, bei Gegenwart von viel Jodid scheidet sich grames, festes
Jod aus. das beim Erhitzen mit violetter Farbe verdampft. Hinfig
findet bei Anwesenheit von viel Jodid SO,- oder gar H,S-Ent-

wicklung statt (siehe 5. 308);

Py 43 . 7 1 1 ] ; 1 Yok srg 0 ¥
1) Ag(Cl, entwickeln nur langsam HCl; ebenso HgyCly, letuteres abet
auberdem noch
3
z

hlich 80y (vgl. 5. 292).
) L s T * . S ide I . L e
) 8iF, entsteht, weil der Versach im Reagenzeias vorgenommen wird,
im Platintiegel wiirden die S5i0;-frelen Plooride kein wassertritbendes Gas

entwickeln (vgl. S.421).
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Mn.,O; violett, von Permaneansiure stammend, zersetzt sich
beim Erwirmen oft explosionsartig unter Feuererscheinung;

NO,, braune, stechend riechende, von Nitraten stammendea
Dampfe.

Nach ausgefiihrter Vorpriifung schreitet man zum

Auflésen der Probe.

Als Losungsmittel werden verwendet:

1. Wasser,

2. Salzsiure,

3. balpetersiaure,

4. Konigswasser

In der Mehrzahl der Fille, wird man mit den ersten drei
[sungsmitteln auskommen und nur selten Kéni gswasser
wenden miissen, wie aus folgender Loslichkeitstabell

dll=

e hervorgeht.

Loslichkeitstabelle.

Wasserlisliche Substanzen.
Von GruppeI (S. 289) sind 16slichs:

1. Chloride. Alle, auBer AgCl, CunCl, Hg,Cl, Pt(l,, AuCl
BiOCl, ShOCl, Mg,0Cl,. Schwer lgslich sind PbCl, und TICL

2. Bromide. Wie die Chloride.

3. Jodide. Alle, aufler AgJ, Hg,J,, Hgl,, [Cud, PdJ,,
TLT]; sehr schwer lsslich ist Ph,.

4. Cyanide. Nur die Cyanide der Alkalien, alkalischen Erden
und Cyanquecksilbor.

5. Ferrecyanide. Nur die der Alkalien und alkalischen
Erden.

6. Ferricyanide. Wie die Ferrocyanide.

7. Kobalticyanide. Die der Alkalien und alkalischen
Krden, auch das Ferri-, Merkuri- und Bleisalz; die iibrigen
sind unlsslich.

8. Rhodanide. Die der Alkalien, alkalischen Erden,
des Eisens, ebenso das Cupri- ond Merkurirhodanid,
letzteres sehr schwer Isslich.

9. Hypochlorite. Alle.

Von GruppeIT (S. 289) sind 16slich:

10. Nitrite. Alle. Das Silbernitrit ist schwer lislich.

11. Acetate. Alle. Das Silber- und das Mer knrosalz
sind schwer lsslich.
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12. Cyanate. Die der Alkalien, alkalischen Erden und die
meisten {ibrigen. Unléslich sind Silber- und Bleicvanat.

13. Sulfide. Nur die der Alkalien und alkalischen
Erden,

i4. Hypophosphite. Alle.

Von Gruppe III (S. 289) sind ldslich:

15. Sulfite. Die der Alkalien und die Bisulfite der
Erdalkalien.

16. Karbonate. Die der Alkalien, ferner die Bikar-
bonate von Ca, Sr, Mg, Fe, Mn.

17. Oxalate. Die der Alkalien; die iibrigen sind schwer- bis
unléslich. Die meisten Oxalate geben mit Alkalioxalaten leichi-
l5sliche komplexe Salze; diederalkalischen Erdennicht.

18. Jodate. Nur die der Alkalien.

19. Borate. Die der Alkalien. Alle iibrigen sind sehr schwer
ich in Wasser, meistens aber leicht in Chlorammonium.

Molybdate. Nur die der Alkalien.
21. Selenite. Nur die der Alkalien leicht loslich, die tibrigen

22. Selenate. Alle bis auf das Barium- und Bleisalz,
23. Tellurite. Nur die der Alkalien.
24. Tellurate, Nur die der Alkalien.
25. Tartrate. Die normalen Tartrate der Alkalien, ebenso
dasLithinm-und Natriumbitartrat. Die iibrigen sind n
Wasser unloslich, die meisten aber in iiberschiissigen Alkalitartrat-
losungen loslich unter Bildung von komplexen Salzen.

26. Citrate. Nur die der Alkalien sind leicht 15slich in
Wasser. Die wasserunldslichen Citrate l6sen sich meistens leicht in

5]
i

iiberschiissiger Alkalicitratlésung.

27. Pyrophosphate. Nur die der Alkalien.

27 a, Subphosphate. Nur die der Alkalien.

28. Metaphosphate. Nur die der Alkalien.

Von Gruppe IV (S. 290) sind 16slich:

29. Phosphate. Nur die der Alkalien.

30. Arsenite. Nur die der Alkalien.

31. Arseniate. Nur die der Alkalien.

32. Thiosulfate. Fast alle sind loslich; die Silber,
Barium- und Bleisalze sind schwer l&slich.

33. Chromate. Die der Alkalien, des Ca, Mg, Zn, Mn,
Felll, Cu.
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34. Vanadate. Die Orthovanadate sind unbestindig, die Pyro-,
Meta- und Polyvanadate meistens 16slich in Wasser. Unloslich
sind das Blei- und das Merkurosalaz.

35. Perjodate. Sind mehr oder weniger in Wasser loslich.
Die Perjodate des Silbers sind unlsslich.

Von Gruppe V (8. 290) sind lsslich:

86. Nitrate. Schwerltslich sind nur einige Nitrate von orga-
nischen Basen. .
87. Chlorate. Alle,
38. Perchlorate. Alle.
39. Manganate |
und Alle,
Permanganate f

Von Gruppe VI (8. 290) sind 16slich:

40. Sulfate. Alle aufler Ca-, Ba-, Sr-, Pb-Salz und einigen
busischen Sulfaten.

41. Fluoride. Die der Alkalien, des Silbers und Quecksilbers
die iibrigen sind schwer- bis unléslich.

Von Gruppe VII (8. 290) sind l6slich:

42. Silikate. Nur die der Alkalien.

43. Wolframate. Nur die der Alkalien.

Von den in Wasser unloslichen Salzen liésen sich in
Sauren (Salzsiiure oder Salpetersiiure) alle auBer: AgCl,
AgBr, AgJ, AgCN, AuCl, ]"—.“C]z, BaS0,, Sr80,, Pb50,,
HgS, Berlinerblan, CaF,, SnS, (Mussivgold), 810, und viele

Silikate, auch geschmolzenes PbCrQ,, ferner die stark ge-

g
glihten Oxyde: Al O,, Cr, O,, TiO, Sn0,, Sb,0,!). Ti0,,
SnO, und 8Sb,0, lassen sich durch anhaltendes Erwiirmen mit kon-
zentrierter Salzsiiure in Lbsung bringen.

Von den in S#uren unloslichen Kdrpern lisen sich in
Kénigswasser: PtCl,, AuCl, HgS, Sh,0,, SnS, und Berliner-
blam (nach langem Behandeln).

Durch Konigswasser werden also nicht geldst: AgCl,
AgBr, AgJ, AgCN, BaS0, S:80, PbSO,, CaF,?) ge.
schmolzenes PbCrO,, Al O,, Cr,0, und das in der Natur vor-
kommende Ti0O, (Rutil, Anatas, Brookit) und SnO, (Kassiterit,
Zinnstein), ferner Si0,, 8i, viele Silikate, Kohle, Carbo-

') Die Antimonoxyde gehen durch lingeres Glithen an der Luft in
3b, 0y iiber.

*) Durch langandanernde Behandlung mit Konigswasser wird das
Fluorcalcium schlieilich gelist.
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rundum und von den Metallen das vorher stark gegliihte Iridium
(Rhodium, Ruthenium und Osmium).

Um diese Korper in Losung zn bringen, miissen sie aufge-
schlossen werden.

Jie Methode der Aufschlieffung wird je nach der vorhandenen
Kérperklasse eine verschiedene sein. Man ermittelt daher durch einige
Versuche auf trockenem Wege die allgemeine Natur der unlislichen
Verbindung. Oft geniigt dazu die Vorpriifung; es wird aber immer
gut sein, mit dem in Siuren unléslichen Riickstand folgende ein-
fache Versuche anszufiihren. '

1. Man erhitzt eine kleine Probe des Riickstandes
mit Soda am Kohlensodastibchen und beobachtet, ob
egin Metallkorn entsteht.

@) Es entsteht kein M etallk orn. Damit ist die Abwesen-

heit von Silber, Blei und Zinn erwiesen.

b) Bs entsteht ein Metallkorn. Man zerdriickt es im

Achatmorser und priift die erhaltenen Blittchen auf ihre
Liuslichkeit in S#uren.
@) Das Korn 16st sich klar auf in Salpetersdure,
somit ist die Abwesenheit des Zinns erwiesen. Ver-
setzt man die salpetersanre Losung mit Salzsiure, so ent-
steht bei Anwesenheit von Silber eine weifie kiisige, in
Wasser unlosliche Fillung von AgCl, leicht loslich in
Ammoniak. :

Die salpetersaure Losung triibt gich auf Zusatz von
verdiinnter Schwefelsiiure bei Anwesenheit von Blei.
Das Korn l6stsichnicht klar auf in Salpeter-
siure, sondern liefert ein weilies unlésliches
Prlver: Metazinnsiure. Man behandelt ein zweites
Metallbliittchen mit konzentrierter Salzsiure, wobei dasselbe
sich bei Abwesenheit von Silber leicht beim Erwirmen
lost. Merkurichlorid erzengt in der salzsauren Losung
sine weiBe Fillung von Hg,ClL : Anwesend Zinn.

rn )

9 Man erhitzt eine zweite Probe des Rilckstandes
:  einem Glithrohr mit konz Schwefelsdure und beob-
achtet, ob das entweichende Gas Wasser t riibt.

Fine Triibung zeigt die Anwesenheit von unloslichen
Flooriden (CaF,) an.

3 Man erhitzt eine weitere Probe des Rile k-
ctandes am Platindraht in desa oberen Red uktions-
raum der Gasflamme, 18t im inneren Flammen kegel
erkalten. befeuchtet mit verdiinnter Salzsdure (mittels
eines Kapillarrohres), beobachtet, ob der Geruch von H,S anfiritt

g

)

.

ey
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und priift die angesiuerte Probe auf ihre Fihigkeit, die I'lamme
zu firben. Die Anwesenheit von Sulfaten wverrit sich
durch den Gernch nach Schwofelwasserstoff, und die
Flammenfirbung gibt Aufschluf, ob Bariom allein oder ein
(Gemisch von Bariu m; Calcium und Strontiaom zugegen ist.

4. Man erhitzt eine Probe des Riickstandes in
der Phosphorsalzperle; Kieselsiiure und Silikate geben
oft ein Kieselskelott (siche S.442). Da aber diese Reaktion manch-
mal trotz Anwesenheit von Silikaten nicht eintritt, so mufl stets,
beim Ausbleiben derselben, eine weitere Priifung anf Kieselsdure
vorgenommen werden. Man verfihrt hierbei nach S. 441.

5. Man erhitzt die Phosphorsalzperle nun auch in
der Reduktionsflamme, um auf Titandioxyd zu priifen,
das sich durch eine violette Perle zn erkennen gibt. Leichter tritt
die violette Farbe auf, wenn man der Perle eine Spur Stanniol zusetzt.
Bei gleichzeiticer Anwesenheit von Iisen, wie dies bei Rutil usw.
fast immer der Fall ist, nimmt die Perle in der Reduktionsflamme
eine hraunrote Farbe an.

6. Die Anwesenheit des Chroms ergibt sich oft ans der
grinen Farbe des Riickstandes. Bei Anwesenheit von Chromit
(schwarz) schmilzt man eine khsine Probe mit Soda und Salpeter
in der Platinspirale (siche 5. 133) und erhilt, wenn Chrom zu-
gegen ist, eine gelbe Sec hmelzo, welche nach dem Lésen in
Wasser und Anstnern mit Essigsiure mit Silbernitrat eine rot-
braune Fillung von Silberchromat gibt.

7. Ist der Riickstand schwarz oder #ran, so mufl er noch
auf Kohlenstoff gepriift werden. Man erhitzt zu diesem Zwecke
eine kleine Probe des Riickstundes auf einem Platinble h, wobei
die Masse meist unter Hinterlassung einer hellergefiirl ten Asche
1 verglimmt. In zweifelbaften Fiillen erhitzt man ein weniy Kalium-

chlorat in einem Reag enzglas zam Schmelzen und setzt eine kleino
Probe des Riickstandes hinzu, wobei bei Anwesenheit von Kohlen-
stoff ein deutliches Verglimmen oder eine Verpuffung eintritt. Bei
dieser Reaktion achte man darauf, daB keine Filterfasern usw. mit
in die Schmelze gelangen.

8. Silicium und Silicide (Carborundum usw.) zeichnen sich
durch groBle Bestiindigkeit gegen die obengenannten Reagentien aus
Durch Schmelzen mit J‘tt.’]tﬂ.]l im Sﬂhmuurei werden sie leicht un{er
Wasserstoffentwicklung aufgeschlossen. Beim Losen der Schmelze in
Wasser und Ansiiuern mit Salzsiiure fillt, besonders beim Verdampfen
gallertartige Kieselstiure aus. Sehr gut lassen sich Silicide dureh

+ Schmelzen mit Bleioxyd aufschliefien (vgl. S. 444). )
1 Je nachdem nun eine oder mehrere obiger Kiérperklassen kon-
statiert wurden, verwendet man eine oder eine Kombination der folgenden
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Methoden der AufschlieBung.

1. Unlésliche Halogenide (es kommen nur Silbersalze in Be-
tracht) erhitzt man zum Schmelzen, 148t erkalten, fibergiefit
mit verd, Schwefelsiiure und taucht ein Stiickchen reinen
Zinks in die Siure so, dall es mit der Substanz in Kon-
takt kommt. Nach einiger Zeit giefit man die Fliissigkeit, welche
nun die Halogenwasserstoffsiure nebst Zinksulfat enthiilt, ab und
bewahrt sie zur spiteren Priifung auf Sduren auf (vgl. S, 203).
Den Riickstand wiischt man mit destilliertem Wasser und lost das
metallische Silber in verd. Salpetersiiure, filtriert von etwa vorhandenen
Sulfaten, Silikaten usw. ab und priift die Liésung durch Féllung mit
Salzséinre auf Silber,

2, Unlosliche Snlfate werden mit der 4—5Hfachen Menge
kalzinierter Soda oder auch mit einem Gemenge von gleichen
Teilen Natrium- und Kaliumkarbonat im Platintiegel geschmolzen,
Man mischt die feinzerriebene Substanz mit der Soda im Platintiegel,
hedeckt mit einer diinnen Schicht Soda, bedeckt den Tiegel und
erhitzt zunichst iiber einem kleinen Flimmchen, um das Wasser,
das immer in der Soda vorhanden ist, zn vertreiben; dann steigert
man allmiihlich die Temperatur, bis die Masse in leichten FluB gerit
und erhilt ca. !/, Stunde bei dieser Temperatur. Den noch glithend
heifen Tiegel kithlt man durch Kinstellen in kaltes destillicites
Wasser rasch ab, wobei sich der Schmelzkuchen zusammenzieht und
meistens leicht von der Tiegelwandung loslost. Der Kuchen wird
nun so lange mit wenig Wasser im Wasserbade erwirmt, bis er
oanz zergeht und keine harten Kliimpchen mit dem Glasstab mehr
fihlen LiBt; dann filtriert man den Riickstand ab. Im TFiltrat befindet
sich die Schwefelsiure als Natriumsulfat, im Riickstand die alkalischen
Erden als Karbonate. Diese wiischt man einigemal mit starker Soda-
losung, dann mit verdiinnter 59 iger Sodalvsung, bis im Iiltrat keine
Schwefelsiure mehr nachgewiesen werden kann, und nun erst wiischt
man mit heifen Wasser bis znm Verschwinden der alkalinchen
Reaktion (vgl. S. 94). Die Karbonate wer in Salpetersiiure ge-
lsst und die Losung mach S. 95 untersucht.

3. Kieselsiure und Silikate schmelzt man mit der 4—6fachen
Menge Soda: Bildung von loslichem Alkalisilikat (vgl. 8. 435 sub1).

4. Bleisulfat wird durch Kochen mit konz Sodalbsung
in Karbonat umgewandelt. Calcium- und Str ontiumsultat
werden ebenfalls so vollstindig zersetzt, Bariumsulfat dagegen
nur unvollstindig.

5. Metazinnsiiure, wie sie erhalten wird durch Oxydation
von metallischem Zinn durch Salpetersiure, 1st man durch Auf-
kochen mit wenig konz Salzsiure und nachheriges Behandeln
mit viel kaltem Wasser (Peptisation, vgl. 5. 260).
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Das in der Natur vorkommende Zinndioxyd (Zinnstein)
sowie die stark gegliihte Metazinnsinre lassen sich mr‘hr auf diese
Weise in Losung bringen, wohl aber leicht nach einer der auf
S. 263 angegebenen Methoden aufschliefien. Meistens wendet man
die Soda- b'r_-.h wefel-Schmelze an.

Unlosliche Fluoride werden durch Abrauchen mit konz.
-.\l‘l\\(’ltl dure zersetzt und die entstandenen Sulfate, wie sub 2 an-
gegeben, weiter behandelt.

7. Titandioxyd schmelzt man mit Kalinmpyrosulfat im
Platintiegel oder mit Soda, extrahiert die Schmelze mit kaltem Wasser
und behandelt den Riickstand mit Schwefelsiure (vergl, 3.151).

8. Chromoxyd und Chromeisenstein schmelzt man mit Soda
und wenig Salpeter im Platintiegel oder an der Platinspirale
oder besser mit Natriumperoxyd auf dem Silberblech (vgl. 8.133).

9. Die unlioslichen komplexen Cyanverbindungen werden
durch Kochen mit Natronlaunge leicht und vollstdn dig
zersetzt. Nach dem Kochen mit der Lauge verdiinnt man mit
Wasser und filtriert. Das Filtrat enthiilt die S#duren als Natriumsalze
und kann unter Umstinden auch Zink und Aluminium enthalten.
Man sittigt daher das Filtrat mit Kohlendioxyd, kocht und filtriert
cinen etwa entstehenden Niedeischlag (Al(OH), bzw. ZnCQ,) ab, lost
diesen in Salzséiure und priift die Losung auf Aluminium ond Zink.
Das alkalische Filtrat priift man, nach dem Ansiuern mit Salzsiiure
nach 5. 320 und 322 auf Ferro- und Ferricyan ywasserstoffsiinre.

Aufler den unlidslichen Korpern unterwirft man auch
die loslichen komplexen Cyanverbindungen (Ferro-, Ferri-,
Kobalticyanalkalien) der Aufschliefun g, indem man sie mit kon
zentrierter Schwefelsiinre abraucht (vgl. 5. 147).

Beim Liosen einer Substanz, sei es in Wasser oder in Siinren,
treten oft Erscheinungen auf, die fiir den weiteren Verlaut der Analyse
von der grifiten W lt’]ltl"]«.f’lt sein kinnen. So lassen sich weitgchende
Schliisse ans der Far bo und Reaktion der entsprechenden imnung'md
einer etwa anftretenden Gasentwicklung ziechen. Man priift dic
Substanz zunichst auf ihre Loslichkeit in Wasser, indem man ca.
Y o g der fein zerricbenen Masse mit wenig kaltem Wasser versetat
und heobachtet, ob eine

Gasentwicklung
eintritt

a) Peroxyde der Alkalien oder alkalischen Erden') ent-
wickeln Saunerstoff:

2 Na,0, -2 H,O —» 4 NaOH - O,

=) Barmmperoxw entwickelt nur in der Wiirme Sauerstoff.
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Man priift das entweichende Gas auf Sauerstoff mit einem glim-
menden Span.
In der Losung (wenn sie moch alkalisch ist, wird sie sorgfiltig

anter Kiihlung mit Schwefelsiure ang lert) konnen noch Spuren
von Wasserstoffperoxyd mit Kaliumdichromat- (vgl. S. 130
oder mit Titansulfatlésung (vgl. S. 66 und 154) nachgewiesen werden.

») Karbide der alkalischen Erden (Calciumkarbid) entwickeln
Acetylen, ein lauchartig riechendes, mit leuchtender Flamme
brennbares Gas:

CaC, + 2 H,0 — Ca(OH), + C,H,

¢) Nitride der alkalischen Erden (Magnesiumnitrid) entwickeln

beim Kochen A mmoniak, am Geruch usw. leicht erkennbar:
Mg,N, + 6 H,O — 3 Mg(OH), - 2 NH,

d) Phosphide der Alkalien und alkalischen Erden (Calcium-
phosphid) entwickeln Phosphorwasserstoff, nach Knoblauch rie-
chend, oft selbstentziindlich:

Ca,P, + 4 H,0 — F.H, + 2 Ca(OH),

¢) Siurehalogenide (I

Cl: unsw.) entwickeln Halogen
serstoil:
PCl; + 4 H,O =51 Cl 4+ H,PO,
f) Manche Sulfide (MgS
wirmen Schwefelwasserstod f:
Mgs 2 H,O0 — Mg(OH), + H,S

ALS, usw.) entwickeln beim FEr-

Der in Wasser losliche Teil der Substanz wird getrennt, wvon
dem unloslichen weiter verarbeitet. Den Riickstand wversucht man in
Siuren zu losen, und zwar zundchst in Salzsaure. Bel Anwesenheit
von Bleiund Silber, welche man meistens in der Vorpriifung fin-
det, wendet man Salpetersiure an.

Bleibt bei der Behandlung mit Sduren ein Riickstand, so ist
dieser nach Ermittlung der vorhandenen Kérperklassen nach S. 439

aufzuschliefien.

II. Aufsuchung der Kationen.

Jede einzelne der erhaltenen Losungen “'h'.[.l fiir sich nach
den folgenden Tabellen untersucht (vgl. 8. 462 if.).

Bemerkung zur Aunfsuchung und Trennung der Gruppen
(Tabelle VIi).

1. Das Einleiten von Schwefelwasserstofi. Man
bhringt die saure Losung (meist 50 bis 100 ccm) in einen Erlenmeyer-
bringt die : » Lisung S m) 1 S
Kolben wvon 300 cem, versieht denselben mit emem doppelt durch-
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bohrten Gummistopfen, der mit einem Gasein- und -ableitungsrohr
versehen ist. Nun zieht man die Einleitungsrohre so weit in die Hﬁhv
dafl sie nicht in die Losung taucht und erhitzt zom Sieden, um den
gelosten Luftsanerstoff auszntreiben. Man verbindet nun die Einlei-
‘runthuhre mit dem Kippschen H,S-Apparat unter Zwischenschalting
einer mit Wasser gefiillten Wase hflasche, taucht dann das 1_.Jnluh
tungsrohr in die Fliissigkeit und leitet nun einige Minuten einen kuif-
tigen H,S5-Strom ein. Hierauf verschlieBt man ds as Ableitungsrohr und
1115t die Losung in Verbindung mit dem Kippschen "\ppunt abkiih-
len. Sodann verdiinnt man die 1 Liésung mit ausgekochtem destillierten
Wasser auf das Doppelte,!) sittict nochmals mit Schwefelwasserstoff
und lifit in Verbindung mit dem H,S-Apparat erkalten.?)

Bemerkung: Oxydierende bul;atcmzen wie z. B. HNO,, Fe™
usw., die beim FEinleiten von H,5 br-hwefl,]ausqe}1mdr:111rr ver lliaﬂi‘] en
und dadureh sehr storend WJrLOn reduziert man ht‘.-&.&:-(}l zuvor mit
50,. Zu dem Zweck versetzt man die schwach saure Losung mit
ca. 100 ecm Wasser, das mit 80, gesittict ist oder leitet lmsﬂm
50,-Gas ein.?) Nachdem man die Lo&.uuu auf den fiir die H. S-Ti
1Img erforderlichen Stiuregehalt gebracht hat, vertreibt man dcn Lhm-
schull des 80, durch I\Uchen unter gleichzeitigem Durchleiten von
CO,. Sobald das abziehende Gas mcht mehr nacl: S0, riecht, be-
"[unt man mit dem Einleiten von H,S.

Die Phosphorsiure muB an dieser Stelle entfernt werden,
weil sonst die Gefahr besteht, dab die Erdalkalien als Phosphate
in den Schw»:-?f{'ialm.nrmi.uTn—l\'i{tdﬂ:'ﬁ(rhlng gelangen. Aus dem gleichen
Grande muf auch

3.die Oxalsinre entfernt werden, In der Vorprobe lassen sich
kleine Mengen davon nicht sicher an der JO-Entwicklung mit konz.
Schwefelsiure erkennen, Man priift daher die ui"apriinvliclw Substanz
“19 folgt anf Oxalsiiure: Eine kleine Probe wird in einer Porzellan-
schale mit konz. Sodalésung bis zur stark alkalischen Reaktion ver-
setzt, gekocht und filtriert. Das Filtrat wird mit Essigsiiure angesiiuert,
":akm,llf um CO, zu verjagen, mit Ca.]:'.iumuhfnrld und Ammuuldlx

ersetzt und von neuem mit KEssigsiiure angesiiuert: ein weiller,
't:'l Esgsigsiunre unléslicher \Ilr‘dPrHi'h]ﬂW zeigt Oxal-
sinre an.

Organische U‘(\rsauren die sich in der ‘.‘mpmb(* durch
1‘@1]\0[11!1]]"" und Bildung von brenzligen Dimpfen anzeigen, miissen

’} Die Vf‘l'dllﬂuuun' mit Wasser ist erforderlich, damit Pb und Cd gunan-
titativ gefiillt werden.

’) Wo keine Vorrichtung zur Ableitung des iiberschiissigen H,S vorhan-
den ist, empfiehlt es sich denselben in einer mit Chlorkalk gefiillten Flasche zn
absorbieren.

®) Sollten sich hierbei schwerlisliche Sualfate bilden, so filiriert man sie
ab und priiff auf Sulfat. Pb und Erdalkalien nach S, 459,
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euntfernt werden, weil sie durch Komplexhildung zahlreiche Hy-
droxyde zu losen vermégen, Man zerstort die Oxysiuren durch schwa-
ches Gliihen der getrockneten Substanz. Hierauf extrahiert man den
kehligen Riickstand mit konz. HCI und verascht dann, bis der Kohlen-
stoff vollig wegoebrannt ist. Oft hinterbleibt hierbei ein unlisliches

: ;v Fe,O; mit Si0,. Dieses wird mit
Kaliumpyrosulfat anfgeschlossen und fiir sich untersneht (vgl. 5. 120).

Oxydgemisch von ALO,, Cr,0O

Tabelle VIII.

Untersuchung von Gruppe L
Der durch HCI] erzeungte Niederschlag kann enthalten:
AgCl, Hg,Cl,, PbCl,, (TICH.")

Derselbe wird mit kaltem Wasser gewaschen, dann mit wenig Wasser gekocht
und heifi filtriert,

Riicksiand Lisung
Kann AgCl, Hg.Cl; ond noch PhCl; enthalten. || War viel Blei sugegen, so

cht mit kochendemn Wasser bis zur || scheiden sich beim i lten
volligen Entfernung des PbCl, und behandelt || weifle gliinzende Nadeln von
den Riickstand mit Bromwasser, koeht bis zum I! PhCl, ab,
Vertreiban des iiherschiissigan Broms und filtriert.

Man

| Bei Anwesenheit von oor
ii wenig Blei findet keine Aus-
1

Ritckstand Lisung : :
scheidung von PhCl, statt.

Ag(Cl I HgBr,
Manwiseht mit H,0,bis || Man fiigt SnCly hinzu;
im Filtrat kein Hgmehr || eine weibe I"éllung

Man versetzt in allen illen
die Losung mit K Cr,05:
fin gelber Niederschlag von

nachgewiesen wird, er- i (Hg,Cly), die spiiter PolrD, =zeigt Pb an,
wirmt dann den Riick- || gran wird, zeigt Hg* ;
stand mit NH,, filtriert | ar. l
wenn notig und stuert || I
das Filtrat mit HNO, || I
sn ; eine weille Fiallung | I
|

Aol eatat A
von AgCl zeigh Ag an,

Bemerkungen zu Tabelle VIIL.

Tontsteht anBer beim Ansiuern mit Salzsiure, auch mit anderen
Siuren, also infolge der Aciditit, eine Millung, so deutet dies
auf die Anwesenheit von Silikaten, Wolframaten oder Sulfoe-
salzen von Arsen, Antimon und Zinn.

Die Wasserglaslssungen werden, wie auf S. 436 geschildert,
darch Eiudm:]p['ﬂh mit Salpetersiure von Kieselsiiure befreit und das
Iiltrat hievon nach dem gewdhnlichen Gange auf Metalle gepriift.

1) Die Anwesenheit des Thalliums weist man aof trockenem Wege nach
(Flummenfirbung griin); s. S. 526,

: i . ni 9o 30
Iroadwell, Anslytische Chemie. 1. Bd, 22. Aufl. t
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Fabelle XB. Untersuchung von Gruppe IIL
. NH, n:.; _"Zmnmu..m..._z.w Gegenwart von NH,Cl, erzeugte Niederschlag wird viermal mit (NH,),S-haltigem Waseer, dann dreimal mit reinem YWasset
b gewaschen und hierauf in einer Porzellanschale unter bestindigem Umrithren mit kalter, 10%,iger Salzséiure behandelf, bis keine H,S-Entwicklung mehr
] s anferitt und fitriert:
Riickstan s 3o ot ke TTIY £ e W ys
=, Nis Losung: Fe™, Al'", Cr™; UQ,"", Mn", Zn", mit Spuren von Ni"

| Man = behandelt | A kocht bis zur villigen Verjaguvg von H.S, filgt Bromwasser im Uberschul hingn, kocht das fibertchiissige Brom fort, bringt die
4 wie in Tabelle || Ldsung in einen kleinen Erlenmeyerkolben mneutralisiert die kalte Flissiglteit fast mit Na,00,, fiigt in Wasser anfgeschliimmtes Barinm-
X A, B. 488 _r.“..w_,_ onat hinzu, schitttelt gut durch, verkorkt dem Kolben und lift den Niederschlag gich absstzen, Nach zirka 1 Stunde giadt man di»

| itberstehende Lisung durch ein Filter:

I Losung: Mn™, Zn’"; Spuren Ni*" .. !
! . ! Riickstand : Fe(DH),, Cr(0H),, AI{OH),, [00.(CO,).]Ba,
igt verditnnte H,80, in der Hitze Man wischt mit Wasser, bis das Filtrat keine Fillung mit (NH,),S erzeugt. 10st danu in wenig ver-
i nzu, bis zur vélligen Ausfillu ¢ des| dilnnter HC1, f4llt das Ba kochend mit verdilnnter H.80, als Bas0, und filtriert:
| i || Bariums und filtriert das BaSU, ab, Das Ba-freie Filirat verdampft man auf ein kleines Volumen, verseizt mit einem Uberschufl von
Die nunmehr Ba-freie Losung versetzt!| Ammonkarbonat, erhitzt zum beginnenden Sieden, fiigt ein wenig NH, hinzu und filiriert:

: Fe(OH),, Cr(OH);, ALOH), OO ) 5riny

1an mit NaOH bie zur stark alialischen||
teaktion, erwirmt gelinde und filtriert:||

“_H.iz_rmn..::_ri,._.;:.Su Lisung: HOZn(' u...t:u. lst in werdiinnter

und pritft einige Tropfen mit der Berlinerblaun-| Man siuert mit

= 1 Fak .
| =Pt 1 Y H ), e PR = Mg - sy r :
! = : it R reaktion auf Fe. E rer Teil wird mit NaOH alkalisch gemacht und das|| HCl an und ver
e e o T T —| Cr* mit H,0, zu Cr," hierauf das fibersehiissige H,0O, durch Kochen setzt mit
| — i _.wz,:u_ lhet M: _.H“”Cm.._ Il : Man si u:“nnq die _ ig zerstort. K Fe(UN);
7 socht, neutializiert || Losung mit Essip- - . . iy 1P ' | Rotbrauner
: (| mit NH, und, falls ch.,...mnn?_._.:_ _mlﬂ_bﬂl..l_rmwul ..... L AT W Nisderachlag

zoigt U an.

Vi gefunden wurde, || H,8 ein; einwejBer IH,DHGEW :. -
y 3

fiigi man einige|| Niederaschlag MnO (O) sorgfilhig mit verdiimnter H,80, an

bis gur alkaliechen Reuktion und filtriert:

1 | Tropfen einer KCN- || von ZnS zaigt ¥in ol
Lisung hinzu und || an. Man bestifigt ¢ |IRickstand : AI(OH), Losnng: Cro, :

urch die Rinn-| nachlassigt | - — — e s

|

I

| hierauf (NH,),S und

il kocht: ein fleisen-

| roterr Niedaer-
schlag zeigl

i Mn an,

mannsg-Griin-
aktion
ahells |._fp.h.,“_._

Man teilt die gelbe Lifisung in zwei Teila. Den ainen
ert man mit Eszigsiiurs an und versatzt mir
Man wischt und!/|S8ilbernitrat: Eine rotbraune Fiéllung
itigt durch die |von Ag.CrO, zeigt Cr s Den zweiten Teil «de
Thénard-Blan- | Lbsang  sduert man mit Swim::«._.a.wq I#WC; an,
Heaktio figt 2—3 ecm alltoholfreien Ather hierauf einen
(vgl. S. | Ubergchull vomn Wasserstofiperoxydldsung hinm
| und wﬁ&.nu»m.h.. .
| { [ | Blanflirbung des Athers zeigt Cr an.
| | | (vgl. 8. 150.)

__ Weiler Niede
hlag zeigt Al

|
|
| || BIan bestitiptdurch
| B :
die Boda-Sal-|
eter-Schmelza!

=y

i) Die L& ®14 ; . - ; S cul ot
I Bie Lisung enthill immer efwas Chrom. was abor den Nachweis des Urans niché besintrichtigt,
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Tabelle XI.

Untersuchung von Gruppe IV.

Der durch Ammonkarbonat und Ammoniak erzeugte Niederschlag wird griind-
lich mit heifflem Wasser gewaschen, in miglichst wenig verdiinnter HNOy go-
lst und sorgfiltig in einem Porzellantiegel zur Trockene verdampft. (Ein
Glithen des Riickstandes muf peinlich vermieden werden.) Einen k'einen Teil
des trockenen Riickstandes list man in mdglichst wenig Wasser, filtriert von
Filterfasern ab und untersucht die klare Losung nach S. 96 mit Gipslosung
zuf Ba™” und Sr”. Erzeugt Gipslésung keine Fillung, so ist nur Ca zu-
gegen; eine weitere Priifung ist unnitig. Krzeugt Gipslosung eine Fil-
lung, so muB der Niederschlag nach einer der folgenden Methoden weiter
untersucht werden:

A. Die vbllig trockenen Nitrate behandelt man mit nur wenigen Tropfen
absoluten Alkohols, riithrt um, gieBt die alkoholische Lisung darch ein mit
absolutem Alkohol benetztes Filter und fingt das Filtrat in einem kleinen Por-
zellantiegel auf; .
= Lésung: Cas
Ritickstand: Ba(NO,);, Sr(NO;); mit noch Ca(NOj),. mit Spuren v, Sr

Man @ jefit 3—4mal mit 2—3 ecom  sbsolutem Alkchol und |.'\1a|: verjagt den Alko-
kantiert jedesmal, um alles Ca(NO0,), zu entfernen. Den Oa-freien || hol nund prift den
Ritckstand trocknet man, versetzt mit 8 ccm konz, HOL, verdampit || Riickstand, nach dem
zur Trockene und wiederholt diese Operation noeh einmal. Die so || Glithen am Platindraht
srhalienan trockenen Ohloride behandelt man mit wenigen Tropfen || und Befenchten mit
489,igen Alkohols, erwirmt und dekantiert durch ein mit || HOl in der Flamma.
66" igem Alkohol benotztes Filter.

Riickstand: BaCl, mit noch 5rCl,.

Ziegelrote
|| Flamm e zeigt Ca an.

Man entfernt das fibrigblsibende SrCl, | Man verdampft die allo- || postiitigt durch Pri-
durch  mehrmaliges Dekantieren mit | holische Ldsung und| :—"'“g der Flamme im
66%,igem Alkohol und prift den Riicl- || priift den Ritcketand in Spektroskop
atand in der Flamme: gelbgriine der Flamme: 7
Flamme zeigt Ba an. IIEI:rLﬂ:Li;;T‘SO::n. (vgl. Spektraltafel).
Man 18st den Rest des Riickstandes im || Bestiitigt dureh Priifung
wenig Wasser und versetzt in K,Cr0, || der Flamme im Spelktro-
und Notriumacetat: gelbe Fallung skop |
von BaCrO, zeigt Ba an, (vgl. Spektraliafel), ||

B. Die trockenen Nitrate behandelt man mit Y/, cem konz. HNOg, riibrt

mit einem Glasstab gut um und filtriert dureh ein kleines Ashestfilter
unter Anwendung der Saugpumpe:

Riickstand: Ba(NO,)s, Sr(NO;),. Lisung: Ca™

AMan wischt 6fters mit konz. HNO, um alles Ca(NO,), zu entfernen, Il

l4st den Rilckstand durch AufgieBen von wenig Wasser, verdampft|| . = . .

sur Trockene, fiigh einige Kubikzentimeter konz. HCI hinzn undl' e YRXoampi Ao

vordampft wieder (dreimal), um die Nitrate im Chloride zu verwan- Crockena f““" prift

dsln. Die trockenen Chloride fibergieBt man mit ',—1 cem KORZ. | wie sub A.

HC] und halb soviel 889 igem Alkohol, erwiirmt und filfriert durch |
ein Asbestfilter:

_____ Riickstand: Ba™.
Man whscht mehrmals mit 66" igem Al-|| Man verdampft zur i
kohol und priifi den Ritckstand wie |'[‘vockene vnd prift wie

sub A. | enb A, |

___ Loésung: Sx*. |l




Tabelle XII,

Untersuchung von Gruppe V (Mg und Alkulie n).

Jas Ifiltrat vom (NH,),CO,-Niederschlag kann
glitht gelinde, um die Ammonsalze zu verjagen, 16st in moglichst wenig verdiinnter

ﬁ.o_ Eﬂ.:i

‘erdampft zur Trockene,

Mg vnd Alkalien, nebst viel Ammonsalz enthalten. Man

vou .E_u_mfmermEFE ch:_m:._gm ab ?.i 8. 8b).

Priifung auf Maguesiun
Man versetzt mit NH, und fiigt,
falls eine Fillung entsteht, noch
NH, Cl hinzun, bis Eo Fiéllung sich
wieder lost, setzt dann H/ﬂ.:zE-
phosphat hinzu, riihrt :E ::m itber-
gdttict stark mit : H‘.m:m
weile r:i,_::: p._ g Fal-

lung zeigt Mo an.

Priifung aunf Kalium. Priifang auf Natrium.

_ H. PtCl. erzeuet | Hinige Tropfen der Losune seben
2 o MU o B
r ristal _ inische in  einer konz. Losang  von

U0,(CH;C00), u. Mg(CH ﬁ.mﬁ\ﬁ
. gelben, T:_._TL ini-
_ schen Niederschlag,

2. Na. Pc..,._z .U,L . erzengt eine celbe

N GLW.#._:.
kris .::z_.,i,.:c i

Die Reaktion mit K, C,_ﬂ.,. 0.
|l darf npur bei Abwesenhe

1€
AT i
Mo werden

¥ c:

=

¥

Uber die H.UHE.E,:::%. des Mg" vor
der Prifung auf Na® vgl. S. 85,
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In ganz derselben Weise wverfihrt man mit Alkaliwolframat-
losungen; hiebei bleibt die Wolframsiiure ungelost, wiihrend die
Metalle gelost werden.

Waren Sulfosalze vorhanden, so zersetzt man die Lésung mit
verdiinnter Sidure, filtriert und untersucht den Niederschlag nach
Tabelle IX und die Lisang aunf alkalische Erden nnd Alkalien nach
Tabelle XI und XII.

Nur bei Anwesenheit von nicht flichtigen organischen Siuren,
Zucker usw, ist die Lésung noch anf Aluminium nnd Titan zu priifen
(vgl. 8. 118 und 154).

III. Aufsuchung der Anionen.

Die Aufsuchung der Siuren (Anionen) findet stets
nach der Aufsuchung der Metalle (Kationen) statt,
denn es 1dBt sich auns der Vorpriifung (Erhitzen im
Glibrohr und Erhitzen mit verdiinnter und konzen-
trierter H,50,), aus den Léslichkeitsverhdltnissen, so-
wie aus dem Gange der Analyse auf Ap- oder Abwesen-
heit vieler Sdnren schlieBen.

Um Nebenreaktionen zun vermeiden, verwendet
man bei der Priifung anf Siuren nur die neuntralen
Alkalisalze,

Herstellung der Liosung zur Priifung anf Siuren.
Wir unterscheiden zwei Fille:

A. Die urspriingliche Substanz enthilt keine schweren Metalle.

a) Sie ist 16slich in Wasser.

Man priift die Lésung auf ihre Reaktion zu Lack-
muspapier.

Alkalische Reaktion zeigen die Alkalicyanide, Alkali-
nitrite,’) Borate, Trimetallphosphate, Alkalisulfide
und Sulfosalze der Alkalien, Alkalisilikate u. a. m.

Saure Reaktion zeigen SHuren und viele saure Salze,

Man teilt non die erhaltene Liosang in zwei Teile. Ist sie
neutral, so verwendet man sie direkt zur Priiffung auf S#uren;
ist sie alkalisch, so wird die eine Hilfte mit Essigsiiure, die
andere mit Salpetersiure genan neutralisiert;?) ist sie sauer, so
neutralisiert man mit Sodalssung.

) Ganz reine Alkalinitrite reagieren nicht alkaliseh. Die alkalisehe
Reaktion der Handelssalze rithrt von der Anwesenheit von Alkalioxyd oder
Silikat her,

) Dabei geben Sulfosalze, Silikate, Zinkate, Stannite, Stannate, Alumi-
nate, Molybdate, Wolframate u. a. m. IFallungen. In diesen Fillen untersucht
man die Niederschliige nach A, 8. 447, die Filtrate nach Tabelle XIIL
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b) Die Substanz ist in Wasser sehr schwer bis nn-
l6slich, dagegen leicht 16slich in verdiinnten Siuren,

Es kommennurdie Séiuren der III. und IV, Gruppe
in Betracht.

Man behandelt die trockene Snbstanz mit wenig konzentrierter
Sodalésung, kocht und filtriert. Das Filtrat enthilt alle
Siuren als Natrinmsalze, ausgenommen Phosphor-
siure, welche bereits bei der Priifung anf Metalle erkannt wurde.

Die erhaltene Losung wird mit verdiinnter Salpetersiure
nentralisiert.

¢) Die Substanz ist weder in Wasser noch in ver-
diinnten Siuren 18slich,

Anwesend kdnnen sein: BaS0,, Sr80,, (CaS0,), CaF,,
Silikate, welche oft H,;PO,, HBO,, H,50,, HF und HCI enthalten.

M»~ schlieBt mit Soda im Platintiegel auf, extrahiert mit Wasser
und priift die wisserige Lisung, nach der Neutrahsation, auf Sturen.

Ist die Substanz in Wasser und Siuren zum Teil
16slich, so extrahiert man erst mit Wasser, dann mit
Sudaldsung, schlieBt den Riickstand mit Soda auf,
extrahiert die Schmelze mit Wasser und antersucht
alle drei Lésungen getrennt.

B. Die Substanz enthiilt schwere Metalle.

@) Sie ist loslich in Wasser oder verdtinnten SHuren
und enthilt keine nichtfliichtigen organischen Sub-
stanzen (keine Verkohlung im Glithrohr).

Man versetzt die feste Substanz mit konzentrierter Sodalosung
bis zur schwachalkalischen Rea ktion,') kocht und filtriert.
Sind Ammonsalze zugegen, so setzt man das Kochen fort bis zom
Verschwinden des Ammoniakgernches und filtriert erst dann.

Die crhaltene Losung teilt man in zwei Teile und neutralisiert
den einen Teil mit Essigsinre, den anderen mit Salpetersiiure.

b) Die Substanz ist lslich in Wasser oder verdiinnten
Siauren und enthilt nichtfliichtige organische Substanzen.
Sind gleichzeitic Metalle der H,S- und (NH,),S-Gruppe anwesend,
so leitet man H,S in die schwachsaure Losung bis zur Sittigung
ein, filtriert, setzt Ammoniak zum Filtrat bis zur schwach alkalischen
Reaktior hinzu, filtriert, verdampft nach Zusatz von wenig Hssigsiure,
aot ein kleines Volumen, filtriert vom ausgeschiedenen Schwefel ab
und iibersittigt das Filtrat mit fester Pottasche, filtriert, wenn notig,
sinert das Filtrat sorgfiltig mit Eisessig an, rihrt um und
filtriert vom ausgeschiedenen Weinstein ab, den man, wie unter

') Ein groBer Uberschuf an Soda ist zu vermeiden, weil viele Karbonate
in konzentrierter Sodalssung lgslich sind.
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i Pritfung der L#sung mit Bariumchlorid.
Die urspriingliche, wiisserige, neutrale Liusung oder die mit neutralisierte Probe versetzi man mit
4 itherschilssiger Bar
Fs entsteht keine

Fillung. Es entsteht eine Fiillung.

Abwesend: Alle Siuren __ Man sinert mit verdiinnter HCl an und erwirmt.)
von Gruppe III, IV u. VL | _ 18 i}
| Der Niederschlag lost

_ sich anf. Der Niederschlag 10zt sich nicht auf.
D
o Abwesend: Grappe VI | Anwesend: Gruppe VL

also H 80, und HF L | 8 i ¢ :
: Man filtriert und neutralisiert das Filtrat mit reiner ver
| diinnter KOH oder Nz2OIL

Es entsteht eine Fillung.

Abwesend: S#duren Anwesend: Sioren von Grupps
¥ X iy
i1 und IV.%)

Noch besser liBt sich die An- oder Abwesenheit von Gruppe III und 1V bei Abwesenheit von HF konstatieren durch Ver-
setzen der micht zu konzentrierten neutralen Losang mit Ca( das Sehwefelsiure nicht f#llt, wohl aber die Siiuren von
Grappe I und IV, ausgenommen Thioschwefelsiure,

i

. auf aie geprift werden,

1) Hierbei werden Earbonate, Sulfite und Thiosulfate zersiori; es mul daber begoud
%y Auf die Borghure muf speziell geprift werden. Vgl 5. 562

e s
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Weinsiinre angegeben, weiter untersucht. Das Filtrat vom Woein-
stein }' riift man aunf die iibrigen Siuren.

) Die Substanz ist in starken Siuren unloslich. Aufler
dén unter A angeftthrten Salzen konnen noch zugegen sein: Ag(l,
AgBr, AgJ, AgCN, PbhsS0,, Silikate (Fervo-, Ferricyanide).

f\nﬁe’r‘melt von Ag zeigt Halogene an. DMan reduziert mit

Zn 1 H,50,, filtriert und priift das Filtrat nach Tabelle XV.

Tabelle XV.
Untersuchung von Gruppe I.

Man versetzt die Losung der Alkalisalze mit ca. 0'5—1 ¢ NaHCO,
in einem kleinen Erlenmeyer-Kolben, erhitzt zum Sieden, leitet
gleichzeitig einen CO,-Strom hindurch und priift das entweichende Gas
rch Einleiten in Silbernitratldsung, die schwach mit Salpeterstiure
angesiuert ist, Eine weiBe ’ll'uisun;, zeigt HCN an,

Nachdem der Cyanwasserstoff durch weiteres Kochen und Ein-
iten von CO, véllig vertrieben ist, siiuert man die Losung schwach
it Salpetersiure an und fillt die zurilckgebliebenen Halogenionon mit
Silbernitrat in geringem Uberschull, .nullthm sich der Niederschlag
setzt  hat, giebt man die iiberstehende Liésung ab und wiischt
den Niederschlag durch zweimalige Dekantation mit Wasser. Hieranf
iibergieft man den Niederschlag mit 2n NH, schiittelt und filtriert.

J\‘{w ﬂ'ﬂchlag: Lisung:

-

i “Az(NH,),", OI', Br, ONS/
| Man versatzé dle ].n:u.u:g mit farblosem Schwefelammonium, schilttelt
| keriiftip dorch und filtriert.
[ Niedersehlag: Lisung ;
Agld I — AES Cl’, B, CNS’" und S
clit den || wird vernach- || Man versetzt die Lisung m!t einigen Tropfen N CO,,
GOrCE hlag mit | laesigh. || verdampft auf ein kleines Volom, ifiliriert vom 18ga-
. NH;, reda- i |l schiedenen Schwofel ab wnd teilt die Lisung in zwai
it #n und il Taila,
; riert || bl oo Em e o ot = .
wie- | i b ] [Tt 1 e o
denen \.i’ﬁ::m | !| A. Pritfung auf HCI B. Priifung aud
prisft éas Filtrat| i und HBr li( \""\
il yd o8, || T = —— =
HJ i “ Man siuert mit HNO, an, qu* |“.lnn nunrt die

mit HOl an und versotzt
mit einigen Tropfen
FeCl,-Lisung. Ein fﬂlliit
lrote Firb zeigt
HCNS ¢

mit iberschilesigem AgNO ?M fil-

| triert den ans Ag 01, AgBr und ,:
|,*.ng-.‘€8 bestehenden Nieder- |

I schlag, wiecht mit Wasser aus,
| || snugt méglichat troclken und ||
1 { verfdhrt dann weiter nach|
i i =, B8,

Bemerkung. Falls die Bubstanz kein Jod enthilt, was meistens in der Vorprt-
fung f-.-'r..-'_:mt wird, so teill mnn die oyanfreie Lisung in zwei Teile und ve arflihet zur Felifung
auf HBr und HONS wie sub J. und B aogegeben. z . :

!"e; Gogenwart von Fe(UN)'" oder Fe{UN)''" enlfernt man wie oben angagoben
runfehat die Blausiiure mittels 00, Dei Gegn t von NaHCO,, da siiuert man die '[.-ml.m;
mit verdtinnter Schwefelsdure schwach an und fillt die Ferro- u anwasserstoffiefurs
mit Oadmiumsulfat, schiittelt mit feinzerteiltern A - 5. 339), h_l'r'n + 11.'1] verfabré mit
iem Filiraf wie oben angegebon, oder bei Abwesenheo EIJ. pach A und I
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Bei Anwesenheit von Pb kocht man mit }{:t_d,{}(_)ﬁ-!,éimzz*;g,
filtriert und priift das Filtrat, nach dem Ansivern mit HCI, mittels
BaCl, auf Schwefelsiiure,

Bei Anwesenheit von Silikaten muf noch auf H,PO,, HF,
HBO,, HCI, H,S0, gepriift werden,

Die suf die eine oder andere Weise erhaltene Lisung priift man
auf ihr Verhalten zu Silberaitrat und Bariumchlorid, um die vor-
handenen Gruppen aufzufinden (vgl. Tabelle XIII und XIV),

Erst nachdem man sich tiber die Gruppen orientiert hat, fithrt
man die speziellen Reaktionen der einzelnen Glieder derselben aus.

|
&
a5
3l
&
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Gruppe II.
Die Glieder von Gruppe 1I werden fast immer in der Vorpriitung
nachgewiesen. Fiir spezielle Reaktionen dieser Siuren vgl. S. 333.

Gruppe IIIL
50,, €0,, C;H,0, werden in der Vorpriifung oder im Gange
der Analyse erkannt. HPO;, H,P,0,, HBC, und CyH;0;, worden
durch spezielle Reaktionen erkannt (vgl. 8. 351).

Gruppe IV.
Cr0y, H,PO,, H,8,0, werden in der Vorpriifang und bei der
Aufsuchung der Metalle erkannt.

Gruppe V.
HCIO; und HNO, werden meist in der Vorpriifung erkannt.
Man konstatiere aber stets ihre Anwesenheit nach 8. 402,

Gruppe VI und VII.
Werden meist in der Vorpriifung erkannt. Man bestiitizt durch
die unter H,S0,, HF und 5i0, angefithrten Reaktionen.

B. Die Substanz ist ein Metall oder eine Metallegierung.

Die Untersuchung einer Metallegierung st viel einfacher als
die eines Salzgemisches, weil anf Siuren nicht gepriift werden muf.
Von elekfronegativen Elementen kommen meist nur Kohlensto £,
Silicium, Phosphor und Schwefel in Betracht.

Da alle Metalle, ausgenommen Gold, Platin, Zinn und
Antimon, in Balpetersiure loslich sind, so werden die Legierungen
fast immer durch Salpetersiure in Losung gebracht und nar in
wenigen Illen ist die Anwendung von Kbonigswasser erforderlich,
Manche siliciumreiche Legicrungen (z. B. Siliciumkupfer) sind
sogar in Kbonigswasser auflerordentlich schwer bis unloslich und
werden am besten durch Schmelzen mit Atzkali im Silbertiegel anf-
geschlossen, woranf die Schmelze mit Salpetersiiure behandelt wird.

Die Anwendung von Salzsiure zur Losung von Legierungen ist
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nicht ratsam, weil Phosphide, Karbide, Silicide, Sulfide,
Arsenide, die oft in kleinen Mengen darin vorkommen, durch die
Sdure zersetzt werden, wobei die negativen Elemente als fliichtige
Wasserstoffverbindungen entweichen kénren and sich so dem Nach-
weis entzichen. Bei der Untersuchung der gewishnlich vorkommenden
Metallegiernngen verfihrt man wie inlut

1—2 g der Legierung (am besten in Form von Bohrspiinen)
werden in einer 200 cem fassenden Porzellanschale, unter gut
ziehender Kapello mit ca. 20 com Salpetersiure von der Dichte
1:26—1'30 (1 Volumen konzentrierte HNO, - 1 Volumen H,0)
versetzt und nach der ersten heftigen Einwirkung erhitzt, bis keine
braunen Di#mpfe mehr entweichen, dann sorgfiltic unter bestindigem
Umrithren nnd Vermeidung von Uberhitzen!) fast zur Trockene' ver-
dampft, mit ca. 5O ccm Wasser versetzt und erwirmt,

a) Die Masse lostsich vollstindig. Die Legierung ent-
hilt weder Zinn noch Antimon; man verfihrt nach Tabelle XVI.

b) Die Masse 18st sich nicht vollstindig: es bleibt
ein weiller oder griinlicher Riickstand, Die Legierung enthiilt
Zinu oder Antimon oder beide; man verfiihrt nach Tabelle XVII.

C. Die Substanz ist eine Fliissigkeit.

Schon aus Farbe, Geruch und Reaktion auf Lackmus-
papier lassen sich wichtige Schliisse ziehen.

a) Die Lésungreagiert neutral; sie enthiilt daher weder
freie Siuren, noch Basen, Ghenmwemo' saure Salze, oder solche, die
durch Hydrolyse saure oder alkalische Reaktion zeigen, ferner keine
wasserunlislichen Salze.

Vor allen Dingen iiberzeugt man sich, ob 1lberhaulf feste Bestand-
teile in der Fliissigkeit vm]mndtn sind, indem man eine kleine Probe
davon, bei mdoglichst niedriger Icmpm;tmr nm eventuell anwesende
'hlci.ilf‘ﬂ Vulﬂnﬂtlllgtn nicht zu iibersehen, zur Trockene 1‘0rd1mp £
%Ec.-li}*. hiebei ein Riickstand, so wird er nach A, S. 477, untersucht.

b) Die Lésung reagiert alkalisch. Die alkalische
Reaktion kann bedingt sein durch Hydroxyde der Alkalien oder
alkalischen Erden, durch Peroxyde, Karbonate, Borate, Cyanide,
Silikate, Bulfide (Zinkate, Aluminate, Molybdate, Wolframate) der
jika]mn sowie durch Ammoniak, H\i:{:{chleut a. m,

Enthidlt die Losung z. B. Hydroxyde odcr Karbonate der
Alkalien, so kann sie alle diejenigen Korper, die durch diese gefillt
werden, nicht enthalten, ausgenommen, wenn sie in Form von kom-
plexen Tonen vorhanden sind (Cyanide, Tartrate usw.).

'} Weil dadurech leicht in Wasser unlisliche basische Salze entstehen,
Sollten sich solche bilden, was man oft an der dunksln Farbe des Riickstandes
erkennen kann, so fiigt man etwas konzentrierte Salpetersiiore hinzu, erwirmt
und behandelt erst dann mit Wasser.

y
i
X
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~F chenreaktion: | _w;ﬁm;: weill

Fabelle XVI.

er klar aunf. Di

Legierung enthidlt weder Zinn noch

A. Die mit Salpetersiinre behandelte Legiernng lost sich in Wa
Antimon.
Mano verdampft die Lisung, nach sz.i.x von 2 eem kons, Hy850,, bis reichlich schwere weille Dimpfe von Schwefelsiiure entweichen,
lafit erkalten, verdiinnt mit ca. 50 cem Wasser nnd filtriert

Riickstand: Liisung::
) . Kann enthalten WH. LB’ Ca™ Fe'*”, Mn*, Ni*, €0’ Zn" ..w_... Po.e
Weiles | Man ma_f.:ﬁ mit Schwefelwasserstoff und filtriert:
PbsSO, | Niederschlag: Lisung:
Man wischt| L
mit = Wassor| BigS,, CdS, Cus Fe”, Mu', NI", Cov, Zn", AL, PO,

ond cnmu..m:mww_ Map l6st in warmer verdiinnter HNC
die Anwesen- || _...s& filtriert von ausreschiedenem S u_.r.

Man erhitet zom Bieden, um den H,5 zu verjagen, oxydiert durch Znsatz won einigen Tropfen
konz. HNO,, filgt 10 com NH,Cl-Lisung hinzu und 411t tropfenweiss bei Siedetemperafur mit

en bleibend aufirité und filtriert rase h.

NH., bis der Geruch des letzateren
! heit des Bleies | vi.mm,::,n ::a NH; und filtriert: || Niedersehlaz: L s RN L4 Lol
_, durchdieKoh-| Nicderschlae: Lésnng: Fe(OH);, A(OH);, | Mn", CoRly),"", NINH,),", Zu(NI)," B
.:.n” lensodastiih- |———m—mm—m—m———— _!|.|.| EETTEES (A Hﬂn..wmk....: | Man _q.m.qm» H.,8 his zur Sattigung ein, kocht und filtriert, Das Fil-
_,_;....J % 5 trat wird vernachlissigt.!) Den Niederschlag, bestehend aus

Uw&.ﬂ Gat mw_ wEen ...WHC: den Bulfiden von Mn, Coy NI und ¥n, behandelt man mit
und priift mit derBerliner-|| _ verditnnter kalter 10%,iver HOI d filtriert:
Fe. || tickstand: L
.__:._.. ..«:.. .
an kocht, nm H.8 =n 4md=w.mu-+ fillt mit tiber-
o gchiisgigom KOH und fi H:;_ml...
witekstand : Lisnng:
Mn(0l), I OHZn0'
| | ..,Hu: schmilzt eipe kleine Man sinert mit Egsig-
| i Il Probe des Riickstandes __ sdure an und leitet H,5
|

‘ : : CA(NHL), "
duktiles Me- | Man r,a._rw in we line Em:w Farbe
_ tallkorn, ||nigHCIlund ver-! Losung zeigt Cu
|| setat mit eineral- || Man versetst die

R a |sung mit KECN
kalischen SnC iri Bitiibiag

Lisung, _:,n a,::_ (NH
el

blaureaktion auf
Ammonmolyhdat]
.:1, H;PO,. Die Haupt-|
menge wird mit H\D_: im |[n
Uberachub versetzt und dag

Filirat auf Al gepri

losliech in
HNO, zeigt
Pb an.

Ein schwarzer
Niede:
zeigt 13

i | mit Boda und Balpeter || ein. Bin weiler Niader-
| | auf dem Platinblech. | schlag =zeigt Zn an.

| Gritne Schmelze ]
li zeigt Mn an, I

1}y War in der Leglernng weder Eieen noch L.._p_:._d_:m.._:s vorhanden, so priift man dieses ¥
man das Filtrat aufl ein Kleines Volumer vOn ansges i

sglernng Muagnesium entioelt, 168 ve 1o

‘iltrat auf Phosphorsiure. Zu diesem Zweck werdamy
[t mi nonmolybdat ant Phosphorsiure. Im Falle die
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gleich von vornherein auf Peroxvde,

Man priife die Lgsung
Hydroxyde, Karbonate und die iibrigen schwachen Siuren.

Auf Peroxyde (H,0,)!) priift man, indem man einen Teil

J a\’a) !
der Losung mit wenigen Tropfen Kobaltnitratlésung erwirmt: eine
schwarze Fillung zeigt H,0, an,?) oder man versetzt die in der

Kilte stark mit Schwefelsiure angesinerte Lésung mit Titansulfat;

cine gelbe Firbung zeigt H,0O, an.?)
Noch empfhindlicher ist, nach Schéne, , 1695 (1874), eine sehr
verdiinnte Losung von Fe'r 4+ Fe(CN)g'". J yurch die geringste Spur

H,0, wird die rote Losung grun gefirbt und scheidet nach einiger Zeit
Jerlinerblan aus,

Um bei Gegenwart von H,O, Hvdroxyde und Karbonate der

Alkalien zu erkennen, erhitzt man eine neue Probe der Losung
langere Zeit in einer Porzellanschale zum Sieden, um das H,0,
zerstoren, versetzt die heifle Losung mit einem groBen Uberschul3
von festem Bariumchlorid und kocht, bis der Niederschlag grob
kristallinisch geworden ist. Zeigt nun die iiberstehende Losung mach
dem Erkalten alkalische Reaktion, so sind Hydroxyde®) vorhanden.
Lost sich der durch Bariumchlorid erzeugte Niederschlag in Siuren
unter Aufbrausen und triibt das entwickelte Gas Barytwasser, so sind
Karbonate wvorhanden. Riecht die ILbsung nach Ammoniak, so wver-
dampft man eine kleine Probe zur Trockene, um zu sehen, ob noch
andere Verbindungen zugegen sind, und untersucht den Riickstand
nach A, S, 447.
=iche Fubnote 3, 8. 452

*) Enthilt die alkalische Lisung Hypochlorite oder Sulfide, so wiirden
diese mit Kobalinitrat ebenfalls eine schiwarze Filllung geben; obige Reaktior
;:'1 fiir HyO;, nur bei Abwesenheit von Hypochloriten oder Sulfiden. Sind

.me'o Korper anwesend, so kann H,0, nicht anwesend sein, weil Hypo-
orite zu Chlorid reduziert, Sulfide zu Sulfat oxydiert werden wiirden.

Die Anwesenheit von Hypochloriten erkennt man meist am Geruch:
durch Ansiiuern der Lisung mit verdiinnter Schwefelsfiure tritt deutlicher
Chlorgernch auf. Sulfide entwickeln beim Ans#tuern Schwefelwasserstoif.
Hypochlorite und Sulfide k#nnen nicht gleichzeitic in der Lisung existieren.

) Auch mit Hilfe der Chromsiiure libt sich das Hy0, leicht, aber
weniger sicher als mit Titansulfot nachweisen. Man verfihrt wie folot:
Zunichst siiuert man die Lisung in der Kiilte gorgfiltie mit verdiinuter
Hy80, an, figt dann alkoholfreien Ather hinzn, schiittelt und setzt erst dann
einige 'Tl(rpaeu Kaliumdichromatlisung hinzu und schiittelt sofort wieder. Eine
Blaufiirbung der #therischen Schicht zeigt H; O, an,

% Die Hydroxyde sind entweder als solehe vorhanden gewesen oder

Iydrolyse der Peroxyde entstanden.




483 —

¢) Die Lésung reagiert samer; sie kann simtliche
wasser- und sdureldslichen Substanzen enthalten, ebenso freie Siuren.
Man verdampft eine kleine Probe zur 1 udwnu um zu erkennen,
ob iiberhaupt nichtfliichtige \erhmdim“en vorhanden sind. IErhilt
man keinen Riickstand, so neuhdlmﬂi’ man die Lisung mit Soda
und priift auf Sguren. Erhilt man einen Riickstand, so wird dieser
nach A, S. 447, untersncht.

D. Die zu untersuchende Substanz ist ein (zas.

Diesen Fall werden wir in Band II bei der Gasanalyse be-
sprechen,
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