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Nr., 417 und 418,

C. Brunner, chem. Mittheilungen.. .
(Vorgetragen den 23. October 1858.)

Mit einer Tafel.
1. Trennung von Zink und Nickel.

Zur Trennung und quantitativen Bestimmung von
Zink und Nickel sind in neuerer Zeit mehrere Methoden
empfohlen worden, Eine der einfachsten scheint die von
Smith angegebene zu sein. Dieselbe griindet sich auf
den Umstand, dass aus einer essigsauren Losung beider
Oxyde durch Schwefelwasserstoffgas nur das Zink ge-
tillt wird. .

Bei diesem Verfahren macht R ose*) die Bemerkung
dass nur dann eine genaue Trennung erfolge, wenn in
der Fliissigkeit keine starke Siure, nur Essigséure, vor-
handen sei. :

Rammelsberg*) erklirt die Methode fiir ungenau
und sagt ausdriicklich, dass mit dem Zink immer Nickel
niedergeschlagen werde.

Eine Reihe von Versuchen, welche die einzelnen
bei diesem Verfahren vorkommenden Umstinde zum
Gegenstand hatten, fithrten zu einer Operationsmethode,
die ein zuverlissiges Resultat zu geben scheint.

Man stellt zuerst die beiden Metalle als salzsaure
oder salpetersaure Auflosung dar, die man so weit ver-
diinnt, dass auf 1 Gramm beider Oxyde wenigstens 500
Grammen Fliissigkeit kommen, sittigt nun diese anni-
hernd mit kohlensaurem Natron, so dass nur eine sehr

*)} Handbuch der analytischen Chemie. II. 65. _
%#%) Anfangsgrinde der quanti’:tiven Analyse, 8. 78.

Bern. Mittheil. 6
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geringe Menge von freier S#ure zugegen bleibt. Um
diesen Punkt genau zu treffen, fiigt man so lange einer
verdiinnten Léosung des Natronsalzes hinzu, bis nach
einigem Umschiitteln und Stehenlassen der Niederschlag
nicht vollig verschwindet, worauf man ihn durch einige
Tropfen Siure fortnimmt. Man leitet nun Schwefel-
wasserstoffgas durch die Fliissigkeit, wodurch nach eini-
ger Zeit ein vollkommen weisser Niederschlag (Schwe-
felzink) entsteht. Nachdem ein guter Antheil Zink auf
diese Weise gefillt worden, setzt man der Fliissigkeit
“einige Tropfen einer sehr verdiinnten Liosung von essig-
saurem Natron zu, und fihrt fort Schwefelwasserstoff
durchzuleiten, so lange als sich der Niederschlag zu
vermehren scheint, und ldsst hierauf die Flasche 10—12
Stunden bei gewdhnlicher Temperatur stehen. Der Nie-
derschlag senkt sich vollkommen, und kann sehr gut
anf dem Filter gewaschen werden.
- Um sich zu versichern, dass alles Zink gefillt sei,
wird eine Probe der filtrirten Fliissigkeit mit 1 Tropfen
verdiinnter Liosung von essigsaurem Natron versetzt und
mit Schwefelwasserstoff behandelt. Sollte noch eine
weissliche Triibung entstehen, so miisste die ganze Fliis-
sigkeit ebenso behandelt werden.
~ Aus der nunmehr von Zink befreiten Fliissigkeit kann
nun das Nickel nach Austreiben des Schwefelwasser-
stoffes durch Erwirmung, mittelst Kalihydrat gefillt
werden. Der Niederschlag von Schwefelzink wird, nach
gehorigem Auswaschen, mit dem Filter in ein Glas ge-
geben, mit Salzsiiure digerirt, bis aller Geruch von
Schwefelwasserstoff verschwunden ist, die mit Wasser
verdiinnte Losung filtrirt und das Zink nach den bekann-
ten Methoden bestimmt. _

Bei dieser Scheidung spielt das essigsaure Natron
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offenbar eine vermittelnde Rolle. Es entsteht nimlich
durch Umsetzen eine kleine Menge essigsaures Zinkoxyd,
welches durch den Schwefelwasserstoff gefillt wird. Die
freigewordene KEssigsiure bildet von neuem essigsaures
Zinkoxyd, welches sofort wieder gefillt wird. Es diirfte
die Wirkung mit der Bildung von kohlensaurem Blei-
oxyd durch Einwirkung von kohlensaurem Gase auf
ein mit Wasser angeriihrtes Gemenge von Bleiglitte
und Bleizucker zu vergleichen sein. Es ist daher be-
-greiflich warum eine nur so hochst geringe Menge von
-essigsaurem Natron erforderlich ist.

Damit die Scheidung genau sei und kein Nickel mit
dem Zink gefillt werde, sind folgende Cautelen zu be-
obachten :

1) Die Losung muss anfinglich- ein wenig, doch
nur sehr schwach, sauer seinj ich mochte sagen 1 — 2
Tropfen freie Siure enthalten. Ist sie vollkommen neu-
tral, so erscheint der Niederschlag durch Schwefelwass
serstoff schmutzig gefirbt, nickelhaltig. Ist das Ver-
hiltniss richtig getroffen, so ist er rein weiss. Nach
dem Auswaschen kann dann weder durch das Lothrohr
noch auf andere Art Nickel darin gefunden werden.

2) Eine zu grosse Menge essigsaures Natron, sowie
auch jede Erwirmung muss vermieden werden. Setzt
man nimlich eine etwas bedeutende Menge essigsaures
Natron hinzu, so fillt etwas Nickel nieder, ja man kann
hiedurch, besonders wenn zugleich erwirmt wird, alles
Nickel vollstindig niederschlagen,

Bei Versuchen mit genau abgewogenen Mengen von
Oxyden (0,2—0,3 Gramm eines jeden) wurden dieselben
bis auf 1 — 2 Milligrammen wieder erhalten.

Auf die nimliche Art kann Zink von Kobalt ge-
trennt werdens Das aus einer kobalthaltigen Losung
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abgetrennte Schwefelzink gab stets ein Oxyd, welches
vor dem Léthrohr mit Borax keine Fiérbung hervor-
hrachte.

Endlich ist noch zu bemerken, dass wenn Eisen
zugegen ist, dieses vorher abgeschieden werden muss -
indem es eonst theils in den Zink-, theils in den Nickel-
niederschlag eingeht. Fiir diesen Fall passt am besten
die bekannte Fuchs’sche Methode mit koklensaurem Baryt
und nachheriges Entfernen des Baryts durch Schwefel
séure. Die Abscheidung mit Ammoniak ist nicht an-
wendbar, da hiedurch die nachherige Trennung der bei-
den Metalle unmoglich wiirde.

2. Einwirkuﬁy von Ammoniakflitssigkeit
« awfl Schwefel.

Es kommt nicht selten vor, dass man iiber die ge-
wohnlichsten Dinge in unsern Handbiichern keinen Auf-
schluss findet. So z.  B. wird man umsonst iiber das
Verhalten der Ammoniakfliissigkeit (Salmiakgeist) gegen
Schwefel Belehrung suchen. Nur bei Rose *) finde ich
die Angabe, dass Ammoniakfliissigkeit reinen Schwefel
nicht auflése, wohl aber arsenikhaltigen. Ein specieller
Fall veranlasste mich, diesen Gegenstand niher zu unter-
suchen. Das Ergebniss war folgendes:

Digerirt man reinen **) Schwefel mit Ammoniak-
fliissigkeit, so wird, wenn die Temperatur nicht 60° R.
iibersteigt, selbst nach lingerer Zeit keine Einwirkung
wahrgenommen, Wird jedoch die Fliissigkeit stirker

*) Handbuch der analytischen Chemie. I. 433.

#*%) Es wurde sizilianischer Schwefel durch Destillation gereinigt
und nach Zerreiben mit destillirtem Wasser so lange ausgekocht bis
das Wasser nicht mehr mit Chlorbarium reagirte.
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erwirmt, etwa auf 707, so nimmt sie eine schwach gelb-
liche Firbung an, welche heim Kochen noch deutlicher
hervortritt. Es hat sich nun eine sehr kleine Menge
von Schwefel aufgelost, denn die Fliissigkeit gibt mit
essigsaurem Bleioxyd einen briunlichrothen Niederschlag.
Schwefelsiure enthilt sie nicht. Sittigt man eine Probe
mit Salzsiure und filtrirt den niedergeschlagenen gerin-
gen Schwefelniederschlag ab, so gibt Chlorbarium selbst
nach lingerer Zeit nicht die geringste Tritbung.

In ciner gut verschlossenen Flasche lisst sich die
Losung von Schwefel in Ammoniak unverindert aufbe-
wahren. Selbst nach einigen Wochen ist dieselbe noch
gelblich gefirbt und vollkommen klar, gibt auch mit
Bleisolution den rothlichen Niederschlag. Bei Zutritt
von athmosphiirischer Luft tritbt sie sich bald. Nach
24 Stunden hat sich ein geringer Schwefelniederschlag
gebildet. Die von demselben abfiltrirte Losung gibt nun
mit Bleisolution einen weissen Niederschlag, mit Chlor-
barium eine sehr geringe Reaction auf Schwefelsiure.

Kocht man den nimlichen Schwefel wiederholt mit
Ammoniakflissigkeit, so nimmt er eine blasse, etwas
ins Grauliche spielende Firbung an. Wird dieses so .
oft wiederholt, bis der meiste Schwefel aufizelost ist, so
bleibt ein flockiger grauschwarzer Riickstand, der beim
Erhitzen mit doppelt chromsaurem Kali und Schwefel-
sdure vollkommen verschwindet. Es ist dieses offenbar
ein wenig Kohle, die in allem, selbst durch zwei- bis
dreimalige Destillation gereinigtem Schwefel, enthalten
zu sein scheint. |
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3. Hereitung des molydbdinsauren Ammo=
| niaks. |

- Seitdem die Anwendung dieses Salzes zur Ent-
deckung der Phosphorsiure fiir die chemische Analyse
unenthehrlich geworden ist, wurden mehrere Methoden
zu seiner Darstellung angegeben. Die meisten gehen
darauf hinaus, den natiirlichen Molybdinglanz bei Luft-
zutritt so lange zu rosten bis aller Schwefel verbrannt
und das Molybdin in Molybdénsiure verwandelt ist,
die nachher in Ammoniakfliissigkeit gelost wird. Diese
Operation wird gewdhnlich in einem schief liegenden
Platintiegel unter éfterem Umriithren der Masse vorge-
nommen. Man wird wohl allgemein hierbei die Er-
fahrung gemacht haben, wie langwierig es ist, sie
zu Ende zu fithren. Die kiirzlich von Woéhler®) an-
gegebene Verbesserung dieses Verfahrens durch An-
wendung eines mittelst des Aspirators hervorgebrachten
Luftzuges fithrt ebenfalls nur langsam zum Ziel. Der
Grund hievon liegt theils in dem Umstande, dass es
schwer hilt das Material hinlinglich zu zertheilen, da es
durch Anwendung der Wirme immer wicder zusammen-
backt ; theils darin, dass die entstehende Molybdinsiure
das noch iibrige Mineral bedeckt und dadurch seine Ver-
brennung erschwert.

Auf folgende Art gelingt die Operation sehr leicht: Man
reibt den Malybdinglanz mit ungefihr seinem gleichen Vo-
lumen groben mit Salzsiure gewaschenen Quarzsandes in
einer Achatschaale zu miissig feinem Pulver, gibt dieses auf
eine flache Platinschaale oder Platinblech, und erhitzt es iiber
einer guten Weingeistlampe unter éfterem Umriithren zum
anfangenden Gliihen, so lange bis das Gemenge eine citron-

#) Amn. der Chem. und Piarm, C. (75
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gelbe (nach dem Erkalten weissliche) Farbe angenom-
men hat. Eine Viertelstunde ist hiezu fiir eine Menge
von einigen Grammen vollkommen ausreichend. Nach
dem Erkalten wird die Masse mit Ammoniakfliissigkeit
ausgezogen und auf die bekannte Art weiter behandelt.

4. Bestimmung der Niederschlige bed
Analysen.

Wir verdanken bekanntlich Berzelius die jetzt
allgemein iibliche Methode die Niederschlige bei chemi-
schen Analysen mit dem- Filter zu glithen, und ihre
Menge durch directe Wigung mit Abzug der Asche des
Filters zu bestimmen. So einfach dieses Verfahren ist,
so kommen doch zuweilen zwei Unbequemlichkeiten da-
bei vor. Die eine ist die oft etwas langwierige giinz-
liche Verbrennung selbst bei Anwendung der bekannten
Handgriffe ; die andere betrifft die bei einigen Nieder-
schligen durch die Kohle des Filters anfinglich eintre-
tende Reduction, wobei sich das reducirte Metall stellen-
weise mit dem Platin des Tiegels legirt. Glitht man
z. B. einen Niederschlag von Zinkoxyd mit dem Filter,
so wird man am Tiegel deutliche Flecken dieser ent-
standenen Legierung wahrnehmen. Sind diese zwar von
keinem quantativen Belang, und konnen sie mit Salz-
sdure leicht entfernt werden, so ist es doch wiinschens-
werth diesen Umstand, der sich noch auf andere Nieder-
schlige erstrecken mag, zu vermeiden.

Folgende Methode hat sich seit lingerer Zeit be-
stens bewihrt :

Als Getiiss, worin die Niederschlige gegliitht wer-
den, dient eine ungetihr 15 Centimeter lange und 12
Millimeter weite Rohre von bohmischem Glase (von der,
Art, wie sie zu Elementaranalysen benutzt werden).
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Dieselve ist an dem einen Ende zu einer micht ganz
feinen Spitze ausgezogen, in welche ein wenig Amianth
leicht eingesteckt wird. So vorgerichtet wird sie nebst
einem Gewichtstiick, welches das Gewicht des zu bes
stimmenden Niederschlages um etwas iibertrifft, auf der
Wage aufs Genaueste tarirt. Alsdann wird das missig
getrocknete Filter mit dem Niederschlag zusammen-
gerollt in die Rohre hineingeschoben, und diese, wie
Fig. 1 zeigt, mit einer Flasche von etwa 3 — 4 Liter
verbunden. Man lisst nun aus dem iiber der Flasche
angebrachten Gefiss durch Oeffnen des Hahnen ¢ Was-
ser in dieselbe fliessen, so dass die atmosphirische
Luft durch die Verbrennungsrohre getrieben wird, wih-
rend man zu gleicher Zeit diese letztere mittelst einer
Weingeistlampe mit doppeltem Luftzuge . erhitzt. Die
empyreumatischen Produkte, die das Filter liefert, treten
in Form eines Rauches aus der Spitze der Verbren-
nungsrohre heraus *), spiter verkohlt und verbrennt
das Filter vollstindig. Zuweilen ist es gut, durch ei-
nige leichte Schlige an die Rohre den Inhalt derselben
etwas zu zertheilen. Man wird immer finden, dass die
Verbrennung sehr leicht und vollstindig erfolgt.

Nach Erkalten des Apparates wird die Rohre wie-
der auf die Wage gebracht, das mittarirte Gewichtstiick
durch die erforderlichen Gewichte ersetzt, und so die
Menge des Niederschlages bestimmt, wobei das Gewicht
der Filterasche in Abzug zu bringen ist.

Es ist leicht einzusehen, dass die Operation nicht
mehr Zeit erfordert, als die gewdhnliche durch Glithen

*) Will man die Unbeque;nlicllkeit dieses Rauches vermeiden, so
kann man ihn darch eine vor die Qeffnung gestellte kleine Weingeist-
lampe verbrennen lassen.
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im Tiegel. Zwei Wigungen und eine Verbrennung sind
bei beiden erforderlich. Letatere geht in der Regel ra-
scher als im Tiegel von statten. Es kionnten Manche
sich durch den anzuwendenden Apparat abschrecken
lagsen. Ilierauf bemerke ich, dass cin solcher blcibend
aufgestellt keine weitere Miithe veranlasst. Man kann
seine Anwendung noch dadurch vereinfachen, " dass,
wenn die I'lasche mit Wasser gefiillt ist, man den Hah-
nen a schliesst und durch Oeffnen des untern 6 das Was-
ser in ein untergestelltes Gefiss abfliessen lisst. In die-
sem Falle entsteht ein Luftzug in entgegengesetater Rich-
tung, der. ebenso wie jener benutzt wird. Da bei diesen
Versuchen stets Gliihhitze angewandt wird, so ist es iiber-
fliissig die Luft zu trocknen. Sollte man den Apparat
zu andern Zwecken anwenden, z. B. zum Austrocknen,
so miisste der Luftstrom durch eine mit Bimsstein und
Schwefelsdure versehene Rohre geleitet werden.

Noch muss ich einer kleinen Vorrichtung erwihnen,
welche bei allen solchen Arbeiten durch Erhitzung in
Riohren von grosstem Vortheil ist. Man bringt nimlich
oberhalb der zu erhitzenden Glasrshre einen gewolbten
Reflector an, welcher den Zweck hat, die Réhre von
oben zu erwirmen. Da derselbe linger ist als die
durch die Lampe erhitzte Stelle, so erwiirmt er zu-
gleich die Rohre zum voraus, ehe dio Lampe an die zu
gliihende Stelle gelangt. Hiedurch wird alles Wasser
weit vor der Lampe hergetrieben. Da dieser Reflektor,
der aus einem Blatt von Schwarzblech gemacht ist und
sich mittelst eines spiralformig gewundenen Drahtes an
dem Stinder der Lampe verschieben oder auch entfer-
nen lisst, sich mitten itber der Lampe befindet und im-
mer mit derselben weiter geschoben wird, so wird die
Flamme, selbst bei Anwendung lingerer Rohren, nie an
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eine Stelle gelangen, wo sich Wasser befindet. Mit
einiger Uebung wird man bald dahin gelangen, dass nie-
mals eine Rohre reisst. Nur ist zu empfehlen, derselben
eine ganz kleine, kaum merkliche Neigung nach vorn,
d. h. nach dem noch zu erhitzenden Theile, zu geben.

Bei dieser Gelegenheit erlaube ich mir eine Abiin-
derung der Fuchs’schen Lampe zu beschreiben, deren
Anwendung sich seit vielen Jahren bew#hrt hat.

Fig. 2 ist eine gliserne Flasche von beildufiz 180
Grammen Wassergehalt. Der Boden derselben ist durch
eine messingene mit der Flasche verkittete Kapsel ersetzt,
aus welcher die Ausflussréhre nach dem Argand’schen
Brenner fithrt. Dieser ist nahe an seinem obern Ende
mit einer messingenen Kapsel umgeben, in welche Was-
ser gegossen wird. Hiedurch wird verhindert, dass bei
linger anhaltendem stirkeren Brennen der Weingeist ins
Kochen gelangt. '

Die Flasche wird nicht, wie es gewohnlich geschieht,
durch eine Stellschraube unmittelbar an dem Stinder be-
festigt, sondern ruht auf einem in einer Hiilse am Stiin-
der leicht verschiebbaren, hélzernen durchbohrten Cy-
linder, welcher mit einer Stellschraube versehen ist.

Hiedurch wird der Vortheil erlangt, dass die Lampe
durch schnelles Drehen plétzlich unter dem Apparate,
auf den sie einwirkt, entfernt werden kann, welches in
manchen Fillen sehr erwiinscht sein kann.

&. Bercitung von kohlensaurem RBarygt.

Die gewohnliche Bereitung dieses Salzes zu chemi-
schem Gebrauche durch Niederschlagen einer Auflésung
von Chlorbarium mit kohlensaurem Natron oder Ammo-
niak ist zwar ganz rationell, und liefert ein vollkommen
reines Priparat. Nur ist das vollstindige Auswaschen
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des Niederschlages etwas zeitraubend. Dieses wird auf
folgende Art abgekiirzt : |

Man macht ein Gemenge von 2 Th. krystallisirtem
Chlorbarium und 1 Th. wasserfreiem kohlensaurem Na-
tron *), setzt noch 2 Th. Kochsalz hinzu und bringt das
Gemenge in einem Thon- oder Yei kleinen Quantititen
in einem Platintiegel zu missigem Glithen. Nach dem
Erstarren wird die Masse in einer Schaale mit Wasser
fibergossen. Nach 24 Stunden hat sie sich vollkommen
aufgeweicht. Der als feinkorniges Pulver ausgeschie-
dene kohlensaure Baryt kann sehr leicht ausgewaschen
werden.

Der Zusatz von Kochsalz gewihrt den Vortheil, dass
das nachherige Ausziehen mit Wasser daduch sehr er-
leichtert wird. Wird derselbe weggelassen, so bildet die
Mischung nach dem Glithen eine harte feste Masse,
welche vom Wasser nur sehr schwer angegriffen wird.

Auf eben dieselbe Art kann durch Glithen von 2
schwefelsaurem Zinkoxyd und 1 wasserfreiem kohlen-
saurem Natron reines Zinkoxyd bereitet werden. Hiebei
ist ein Zusatz von Kochsalz unnothig.

6. Berecitung von Plalinschwarz?.

Wir besitzen viele Methoden zur Darstellung des
Platins in demjenigen Zustande, den man seiner schwar-
zen Farbe wegen mit dem Namen Platinschwarz
oder Platinmohr zu bezeichnen pflegt. Bei den mei-
sten neuern Bereitungsarten werden organische Substan-
zen, Alkohol, Zucker u. dgl. als Reductionsmittel ange-

#) Die genaue Berechnung zu gleichen Aequivalenten wirde auf
100 Chlorbarium 43,3 kohlensaores Natron verlangen. Ein geringer
Ueberschuss des lctztern ist jedoch von keinem Nachtheil,
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wandt, wobei immer einiger Zweifel iibrig bleibt, ob
nicht eine, vielleicht sehr geringe Menge organischer
Substanz dem Priiparate anhinge.

Auf folgende Art erhilt man ohne Anwendung or-
ganischer Substanzen sehr leicht einen vollkommen rei-
nen Platinmohr : |

Man erhitzt in einer flachen Schaale trockenes oxal-
saures Eisenoxyd (durch Niederschlagen von Eisenvitriol
mit Oxalséiure bereitet und gehorig ausgewaschen) bis
zum anfangenden Verglimmen, setzt alsdann unter Um-
rithren die Erhitzung fort, bis sich das Salz vollstindig
in Oxyd verwandelt hat. Das so dargestellte hochst
feine Pulver wird in einer (ilasrshre bei einér kaum
zum anfangenden Glithen gesteigerten Temperatur durch
einen Strom trocknen Wasserstoffgas reducirt ¥). Nach
ginzlichem Erkalten im Gasstrom schiittet man das zu-
weilen pyrophorische Priparat in eine Schaale mit Was-
ser und zerdriickt es darin mit einem Pistill durch ge-
lindes Reiben. Man trigt nun von diesem mit Wasser
angerithrten metallischen Eisen so lange kleine Portio-
nen in eine verdiinnte, mit einem geringen Ueberschuss
von Salzsiure vermischte Liésung von Platinchlorid, bis
diese nach kriftigem Schiitteln und einigem Hinstellen
giinzlich entfirbt erscheint. "Der erhaltene Niederschlag
wird nun nach Abgiessen der Flissigkeit zu wiederhol-
ten Malen mit concentrirter Salpetersiure gekocht, bis
der letzte Auszug keine bemerkenswerthe Menge Eisen
enthilt, zuletzt die anhiingende Salpetersiure durch eine
- schwache Kalilgsung entfernt.

*) Diese Reduction kann auf einer Weingeistlampe mit doppel-
tem Lufizuge, unter Anwendung der oben (unter Nr. 4) beschrichenen
Vorrichtung, geschehen.
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Das so dargestellte Priiparat erscheint als ein amor-
phes schwarzes Pulver; durch Reiben in einer Achat-
schaale nimmt es eisenhaltigen Glanz an. Beim Erhitzen
in einem Platinloffel kommt es bei etwa 200 Grad plstzlich
ins Glithen und verwandelt sich unter Verdoppelung seines
Volumens in die gewéhnliche Form, dem Platinschwamm
dhnlich. Mit einem Trcpfen Alkohol befeuchtet, gerith
es ebenfalls nach 1 — 2 Sekunden ins Glithen unter
Verwandlung in die gewdhnliche Form.

Es leidet wohl keinen Zweifel, dass dem Priparate
alle iibrigen vom Platinschwarz bekannten Eigenschaften
zukommen werden. Sollte jemals von diesem Anwendung
gemacht werden, so dirfte sich obige Bereitung ihrer
Einfachheit wegen empfehlen.

2. Bestimmung des KHohlengehalles der
Halksteine. .

Es kann vielleicht bisweilen von geologischem In-
teresse sein, den Kohlengehalt der Kalksteine zu be-
stimmen. Die folgende Methode griindet sich auf den
bekannten Umstand, dass der Kohlenstoff durch die
gleichzeitige Einwirkung von chromsaurem Kali und
Schwefelsiure in Kohlensiure verwandelt wird. Das
Verfahren ist folgendes :

~ Eine gewogene Menge des zu untersuchenden Ge-
steins wird in erbsengrosse Stiicke zerschlagen mit ver-
diinnter Salzsiiure behandelt, mit der Vorsicht, dass ein
guter Ueberschuss dieser letztern angewendet und die
Flussigkeit zuletzt erhitzt wird. Die Auflosung wird mit
diesem Riickstande in ein Cylinderglas gegossen und
nach Absetzen des Ungelosten dieses durch mehrmaliges
Decantieren ausgewaschen. Hierauf spiillt man den
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Riickstand in ein Kochglas und setzt etwas Schwefel-
siure hinzu. Man nimmt auf 100 Grammen des den
Riickstand bedeckenden Wassers ungefihr 15 Grammen
Schwefelsiure. Die Flasche wird nun mit einer Gas-
rohre versehen, deren zweiter absteigender Schenkel in
eine kleine Flasche taucht, welche eine klare Mischung
von Chlorbariumlésung und Ammoniak enthélt und zur
Abkiihlung in einem Gefisse mit Wasser steht. Man
bringt nun zum Kochen. Sollte sich in der vorgesetzten
Flasche eine merkliche Tritbung bilden, welche auf
einen Riickhalt von Kohlensiure schliessen liesse, so
wird das Kochen so lange fortgesetzt, bis eine neue
Probe der vorgeschlagenen Fliissigkeit nicht mehr ge-
tritbt wird. Man bringt nun in die Kochflasche 2 — 3
Grammen doppeltchromsaures Kali in Krystallen, sectzt
von neuem die Gasrohre ein und lisst die Fliissigkeit
wenigstens eine halbe Stunde lang anhaltend kochen.
Die entwickelte Kohlensiure wird nun als kohlensaurer
‘Baryt in der vorgesetzten Flasche erhalten.

Um die Menge des Niederschlages zu bestimmen,
wird die Flasche nach Beendigung der Operation sorg-
filtig verschlossen so lange hingestellt, bis sich derselbe
vollkommen zu Boden gesetzt hat, dann mehrmals durch
Decantation, zuletzt anf dem Filter, ausgewaschen, ge-
trocknet und gegliiht.

Wenn die Operation richtig ausgefithrt wurde , so
bleibt in der Kochflasche entweder gar kein ungeldster
Riickstand oder wenigstens, was der gewohnliche Fall
ist, ein solcher, dessen Farbe und Ansehen keinen Koh-
lengehalt mehr annehmen lisst. Sollte man hieriiber in
Zweifel sein, so kann die Fliissigkeit noch einmal ge-
kocht und das Gas in eine neue Probe von Chlorbarium
und Ammoniakfliissigkeit geleitet werden.
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Da bei diesen Untersuchungen gewdhnlich ein sehr
geringer Gehalt von Kohle gefunden wird, etwa 1/,
und noch weniger, so ist anzurathen etwas grossere
Mengen des Materials, etwa 100 Grammen, in Arbeit
zu nehmen.

8. Reinigen von Glisern und Schaalen.

Nicht selten kommt man in Verlegenheit, wenn
Gliser oder Porzellanschaalen, an denen sich organische
Stoffe festgesetzt hatten und durch die Linge der Zeit
so festgetrocknet sind, dass sic allen Auflésungsmitteln
widerstehen, gereinigt werden sollen. Folgendes Ver-
fahren wird in beinahe allen Fiillen ausreichen :

Man befeuchtet die zu reinigenden Stellen mit con-
centrirter Schwefelsiure, streut hierauf zerriebenes dop-
peltchromsaures Kali auf die Siure und lisst den Gegen-
stand einige Stunden (etwa iiber Nacht) an einem miis-
sig warmen Orte stehen. Alle organischen Stoffe wer-
den hiedurch zerstort unter Bildung von schwefelsaurem
Chromoxyd , welches nebst der noch iibrigen Siure durch
Wasser entfernt wird.

9. Reinigen der Malerpinsel von einge-
trockneten Oclfarben.

Auf 6ftere Anfragen von Malern nach einem hiezu
geeigneten Mittel, stellte ich eine Reihe von Versuchen
an, aus denen folgende Reinigungsmethode hervorging.

Man bereitet eine Losung von 1 krystallisirtem koh-

. lensaurem Natron in 3 Wasser, hiingt die zu reinigen-
den Pinsel so in diese in einem Cylinderglase ( Trink-
glase) enthaltene Liosung, dass sie etwa 2 Zoll von dem
Boden des Glases entfernt bleiben, und ldsst den
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Apparat bei gelinder Wirme (60 — 700 C.) 12— 24
Stunden stehen.  Selten wird eine lingere Einwirkung
erforderlich sein. Die eingetrocknete Farbe ist nun 80
weit aufgeweicht, dass sie mit Leichtigkeit auf die be-
kannte Art mit Seife weggebracht werden kann. Stein-
hart vertrocknete Pinsel wurden durch dieses Verfahren
wieder brauchbar gemacht. | -
‘Wesentlich ist es, die angegebene Temperatur nicht
zu {iiberschreiten, da sonst die Haare, besonders der
Borstenpinsel, angegriffen und giinzlich. verdorben werden
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