
Die Priifung 
der 

chemischen Reagentien auf Reinheit 
von 

Dr. C. Kraneh, 
Chemiker in del' chemischen ~'abrik VOll E, Mer c k in Darmstadt. 

Dritte, urngearbeitete lind sehr verrnehrte Auflage. 

Berlin. 

V e rIa g von J u 1 ius S p r i n g e r. 

1896. 



ISBN -13:978-3-642-89980-5 e-ISBN -13:978-3-642-91837-7 
DOl: 10.1007/978-3-642-91837-7 

AIle Rechte, insbesondere das Recht del' Uebersetzung, vorbehalten. 

Softcover reprint of the hardcover 3rd edition 1896 



V orrede zur ersten Auflage. 

Bei einer auf der Hauptversammlung der "Deutschen Gesell­
schart fUr angewandte Chemie" im Mai 1888 in Hannover statt­
gehabten Besprechung liber einheitliche Untersuchungsmethoden hat 
der Verfasser, nachdem er schon in friiherer Zeit, besonders durch 
seine Thiitigkeit bei Hei-rn Prof. Dr. J. Konig-Munster, die Bedeu­
tung der Reinheit chemischer Reagentien oftmals erkannte, im Auf­
trage der Firma E. Merck einheitliche Methoden fUr die Untersuchung 
kauflicher Reagentien vorgeschlagen. Es wurde auf genannter Ver­
sammlung insbesondere betont, dass die im Handel iiblichen Begriffe 
"purissimum, purum und depuratum" nicht dazu angethan seien, den 
Reinheitsgrad der Reagentien genugend zu bezeichnen; bei dem Ein­
kanf bote ferner die Bedingung, festgesetzten Anforderungen zu ent­
sprechen, eine bessere Garantie der Reinheit, als die relativ un­
sicheren Bezeichnungen "purissimum etc."; man sollte also bestimmte 
Methoden aufstellen, nach denen die .Reagentien zu priifen waren. 
Dieser Vorschlag fand allgemeinen Anklang und es wurde empfohlen, 
zu dessen Bearbeitung Material zu sammeln *). 

Schon bevor der Verfasser obigen Antrag in Hannover ein­
brachte, hatte er sich bestrebt, fUr die gebrauchlichsten Reagentien 
Untersuchungsvorschriften zu bearbeiten, nach welchen man bei guter 
und sorgfaltiger Herstellung der Praparate deren Reinheit garantiren 
kann **), und es ist del' Zweck der vorliegenden Schrift, diese Untel'­
stichungsmethoden del' Oeffentlichkeit zu ubergeben. 

Bei der Art und Weise, in welcher die eillzelnell Vorschriften 
abgefasst sind, diirften sie dem Analytiker besonders auch als An­
leitnng zur Priifung del' Reagentiell willkommen seill und werden 
ferner bei spaterer Ausarbeitullg einheitlicher Methoden als ein Bei­
trag dienen konnen. 

*) Zeitschrift fiir angewandte Chemie 1888, Heft 13, S. 373. 
**) Die Firma E. Merck wird von jetzt ab die Reinheit der Reagentien, 

welche sie in den Handel bringt, nach den von mir aufgestellten Methoden 
garantiren und so einen Anfang mit der Beschaffung von Reagentien nach 
hestimmtef Gamntie machen. 



IV Vorrede zur erst en Autlage. 

Was die Bearbeitung der Schrift betrifft, so ist Folgendes zu 
bemerken: 

Die Reagentien wurden yom Verfasser in der Reinheit be­
schrieben, in welcher sie zu den hauptsachlich gebrauchlichsten 
Methoden der qualitativen und quantitativen Analyse erforderlich sind, 
und es wurden bei der Priifung zunachst die Anforderungen beriick­
sichtigt, die Fresenius in seinen bekannten diesbeziiglichen Werken 
stellt. Letzterer hat jedoch Priifungsvorschriften vorwiegend fiir nach 
bestimmter Darstellungsweise erhaltene Reagentien angegeben. Die 
Vorschriften, welche zur Priifung der oft nach unbekannten Methoden 
gewonnenen Handelspraparate vorgeschlagen werden, mussten also 
ausfiihrlicher gefasst werden. Yom Verfasser waren zu diesem Zwecke 
zunachst noch die thatsachlichen Verunreinigungen der Handels­
reagentien zu beriicksichtigen, welch erstere durch U ntersuchung 
einer grossen Anzahl Praparate der verschiedensten Bezugsquellen 
ermittelt werden konnten; ferner wurden durch eigene und sorg­
fliltige Fabrikation Praparate nach verschiedenen Methoden herge­
stellt, urn an solchen Proben sehen zu konnen, wie hoch man mit 
den Anforderungen in den Priifungsvorschriften gehen kann. 

Vermittelst eines solchen Materials, zu dessen Beschaffung in 
einer chern. Fabrik durch tagliche praktische Arbeit reichlich Ge­
legenheit geboten ist, wurde der grosste Theil der Vorschriften 
bearbeitet; eine kleinere Anzahl letzterer ist der Pharm. Germ. II. 
entnommen, in welchen Fallen immer die Bemerkung "Vorschrift 
der Pharm. Germ. II." beigefiigt wurde. 

Ueberall ist auch bei den eigenen Vorschriften angegeben, wel­
ches Concentrationsverhaltniss bei der Priifung einzuhaltell ist, welche 
Mengen zur Ulltersuchung zu nehmen sind und nach welcher Zeit­
dauer man das Eintreten eines Niederschlags oder einer Trubung 
zu beobachten hat. 

Die spec. Gewichte beziehen sich auf + 150 Cels. 
In Anmerkungen ist auf haufig vorkomrnende Verunreinigungen 

aufmerksarn gemacht und wurden nothwendige Erklarungen beigefiigt. 
Nach dieser ausfiihrlichen Behandlung hofft der Verfasser, dass 

seine Schrift im Laboratorium des Analytikers von Nutzen sein und 
zur Beseitigung mangelhafter Handelsreagentien beitragen wird. 

Darmstadt, November 1888. 

Der V erfasser. 



V orrede zur dritten Auflage. 

Die neue Auflage unterscheidet sich von der vorher­
gehenden zunachst dadurch, dass die Reagentien nicht nach_ 
lateinischen, sondern nach deutschen Bezeichnungen alpha­
betisch angeordnet sind. Durch diese Aenderung in der An­
ordnung des Stofl'es wird das Buch fiir viele Fachgenossen 
iibersichtlicher sein als friiher. 

Auch del' Inhalt des Buches ist einer ,durchgreifenden 
Revision unterzogen und erweitert worden. Wiederum wur­
den eine Anzahl neuer Reagentien wie Goldchlorid, Gallus­
saure, Milchsallre , Wasser, Indicatoren u. s. w. eingeschaltet. 
Viele Praparate, welche in del' zweiten Auflage nul' kurz und 
oft ohne Priifungsvorschriften beschrieben waren, sind jetzt 
ausfiihrlich behandelt. Beispiele in letzterer Hinsicht sind: 
Carmin, Hamatoxylin, Phloroglucin, Thierkohle, verschiedene 
Lackmoid- und Lackmuspraparate, PhenolphtaleYn, Normal­
losungen, Kaliumsulfhydrat, Kaliumtetraoxalat, Metaphosphor­
saure, Phosphorsaure, Calciumphosphate, Fuchsin, Methyl­
orange, Hautpulver, Kaliumbijodat und Zinksulfat. 

Bemerkungen iiber Aufbewahrung wurden bei Praparaten 
wie Aether, Natrium, Jod etc. hinzugefiigt. 

Ueberall war ich bemiiht, das Buch den Anforderungen 
del' Zeit entsprechend zu vervollstandigen. 

Es mag hier noch erwahnt sein, dass die vorige Auflage 
der Priifung der chemischen Reagentien von Professor Mas­
carenas in Barcelona in's Spanische und von J. Delaite 111 

Liittich in's Franzosische iibertragen worden ist. 

Darmstadt, im April 1896. 

Del' Verfasser. 



Ueber Beagentien nnd Beaetionen 
im A.lIgemeinen. 

Chemische Reagentien nennt man diejimigen chemischen 
Praparate, die zu den verschiedenen chemischen und mikroskopi­
schen Untersuchungen gebraucht werden und die als Erkennungs­
mittel der einzelnen Elemente und chemischen Verbindungen oder 
der pflanzlichen und thierischen Gewebe, feroer zur Erforschung der 
chemischen Constitution der Korper und der chemischen Vorgange 
dienen. Nach der Bedeutung, welche das Wort Reaction (siehe 
unten) im chemischen Sinne hat, ware streng genom men jeder Kor­
per, welcher eine chemische Zersetzung herbeifiihrt, als Reagens zu 
bezeichnen, indessen wird das Wort "chemisches Reagens" haupt­
sachlich im Sinne eines Erkennungsmittels gebraucht. Bei chemi­
schen Zersetzungen im Grossen, so bei der Herstellung von Pra­
parateD, findet das Wort Reagentien fUr die Stoffe, welche in Reaction 
Gegenwirkung) treten, keine Anwendung. 

Je nach ibrer Anwendung und Wirkungsweise werden die Rea­
gentien in verschiedene Gruppen eingetheilt. Zunachst hat man die 
Reagentien fiir qualitative Analyse. Diese zerfallen in Reagentien 
auf nassem Wege und in Reagentien auf trockenem Wege. Letztere 
sind diejenigen, bei denen der zur Gegenwirkung erforderliche fliissige 
Zustand durch Schmelz en erreicht wird; erstere sind Reagentien, 
welche in fliissigen Losungsmitteln wirken. Reagimtien auf trockenem 
Wege sind die Aufschliessungs- und Schmelzmittel und die Lothrohr­
reagentien. Reagentien auf nassem Wege sind die verscbiedenen 
Sauren und Halogene, Basen und Metalle, Salze, Farbstoffe und 
indifferente Pflanzenstoffe, auch rechnet man hierber die einfachen 
LosungsmitteL Ausser den Reagentien fUr die qualitative Analyse, 
sind diejenigen fUr die quantitative Analyse, besonders fUr Elemen­
taranalyse und Maassanalyse zu nennen, feroer die Reagentien fiir 
gerichtlich-chemische Untersuchungen, also Alkaloidreagentien u. s. w. 
Eine weitere Abtheilung bilden die Reagentien fUr mikroskopische 
Untersuchungen. Da ein und dasselbe Reagens haufig sowohl bei 

Krauch. S. Auflage. 1 



2 Ueber Reagentien nnd Reactionen im Allgemeinen. 

der qualitativen als auch bei der quantitativen Analyse und bei 
wissenschaftlichen organischen Arbeiten oder in der gerichtlich­
chemischen Analyse gebraucht wird, so sind, urn Wiederholungen zu 
vermeiden, in nachstehender Schrift die Reagentien nicht gruppen­
weise, sondern in alphabetischer Reihenfolge aufgefUhrt. 

Vermittelst der Reagentien werden Reactionen bewirkt. 
Man versteht unter einer chemischen Reaction einen che­

mischen Zersetzungsvorgang, also den Zerfall eines K6rpers, wobei 
sich neue Molekille und daher K6rper mit neuen Eigenschaften bilden. 
Da die chemischen Zersetzungen durch Rilckwirkungen bedingt sind, 
erst in Folge einer vorhergehenden Einwirkung von Warme, Licht, 
Elektricitat oder in Folge der Gegenwirkung zweier chemischer Ver­
bindungen eintreten, so ist die Bezeichnung "Reaction", Gegen­
wirkung, Rilckwirkung fiir solche Vorgange richtig. 

Man unterscheidet in der Analyse Reactionen filr das Auge, fUr 
den Geruch, fiir das Gehar u. s. w., je nachdem die Zersetzungspro­
ducte, welche bei der Riickwirkung zweier Karper auftreten und 
welche uns eben die gesuchten Karper anzeigen, durch ihre Farbe, 
durch Geruch, Gehar u. s. w. zu erkennen sind. 

Bei AusfUhrung der Reactionen milssen oft bestimmte Vorsichts­
maassregeln auf das Genaueste beobachtet werden, wenn die Reaction 
gelingen solI. Der Verfasser hat in dieser Schrift in Anmerkungen 
haufig auf 80lche Vorsichtsmaassregeln aufmerksam gemacht, oder er 
hat die Concentrationsverhaltnisse etc., bei welchen die Reactionen 
auszufilhren sind, angegeben. 

Die Erklarung dafilr, dass ein und dieselbe Reaction je nach den 
ausseren Verhaltnissen eintreten und ausbleiben kann, liegt bekannt­
lich zunachst darin, dass die chemischen Zersetzungen und Neubil­
dungen durch die Verwandtschaftskrafte der Elemente erfolgen und 
dass diese Verwandtschaftskrafte schon von ausseren U mstanden, 
von der Warme, dem Lichte, der Concentration der L6sung, in 
welcher zwei in chemische Reaction tretend.e Substanzen zusammen­
kommen u. 8. w., abhangig sind. Dazu kommt bei der Analyse, dass 
bei unrichtiger Concentration Spuren eines Niederschlages, durch 
welche die Abwesenheit eines bestimmten Karpers nachgewiesen 
werden solie, in Folge der L6slichkeit des betr. Niederschlages, sich 
unter Umstanden gar nicht zeigen. Man hat daher allen Grund, auf 
Temperatur, Zeitdauer und richtiges Concentrationsverhaltniss in den 
Priifungsvorschriften Riicksicht zu nehmen. 



Aceton. 
Acetonum punss. (Ca H6 O. Molecular-Gew. = 57,87). 

Klare, farblose, leieht bewegliche, pfeffermiinzartig rieehende 
Fliissigkeit, welche ein spec. Gew. von 0,800 zeigt. 

Siedepunkt 56,3°. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Fluchtig: 30 g hinterlassen beim Verdunsten keinen Riickstand. 
Loslichkeit und Aussehen: Das reine Aceton ist vollig Idar und 

farblos und Hisst sich in allen Verhaltnissen mit Wasser mischen, 
ohne dass eine Triibung entsteht. 

Einwirkung von Permanganat: Wird das Aceton mit 0,1 pro­
centiger Losung von Kaliumpermanganat behandelt, so soli die Farbe 
mindestens mebrere Minuten lang bestehen bleiben. 

Wasser: Schweitzer und Lungwitz (Chem.-Ztg.1895, S. 1384) 
wei sen Spuren von Wasser im Aceton in der Weise nacb, dass sie 
zu 50 ccm des zu priifenden Acetons 50 cern Petrol1ither, Siedepunkt 
40 bis 60 0 geben. Falls Wasser vorbanden ist, bilden sieb zwei 
Sebicbten, was nicht geschieht, wenn man cbemisch reines Aceton 
derselben Bebandlung unterwirft. Es ist dabei bemerkenswertb, 
dass, wenn man zu 50 cern ehemiscb rein em Aceton 2 ccm Wasser 
setzt, man nieht etwa eine 2 ecm einnehmende untere Scbieht bei 
der obigen Behandlung beobaehtet, Bondern dass die untere Sehicht 
ca. 5 bis 7 cern betragt. Es soli daber reines Aceton beim Sebiitteln 
mit Petroleumather keine Veranderung erleiden. 

Siedepunkt: Das Aceton soll constant bei 56,2 bis 56,4 ° sieden. 

Anmerkung. Es ist hekannt, dass Siedepunktsbestimmungen je 
naeh Material und Besehaffenheit des Siedegefasses versehieden ausfallen 
kiinnen. Um einheitliche Resultate zu erhalten, verwende ich stets eine 
kleine Destillirblase von Kupfer in der Weise, wie dieses von Bannow 
"zum Berichte der Commission fiir Analysen-Methoden der fractionirten 
Destillation" in Chemische Industrie 1886, S. 328 vorgesehlagen wurde. 

Siiure: Blaues Lackmuspapier darf durch Aceton nicht gerothet 
werden. 

1* 



4 Aethylather. 

Quantitative BestimDlung. 

Man priift durch Kramer's jodometrische Probe (Verwandlung 
III Jodoform durch einen Ueberschuss von Jodlosuug bei Gegenwart 
von Sodalosung). Ueber quantitative Bestimmung von Aceton siehe 
auch bei Methylalkohol in diesem Buche. 

Ein neues Verfahren zur Bestimmung des Acetons unter Anwen­
dung von Phenylhydrazin nach Strache, welches zweckmassiger als 
das Jodoformverfahren sein soli, siehe Zeitschr. f. analyt. Chemie 
1892, S. 573 ff. 

Anmerkung. Die vorstehenden Priifungsmethoden sind zum Theil 
von Guttmann (in Dingler's Polytechn. Journal 1894, S.96-111) 
als diejenigen angegeben, welche besonders auch in der Technik (Her­
stellung von rauchlosem Pulver, wobei an die Reinheit des Acetons 
hohe Anforderungen gestellt werden) Verwendung finden. 

Anwendung und Aufbewabrung. 

Aceton findet bei chemischen Untersuchungen zuweilen als 
Losungsmittel Verwendung. Es wird in gut verschlossenen Flaschen 
an einem kuhlen Orte aufbewahrt. Es ist leicht entzundlich. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Aceton gelangt dasjenige fUr technische 
Zwecke (zur Herstellung von rauchlosem Pulver) ebenfalls in sehr 
reiner Form in den Handel. Gu ttman n (I. c.) faud bei demselhen 
das spec. Gew. zu 0,7965; 98 Proc. destillirten iiber bei elner 
Temperatur zwischen 56,2 und 56,40 C. Auch die Permanganat­
probe halten die guten technischen Praparate mehrere Minuten lang 
aus und der Sauregehalt war hei dem von Guttmann untersuchten, 
vollig klaren und klar IOslichen Praparate nicht hoher als 0,00225. 

AethyIather. 
Aether punss. (04 HIO O. Molecular-Gew. = 73,84). 

Klare, farblose, leicht hewegliche Fliissigkeit von neutraler 
Reaction. Siedepunkt 34-36° C. Spec. Gew. 0,720. 

Anmerkung. Es kann vorkommen, dass ein Aether, der von 
Anfang 0,720 wog, nach mehrmaligem Umfiillen 0,721 wiegt. Es ist 
dies dadurch erkl1trlich, dass bei dem iifteren Umgiessen auf der Ober-
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flache des fliessenden Aethers und in dessen nachster Umgebung durch 
die entstandene Verdunstungskalte Wasser condensirt wird, wodurch die 
Veranderung des spec. Gew. bedingt ist. Versuche iiber diesen Gegen­
stand siehe Pharm. Ztg. 1892, S. 56. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 
Fremde RiechstojJe (Weinol, FuselOl): Filtrirpapier, welches mit 

Aether getrankt wurde, darf nach dem Verdunsten des letzteren 
keinen Geruch mehr abgeben. 

Anmerkung. In der Zeitschrift f. analyt. Chemie (1886) ist 
iiber eine Verfalschung des Aethers mit Petroleum ather berichtet. 

Ruckstand: 20 ccm Aether lasst man in einer Glasschale frei­
willig verdunsten, wobei der sich zeigende feuehte Besehlag geruch­
los sein muss und blaues Lackmuspapier weder rothen noch bleichen 
darf. Der feuchte Beschlag sei auf dem Wasserbade yollig fliiehtig. 

Siiure: Werden ca. 10 ccm Aether mit ca. 3 cern Wasser ge­
schiittelt, so darf das Wasser keine saure Reaction annehmen. 

Anmerkung. Sehr empfindlich ist nach Vulpius (Pharm. 
Zeitschr. f. Russland 1894,S. 38) die Reaction mit Phenolphtaleln. 
Nach dem Schiitteln von 20 ccm Aether mit 10 ccm Wasser, welchem 
2 Tropfen Phenolphtalelnlosung zugesetzt waren, verbrauchten von drei 
zur Verfiigung stehenden Aethersorten die eine 0,1, die andere 0,2, 
die dritte 5,2 mehr l/lOo -NormalkalilOsung bis zur bleibenden gleich­
schwachen Rothung, als wenn nur Wasser allein ohne Aether genommen 
wurde. Die 3. Sorte war schlechter Aether, die beiden ersten Sorten 
dagegen guter Aether. Es ist also bei der Untersuchung auf Saure 
auch nach dieser Methode zu priifen. Bemerkt sei hier noch, dass 
nach Beobachtungen, welche im Schering'schen Laboratorium gemacht 
wurden, der reinste Aether feuchtes rothes Lackmuspapier blaut. 
(Pharm. Centralhalle 1895, S. 41.) Der Verf. hatte haufig Aether .zu 
beanstanden, welcher_ schwefelsaurehaltig war. Wasser, welches mit 
solchem Aether geschiittelt wurde, zeigte nicht nur stark saure Reaction, 
sondern gab auch mit Chlorbarium einen starken Niederschlag. 

WasserstojJsuperoxyd, Ozon und Aldehyd: a) 10 ccm Aether mit 
1 ccm KaliumjodidlOsung in einem Yollen, geschlossenen Glasstopsel­
glase haufig geschuttelt, durfen im zerstreuten Tageslichte innerhalb 
einer Stunde keinerlei Farbung erkennen lassen. 

b) 30 ccm Aether werden mit ca. 5 g festem Kali einen Tag 
unter zeitweiligem U mschutteln in's Dunkle gestellt; es zeigt sich 
hierbei keine braune Abscheidung. 

Anmerkung. Zu vorstehenden Priifungen ist noch zu bemerken, 
dass die Priifung mit Kali neben Aldehyd auch etwa vorhandenen 
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Vinylalkohol anzeigt. Der Nachweis des Aldehyds kann auch mit 
Fuchsin-Schwefligsaure ausgefiihrt werden (Pharm. Centralhalle 1894, 
369). Die scharfste Probe auf Aldehyd (und Alkohol) ist Nessler's 
Reagens, doch ist es nicht moglich, einen Aether zu erhalten, der diese 
Probe aushalt (Lassar. Cohn, Reg. d. Chem.-Ztg. 1895, S.58 und 
Liebig's Ann. Chern. 1895, 284, 22.6). 

Der Nachweis von Wasserstoffsuperoxyd gelingt auch leicht durch 
Zugabe von Jodkalium und Starkekleister; ist dasselbe vorhanden, so 
macht es Jod frei, welches sich durch blaue Farbung anzeigt. Eine 
andere scharfe Methode beruht auf der Thatsache, dass Wasserstoff­
superoxyd Chromsaure zu Perchromsaure oxydirt, welche sich im Aether 
mit blauer Farbe lost. Man fiigt zu dem Aether etwas gelbes chrom­
saures Kali und einige Tropfen verdiinnter Schwefelsaure und schiittelt 
kraftig urn. Tritt Blaufarbung ein, so ist Wasserstoffsuperoxyd nach­
gewiesen. 

Die Anwesenheit von Vinylalkohol lasst sich nach W. Bertsch 
(Apoth. und Drogist 1893, No. 12) in der Weise feststeUen, dass man 
den Aether mit Queeksilberoxychlorid schiittelt. Entsteht naeh 10 bis 
20 Minuten eine Triibung oder scheidet sich ein weisser, amorpher 
Niedersehlag (Vinylquecksilberoxychlorid) ab, welcher durch Behandeln 
mit Kaliumhydroxyd in schwarzes, explosives Pulver iibergeht, so 
kann man mit Sicherheit auf das Vorhandensein von Vinylalkohol 
schliessen. 

Ueber die Bildung vorstehend benannter Verunreinigungen des 
Aethers beim Aufbewahren desselben siehe die Anmerkung bei "An­
wendung". 

Schwejelverbindungen: ca. 10 ccm Aether werden in einem Glas­
fHischehen mit 1 Tropfen reinen Quecksilbers geschiittelt, wobei das 
Quecksilber seine blanke Oberfliiche behalten muss und keine Ab­
scheidung eines schwarzen Pulvers stattfinden darf. 

An m er k un g. Vorstehende Priifung wurde von Prof. L. Koninck 
vorgeschlagen. Nach Pharm. Ztg. 1889, S. 222 zeigt sich die schwarze 
Farbung nicht nur bei Gegenwart von Schwefel, sondern auch bei 
Gegenwart von Wasserstoffsuperoxyd. 

TVasser: Entwiissertes Kupfervitriol darf beim Schiitteln mit 
Aether nicht griin oder blau werden. 

Anmerkung. Ueber Untersuchung auf Wassergehalt siehe auch 
Anmerkung unter "Aether puriss. iiber Natrium destillirt". Der Aether 
soil besonders fiir Fettbestimmungen moglichst wasserfrei sein. (Hugo 
Schulze, Pharm. Ztg. 1888, S.158.) 

Alkohol: Als empfindlichste Probe auf Alkohol und Wasser darf 
die Fiirbung durch eingeworfene, zuvor bei 1000 getrocknete Krystalle 
von Rosanilinacetat gelten. Eine grosse Schiirfe beziiglich des Alko-
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holgebaltes besitzt die Jodoformprobe. Gewiihnlich genugt die Be­
stimmung des spec. Gew. (siehe unter Quantitative Bestimmung). 

Quantitative Bestimmung. 
Ermitteluug des Siedepunktes uud besonders des spec. Gew., 

sowie die oben genannten Prlifungen genligen zur Feststellung der 
Reinheit des Aethers. Erheblich wasser- und alkoholhaltige Aether, 
wie sie auch im Handel vorkommen, zeigen ein hobes spec. Gew. 
und farben entwasserten K upfervitriol sofort blau. SolI die Siede­
punktsbestimmung bei Aetber ausgeflihrt werden, so darf dies nur 
im Wasserbade und niemals mit directer Flamme geschehen, da ge­
rade bei geringerem, wasserstoffsuperoxyd- oder athylperoxydhaltigem 
Aetber gegen Ende der Destillation heftige Explosionen erfolgen 
konnen. 

Eine TabeJle des spec. Gew. von Miscbungen von Aether und 
Alkohol siebe Zeitscbr. f. analyt. Cbemie 1887, S. 97. 

Den Weingeistgebalt des Aetbers bestimmt Hager (vergl. Hager's 
Handbuch der Pharm. Praxis, Berlin 1876, Bd. 1, S. 167) annahernd 
durch die grossere oder geringere Loslichkeit des Aethers in Wasser 
oder nach der Methode von Lieben durch Ausschiitteln des Aethers 
mit Wasser und Erwarmen mit Jod und Kalilauge (Jodoform­
bildung). 

Vielfach wird der Aether auch qualitativ auf Alkohol durch 
Scblitteln mit einem gleichen Volumen Wasser gepriift. Ein guter 
Aether darf bei dieser Priifung nicht mehr als 10 Proc. an Wasser 
abgeben. Die Prufung ist iiberfliissig, wenn der Aether das richtige 
spec. Gew. zeigt. Halt man nicht genau die Temperatur ein, so 
konnen zudem beim Schutteln mit Wasser unrichtige Resultate er­
halten werden. 

Man kann ann ehmen, dass der Aether von 0,720 spec. Gew. 
(Pharm. Germ.) 0,1 Proc. Wasser und 0,8 Proc. Aethylalkohol 
enthalte. 

Eine Analyse (Pharm. CentralhaJle 1894, S. 118) eines Aethers 
von 0,724 spec. Gew. ergab 95,9 Proc. absoluten Aether, 3,72 Proc. 
absoluten Alkobol und 0,38 Proc. Wasser, also rund 96 Proc. Aetber 
und 4 Proc. 90procentigen :Alkobol. Nach Squibb (I. c.) enthalt ein 
Aether von 0,720 spec. Gew. ca. 1 Proc. Weingeist. 
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Anwendung und Aufbewahrung. 
Als Extractionsmittel, besonders bei Fettbestimmung, spielt del' 

Aether in del' Analyse eine wichtige Rolle. (Ueber die Anforderungen, 
welche an einen fUr diese Zwecke brauchbaren Aether zu stellen 
sind, vergl. oben.) Er dient ferner zum Ausschiitteln del' Alkaloide 
und findet bei verschiedenen Trennungen in der anorganischen 
Analyse Anwendung. 

Beim Arbeiten mit Aether darf keine Flamme in der N1ihe sein; 
man destillirt Aether stets nur aus dem Wasserbade, welches jedoch 
nicht direct erw1irmt wird. Beim Aufbewahren des Aethers konnen 
eine Reihe von Zersetzungen (siehe unten die Anmerkung) eintreten. 
Es sind daher Vorsichtsmaassregeln zu beobachten. Am besten 
nimmt man zum Aufbewahren kleine, braune Flaschen, welche dem 
Verbrauch so angepasst sind, dass sie nicht h1iufig geoffnet zu wer­
den brauchen, um sie ihres Inhaltes zu entleeren. Die Flaschen 
stellt man in's Dunkle an einen kiihlen Ort und halt sie stets gut 
verschlossen. 

Anmerkung. Der Aether bildet schon bei der Aufbewahrnng 
Oxydationsproducte und zwar: Acetaldehyd, Wasserstoffsuperoxyd, 
Aethylperoxyd, Essigsaure und Vinylverbindungen (vergl. Thoms, Pharm. 
Ztg. 1894, 777 und Berichte der Pharm. Ges. Berlin 1894, Heft 10 
und 11). 

Diese Producte entstehen unter Einwirkung der Luft sowohl im 
Lichte als im Dnnkeln. 

V ollstandig reiner Aether kann bei langerem Stehen (nach 
Berthelot) unter Einwirknng atmospharischer Luft Spuren von Aethyl­
peroxyd oder von SaJpetersaure bilden . (Pharm. Ztg. 1891, S. 263). 
Ferner ist durch A. Richardson (Chem. Soc. 1891, 1., 51-58) nach­
gewiesen, dass bei der Einwirkung des Sonnenlichtes auf rein en Aether 
in Gegenwart von wasserhaltigem Sauerstoff 'IYasserstoffwperoxyd ge­
bildet wird. 

Zn demselben Resultat sind Dnnstern und Dymond gekommen. 
Richardson fand ferner, dass \Yasserstoffsnperoxyd auch dann entsteht, 
wenn reiner Aether mit wasserhaltigern Sauerstofl in geschlossenen 
Gefassen unter Lichtabschluss mehrere Tage lang einer Temperatur von 
60-880 ausgesetzt wird (Bericht d. D. chern. Gesellschaft, Berlin 
1891, Referat S. 628). Es zeigen viele Beobachtnngen, dass die Ent­
stehung von Wasserstoffsuperoxyd im Aether nicht von einer Verun­
reinigung desselben abhangig ist (Pharm. Ztg. 1892, S. 45). 

Mangelhaft verschlossener Aether verfliichtigt sich sehr rasch 
(vergl. Pharm. Ztg. 1889, S. 92) und bildet oft bedeutende Mengen 
Wasserstoffsnperoxyd. Solcher Aether, welcher die genannten Korper 
enthalt, hat schon Yeranlassung zu sehr gefahrlichen Explosionen ge-
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gegeben (vergl. in letzterer Hinsieht besonders die Arbeit von Sehar 
im Arehiv der Pharm. 1887, S. 623 ff.). Verfasser dieser Sehrift stellte 
bei Aether, der zu einer Explosion gelegentlieh einer Fettbestimmung 
Veranlassung gab, stark saure Reaction fest. Dieser Aether war der 
Rest einer Partie Aether, welehe sieh, seit 3 Monaten in Anbrueh, in 
einer Korkflasehe befand. Ursprunglieh war derselbe neutral und gut. 
P. H. Cleve besehreibt (vergl. Chm. Ztg. 1891, S. 281) eine eigen­
thumliehe, durch Verunreinigungen in kauflillhem Aether verursachte 
Explosion. Bei Destillation von ca. 250 cem des Aethers hinterblieb 
ein zaher Ruckstand, der naeh dem Troeknen auf dem Wasserbade 
eine durehsiehtige amorphe Masse von etwa 0,75 g Gewicht bildete. 
Als Cleve eiu wenig Wasser zufugte und mit einem abgerundeten GJas­
stabe leicht ruhrte, erfolgte eine heftige Explosion. Die explosive 
Substanz war wahrscheinlieh Aethylperoxyd, da sie die bekannte Per­
chromfarbung gab; auch machte sie Jod frei und sehied aus Silber­
oxyd Sauerstoff abo Durch reducirende Substanzen wurde sie pliitzlich 
zersetzt; sie explodirte ebenso heftig als Chlorstickstoff. 

An dieser Stelle sollen noeh die Vorschlage erwahnt werden, 
welche zur Reinigung eines schlecht gewordenen Aethers gemacht 
wurden. 

Ueber die Reinigung des Aethers von Wasserstoffwperoxyd durch 
Schiitteln mit lIfangansuperoxyd und iiber die Untersuchung auf ·Wasser­
stoffsuperoxyd vergleiche Rep. d. Chrn.-Ztg. 1889, S. 46. Reinigung 
durch Aetzkali vergl. Archiv. Pharm. (3), Bd. 23, S. 532 ff. Aether, 
welcher nicht absolut saurefrei ist, solI VOl' dem Gebrauch mit festem 
Aetzkali behandelt werden. (Vergl. "Nachweis freier Sauren im Magen­
inhaltc", Arch. d. Pharm. 1888, S. 34.) Ueber das Vorkommen von 
"Vinylalkohol", irn Aether vergl. eine Abhandlung von Poleck und 
Thiimmel (Ber. d. deutsch. chem. Gesellschaft in Berlin 1889, 
S. 2863). 

Wasserstoffsuperoxyd kann auch durch Schiitteln mit Kaliumper­
manganat oder durch Behandeln des Aethers mit Chrornsaure entfernt 
werden. Einen absolut aldehvdfreien Aether erhalt man nach Crismer 
durch Fallen des Aldehyds mit Nessler's Rel1gens, Trennung der Fliissig­
keiten durch den Scheidetrichter, Trocknen mittelst Kaliumcarbonat und 
nachherige Destillation. 

Nach lIf. Ekenberg (Chem.-Ztg. 1894, S. 1240) erhalt man einen 
fur Laboratoriumszwecke geniigend reinen Aether, wenn man gewiihn­
lichen 'Vasser, Alkohol- und Oxydationsproducte enthaltenden Aether 
mit 5-10 Vol.-Proc. Paraffin. liquid. mischt und nachher bei 40 bis 
50 0 C. destillirt. 

Handelssorten. 

Die verschiedenen Handelssorten sind gew5hnlich mit bestimmter 
Garantie fiir das spec. Gew. in den Preislisten aufgefuhl't. Fur ana­
lytische Zwecke diirfte jetzt nur noch der reine Aether, wie er oben 
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beschrieben wurde, und der liber Natrium destillirte Aether Ver­
wendung finden. Friiher wurde zur Fettbestimmung haufig gerin­
gerer Aetber mit 0,730 und nocb hoberem spec. Gew. verwendet. 

Ueber die Zusammensetzung der Handelssorten siebe aucb unter 
"Quantitative Bestimmung". 

Aethyliither, wasserfrei, tiber Natrium destillirt. 
Aether puriss., wasserfrei, liber Natrium destillirt 

(C,HlOO. Molecular-Gew. = 73,84). 

Spec. Gew. 0,718-0,720. Siedepunkt 34-36° C. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Die Untersuchung wird wie unter "Aether puriss. 0,720 spec. 
Gew." angegeben, ausgefiihrt. Mit dem Aether geschiitteltes Wasser 
darf weder saure, noch alkalische Reaction zeigen. 

Wasser/rei: 15 ccm Aether werden in ein vollstandig trockenes 
Reagensglas gegeben und ein erbsengrosses Stiick reines metallisches 
Natrium zugefiigt; es darf hochstens sehr schwache Gasentwickelung 
eintreten und das Natrium muss auch nach 6 stiindigem Stehen deut­
lichen MetaIIglanz behaIten. 

In einem nicht vorher mit Natrium behandelten Aether um­
giebt sich das Natrium bei dieser Probe mit einem deutlichen, gelb­
lich weissen Beleg von Natriumhydroxyd. 

An m·er kung. In der Literatur sind zu der Untersnehung des 
Aethers auf Wassergehalt auch folgende Proben vorgeschlagen : a) Ver­
mischen mit gleichen Theilen Schwefelkohlenstoff, wobei keine Triibung 
eintreten soU (Beilstein, Organische Chemie); b) Schiitteln mit troeke­
nem (vollstiindig getrocknet oder lufttrocken? der Veri.) Tannin, wel­
ches pulverfiirmig bleiben und sieh nicht verfliissigen solI (Hager); 
e) Zugeben eines mit Cobaltrichlorid gebliiuten Papiers, das seine Farbe 
nicht veriindern darf (Napier). 

Vom Verfasser wurde ferner: d) eine Priifung mit entwassertem 
Kupfervitriol ausgefiihrt, welcher bekanntlich bei Gegenwart von Wasser 
griin oder blau wird. 

Del' Verfasser hat nach Methoden a, b, d und der oben vorge­
schlagenen Priifung mit Natrium verschiedene Aether mit nebenstehen­
dem Resultat untersucht: 

1. Aether 0,725 spec. Gew. hielt keine der Priifungen aus; 
2. Aether puriss. 0,722 -0,720 spec. Gew. hielt aile Priifungen mit 
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Ausnahme der Natriumprobe aus; 3. Aether iiber Natrium destillirt 
hielt aile Priifungen aus. 

Der Aether puriss. 0,720 spec. Gew. ist also in Wassergehalt 
schon sehr gut und fUr die meisten analytischen Zwecke durchaus 
geeignet; noch vollstandiger von Wasser (und Alkohol) befreit, ist 
das iiber Natrium destillirte Praparat. 

Dieser, sowie der oben beschriebene Aether puriss. 0,720 spec. 
Gew. miissen unter Lichtabschluss aufbewahrt werden. 

Quantitative BestimDlnng. 

Siehe unter Aether puriss. S. 7. 

Anwendnng. 

Der reinste Aether findet u. A. bei der Untersuchung auf Alka­

loide Verwendung. FUr diese Zwecke muss der Aether vollig rein 
und frei von Weingeist und Weinol sein. Weiteres siehe auch unter 
Aether puriss. im vorhergehenden Abschnitte. 

Handelssorten. 

Siehe unter Aether puriss. S. 9. 

Aethylalkohol. 

Alcohol absolut. pur. (C2 Hs O. Molecular-Gew. = 45,90). 

Klare, farblose Fliissigkeit. Das spec. Gew. betriigt 0,796 bei 
15,5 0 C., einem Alkoholgehalte von 99,6 Gewichtstheilen in 100 
Theilen entsprechend. Der Alkohol mischt sich mit Wasser ohne 
Triibung und veriindert Lackmuspapier nicht, er muss frei von 
fremdartigem Geruche sein. 

Siedepunkt des 100 proc. Alkohols 78,4 0 C. 

Anmerkung. Ueber das spec. Gew. des reinen Alkohols und 
seiner Mischungen mit Wasser siehe auch Zeitschr. f. analyt. Chemie 
1887, S. 94 eine Abhandlung von Sqnibb, wonach die bisherigen 
Zahlen fiir das spec. Gew. des Alkohols etwas zu hoch sein sollen. 
Die letzten Anthcile von Wasser sind nach Squibb aus dem Alkohol 
sehr schwer zu entfernen. Der Alkohol ist ausserst hygroskopisch. 

Der durch Krystallisation gereinigte Alcohol puriss. Pictet soil 
absolut rein und 100 procentig sein. 
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Priifung auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 50 g hinterlassen bei langsamem Verdunsten keinen 

Riickstand. 
Geruch und Fiirbung etc. (Fuselol): 10 ccm Alkohol werden in 

einem nach oben sich verengenden Glas mit 30 ccm Wasser (am 
besten gutes Quell wasser) vermischt und diese Mischung sofort auf 
Geruch und Geschmack, Farbe und Klarheit gepriift. Es darf keine 
Farbung und keineu anderen als den dem Aethylalkohol eigenthiim­

lichen (reinen) Geruch und schwach brennenden (neutralen) Ge­

schmaek zeigen (siehe aueh Anmerkung). 

Anmerkung. Ein wichtiger Anhalt zur Beurthcilung der Rein­
heit cines Alkohols ist die Geruchsprobe. In vorstehend angegebener 
Weise priift man (,erg!. Mittheilungen aus der Jahresversammlung des 
Vereins schweiz. analyt. Chemiker in Chem.-Ztg. 1893, No. 84) sehr 
zweckrnassig. Es ist dem einigermaassen Geiibten leicht moglich, auf 
diese Weise geringe Handelssorten von guter Waare zu unterscheiden. 
Viele Techniker prufen auf Fuselol durch Zerreiben einiger Tropfen 
des Spiritus auf der Handflache. 

Es sei hier bemerkt, dass die Starke des sogenannten Fuselol­
geruches nicht von cler MengQ des vorhandenen Fuselols abhangig ist, 
sondern nur von der Anwesenheit gewisser riechender Bestancltheile 
desselben. 

Zu quantitativen Fuseliilbestirnmungen ist die Rose'sche Methode, 
welche u. A. in "Biickrnann, Chemisch-technische Untersuchungsmetho­
den" (Berlin bei Springer 1893) beschrieben ist, die beste und die 
allgemein gebrauchliche. Sie wird mit verschiedenen Abanderungen an­
gewendet. 

Bei der quantitativen Bestimmung minimaler Mengen von 
Fuseliil in Feinspriten und im absolnten Alkohol nach dem Rose'­
schen Ausschiittelungsverfahren kann sehr zweckrnassig nach dem von 
Glasenapp angegebenen Verfahren gearbeitet werden. Die Methode ist 
in der Zeitschrift fiir angewandte Chemie 1895, Heft 22, S. 657 ft. 
ausfiihrlich beschrieben und <lort nachzusehen. 

Ein starker Fuselolgehalt im Han<lelsspiritus ist schon beim Ver­
dunn en mit 'Nasser zu erkennen, wenn sich hierbei eine Triibung 
zeigt. Scheiden sich beim Vercliinnen mit viel Wasser sogar Tropfen­
ab, so beobachtet man nach Borntragor (Rep. d. Chem.-Ztg. 1889, 

. S. 27), ob llach Hinzufiigen einer gleichen Menge concentrirter Schwefel­
saure und dann concentrirter Kalilauge Acroleingeruch auftritt (Acetal), 
und ob durch 3 Tropfen coneentrirter Salzsaure und 10 Tropfen farb­
loses Aniliniil schon himbeerrothe Farbung erzeugt wird (Amylalkohol). 

Aldehyd etc.: a) 10 ccrn Alkohol giebt rnan in ein Reagensgl1is­
chen, mgt 0,5 cern Wasser und 1 cern frischbereitete 10procentige 



Aethylalkohol. 13 

wasserige Losung von salzsaurem m-Phenylendiamin hinzu. Nach 

einstiindigem Stehen darf hochstens eine kaum merkbare Farbung 

eingetreten sein (siehe auch die Anmerkung). 

b) 10 ccm absoluter Alkohol werden mit 1 ccm Wasser ver­

diinnt und 5 Tropfen Silberlosung zugegeben; diese Fliissigkeit darf 

sich beim Erwarmen weder triiben noch farben. 

Anmerkung. Die Priifung mit salzsaurem m-Phenylendiamin 
ist von Windisch vorgeschlagen und wird auch im eidgeniissischen 
Alkoholamt (MittheilJlng a. d. J ahresversammlung des Vereins schweiz. 
analyt. Chemiker in Chemiker-Ztg. 1893, No. 84) als eine wichtige 
Probe auf die dem Vorbrand eigenthii.mlichen Verunreinigungen und 
Acetylaldehyd ausgefiihrt. Die Priifung basirt darauf, dass salzsaures 
m-Phenylendiamin eine aldehydhaltige alkoholische Fliissigkeit sofort 
gelb bis gelbroth farbt, sodann tritt eine schiin griine Fluorescenz ein, 
die allmahlich nachdunkelt. Vergleicht man die entstandene Farben­
reaction mit der Reaction von Liisungen mit bekanntem Gehalt an 
Aldehyd, so kann man die Bestimmung annahernd quantitativ aus­
fnhren. Die zu untersucheuden Sprite werden bei dem genannten 
Alkoholamte immer auf 95 Vo!.-Proc. gestellt und es wird z. B. ver­
langt, dass Feinsprit im Maximum nul' einen Gehalt von 0,1 Vo!' pro 
Mille Aldehyd aufweisen darf. Bei langerem Stehen giebt auch ab­
solut reiner Alkohol eine Gelbfarbung in Folge Aldehydbildung durch 
Oxydation an der Luft. Das m-Phenylendiamin, welches zur Unter­
suchung die nt, muss rein sein (siehe m-Phenylendiamin). 

Die Priifung mit Silberliisung hat die Pharm. Germ. vorgeschrieben. 
Man kann aueh mit ammoniakaliseher Silberliisung oder mit ammonia­
kalischer Kaliumpermanganatliisung auf Aldehyd priifen (vergl. Zeitsehr. 
f. analytisehe Chemie 1891, S. 208 und Deutsche Medicinisehe Wochen­
sehrift 1893, S.941), ferner dureh die Fuehsinreaction von Gayon 
(Compt. rend. Bd. 105, p. 1182) oder mit Nessler's Reagens. Auch 
mit Aetzkali wird auf Aldehyd geprii.ft, indem sieh aldehydhaltiger 
Spiritus mit Aetzkali gelb farbt. Es muss indessen bemerkt werden, 
dass Spiritus, der eine Lagerung in Fiissern aus gerbstoffhaltigem Holz 
erlitten hat, sich mit Aetzkali ebenfalls fiirbt. 

Fremde organische Verunreinigungen im Allgemeinen: Wenn man 
10 ccm absoluten Alkohol mit 1 ccm Wasser und 1 ccm Kalium­
permanganatlosung vermischt, so darf die rothe Fliissigkeit ihre 
Farbe nicht vor Ablauf von 20 Minuten in Gelb verandern. 

Anmerkung. Beziiglich der Probe ist zu bemerken: 
Eine theilweise Reduction des Kaliumpermanganats tritt nach 

20 Minuten auch beim reinsten Alkohol ein. 
Cazeneuve (Rep. d. Chemiker-Ztg. 1889, S. 198) beobachtete 

schon nach 5 Minuten eine etwas gelbliche Rosafarbung. Derselbe 
benutzt seit 1882 zum Vergleich chemisch rein en Alkohol von 93 0 



14 A ethylalkohol. 

und eine Kaliumpermanganatlosung 1: 1000. 10 cern des relDen 
Alkohols erfordern nach C az e n e u v e bei mittlerer Temperatur 5 Mi­
nuten, urn mit 1 cern der Permanganatlosung eine etwas gelbliche 
Rosafarbung zu geben, welche anzeigt, dass die Reduction nicht voll­
standig ist. Uebt ein zu prufender Alkohol von 93 0 eine schnellere 
Reduction aus, so werden hierdurch unzweifelhaft Verunreinigungen 
angezeigt. Die Pharm. Ztg. 1889, S. 481 bemerkt, dass die Probe 
mit Permanganat nicht nur Fuselole, sondern jede Spur von organi­
scher Substanz anzeige, die aus den Lagerfassern und Korkstopfen 
stammt und unvermeidlich in jedem Alkohol vorkommt; schwache 
Reduction bietet daher keine Veranlassung zu -einer Beanstandung. 

Lang (Jahresversammlung des Vereins schweizer. analyt. Chemiker, 
Chem.-Ztg. 1893, No. 84) hat folgende Resultate bei der Permanganat­
probe erhalten: Die Wirkung der Kaliumpermanganatreaction ist ab­
hangig von der Temperatur und Gradstarke der Sprite, von der mehr 
oder weniger guten Abtrennung seiner V orbrandbestandtheile (diese 
Vorlaufproducte wirken am starksten auf Permanganat), von der Dauer 
der Lagerung, vom Material des Lagergefasses (Spritproben, die lan­
gere Zeit in Holzfassern gelagert haben, sollen vor der Permanganat­
probe erst destillirt werden), von der Einwirkung des Sonnenlic,htes 
und noch anderen Factoren. Vorsicht ist geboten und es darf hoch­
stens folgender allgemeine Schluss gezogen werden: Geringe Sprite 
zeigen in der Oxydationsprobe mit Kaliumpermanganat eine kurzere, 
gute eine lange Oxydationsdauer. 

Neben der Perrnanganatprobe komrnt auch vielfach noch die 
Schwefelsaureprobe - Verrnischen mit gleichen Theilen Schwefelsaure, 
wobei keine Gelbfarbung eintreten darf - zur Anwendung, urn Fusel­
ole, Aldehyde und andere organische Verbindungen nachzuweisen. Diese 
ist aber nach G1asenapp (Ztschr. f. Spiritusiud. 1894, 17, 344, Ref. in 
Chem.-Ztg. 1894, S. 294) fur Qualitatsbestimmung von Spiritus un­
brauchbar. Ein Sprit, der durch Schwefelsaure nicht gebraunt wird, 
kann unter Umstanden mehr Fusel enthalten als ein solcher, der ge­
braunt wird. Die beste quantitative Probe auf Fusel ist, wie oben 
schon betont, die Rose'sche Chloroformausschuttelungsmethode in der 
von Glasenapp angegebenen Ausfiihrungsweise (siehe oben S. 12). Sie 
gestattet den Nachweis selbst ganz minimaler Mengen Fuselbestand­
theile in den bestraffinirten Spriten. 

Freie Siiure: Der Alkohol darf Lackmuspapier nicht verandern. 

Anmerkung. Schweissinger (Rep. der Chemiker-Zeitung 
1887, S. 174) macht darauf aufmerksam, dass Spllren freier Saure im 
Alkohol vorkommen. Ein gater Spiritus verbrauchte Aach Schweis­
singer zur Sattigung der freien Saure in 100 ccm 0,4 ccm 1/10 Nor­
malnatronlauge. Immerhin darf guter Alkohol Lackmuspapier nicht 
verandern. Zur Bestimmung der freien Saure wurden vom eidgenossi-

n 
schen Alkoholamt (Chem.-Ztg. 1893, No. 84) 50 cern mit w-Natron-
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lauge und Phenolphtalein als Indeiator titrirt. Bei 1070 Analysen 
ergab sieh, dass zur Neutralisation der in 100 eem Sprit enthaltenen 

n 
Sauren an 2O-Natronlauge verbraueht wurde: im Maximum 3,2 eem, 

im Minimum 0,5 cern. 

Furfurol: 10 ccm Alkohol werden mit 10 Tropfen Anilinol 
und 2 bis 3 Tropfen Salzsaure versetzt; bei Gegenwart von Furfurol 
tritt mehr oder weniger rosarothe Farbung auf. 

Was.~er: Fiir die meisten Faile geniigt es, den Wassergehalt 
des Alkohols aus dem spec. Gewicht zu ermitteln. Handelt es sich 
urn den Nachweis hochst minimaler Mengen Wasser, so soil man 
diese nach Leon Crismer (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1886, S.549) 
durch eine gesattigte alkoholische Losung von Paraffin. liquid. er­
kennen. Bringt man zu letzterer eine kleine Quantitat wasserhaltigen 
Alkohols, so tritt so fort Triibung ein. 

Quantitative Bestimmnng. 

Die quantitative Bestimmung des Alkohols geschieht mit dem 
Alkoholometer nach der "Anleitung zur steueramtlichen Ermittelung 
des Alkoholgehaltes" (Berlin bei Springer 1889) oder durch Be­
stimmung des specifischen Gewichtes mit der Mohr'schen Wage und 
FeststeHung des dem gefundenen specifischen Gewichte entsprechen­
den Alkoholgehaltes nach umstehender TabeHe. 

Handelt es sich urn genaue Gehaltsermittelung aus dem spec. 
Gew., so dass noch 1/10 Proc. zu beriicksichtigen sind, so vergleiche 
auch die Tabelle von Hehner, welche u. A. in Muspratt's Handbuch 
der technischen Chemie, 4. Aufiage, Bd. 1, S. 642 aufgefiihrt ist. Zu 
bemerken ist, dass nach der Abhandlung von Squibb (siehe oben) 
die bisherigen Zahlen fUr das spec. Gew. des Alkohols nicht absolut 
richtig sind. Als Beweis hierfiir fiihl't Squibb an, dass bei der Dar­
steHung des Alkohols im Grossen unter Anwendung einer sehr lang­
sam en .Filtration durch gebl'annten Kalk in del' Kalte durchgangig 
ein Produkt von niedrigem specifischen Gewichte erhalten werde, als 
die niedrigsten Literaturangaben sind. 
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V olumgewicht und Gehalt in Volumprocenten ellles Wiisserigen 
Alkohols bei 15,56°. Wasser = 0,9991 (Tralles). 

VOI..proc,! Vol.- Ivol-proc,! Vol.- Vol.-Proc, Vol.- VOl.-proc,! Vol.-

Alkohol Gew. Alkohol Gew. Alkohol Gew. Alkohol Gew. 

1 0,9971 26 0,9689 51 0,9315 76 0,8739 
2 0,9961 27 0,9679 52 0,9295 77 0,8712 
3 0,9947 28 0,9668 53 0,9275 78 0,8685 
4 0,9933 29 0,9657 54 0,9254 79 0,8658 
5 0,9919 30 0,9646 55 0,923! 80 0,8631 
6 0,9906 31 0,9634 56 0,9213 81 0,8603 
7 0,9893 32 0,9622 57 0,9192 82 0,8575 
8 0,9881 33 0,9609 58 0,9170 83 0,8547 
9 0,9869 34 0,9596 59 0,9148 84 0,8518 

10 0,9857 flo 0,9583 60 0,9126 85 0,8488 
11 0,9845 36 0,9570 61 0,9104 86 0,8458 
12 0,9834 37 0,9559 62 0,9082 87 0,8428 
13 0,9823 38 0,9541 63 0,9059 88 0,8397 
14 0,9812 39 0,9526 64 0,!l036 89 0,8365 
15 0,9802 40 0,9510 65 0,9013 90 0,8332 
16 0,9791 41 0,9494 66 0,8989 91 0,8299 
17 0,9781 42 0,9478 67 0,8965 92 0,8265 
18 0,9771 43 0,9461 68 0,8941 93 0,8230 
19 0,9761 44 0,9444 69 0,8917 94 0,8194 
20 0,9751 45 0,9427 70 0,8892 95 0,8157 
21 0,9741 46 0,9409 71 0,8867 96 0,8118 
22 0,9731 47 0,9391 72 0,8842 97 0,8077 
23 0,9720 48 0,9373 73 0,8817 98 0,8034 
24 0,9710 49 0,9354 74 0,8791 99 0,7988 
25 0,9700 50 0,9335 75 0,8765 100 0,7939 

Aus den gefundeuen Volumprocenten lassen sich die Gewichtsprocente 
linden, indem man das Volumgewicht des absoluten Alkohols, nach Gay­
Lussac 0,7949, nach Tralles 0,7939, durch das Volumgewicht des vorliegen­
den Spiritus dividirt und den Quotienten mit dem Volllmprocent-Gehalt 
dieses Spiritu$ lllultiplicirt. 

Anwendung und .!ufbewabrung. 

Alkohol dient als Extractionsmittel und fUr die verschiedensten 
Zwecke in der chemischen Analyse. Fiir manche Zwecke soll der 
Alkohol vollstandig wasserfrei sein, so z. B. fUr die Borsaure-Be­
stimmungen nach Morse und Burton. Dieselben benutzen einen ab­
soluten Alkohol, der aus frisch iiber gebranntem KaIk destillirtem 
Alkohol durch zwei- bis dreitagiges Digeriren desselben mit ent­
wassertem Kupfervitriol gewonnen ist. (Vergl. Zeitschr. f. analyt. 
Chemie, 1889, S. 241.) In Bezug auf Alkohol fiir die gerichtlich-
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chemische Analyse weist Otto (Anleitung zur Ausmittelung del' 
Gifte, Braunschweig; 1884, S. 105) darauf hin, dass der gewohnliche, 
durch Destillati!>n iiber Kalk gereinigte Aethylalkohol des Handels 
fast stets kleine Mengen von alkaloidischen Substanzen enthalte und 
dass er daher VOl' dem Gebrauch fiir die Untersuchung auf Alkaloide 
vorher 1 oder 2 Mal unter Zusatz von etwas Weinsaure, welche die 
Basen zuriickhalte, zu rectificiren sei. 

Nach Walter kann unreiner Alkohol fiir Laboratoriumszwecke 
wie folgt gereinigt werden: 

Der Alkohol wird mit so viel Kaliumpermanganatlosung versetzt, 
als geniigt, urn eine bestandige Rothfarbung herzustellen. Man lasst. 
einige Stun den in Ruhe stehen, damit sich das eventuel! gebildete 
Manganoxyd absetzen kann, und filtrirt dann die iiberstehende Fliis­
sigkeit abo Das Filtrat wird mit wenig kohlensaurem Kalk versetzt, 
so l~ngsam destillirt, dass innerhalb 20 Minuten nicht mehr als ca. 
50 ccm iibergehen. Das DestilIat muss Of tel' gepriift werden. So­
bald 10 ccm desselben nach dem Kochen mit alkoholischer Kali­
lauge und halbstiindigem Stehen keine Gelbfarbung mehr lIeigt, ist 
das folgende Destillat als reiner Alkohol zu betrachten. 

Man bewahrt den Alkohol an einem kiihlen Ort in gut ver­
schlossener Flasche auf. 

Handelssorten. 
In den Preislisten werden gewohnlich zwei verschiedene Sorten 

Alcohol absolut. aufgefii.hrt, von welchen die 1. Sorte ca. 99procentig 
sein soil, wahrend die II. Sorte ca. 97-98procentig ist. Ueber vor­
kommende Verunreinigungen siehe oben die Anmerkungen. 

Del' ca. 93 procentige Feinsprit des Handels wird wie del' Alcohol 
absolut. gepriift und vom Rohsprit unterschieden. 

Dieser Feinsprit, ein verbaltnissmiissig recht reiner Spiritus, wird 
in grossen Raffinerien aus dem in den Brennereien gewonnenen Roh­
sprit hergestellt, wobei als N ebenproducte Aldehyde, Ketone und 
Fuselole erhalten werden. Man unterscheidet in der Technik auch 
Primasprit und Secundasprit und unter diesen Sorten wieder sehr 
gute, gute, mittelgute etc. Waare. Die reinen Sorten halten die 
oben vorgeschriebenen Sinnes- und sonstigen Priifun·gen aus, die 
weniger rein en dagegen weichen je nach dem Grade der Reinheit 
mehr oder weniger ab; besonders zeigen sie die Fiirbung mit 
salzsaurem m -Phenylendiamin sehr bald und haben einen unange-

Krauch. S. AuJlage. 2 
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nebmen Fuselgerucb. Vergleicbende Untersucbungen fUbren bier 
zum Ziele. 

Feinsprit soil im Maximum nur einen Gebalt von 0,1 Vol. pro 
Mille Aldebyd aufweisen (siebe oben die Anmerkungen unter Priifung 
auf Aldebyd). 

Auch die quantitative Fuselolbestimmung nach Glasenapp (siebe 
Anmerkung S. 12) ist fUr die Beurtheilung des Feinsprits wichtig. 

Der Rohsprit*) des Handels ist 8ebr verscbieden an Fuselgehalt, 
je nach dem Material, aus dem er gewonnen ist und je nachdem 
die Alkoholgabrung mebr oder weniger rein war. Verscbiedene 
Proben Robsprit, welcbe der Verf. untersuchte, reducirten Perman­
ganatlosung scbon nacb wenigen Minuten und gaben mit salzsaurem 
m-Pbenylendiamin sofort die unter "Prufung auf Aldehyd" beschriebene 
Reaction, aucb fiirbten sich dieselben beim Vermiscben mit gleichen 
Theilen Schwefelsaure gelb. 

Schliesslich sei noch der denaturirte Spiritus des Handels er­
wabnt. Derselbe kommt nach Reinhardt (Zeitschr. f. angewandte 
Chemie 1891) bisweilen sehr sauer (mit einem Zusatz von Holzessig) 
in den Handel. Solcber scblecbter Spiritus zerstOrt die Messing­
lampen und ruinirt die Platintiegel; er ist daber fur Laboratoriums­
zwecke zu verwerfen. 

Aluminium. 
Aluminium (AI. Atom-Gew. = 27,04). 

Silberglanzendes Metall, welches mit verdiinnter Natronlauge und 
aucb mit verdiinnter Salzsaure reicblicb Wasserstoff entwickelt. 

Das AI-Pulver ist von bellgrauer Farbe. 

Anmerkung. Auch durch verdiinnte oder concentrirte Schwefel­
saure und Salpetersaure wird das reine ca. 99 procentige Aluminium 
des Handels nach Untersuchungen von G. A. Le Roy (Bull. Soc. indo 
de Rouen 1891, 19, 232) scbnell angegriffen und gelost. 

Priifung auf Verunreinigungen 

siebe quantitative Bestimmung. Das Aluminium muss ca. 99 Proc. 
Al entbalten. 

*) Ueber die Untersuchung von Spiritus des Handels und die Erzeug­
nisse cler Spiritusfabrication vergleiche auch J. Konig, die Untersuchung 
landwirths6baftlich und gewerblich wichtiger Stoffe (Berlin bei Parey 1891). 
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Anmerkung. Priifung auf Arsen, Schwefel, Phosphor: Der mit 
verdiinnter reiner Natronlauge aus Aluminium entwickeIte vYasserstoff 
solI auf Silbernitratpapier keinen gelben und keinen schwarzen Fleck 
erzeugen, ebenso soil sieh der mit Hiilfe von Salzsaure aus dem Alu­
minium entwickelte vYasserstoff verhalten. (Fliickiger, Arch. d. 
Pharm. 1889, S. 17.) 

Ueber die Ausfiihrung dieser Priifung auf Arsen etc. nach Gutzeit 
und Fliickiger siehe in dieser Schrift im Abschnitte iiber Acid. hydro­
chloric. pur. die Anmerkung zur Priifung auf Arsen, ferner die Ab­
handlung von Fliickiger (I. c.). 

Fur den Nachweis des Arsens ware ein Aluminium nothwendig, 
welches vorstehende Priifung aushalt. Es muss jedoch bemerkt werden, 
dass Fliickiger (Arch. d. Pharm. 1889, S. 17) bis jetzt kejn einziges 
Praparat im Handel erhalten konnte, welches absolut frei von Arsen, 
Schwefel und Phosphor war. 

Quantitative Bestimmung. 

1m analytischen Laboratorium wird das Aluminium hauptsach­
lich als Aluminiumfeile zu Salpetersaurebestimmungen gebraucht und 
es kommt darauf an, die Gewichtsmenge Wasserstoff festzustellen, 
welche eine gewogene Quantitat dieses Aluminiumpulvers beim Auf­
losen in Kalilauge liefert. Die Menge des entwickelten Wasserstoffs 
entspricht der Menge des gel osten Aluminiums. Letzteres kann zur 
Controle in der alkalischen Losung Cwo es als Thonerdekali ent­
halten ist) bestimmt werden. Wird diese Losung mit Essigsaure 
angesauert, so lasst sich in der essigsauren Liisung vorhandenes 
Zink leicht mit Schwefelwasserstoff nachweisen. Etwaige Eisentheil­
chen lassen sich aus dem Aluminiumpulver mittelst eines Magneten 
entfernen. 

Die frliher von Klemp zur Untersuchung des Aluminiums vor­
geschlagene Methode ist nach Hampe (Chem.-Ztg. 1890, No. 97) und 
nach. Regensburger (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1891, S. 360) 
nicht genau. 

In seiner Abhandlung liber die Werthbestimmung des Alu­
miniums (I. c.) betont letzterer, dass sich ein unreines Aluminium 
schon an verschiedenen ausseren Merkmalen erkennen lasse. Je 
reiner das Metal! ist, desto zaher ist es und desto weiter lasst es 
sich durchhauen, ohne zu brechen. Der klinstlich erzeugte Bruch 
ist bei der reinsten Qualitat sehnig seidenglanzend und wird mit 
zunehmt:'ndem Gehalt an Silicium und Eisen kornig bis grobkrystal­
linisch. Die haufigsten wesentlichen Nebenbestandtheile des Alu-

2* 
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miniums sind nach R. Silicium und Eisen (siehe auch weiter unten 
und unter Handelssorten). R. giebt fUr die Analyse folgende Vor­
schrift: 1. Siliciurn. Je nach Qualitat des Metalls werden 2 bis 4 g 
Schnitzel in geraurniger Platinschale mit 13 bis 25 g rein em Aetzkali 
und etwa 25 ccrn warrnern Wasser iiberdeckt und mit aufgelegtem 
Platindeckel sich selbst iiberIassen, bis die Anfangs stiirmische 
Reaction gemassigt ist. Zur valligen Losung erwarmt man noch 
etwas, spritzt den Deckel mit Salzsaure ab, neutr;:tlisirt die Lasung 
mit Salzsaure unter Umriibren uud dampft dann - ebenfalls unter 
fleissigcm Umriibren - auf dem Asbestbad zur Trockene ein. Del' 
gegliihte und gewogene Niederschlag ist mit Flusssaure zu priifen. 

2. Eisen. 3 g Metallschnitzel werden im Kolben (0,5 I) mit 
50 ccrn 40proc. Kalilauge iibergossen, die Lasung schliesslich durch 
Erwarrnung beschleunigt; dann werden unter starkem Umscbiitteln 
200 ccrn rcine verdiinnte Schwefelsaure von etwa 1,16 spec. Gew. 
zugcgeben und bis zur Klarung gekocht. Nach kurzem Abkiihlen 
lasst sich der Kolbeninbalt ohne Weiteres mit Perrnanganat titriren, 
da sammtliches Eisen im Oxydulzustand vorhanden ist. 3. Aluminium. 
2 g Metallschnitzel werden in Kalilauge (= 12 g Kali, aber weniger 
concentrirt wie bei I) gel6st, zu 200 ccm aufgefiillt, 50 ccm klare 
Lasung mit etwa 20 Ammonnitrat gekocht, abfiltrirt, gut ausge­
waschen, . dann gegliiht und gewogen. Der Niederschlag wird dann 
fein gepulvert und nach nochmaligem Gliihen und Erkalten ein be­
stimmter Theil zur etwaigen Bestimrnung von mitgefiilltem Alkali 
mit Wasser ausgekocht, ein anderer Theil im geraumigen Platin­
tiegel mit entwassertem Kaliurnbisulfat geschmolzen. 1m letzteren 
Faile bleibt die mitgerallte Kieselsaure bei der Aufnahrne der 
Schmelze in Wasser ungelast zuriick, so dass man ihre Menge be­
stimmen und beim Gesammtniederschlag in Rechnung ziehen kann. 

4. Qualitative Priifung auf andere Metalle gestattet das saure 
Filtrat aus del' Kieselsaure in I oder auch die alkalische Lasung 
aus III. 

Ueber die Bestirnmung des Siliciums im Aluminium, iiberhaupt 
liber Werthbestimmung des Aluminiums und seiner Legirungen 
findet sich von' F. Regensburger auch in Zeitschr. f. angewandte 
Chemie 1891, S. 442 eine ausfiihrIiche Abhandlung. 

Neuere werthvolle Mittbeilungen betreffend die analytische Be­
stirnmung des technischen Aluminiums siehe in einer Abhandlung 
von Moissan, Chem.-Ztg. 1896, S. 6. 
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Anwendung. 

Das Aluminium dient zu 8alpetersaurebestimmungen; auch 
wird es zur Wasserstoffentwicklung behufs Nachweisens des Arsens 
vorgeschlagen. 

Ueber die Bestimmung des Nitratstickstoffs mittelst Aluminium 
vergl. Stutzer, Zeitschr. f. angewandte Chemie 1890, S. 690. Be­
sonders gut fUr Reductionszwecke in alkaliscber oder salzsaurer Lo­
sung eignen sich die Aluminium-Spabne, welche jetzt billig im 
Handel zu baben Rind. Dieselben entbalten ca. 99 Pl'oc. AI. 

Die Anwendung von metallischem Aluminium zu den Synthesen 
aromatischer Koblenwasserstoffe siebe Radziewanowski, Ber. dtsch. 
chern. Ges. 28, 1135-40. 

Ueber amalgamirtes Aluminium mit Wasser als neutrales Re­
ductionsmittel siebe Ber. dtsch. chern. Ges. 28, 1323-27, 10/6, [22/5] 
Abbandlung von Wislicenus und Kaufmann. Daselbst die Darstellung 
des Aluminiumamalgams angegeben. 

Handelssorten. 

Das Aluminium kommt als Pulver, in Barren, in Drahtform und 
in Blecbform in den Handel. Mancbes Aluminium des Handels zeigt 
sieh so widerstandsfahig gegen Natronlauge, dass es zu analytischen 
Zwecken nicht zu gebraucben ist (vergl. auch A. Stutzer, Zeitschr. 
f. analytiscbe Chemie 1890, S. 697). 

Reines durch Elektrolyse dargestelltes Metall soil viel wider­
standsfahiger sein, als ein nach der alten Methode erhaltenes, oft 
stark alkali- oder kieselsaurehaltiges Metall. 

Muspratt's technische Cbemie fiihrt Analysen auf, welche den 
Gehalt des kauflichen Aluminiums an rein em Aluminium von 88 bis 
zu 97 Proc. zeigen (das zu 100 Proc. Feblende besteht nach diesen 
Analysen bauptsachlich aus Eisen und aus Silicium). Das Aluminium 
fUr analytische Zwecke muss mit Natron- oder Kalilauge lebhafte 
Wasserstoffentwicklung zeigen und solI moglicbst frei von As, 8 und 
P sein. 

Man findet im Handel 
I. das Rein-Aluminium (98 bis 99,75procentig), 

II. Aluminium (92 bis 98 procentig). 
G. A. Le Roy (Bull. 80c. indo de Rouen 1891, 19, 232) fand bei 

neueren Untersuchungen von 4 Proben Aluminium folgende Zu­
sammensetzung: 
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Al Fe Si 
A 98,28 1,60 0,12 
B 98,45 1,30 0,25 
C 99,60 0,30 0,10 
D 99,47 0,40 0,13 

Nach Moissan (Compt. rend. 1894, 119, 12) enthalt technisches 
Aluminium: Eisen, Silicium, Spuren von Kohlenstoff und Stick stoff 
und Aluminiumoxyd, ferner bisweilen Borocarbidkrystalle und Kupfer. 

Derselbe (Rep. d. Cbem.-Ztg. 1895, S. 414 und Chem.-Ztg. 1896, 
S. 6) hat gefunden, dass das kaufliche Aluminium baufig auch 0,1 
bis 0,3 Proc. Natrium enthalt, welches beim Kochen und Steben 
der Aluminiumspane mit Wasser von letzterem gelost wird. Sehr 
wesentlich ist die Haltbarkeit del' kauflichen Aluminiumgegenstande 
durch den Gehalt von Natrium beeintrachtigt und besonders auch 
durch seine Homogenitat, die oft durch eingesprengte fremde Par­
tikelchen, wie Kohle etc., gestOrt wird. Bei der Analyse eines Alu­
miniums aus Pittsburg fand Moissan: 

Aluminium 98,82 Proc. 
Eisen 0,27 
Silicium 0,15 
Kupfer 0,30 
Natrium 0,15 

Kohlenstoff 
Stickstoff 
Titan 
Schwefel 

Ammoniak. 

0,41 Proc. 
Spuren. 
Spuren. 

Liquor Ammon. caustic. pur. (NH3 + aq. 
Molecular-Gew. = 17,01). 

Farblose, klare Fliissigkeit. Spec. Gew. 0,925. 
Enthalt 20 Proc. N H3• 

Prf1fung auf Verunreinigungen. 

Chlorid (und Pyridin): 10 cern mit ca. 30 cern Wasser verdiinnt, 
bleiben beim U ebersattigen mit Salpetersaure farblos, und diese 
Fliissigkeit zeigt nach Zusatz von mlpetersaurem Silber keine Ver­
anrlerung. 

Empyreuma (Theerproducte, Pyridin): Werden 10 cern Ammoniak­
fliissigkeit mit 30 cern Wasser verdiinnt und mit verdiinnter Schwefel­
saure neutralisirt, so muss die Fliissigkeit geruchlos sein. 
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Anmerkung. Nach Ost werden behufs des Nachweises von Em­
pyreuma 20 ccm des Salmiakgeistes in einem kleinen Becherglase mit 
der zwei- bis dreifachen Menge Wasser verdiinnt, ein Tropfen Methyl­
orange zugesetzt; alsdann lasst man aus einer Biirette verdiinnte 
Schwefelsaure (1: 5) zufliessen. Mit Riilfe des Indikators lasst sich 
leicht der Punkt erkennen, wo das Ammoniak nahezu gesattigt ist und 
bei diesem ist der Geruch der Verunreinigungen am scharfsten wahr­
nehmbar (Pharm. Ztg. 1895, S. 589). Diese Methode ist sehr em­
pfindlich. Zum Nachweis von Theerproducten im kauflichen Ammoniak 
soli man ferner nach Bernbeck (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1891, 
S. 104) das Ammoniak iiber rohe Salpetersaure schichten. Bei Gegen­
wart von Theerproducten entsteht an den Beriihrungsflachen ein rother 
Ring. Die Probe ist nicht so scharf wie· diejenige von Ost. 

Zur quantitativen Bestimmung der Pyridinbasen in Ammoniak hat 
Kinzel ein Verfahren ausgearbeitet, welches in Zeitschr. f. analytische 
Chemie 1891, S. 330 beschrieben ist. Bemerkungen iiber vorstehende 
Methoden zum Nachweis und zur Bestimmung des Empyreumas finden 
sich in Pharm. Ztg. 1895, S. 589. 

In der Literatur ist mehrfach auf einen Gehalt des kaufiichen, 
reinen Salmiakgeistes an Pyridin und Pyrrol hingewiesen; ich selbst 
habe in Mustern vel'schiedener Bezugsquellen diese Verunreinigungen, 
welche entschieden zu beanstanden sind, haufig gefunden. 

FlUchtig: 10 g Salmiakgeist hinterlassen beim Verdunsten auf 

dem Wasserbade keinen wagbaren Riiekstand. 

Anmerkung. Spuren von Riickstand habe ich fast immer beim 
Verdunsten von conc. reinen Salmiakgeist gefunden; dieselben kommen 
wahrscheinlich aus den Aufbewahrungsgefassen. 

Metalle: 5 ecm werden mit 20 ccm Wasser und einigen Tropfen 
Schwefelammon versetzt, wodurch keine Veranderung eintritt. 

Anmerkung. Es ist mil' Liquor Ammon. caustic. pur. zu Randen 
gekommen, der stark zinkhaltig war. Stieren berichtet in seinem 
Buch iiber einen kupferhaltigen Salmiakgeist. Auch triiber Salmiak­
geist kommt bisweilen im Handel VOl'. 

In Rep. d. Chem.-Ztg. 1892, S. 124 wird iiber einen Bleigehalt 
des kauflichen reinen Ammoniaks berichtet. Solches Ammoniak gab 
beim Einleiten von Schwefelwasserstoff eine Braunfarbung. 

Schwejelsiiure: 10 ecm werden mit verdiinnter Essigsaure uber­

sattigt und Chlorbarium zugegeben; es zeigt sieh naeh langerem 

Stehen keine Veranderung. 
Kohlensiiure: 10 cern werden mit 10 cern Wasser und 20 cern 

Kalkwasser vermischt und die Misclmng aufgekocht; es darf nur eine 

sehr schwache Triibung entstehen. 

Anmerkung. Nach J. Rertkorn (Chem.-Ztg. 1891, S.1493) 
findet, wenn das Ammoniak Kohlensaure aufnimmt, zunachst Bildung 
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von carbaminsaurem Ammon statt, welches erst beim Kochen seiner 
wasserigen Liisung in Ammon und Kohlensaure zerfallt; man soU da­
her bei Prufung des Ammoniaks auf event. aus der Luft aufgenom­
mene Kohlensaure die mit Kalkwasser versetzte Flussigkeit erhitzen. 
Hertkorn baIt die Prufllng der Pharm. Germ. III, welche den Salmiak­
geist nur mit Kalkwasser vermischen liisst und kein Aufkochen Yor­
schreibt, aus genannten Grunden fur mangelhaft. 

Quantitative Bestimmung. 

Man ermittelt den Gehalt an NH3 aus dem spec. Gew. nach 

folgenden neueren Angaben, welche der Pharm. Ztg. 1889, S.314 
entnommen sind. 

Fiir die genalleste Tabelle, welche den Gehalt einer Ammoniak­
losung aus dem specifischen Gewicht ermitteln Hisst, galt bisher die 
Tabelle yon Carius. Indessen erklarte sie schon Messel 1882 fiir 

ungenau und nach neueren Untersuchungen von H. G rii neb erg, 
sowie von Lunge und Wiesnick (Ztschr. f. ang. Chemie, Heft 7) 

kann iiber die Ungenauigkeit der Carius'schen Zahlen kein Zweifel 
mehr sein, da jetzt iibereinstimmende Angaben von Wachsmuth, 
Griineberg und Lunge-Wiesnick vorliegen. Die letzteren geben 
nachfolgende Tabelle, deren Genauigkeit bei den hOheren Concen­
trationen ± 0,12 %, bei den niederen ± 0,25 % geschatzt wird. 

Tabelle cler specifischen Gewichte von Ammoniakliisungen 
bei 15 0 nach Lunge und Wiesnick. 
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1,000 0,00 0,0 0,00018 0,972 6,80 66,1 0,00025 
0,998 0,45 4,5 0,00018 0,970 7,31 70,9 0,00025 
0,996 0,91 9,1 0,00019 0,968 7,82 75,7 0,00026 
0,994 1,37 13,6 0,00019 0,966 8,33 80,5 0,00026 
0,992 1,84 18,2 0,00020 0,964 8,84 85,2 0,00027 
0,990 2,31 22,9 0,00020 0,962 9,35 89,9 0,00028 
0,988 2,80 27,7 0,00021 0,960 9,91 95,1 0,00029 
0,986 3,30 32,5 0,00021 0,958 10,47 100,3 0,00030 
0,984 3,80 37,4 0,00022 0,956 11,03 105,4 0,00031 
0,982 4,30 42,2 0,00022 0,954 11,60 110,7 0,00032 
0,980 4,80 47,0 0,00023 0,952 12,17 115,9 0,00033 
0,978 5,30 51,8 0,00023 0,950 12,74 121,0 0,00034 
0,976 5,80 56,6 0,00024 0,948 13,31 126,2 0,00035 
0,974 6,30 61,4 0,00024 0,946 13,88 131,3 0,00036 
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0,944 14,46 136,5 0,00037 0,912 24,33 221,9 0,00051 
0,942 15,04 141,7 0,00038 0,910 24,99 227,4 0,00052 
0,940 15,63 146,9 0,00039 0,908 25,65 232,9 0,00053 
0,938 16,22 152,1 0,00040 0,906 26,31 238,3 0,00054 
0,936 16,82 157,4 0,00041 0,904 26,98 243,9 0,00055 
0,934 17,42 162,7 0,00041 0,902 27,65 249,4 0,00056 
0,932 18,03 168,1 0,00042 0,900 28,33 255,0 0,00057 
0,930 18,64 173,4 0,00042 0,898 29,01 260,5 0,00058 
0,928 19,25 178,6 0,00043 0,896 29,69 266,0 0,00059 
0,926 19,87 184,2 0,00044 0,894 30,37 271,5 0,00060 
0,924 20,49 189,3 0,00045 0,892 31,05 277,0 0,00060 
0,922 21,12 194,7 0,00046 0,890 31,75 282,6 0,00061 
0,920 21,75 200,1 0,00047 0,888 32,50 288,6 0,00062 
0,918 22,39 205,6 0,00048 0,886 33,25 294,6 0,00063 
0,916 23,03 210,9 0,00049 0,884 34,10 301,4 0,00064 
0,914 23,68 216,3 0,00050 0,882 34,95 308,3 0,00065 

Zum Gebrauche dieser Tabelle muss man die mit einem ge­
nauen Thermometer gefundenen Temperaturen durch die in der 
letzten Spalte stehenden Correctionsziffern, welche die hinzuzu­
fiigende oder abzuziehende Zahl direct angeben, auf 150 bringen. 
Doch darf die Beobachtungsternperatur nicht erheblich unter oder 
uber 15° sein, weil sonst die Ausdehnungscoefficienten vermuthlich 
andere sein werden. 

Beispiel: Hat man bei 13° das specifische Gewicht = 0,900 
gefunden, so muss man fiir 150 dasselbe urn 2 X 0,00057, also um 
0,001 niedriger, d. h. als 0,899 ansetzen, wodurch der Ammoniak­
gehalt sich urn 1/3 Proc. hOher berechnet. 

Anwendnng nnd !ufbewahrnng. 

Das Ammoniak (Salmiakgeist) findet als Flillungs-, Trennungs­
und Slittigungsrnittel sowohl in der quantitativen, als auch in der 
qualitativen Analyse vielfache Anwendung. Es muss in jeder Hin­
sicht den oben beschriebenen Anforderungen entsprechen. 

Die Ammoniakfliissigkeit wird in mit Glasstopsel verschlossener 
Flasche an einem kuhlen Raume aufbewahrt. 
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Handelssortell. 

Neben dem reinen Salmiakgeist findet sich im Handel der 
Salmiakgeist filr technische Zwecke. Beide Qualitiiten sind zu den 
verschiedensten Stiirken mit bestimmter Garantie fUr das spec. Gew. 
kiiufiich. Ueber die Verunreinigungen des Salmiakgeistes siehe oben 
die Anmerkungen. Auch wasserfreies Ammoniak (NH3) kommt in 
den Handel, dasselbe ist in eisernen Cylindern verschiedener Grosse, 
welche mit Ventil zum Ablassen des Gases verse hen sind, kiiuflich. 
Nach H. v. Strombeck (Chern. Centralblatt 1892, S.733) enthalten 
die Handelssorten dieses sogenannten wasserfreien Ammoniaks nur 
ca. 97 bis 99,8 Proc. NH3; der Rest bestebt aus carbaminsaurem 
Ammoniak, Wasser, Schmierol etc. Strombeck gewinnt ein voll­
stiindig reines NH3 durch Ueberleiten des Gases uber geschmolzenes 
metallisches Natrium und uber Palladiumschwamm. Naheres siehe 1. c. 

Ammoniumearbonat. 
Ammonium carbonicum puriss., Kohlensaures Ammonium 

(COa(NH4)2 + 2(COaHNH4) Molecular·Gew. = 253,59). 

Weisse, harte, krystallinisehe Stucke. 

Priifung auf Verunreiniguugen. 

FlUchti,q: 5 g hinterlassen beim Glilhen im Platintiegel keinen 
wiigbaren Rilckstand. 

Schwejelsaure: 5 g werden in 200 cem Wasser gelost, Salzsiiure 
in geringem Ueberschuss zugegeben, die Fliissigkeit zum Kochen 
erhitzt und Chlorbarium zugefUgt; nach mehreren Stunden zeigt sieh 
keine Veranderung. 

Halogene: 2 g werden in 50 ccm Wasser gelost, mit Salpeter­
saure iibersiittigt und salpetersaures Silber zugegeben; es zeigt sich 
keine Veranderung. 

Schwere Metalle: Die essigsaure Losung 1: 20 wird dureh 
Schwefelwasserstoffwasser nicht verandert. 

Anmerkung. Das Praparat kommt zuweilen jod- und hypo­
sulfithaltig vor (weisse oder schwiirzliche Triibung mit salpetersaurem 
Silber). Die Ph. G. II. liisst auf Jod durch Ansauern und Schiitteln 
mit Chloroform nach vorherigem Zusatz yon etwas Chlorwasser nnter­
suchen. 
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Auf Anilin und t'erwandte Stoffe priift man durch Verdampfen 
von 1 g Ammoniumcarbonat mit Salpetersaure auf dem Wasserbade, 
wobei ein weisser, nicht aber ein gelber Riickstand verbleiben muss. 

Quantitative Bestimmung. 
Untersuchung auf Riickstand, sowie die aufgefUhrten Priifungen 

geniigen zur Feststellung der Reinheit. 
Urn das Ammon. carbonic. auf seine Zusammensetzung zuunter­

such en , bestimmt man den Gehalt an Ammoniak mit Normalsaure, 
die Kohlensaure bestimmt man durch Fallen mit Chlorbarium und 
Ammoniak, indem man das ausgewaschene kohlensaure Barium alkali­
metrisch mit Normalsalzsaure und Normalkalilauge bestimmt. Vergl. 
beziigl. der naheren AusfUhrung der Methode: M 0 h r, Lehrbuch der 
Titrirmethode, 6. Aufi., S. 117 ff. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das kohlensaure Ammon dient in dem Gange der Analyse zur 
Abscheidung des Bariums, Strontiums und Calciums und zur Tren­
nung derselben von Magnesium, ferner zur Trennung des Schwefel­
arsens von dem Schwefelantimon. 

Man bewabrt das Ammoniumcarbonat in dicbt verschlossenen 
Glaseru auf. 

Handelssorten. 

Bisweilen kommt ein rothliches Ammonium carbonic. in den 
Handel, welches Praparat fUr analytische Zwecke keine Verwendung 
finden soil. Das Praparat des deutschen Handels illt nach Hager 
im AIIgemeinen rein, wogegen das in englischen Fabriken bereitete 
Ammoncarbonat nicht selten Jod enthalt. Das Salz des Handels 
besteht hauptsachlich aus anderthalbfach kohlensaurem Ammon. An 
der Luft dunstet es rasch einfach kohlensaures Ammon aus und 
wird zu zweifach kohlensaurem Ammon, einer weissen, pulverigen 
Substanz. 

Man muss das Ammonium carbonic. aus dies em Grunde sorg­
fliltig verschlossen, in Glasgefassen aufbewahren. Gefasse aus Stein­
gut oder Thon sind nach Hager zur Aufbewahrung nicht brauchbar. 

Ueber Zusammensetzung des kauflichen Ammoniumcarbonats 
berichtet L. L. de Koninck (Monit. scient. 1894, 4. Ser. 8, 420, Ref. 
in Repertor. d. Chem. Ztg. 1894, S.-175); derselbe loste verschiedene 
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Proben lD Salzsaure auf und titrirte den Ueberschuss der letzteren 
mit Kalilauge unter Anwcndung von Diazoresorcin als Indicator zu­
riick, wobei sich Resultate ergaben, die auf das Vorkommen von 
zwei verschiedenen Producten des Handels schliessen lassen mussten. 
Siehe auch Zeitschr. f. analyt. Chemie 1895, S. 598. 

Ammoninmchlorid. 
Ammonium chloratum puriss., Ohlorammonium 

(NH4 CI. Molecular-Gew. = 53,38). 

Weisse, harte Stiicke oder weisses, farb- und. gcruchloses Kry­
stallpulver, welches in Wasser leicht liislich ist. Die wasserige 
L()sung 1: 20 ist klar und neutral. 

Priifung auf Verunreinigungen. 
Riickstand: 3 g hinterlasscn nach langsamer Verftiichtigung in 

einem Porzellantiegel keinen wagbaren Riickstand. 
Phosphorsiiure (auch Arsensaure): 5 g des Salzes werden in 

ca. 30 ccm Wasser geliist, die klare Liisung wird mit inehreren ccm 
Magnesiamischung (siehe unter Magnesiumchlorid) und Ammoniak 
vermischt; auch nach mehrstiindigem Stehen darf sich keine Ab­
scheidung zeigen. 

Schu:ere Metalle und Erden: Die wasserige Liisung 1: 20 darf 
weder durch Schwefelwasserstoff, noch durch Ammoniak, Schwefel­
ammonium und oxalsaures Ammonium verandert werden. 

Schtcejelsiiure: Die Liisung 1: 20 wird durch Chlorbarium nicht 
verandert, auch nicht nach mehrstiindigem Stehen. 

Rhodan: 1 g wird in 10 ccm Wasser geliist und etwas Salzsaure 
und Eisenchlorid zugegeben, wodurch keine Riithung entsteht. 

Anilinartige StoJfe: 1 g des Salzes, mit wenig Salpetersaure im 
Wasscrbade zur Trockne verdampft, muss einen weissen und keinen 
gelblichen oder riithlichen Riickstand gebcn. 

Quantitative Bestimmung. 
Die Bestimmung des Ammoniaks kann bei allen Ammonsalzen 

durch Austreiben des Ammoniaks mittelst Kalilauge, AufIangen in 
iiberschiissiger titrirter Saure und Zuriicktitrirell der Saure geschehell. 

Beziiglich der naheren Ausfiihrullg der Methode verweise ich 



Ammonillmflllorid. 29 

auf die Werke uber analytische Chemie, so u. A.: Fresenius, 
Quantitative Analyse, 6. Aufi., 1. Bd., S. 224 oder M 0 h r, Titrir­
methode, 6. Aufi., S. 124. 

Die Saure in den Ammonsalzen wird ebenfalls nach den all­
gemein bekannten Methoden bestimmt. 

Anwendung. 
Das Ammoniumchlorid findet zur Fallung des Platins Anwen­

dung. 1m Gange der Analyse dient es hauptsachlich dazu, gewisse 
Oxyde, z. B. Manganoxydul, Magnesia oder SaIze, z. B. weinsauren 
KaIk, in Aufiosung zu erhalten, wenn andere Oxyde oder Salze 
durch Ammon oder ein anderes Reagens niedergeschlagen werden. 
Es wird ferner zur Herstellung der Magnesiamischung fUr die Phos­
phorsaurebestimmung gebraucht (siehe Chlormagnesium). 

Auch als Urmaass flir die Saure-, Alkali- und Chlormessung 
wird das Ammoniumchlorid von Reinitzer sehr empfohlen (Zeitschr. 
f. angew. Chern. 1894, S.573). Fur diese Zwecke kann man nach 
Reinitzer ein seh1' 1'eines Praparat durch Neutralisation von reiner 
Salzsaure mit einem wasserigeu Ammoniak erhalten (siehe I. c.). 

H3ndelssorten. 

Ammoniumchlorid gelangt in Form von Stucken und als Krystall­
pulver in den Handel. Beide Sorten kommen in sehr verschiedener 
Reinheit und von sehr verschiedenem Aussehen vor. Das Aussehen 
der geringen Sorten ist gran oder gelblichgrau, und es zeigen diese 
Sorten gewohnlich einen stark en Gehalt an schwefelsauren Salzen, 
an Alkalien, Erden und Eisen. Auch Rhodan kommt bisweilen im 
Ammoniumchlorid vor. 1m technischen Chlorammonium wurde 
ferner eine Verunreinigung mit Chlorblei beobachtet. Fur analy­
tische Zwecke soil nur die reinste Sorte Verwendung find en. 

Ammoniumftuorid. 
Ammonium fiuoratum puriss., Fluorammonium (NH4 Flo 

Molecular-Gew. = 36,95). 

Weisse, in Wasser leicht losliche Krystalle, welche in Folge 
eines Gehaltes an NH4 Fl + Fl H gewohnlich saure Reaction zeigen. 
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Priifung anf Vernnreinignngen. 

Siehe bei Fluorwasserstoffsaure. 

Anmerkung. In einem als "puriss." bezogenen Praparat habe 
ieh nahezu 1/9 Proeent Blei gefunden. Spuren von Riiekstand (2 bis 
3 mg) beim Verfliiehtigen von 109 zeigen sieh fast immer nnd sind 
kanm zu vermeiden. Jedenfalls kann aber ein bleifreies Praparat ver­
langt werden. 

Quantitative Bestimmnng. 

Das Ammoniak wird, wie unter "Ammoniumehlorid" angegeben 
ist, bestimmt. Zur Bestimmung der H FI im Ammoniumfluorid last 
man das Salz in Wasser, mgt kohlensaul'es Natrium im Ueberschusse 
zu, erhitzt in der Platinschale, bis das Ammon ausgetrieben ist und 
giebt zu der kochenden klaren Fliissigkeit eine Auflasung von Chi or­
calcium, so lange noch eine weitere Fallung bewirkt wird, lasst ab­
sitzen, waseht den aus Fluorcalcium und kohlensaurem Calcium be­
stehenden Niederschlag aus, troeknet und gliiht ihn in einem Platin­
tiegel. Dieser Niedersehlag wird mit Wasser iibergossen, man setzt 
Essigsaure in geringem U eberschusse zu, verdampft im Wasserbade 
zur Trockne und erhitzt darin, bis aller Geruch nach Essigsaure 
vel'sehwunden ist. Den aus Fluorcaleium und essigsaurem Calcium 
bestehenden Riickstand erhitzt man mit Wasser, filtrirt das Fluor­
calcium ab, wascht es aus, trocknet es, gliiht und wagt. 

War das Ammoniu.mfluorid schwefelsaurehaltig, so muss das bei 
der Analyse erhaltene Fluorcalcium noch auf Schwefelsaure quanti­
tativ untersucht werden. Man lOst es in Salzsaure, fallt aus der mit 
Wasser verdiinnten Lasung mit Cblorbarium die Schwefelsaure, 
filtrirt ab, wagt und gliiht das schwefelsaure Barium. Aus dem 
Gewicht des letzteren wird die im Fluorcalciumniederschlage ent­
haltene Menge schwefelsaures Calcium berechnet und die gefundene 
Menge vom Gewichte des Fluorcalciumniederschlages abgezogen. Die 
Anwesenheit von Salpetersaure oder Salzsaure in der wasserigen 
Lasung des Ammoniumfluorids beeintrachtigt diese Bestimmung nicht. 

Ueber die quantitative Bestimmung von Kieselsaure, Fluor, 
Schwefelsaure, Chlor, Wasser etc. siehe auch den Abschnitt liber 
Natriumfluorid in diesem Buche. 

Anwendung nnd Anfbewahrnng. 

Dieselbe ist wie bei der Fluorwasserstoffsaure (siehe dies e). 
Man bewahrt das Ammoniumfluorid in Hartgummiflaschen auf. 
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Handelssorten. 

Es findet sich im Handel Ammon. fluorat. fUr technische Zwecke, 
welcbes gewohnlich schwefelsiiurehaltig ist. Das reine Priiparat wird, 
wie bereits oben bemerkt, von verschiedenen Fabriken recht mangel­
baft geliefert. 

A.mmoniummolybdat. 
Ammonium molybdaenicum puriss., Molybdansaures Ammo­

nium ((NH4)6 M070 24 + 4 H2 O. Molecular-Gew. = 1234,24). 

Grosse farblose Krystalle. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Pho8phorsiiure: 10 g geben mit 25 ccm Wasser und 15 ccm 
Liq. ammon. caust. 0,910 eine klare Losung. Dieselbe wird mit 
150 g Salpetersiiure von 1,20 spec. Gew. vermiscbt und zeigt diese 
Fliissigkeit aucb nacb 2stiindigem Steben in gelinder Wiirme keine 
gelbe Abscbeidung .. 

Anmerkung. Vorstehende Priifuug ist sehr genau. 100 g 
Ammon. molybd. puriss. wurden mit nur 1 mg Phosphorsaure (HaP04) 

versetzt und zeigten in obiger W eise unter~ucht deutlichen gelben 
Niederschlag. In den meisten Werken iiber analytische Chemie sind die 
Anforderungen an Molybdanpraparatenicht so ausfiihrlich wie hier 
und in den Abschnitten "Molybdansaure" beschrieben; es wird in Be­
zug auf Phosphorsaure gewiihnlich nur darauf anfmerksam gemacht, 
dass die fur die Analyse fertige saure Molybdanfliissigkeit vor dem 
Gebrauche einige Tage bei 35 0 boi Seite gestellt werden soll, eine 
Vorsichtsmaassregel, die fur aile Faile noch beobachtet werden kann. 
(Bei wochenlangem Stehen der Molybdansaureliisung zeigen sich bis­
weilen gelbe Abscheidungen, welche nach Zeitschr. f. analyt. Chemie 
1876, s. 290, 1877, S. 52 und 1883, S. 78 aus einer gelben Modi­
fication der Molybdansaure bestehen.) 

Schwere 1l1etalle etc.: Die ammoniakalische Losung des molybdiin­
sauren Ammons zeigt nach Zusatz von Scbwefelammon keine Ver­
iinderung, eben so zeigen sich in der mit Salpetersaure angesiiuerten 
Losung keine erheblichen Schwefelsaure- und Chlor-Reactionen. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Reinbeit des Priiparates ist schon iiusserlich an der schouen 
Form der Krystalle ersichtJicb. Ungefiihr liisst sicb der Molybdiin-
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sauregebalt durch schwaches Gliihen bis zum Verscbwinden des 
Ammongeruches und Wagen des riickstandigen Mo03 bestimmen; er 
betragt ca. 81 Proc. Mo 03' Ueber die genaue Bestimmung siebe 
bei Molybdansaureanhydrid in dies em Buche. 

Anwendung 
wie bei Molybdansaure (siebe diese). 

Handelssorten. 

Dieselben sind meist schon krystallisirt und relll weiss. Bis­
weilen gelangen auch grunliche, eben falls gut ausgebildete Krystalle 
in den Handel. 

Ammoninmnitrat. 
Ammonium nitricum puriss., Salpetersaures Ammonium 

(NH, N03. Molecular-Gew. = 79,90). 

Farblose, leicht in Wasser IOsliche Krystalle. 

Prilfung auf Verunreinigungen 

wie bei Ammoniumchlorid, S. 28. 

Quantitative Bestimmung 
wie bei Ammoniumchlorid, S. 28. 

A.nwendung. 

Das Salz wird zur Beschleunigung der Verbrennung von Filtern 
oder bei der Verbrennung von organischen Su bstanzen, welche schwer 
verbrennlich sind, in der Analyse verwendet bezw. den noch nicht 
vollstandig verkolllten Aschen zugesetzt. Aucb die fUr die Phosphor­
saurebestimmungen erforderliche Magnisiamixtur wird bisweilen unter 
Anwendung von Ammon. nitro hergestellt. Das Praparat dient feruer 
zu Kaltemischungen. Bei der Bestimmung des Schwefels im Coaks 
nach Eschka dient das vollstandig schwefelfreie salpetersaure Ammon 
zur Ueberfiihrung von schwefligsauren Salzen in schwefelsaure Salze. 

Handelssorten. 

Neben dem relllen Praparat kommt d!ls fUr Kaltemischungen 
genugend reine technische Praparat in den Handel, welches gewohn­
lich stark schwefelsaut.ehaltig ist. 
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Ammoninmoxalat. 
Ammonium oxalicum puriss., Oxalsaures Ammonium 

(020, (NH')2 + H20. Molecular-Gew. = 141,76). 
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Farblose, ldar in Wasser liisliche Krystalle. Die Liisung ist 
neutral. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 
Losung: siehe oben. 
Ruckstand: 3 g hinterlassen beim Gliihen im Platintiegel keinen 

wagbaren Riickstand. 
Schwejelsiiure: 5 g werden mit 200 cern Wasser gelost und die 

Liisung zum Kochen erhitzt, alsdann wenig Salzsaure und Chlor­
barium zugegeben) nach 12 stiindigem Stehen zeigt sich in der 
Fliissigkeit keine Schwefelsaure-Reaction. 

Schwere Metalle: Die Losung (1: 30) zeigt auf Zusatz von 
Ammon und Schwefelammon keine Veranderung. 

Anmerkung. Das Salz, welches als Ursubstauz bei Titerstellungen 
gebraucht wird, muss nach dem Zerreiben und Trocknen an der Luft 
100 procentig sein. 

Quantitative Bestimmnog. 
Dieselbe wird mit Ch~maleon ausgefiihrt. Die Methode ist bei 

Oxalsaure in diesem Buche und ausfiihrlich in Mohr, Lehrbuch der 
Titrirmethode, 6. Aufi., S.226, oder Fresenius, Quant. Analyse, 6. Au:il., 
Bd. 1, S. 278 beschrieben. Der Titer der Chamaleonliisung wird mit 
reinster, richtig getrockneter Oxalsaure (siehe diese) oder mit 
Kaliu mtetraoxalat gestellt. 

Anwenduog 
wie bei Oxalsaure. Das oxalsaure Ammon wird auch als Ursub­
stanz zur Titerstellung der ChamaleonIiisung gebraucht und muss 
fiir diese Zwecke 100 procentig sein. 

Handelssorten. 
Neben den rein en Praparaten kommen haufig solche in den 

Handel, welche schwefelsaurehaltig und unvollstiindig :iliichtig sind, 
und auch solche, welche Kalisalze enthalten; ferner wurde vom Ver­
fasser dieses Buches freie Oxalsaure im Ammoniumoxalat des Han­
dels gefunden. 

Kraueh. 3. Auflage. 3 
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A.mmoninmphosphat. 
Ammonium phosphoricum puriss., Einfach-saures phosphor­
saures Ammonium (NH4)2 HP04• Molecular-Gew. = 131,82). 

Weisses, schwach alkalisch reagirendes Sa~zpulver, welches an 
der Luft langsam Ammoniak verliert. 

Priifung auf Verunreiniguugen. 

Arsen, Salpetersiiure und Schwejelsiiure etc.: Priifung wie bei 
Natriumphosphat angegeben. 

Kalium und Natrium: Man fallt aus 2 g des Salzes mit Blei­
zuckerlosung die Phosphorsaure, nltrirt, fallt den Bleiiiberschuss mit 
Schwefelwasserstoff, nltrirt, verdampft zur Trockne und gliiht. Bleibt 
ein in Wasser loslicber, alkaliscb reagirender Riickstand, so war 
Kalium oder Natrium zugegen. 

Anwendung. 

Das Salz nndet bei Bestimmung der Magnesia Anwendung. 

Han delssorten. 
Neben dem rein en Salze nndet sich in billiger Qualitat, als 

Ammon. phosphoric. crud., ein Praparat im Handel, welches meistens 
stark arsen- und scbwefelsaurebaltig ist. Es zeigt in Folge eines 
geringen Ammoniumgehaltes meistens saure Reaction oder es bestebt 
vollstandig aus dem sauer reagirenden Salz (NH4)H2 P04, Ammonium 
biphospboric. technic. des Handels. 

A.mmoniumrhodanat. 
Ammonium rhodanatum puriss. Rhodanammonium 

(ON -S(NH4)' Molecular-Gew. = 75,97). 

Farblose, leicbt in Wasser und Alkohol 15slicbe Krystalle. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Fluchtig: 2 g des Salzes hinterlassen beim Erhitzen 1ll der 
Platinscbale keinen wagbaren Riickstand. 



Ammoniumrhodanat. 35 

Loslichkeit in Alkohol: 1 g last sich klar III 10 ccm absolutem 
Alkohol. 

Anmerkung. Praparate, welche mit erheblichen Mengen von 
Chlorid oder Sulfat verunreinigt sind, Iiisen sich in Alkohol nicht voll­
stan dig. Beziiglich des Nachweises von Chlorid ~iehe auch unter 
"Quantitative Bestimmung". 

Schwe!elsaure Salze: Die wasserige Lasung (1: 20) zeigt auf Zu­
satz von Chlorbarium innerhalb 5 Minuten keine Veranderung. 

Schwete Metalle: Die Losung (1: 20) zeigt auf Zusatz von 
Schwefelammonium weder einen Nieclerschlag, noch eine braune 
Farbung. 

Quantitative Bestimmung. 

Klason und Volhard (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1879, S.271 
und 1889, S. 619) haben gezeigt, dass man die loslichen Rhodanide 
ebenso genau wie die Salzsaure mit Silberlosung und neutralem 
chromsauren Kalium als Indicator titriren kann. Die Lasung muss 
neutral und frei von Chlorid sein. Beziiglich einer Methode von 
V olhard, nach welcher die Bestimmung auch in saurer Lasung mit 
Silber moglich ist, siehe I. c. Auch eine Methode, urn bei Gegen­
wart von Chlorid die Rhodanwasserstoffsaure zu bestimmen (mit 
Kaliumpermanganat), ist von VoIhard angegeben und von KIason 
verbessert worden; ich verweise beziiglich del' betl'effenden Arbeiten 
auf oben citirte Abhandlungen . 

. Zur Erkennung des Chlors neben den Schwefelcyanverbindungen 
lost man nach Vol hard 2-3 g der Ietzteren in 400 ccm Wasser, 
erhitzt im Wasserbade und setzt in kleinen AntheiIen Salpetersaure 
zu, so lange noch eine Wirkung zu bemerken ist, d. h. bis zum 
Aufhoren der Gasentwickelung. Man lasst die Mischung unter zeit­
weiligem Ersatz des verdampften Wassers auf dem Wasserbade 
stehen, bis eine Probe mit einer dul'ch Salpetersaure entfarbten Eisen­
oxydlasung keine Reaction auf Rhodan mehr giebt. Man macht dann 
mit Ammoniak alkalisch und dampft in einer Schale auf dem Wasser­
bade etwa 1/3 der Fliissigkeit abo Die riickstiindige Fliissigkeit ist 
dann frei von Rhodan und Cyanverbindungen und kann mit Silber­
lasung gepriift werden. V olhard hat sich davon iiberzeugt, dass 
hierbei keine merkliche Menge von Chlor entweicht. 

3* 



36 Ammoniumsulfat. 

Anwendnng. 

Das Rhodanammonium dient zum Nachweis des Eisens und zur 
Fallung des Kupfers (Rep. d. Chem.-Ztg. 1889, S. 281). In del' 
Maassanalyse dient es zur Bestimmung der Halogene, des Kupfers 
und des Quecksilbers (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1879, S. 271), 
ferner zur Bestimmung des Silbers. (Mohr, Lehrbuch der Titrir­
methode, 6. Aufi., S.443.) 

Handelssorten. 

Rhodanammonium ist in verschiedenen Qualitaten im Handel. 
Auch im reinsten Praparate des Handels fand ich haufig Spuren von 
Eisen und Blei. Die gewohnlichen Handelspraparate sind gelblich, 
empyreumabaltig und haufig stark schwefelsaurehaltig. Fur die 
Analyse muss ein Rhodanammonium verlangt werden, welches schon 
weiss und frei von genannten Verunreinigungen ist. 

AmmoniumsulCat. 

Ammonium sulfuric. puriss. Sehwefelsaures Ammonium 

(S04(NH4)2' Moleeular-Gew. = 131,84). 

Farblose, leicht in Wasser losliche Krystalle. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Buckstand: 3 g hinterlassen beim Gluhen keinen wagbaren 
Ruckstand. 

Chlorid: 2 g werden in 20 ccm Wasser gelOst; diese Losung 
zeigt auf Zusatz von Salpetersaure und salpetersaurem Silber keine 
Veranderung. 

Metalle: 2 g, in 20 cern Wasser gelost, werden wedel' durch 
Schwefelwasserstoff, noch durch Ammoniak und Schwefelammon 
verandert. 

Bhodan: 1 g wird in 10 ccm Wasser gelost, etwas Salzsaure 
uud Eisenchlorid zugegeben, wodurcb keine Rothung entsteht. 

Phosphorsiiure (und Arsensaure): Die Prufung wird, wie im Ab­
schnitte "Amm. chlorat." vorgeschrieben ist, ausgefiihrt. (Siehe S. 28.) 

Anmerkung. Es kommen oft arsenhaltige Praparate in den 
Handel und kann das Arsen auch mit dem Marsh'schen Apparat 
nachgewiesen werden. Auf Salpetersaure wird mit Indigo gepriift. 
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Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe wird nach der in dem Abschnitte Uber "Ammonium­
chlorid" vorgeschriebenen Weise ausgefUhrt. Die quantitative Unter­
suchung des Ammoniumsulfats und der anderen Ammonsalze kann 
auch durch Bestimmung des Stickstoffs mit dem Azotometer, wie 
dies in den agric.-chem. Laboratorien geschieht, ausgefUhrt werden. 

Anwendung. 

Das reine Salz dient hauptsachlich zur Herstellung des Ferro­
Ammoniumsulfurets, ferner auch in der Analyse zur Fallung der 
Albuminosen und zur Trennung derselben 11ach KUhne und Chit­
ten den (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1889, S.195), und zur Controlirung 
des Stickstoff- bezw. Same-Titers. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Praparate, welches fUr analytische Zwecke 
gebraucht wird., :finden sich im Handel die technischen Praparate, 
die hauptsachlich fUr DUngerfabrikation Anwendung finden. Letztere 
sind oft grUnlich geflirbt, auch arsen- und rhodanhaltig. 

AmmoninmsnlfidIOsnng (SehweCelammoninm). 
Liquor Ammon. hydrosulfurat. (sulfurat.) 

Schwefelammoniumlosung «NH4)2S, Molecular-Gew. = 68). 

Farblose oder nur schwach gelblich gefarbte FIUssigkeit. 

Priifung auf Verunreinig·ungen. 

Das Schwefelammonium darf nicht stark gelb gefarbt erscheine11; 
es entwickele mit Sliuren reichlich Schwefelwasserstoff, wobei sich 
kein gefiirbter Niederschlag abscheiden solI. 

Pluchtig: 10 g hinterlassen nach dem Verdunsten und Erhitzen 
in der Porzellanschale keinen wagbaren RUckstand. 

Kohlensaures und jreies Ammon: Durch Zusatz von Kalk und 
Magnesiasalz tritt auch nach dem Erwamen keine Fiillung e1n. 

Quantitative Bestimmung. 

Man bestimmt den Schwefelwasserstoff im Schwefelammonium 
durch Titration mit Chamaieon. Die Methode ist in den LehrbUchern 
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der Titrirmethode, u. A. in Mohr's Titrirmethode, 6. Aufl., S. 246 
bescbrieben. Siebe aucb Natriumsulfid. 

Anwendung und Aufbewahl'ung. 

Das Schwefelammonium ist ein wichtiges Gruppenreagens. In 
der gerichtlich-cbemischen Analyse wird es beim Nacbweis der Blau­
saure gebraucht. Man bewahl't die Flussigkeit in kleinen gut ver­
schlossenen Flaschen auf. 

Das Reagens muss, wenn es von der Fabrik verlangt wil'd, VOl' 
der Abgabe frisch bergestellt werden. Bei liingerem Aufbewabren 
farbt sicb das Schwefelammonium stark gelb, indem sich mebrfach 
Schwefelammonium und Ammoniumthiosulfat bildet. 

Otto (Ausmittelung der Gifte) warnt vor der Anwendung eines 
zu alten Scbwefelammoniums bei Untersuchung auf Blausaure, weil 
dassel be oft betrachtlicbe Mengen von U nterscbwefligsauresalz ent­
hiilt. Wird gelbes Schwefelammonium gebraucht, so soil es vor dem 
Versuche durcb Auflosen von wenig Schwefel in dem farblosen oder 
schwach gefiirbten Priiparate dargestellt werden. 

Hergestellt wird die Ammoniumsulfidlosung, indem man in 3 Theile 
Ammoniakflussigkeit Scbwefelwasserstoffgas bis zur Sattigung leitet, 
und diese Lasung nun mit 2 Tbeilen Ammoniakflussigkeit versetzt. 
Zuniicbst bildet sich beim Siittigen der Ammoniakflussigkeit mit 
Scbwefelwasserstoff die Ammoniumsulfhydratlosung (NH4 SH), 

NH4 OH + H2 S=NH4 SH +Hz O. 

Vermischt man diese Losung mit ebenso viel Ammoniakfiussig­
hit, als man mit Schwefelwasserstoffgas gesattigt hat, so entsteht 
ellle Losung des Sulfids, 

NH4 S H + NH4 0 H=(NH4)2 S + Hz O. 

Nimmt man, wie oben vorgeschrieben, etwas weniger Ammoniak­
flussigkeit, so entbiilt die Schwefelammoniumflussigkeit noch etwas 
Ammoniumsulfhydrat und stellt so das Reagens dar, wie es gewohn­
lich im chemischen Laboratorium Verwendung findet. 

Sowohl die Ammoniumsulfhydratlosung als die Ammoniumsulfid­
lasung sind farblos, sie werden aber an der Luft gelb, indem sich 
schwefelreicheres Sulfid bildet. 

2 (NH4)2S+ o = (NH4)z S2+2NH3' 

Gleichzeitig wird auch ein Theil des Schwefels zu unterschwef-
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liger Same oxydirt. Bei liingerem Stehen an der Luft scheidet sich 
Schwefel ab und die SchwefelammoniumlOsung verwandelt sich 
schliesslich in eine ammoniakalische Lasung von unterschweflig­
saurem Ammon, in welcher Schwefel liegt. Man muss daher das 
Schwefelammon vor Luft geschutzt aufbewahren. 

Amylalkohol. 

Alcohol amylic. pur. Amylalkohol (CSH 12 0. 

Molecular-Gew. = 87,81). 

Siedepunkt 131,6. Spec. Gew. 0,814. Klare und farblose FIUs­
sigkeit, ohne Einwirkung auf Lackrnuspapier. 

Anmerkung. Alcohol amylic. crud. oder Fuseliil ist durch ein 
sehr abweichendes spec. Gew. und Siedepunkt von reinem Amylalkohol 
leicht zu unterscheiden. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Flucht(q: 10 g werden auf dem Wasserbade verdunstet, wobei 
kein RUckstand verbleibt. 

Furfnrol: 5 ccm Amylalkohol werden mit 5 ccm conc. Schwefel­
saure vermischt, wobei sich nur eine schwach gelbliche oder schwach 
rothliche Farbung zeigen darf. 

Siedepunkt etc.: siehe oben. 

Anmerkung. Die gewiihnlichen Arnylalkoholsorten des Handels 
farben sich mit Schwefelsaure braun bis schwarzbraun. Arnylalkohol, 
welcher beirn Vermischen mit Schwefelsaure eine farblose Fliissigkeit 
giebt, kann nach v. Udranzky (Zeitschr. phys. Ch. XIII, 148; Pharrn. 
Centralhalle 1890, No.4) nur durch wiederholte und umstandliche Be­
handlung des kauflichen Amylalkohols mit concentrirter Schwefelsaure 
etc. erhalten werden. Ganz rein lasst sich der Arnylalkohol nur durch 
Zersetzen von rein em amylschwefelsaurem Kalium gewinnen. Man kann 
sich in den meisten Fallen fiir analytische Zwecke mit einem sorgfaltig 
rectificirten Praparate von richtigern Siedepunkte und richtigern speci­
fischen Gewichte, und den oben angegebenen Eigenschaften begniigen. 

Quantitative Bestimmnng. 

Dieselbe wird durch die Siedepunktsbestimmung ausgefUhrt. 
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Anwendnng. 

Del' Amylalkohol dient in del' forensischen Analyse als Extrac­
tionsmittel fUr Alkaloide, auch wird er bei Untersuchung von Nah­
rungs- und Genussmitteln angewendet. (Rep. d. Chem.-Ztg. 1887, 
S. 149.) 

Handelssorten. 

Neben dem Alcohol amylic. pur. kommen Fusel5le del' ver­
schiedensten Reinheitsgrade in den Handel. Del' Gehalt del' gewohn­
lichen Handelssorten FuselOl betragt haufig nul' 30 Proc. an rein em 
Amylalkohol. Die Chem.-Ztg. 1889, S. 1062 berichtet uber einen 
Pyridingehalt, welcher in einem Handelspraparate gefunden wurde. 

Anilin. 
Anilin purum (CsHsNH2' Molecular-Gew. = 92,83). 

Das reine Anilin ist eine farblose, aromatisch riechende Flussig­
keit, welche sich rasch braun farbt, wenn sie dem Lichte und del' 
Luft ausgesetzt ist. Starke Base. Lost sich in ca. 35 Th. Wasser, 
zur schwach alkalischen Flussigkeit. Specifisches Gewicht bei 15 0 C. 
= 1,270. Siedepunkt 183,7 0 C. 

PrUfung auf Verunreinigungen. 
Die Bestimmung des Siedepunktes und des specifischen Ge­

wichtes genugt zur Feststellung der Reinheit. Reines Anilinol geht 
bei del' Destillation vollstandig zwischen 183 und 184 0 C. uber. 

Quantitative Bestimmnng. 
Durch Siedepunktsbestimmung wird del' Gehalt an reinem Anilin 

ermittelt. 
Anmerkung. Die Verunreinigung des Anilinols besteht haupt­

sachlich aus Toluidin, dessen Siedepunkt nahezu bei 200 0 C. liegt, 
welches daher durch fractionirte Destillation in hinreichendem Maasse 
bestimmt werden kann. 

N euere ausfiihrliche Mittheilungen uber die Analyse von Anilin­
olen macht H. Reinhardt in Chemiker-Ztg. 1893, S. 413 ff. 

Anwendnllg und Aufbewabrnng. 
Durch die Farbenerscheinungen, welche das Anilin unter dem 

Einfluss oxydirender Agentien zeigt, kann es zur Erkennung der 
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letzteren in der Analyse benutzt werden. So hat man fUr Nitrate 
und Chlorate das Anilin als Reagens eingefqhrt. Auch viele andere 
oxydirend wirkende Verbindungen geben mit Anilin Reactionen, und 
verweise ich beziiglich der Anwendung des Anilins (und des Di­
phenylamins) in der qualitativen Analyse auf die Arbeit von Laar 
(Ber. d. d. chern. Ges. 1882, S.2086). Green und Evershed (Rep. 
d. Chem.-Ztg. 1887, S. 25) benutzen eine Normal-Anilinlosung zur 
volumetrischen Bestimmung der salpetrigen S1iure. Anilin wird ferner 
zur Priifung auf Furfurol und Aldehyd angewendet (siehe bei 
Alkohol, S. 15). In Salzs1iure gelostes Anilin farbt Fichtenholz 
selbst bei 500000 facher Verdiinnung gelb. Ueber die Farben­
reaction en 1itherischer Oele mit Anilin vergleiche die Abhandlungen 
von !hI und Nickel in Chem.-Ztg. 1889, S. 264 und S. 592. Anilin 
dient zum Nachweis von Chloroform, Chloral, Bromoform und Jodo­
form mittelst der Isonitrilreaction (A. W. Hofmann). Ueber den 
Nachweis des Holzstoffes im Papier durch Anilin siehe die Abhand­
lung von Hanausek und Moeller in: Rep. d. Chem.-Ztg. 1887, 
S. 219 und S. 260. 

In del' Mikroskopie findet das Anilinol als Entw1issel'ungs- und 
AufhellungsmatE'rial Verwendung (vel'gl. u. A. Zeitschr. f. Mikroskopie 
1890, S. 156). 

Man bewahrt das Anilinol in kleinen Flaschen llnter Lichtab­
schluss auf. 

Man unterscheidct 
1. Blauanilin. 
2. Rothanilin. 

Ortho- und 

Handelssorten. 

vornehmlich vier Sorten: 
Fast chemisch reines Anilin. 
Gemisch von nahezu gleichen Theilen Anilin, 
Paratoluidin. 

3. Anilin fUr Safranin ist 1ihnlich dem Rothanilin zu­
sammengesetzt, nur enth1ilt es mehr Orthotoluidin. 

4. Fliissiges Tolllidin. Dasselbe besteht aus einer Mischung 
von Ortho- und Paratoluidill und enth1ilt nur wenig 
Anilin. 

N1iheres uber die Untersuchung und die Eigenschaften des Anilins 
siehe in Schultz, Chemie des Steinkohlentheers, Bd. I, S. 289 ff. 
(Braunschweig bei Vieweg 1886). Daselbst sind auch die Anilin­
salze, das Anilinhydrochlorat (Schultz, S. 302) und dessen Unter­
suchung beschrieben. 
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Arsenigsaure-Anhydrid. 
Acid. arsenicosum pur. (AS2 0 3• Molecular-Gew. 197,68). 

Glasartige oder porzellanartige, weisse Stucke. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Ruckstand und Schwefelarsen: In ein Porzellanschalchen wird 
1 g der Arsenigen Saure gegeben, das Schalchen wird mit einem 
Porzellandeckel oder zweiten Schalchen bedeckt und nunmehr bis 
zur beginnenden Sublimation der AS2 0 3 erhitzt, wobei der erste An­
£lug yon sublimirter AS2 0 3 rein weiss sein muss (frei yon Schwefel­
arsen). Verfluchtigt man den Rest der Saure durch weiteres Yor­
sichtiges Erhitzen (unter einem Abzuge), so darf kein Riickstand 
hinterbleiben. 

Ueber Arsenige Saure als Urmaass siehe unter Anwendung. 

Anmerkung. Bei der gross en Giftigkeit der Dampfe des Pra­
parates jst Vorsicht bei vorstehender Priifung durchaus nothwendig. 
Man kann die Priifung auf Fliichtigkeit auch in cineI' Glasrohre aus­
fiihren, wie dieses in Fresenius, Qualitative Analyse, Bd. I, S. 136 be­
schrieben ist; oder man kann diese Priifung ganz umgehen, wenn mau 
mittelst einer genau gestellten Jodlosung die Saure fiir 100 procentig 
befunden hat. Auf Schwefelarsen priift man dann in der\V eise, dass 
man 10 g der Arsenigen Saure in Natronlauge lost und 1 bis 2 Tropfen 
Bleizuckerlosung hinzufiigt, wodurch keine Braunung entstehen darf. 
.Nach Hager (Handbuch der Pharm. Praxis (Berlin bei J. Springer 
1876), Bd. I, S.470) ist die As2 0 3 mitunter mit Schwefelarsen ver­
unreinigt, welches sich durch gelbe, die Arsenikmasse dul'chziehende 
Adem zu erkennen giebt. E. Biltz (Kritische und praktische Notizen 
zur Phann. Germ., Erfurt bei Stenger 1878, S. 74) hat die rothen 
Streifen, welche die Stiickchen des weissen Arseniks bisweilen durch­
setzen - allerdings nur einmal - auf Schwefelarsen gepriift, abel' 
trotz reichlichen Materials keine Spur Schwefel gefunden, dagegen 
reichlich Eisenoxyd. J edenfalls ist die Priifung auf Schwefelarsen und 
Hiickstand wichtig, da die Haltbarkeit der Maassfliissigkeit von arsenig­
saurem Kalium nur moglich ist, wenn keine Spur einer Schwefelver­
bindung darin enthalten ist. (110 h r '8 Lehrbuch der Titrirmethode 
(Braunschweig bei Fr. Vieweg 1886) S. 3G4.) 

Quantitative Bestimmung. 

Die Gehaltsbestimmung wird maassanalytisch mit Jodlosung aus­
gefiihrt. (Siehe u. A.: Mohr I. c., S. 367.) 
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Anmel'kung. In neuerer Zeit wurde von Baumann (Zeitschr. f. 
angewandte Chemie 1892, S. 117) eine Methode del' Bestimmung del' 
Arsenigen Saure mittelst des Azotometers vorgeschlagen. Man bringt 
die abgewogene Menge del' Arsenigen Saure in eine stark alkalische 
Losung von Ferricyankalium, deren Gehalt bekannt ist. Die Al'senige 
Saure oxydirt sich hierbei zu Arsensaure, wahrend das Ferricyankalium 
zu Ferrocyankalium reducirt wird. Den Rest des Ferricyankaliums 
steUt man ohne "\Veiteres gasvolumetrisch fest. Siehe uber diese azoto­
metrischen Bestimmungen auch den Abschnitt uber Kaliumeisencyanid 
in diesem Buche. 

Anwendnng und Aufbewahrung. 

AS2 0 3 dient zur Herstellung einer Normallosung fUr die Jodo­
metrie und wird ferner zum Nachweis del' Essigsaure gebraucht. 
Nach Mohr (Lehrbuch der Titrirmethode, 6. Aufi., S. 364) werden 
zur Herstellung del' Normallosung die besten Stiicke del' Handels­
saure ausgelesen. Das Praparat, welches als Urmaass dient, muss 
das reinste sein, welches im Handel aufzutreiben ist. 

Zur Reindarstellung del' Arsenigen Saure aus dem kaufiichen 
Priiparate geben Friedheim und Michaelis in den Eerichten d. d. 
chem. Gesellschaft 28, S. 1414 eine sehr brauchbare Vorschrift, auf 
welche hier verwiesen sei. Dieselben (Zeitschr. f. analytische Chemie 
1895, S. 543) betonen, dass die Arsenige Saure beim Stehen odeI' 
Erwarmen ihrer atzalkalischen Losung in Arsensaure iibergeht, wess­
halb man bei Herstellung del' Normallosung nicht un tel' Erwarmen 
in Kalilauge lOsen darf. Man lost am besten in saurem kohl en­
saurem Kali, wobei eine Oxydation beim Erwarmen nicht stattfindet. 

Die Arsenige Saure ist sehr vorsichtig aufzubewahren. 

Azolithmin. 
Azolithmin puriss. 

Dunkelrothbraunc Blattchen. 

Priifnng anf Verunreinigungen. 

Man priift auf die Empfindlichkeit, indem man zu 100 cern 
destillirten Wassel's 0,5 ccm einer wassprigen, unter Zuhilfenahrne 
von wenig Alkali erhaltenen Azolithminlosung 1: 100 giebt und beob­
achtet, wie viel von einer l/lOo-Norrnal-Salzsaure zur Rothfarbung und 
einer !f1Oo-KOH-Lauge zur deutlichen Blaufarbung gebraucht wird. 
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Ueber vergleichende Priifung versebiedener Indicatoren in dieser 
Ricbtung siebe die 'fabelle bei "Indicatoren" in diesem Buche. Obige 
zu del' Priifung nothwendige Azolithminlosung wird hergestellt, in­
dem man 1 g Azolithmin in 100 ccru Wasser bringt und tropfenweise 
1/100-Alkalilauge zngiebt, bis ein violetter 'fon eintritt, oder noch 
besser, indem man einen kleinen Ueberscbuss der l/lOO-NormalIauge 
zugiebt, so dass deutlicbe Blaufiirbung vorhanden ist, worauf man 
dann mit einigen Tropfen l/loo-NormaI-Schwefelsaure ansauert und 
wieder mit 1/100-NormaI-Alkali bis zuru Eintreten des violetten 'fons 
neutralisirt. Von dieser Losung sollen 0,5 ccm, mit 100 ccm kohlen­
saurefreieql. Wasser versetzt, moglichst wenig 1/100-Normal-Saure und 
I/1Oo-Lauge bis zum deutlichen Farbenumschlag gebrauchen. 

Wie die genannte Tabelle zeigt, wurde nacb vorstehender 
Priifung zu einem Azolithmin des Handels bezw. zu 0,5 ccm einer 
Azolithminlosung 1: 100 1,2 ccm I/IOO-HCI und 3 ccm 1/100-KOH 
gebraucht. 

Man kann die Priifung der Azolithminlosung auch sehr zweck­
masslg in del' bei Lackmustinctur in dies em Bucbe beschriebenen 
Weise ausfiihl'en. Daselbst siehe auch die Vorsicbtsmaassregeln, 
welcbe bei del' Priifung zu beobachten sind. 

Von eineru guten Azolitbmin kann man verlangen, dass die Em­
pfindlicbkeit ebel' noch grosser ist, als in der 'fabelle bei Indicatoren 
angegeben, da sonst eine Verwendung als Indicator an Stelle des Lack­
mus nicbt zu empfeblen ware. Trommsdorff giebt indessen an, dass 
es ibm nicbt moglich gewesen sei, ein Azolitbruin herznstellen, das 
in Bezug auf Erupfindlichkeit einer guten Lackmustinctur gleich­
kommt (vergl. Bockmann, Chern. - techno Untersuchungsmethoden, 
3. Aufi., Rd. I, S. 119 und 120). 

Anwcndung. 

Das Azolitbmin ist der eigentlich wirksame Bestandtheil des 
Lackmus. Mit den Alkalien bildet es leieht IOsliche blaue Salze 
(blaue Farbe des Lackmus). Man verwendet das Azolitbmin als 
Indicator in Lasung (1: 100, wie oben angegeben hergestellt) und 
als Azolithminpapier. Kretschmer, welcher in Zeitschr. f. analyt. 
Chemie 1880, S. 341 die Vorschl'ift zul' Herstellung del' Azolithmin· 
tinctur giebt, hat mit dieser Tinctur gute Resultate erhalten, ebenso 
lobt Dietel das Azolithminpapier. Beide verwendeten zur Her­
stellung den sogenannten Azolithminsand (siehe Zeitschr. f. analyt. 
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Ohemie 1880, S. 341). Das Azolithminpapier ist ein roth violettes 
Papier, das durch Eintauchen von reinstem Filtrirpapier in eine ver­
diinnte Azolithminlosung gewonnen wird. Es farbt sich durch Sauren 
roth, durch Alkalien blau. Man untersucht das Papier auf seine 
Empfindlichkeit gegeniiber Sauren und Alkalien, wie dieses bei 1n­
dicatoren und Reagenspapieren (siehe diese) angegeben ist. Die 
Tinctur wird wie oben fiir Azolithminlosung 1 : 100 angegeben, oder 
wie die Lackmustinctur gepriift (siehe diese). 

Handl'lssorten. 

Dieselben sind nach Trommsdorff's Untersuchungen (siehe oben) 
vielfach von wenig guter Beschaffenheit. 

Barinmacetat. 
Barium acetic. puriss., Essigsaures Barium (Ba(C2H30 2)2+ H20. 

Molecular-Gew. = 272,58). 

Weisses, krystallinisches Pulver, Ieicht lOslich in Wasser. 

Priifnng auf Vernnreinignngen. 

Halogene: 1 g in 20 cern Wasser ge16st, zeigt auf Zusatz von 
Silberlosung keine Triibung. 

Kalk, Alkalien, schwere ldetalle etc.: Siehe nnter Bariumcarbo­
nat S.46. 

Qnantitative Bestimmung. 

Das Barium wird quantitativ als Bariumsulfat (BaS04 xO,656651), 
gefallt aus saurer Losung, bestimmt. Ueber die Bestimmung von 
loslichen Bariumsalzen mit Hiilfe einer titrirten Losung von kohl en­
saurem Natrium und Zuriicktitriren des Ueberschusses siehe Mohr's 
Lehrbueh der Titrirmethode 6. Aufl., S. 128. Die Essigsaure kann 
hier wie uberhaupt in den essigsauren Salzen durch Destillation mit 
Phosphorsaure und gute Rohrenkuhlung abgeschieden und alkali­
metrisch gemessen werden. Fluchtige Sauren, wie schweftige Saure, 
durfen nicht vorhanden sein. Die genaue Beschreibung eines zweck­
massigen Apparates zu einer solchen Bestimmung der Essigsaure 
(im essigsauren Natrium) von G. Neumann siehe Zeitschr. f. ange­
wandte Ohemie 1889, Heft 1, S. 25 oder J. pro Oh. 38, S. 91. 
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Anwendnng und Aufbewahrung. 

Das Salz dient an Stelle des Chlorbariums zur Fallung der 
Schwefelsaure, wenn man kein Chlormetall in Losung bringen odeI' 
die Basis in ein essigsaures Salz iiberfiihren will. Dieses sowie die 
iibrigen Bariumsalze sind wegen ihrer Giftigkeit mit Vorsicht auf­
zubewahren. 

Handelssorten. 

Gelbe Farbung des Praparates und Chlorgehalt sind bisweilen 
anzutreffen; derartige Praparate sollten beanstandet werden. 

Bariumcarbonat. 
Barium carbonic. puriss., Kohlensaures Barium (BaCOg • 

Molecular-Gew. = 196,71). 

Rein weisses, in verdiinnter Salzsaure unter Aufbrausen klar 
losIiehes Pulver. 

Prlifung auf Vernnreinignngen. 

Kalk, Alkalien etc.: 5 g geben mit einem geringen Uebersehuss 
von verdiinnter Salzsaure eine klare Losung. Dieselbe wird, nach­
dem sie mit Wasser verdiinnt ist, zum Koehen erhitzt und mit 
Sehwefelsaure ausgefiillt. Naeh mehrstiindigem Stehen filtrirt man 
das Bariumsulfat abo Das Filtrat muss, mit Weingeist vermischt, 
klar bleiben und darf, in einem Platintiegel verdampft, hochstens 
geringe Spuren eines feuerbestandigen Riickstandes hinterlassen. 

Metalle etc.: Die Losung 1: 20 in verdiinnter Salzsaure und 
Wasser zeigt, nachdem sie zur Entfernung der Kohlensaure auf­
gekoeht wurde, weder auf Zusatz von Sehwefelwasserstoff, noeh auf 
Zusatz von Ammon und Sehwefelammonium, dunkle Farbung odeI' 
einen Niedersehlag. 

Bariumchlorid odeI' -nitrat: Die Losung (1: 20) in verdiinnter 
Salpetersaure zeigt naeh Zusatz von salpetersaurem Silber hochstens 
sehwache Triibung. 1 g wird in 10 cern verdiinnter Essigsaure ge­
lost, ein Tropfen Indigolosung und einige cern cone. Schwefelsaure 
zugegeben; es tritt keine Entfarbung ein. 
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Qnantitative Bestimmnng. 

Die Bestimmung des Bariums siehe unter Bariumacetat. Ueber 
maassanalytische Bestimmung von kohlensaurem Barium siehe M 0 h r, 
Lehrbuch der Titrirmethode 6. Auff., S. 133. 

Anwendung. 

Das kohlensaure Barium wird in der Analyse zur Trennung des 
Eisenoxyds und der Thonerde von Manganoxydul, Zinkoxyd, Kalk, 
Magnesia, zur Darstellung anderer Bariumsalze u. s. w. gebraucht. 

Absolut chlorfreies Bariumcarbonat wird bei Bestimmung der 
freien Salzsaure im Magensafte nach v. Jaksch gebraucht. Es wird 
fUr diese Zwecke besonders hergestellt. 

Handelssorten. 

Das Praparat kommt in sehr verschiedenem Reinheitsgrad in 
den Handel. Die gewiihnlichen Sorten des Handels sind unvoll­
standig in verdiinnter Salzsaure und Wasser liislich, auch sind sie 
stark chlorid- oder nitrathaltig. Wird das kohlensaure Barium mit 
kohlensaurem Kalium oder Natrium aus einer Salzliisung gefiillt, so 
enthalt es immer noch Alkali. Man soll fUr analytische Zwecke nur 
das reinste, mit einer Lasung von kohlensaurem Ammon gefiillte 
koblensaure Barium des Handels verwenden. 

Natiirliches Bariumcarbonat, Witherit, kommt in Stiicken und 
zu Pulver gemahlen in den Handel. 

Bariumchlorid. 

Barium chlorat. puriss.(BaCJ2 + 2 H 2 0. Molecular-Gew. 

= 243,52). 

Wasserhelle, in Wasser leicht liisliche Krystalle. Unliislich in 
concentrirter Salzsaure. Die wasserige Liisung ist neutral und klar. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Losu'Ilg: Siehe vorstehend. 
Kalk, Alkalien etc., Metalte und Nitrit: Siehe bei Barium­

carbonat S. 46. 
Chlorsaures Salz: 2 g werden zerrieben und im Reagensglase 
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mit 10 ccrn starker Salzsaure wenig erwarrnt, wobei sich keine gelbe 
Farbung der Krystalle oder der Lasung zeigt und kein Chlorgeruch 
auftritt. 

Quantitative Bestimmung. 
Die Bestimmung des Bariums siehe unter Bariumacetat S. 45. 

Anwendung. 
1m Gange der Analyse dient das Chlorbarium zur Trennung 

von Sauren und insbesondere zur Entdeckung und Bestimmung der 
Schwefelsaure. 

Ueber Herstellung von absolut reinem (calcium- und strontium­
freiem) Chlorbarium, wie solches von Richards (Zeitschrift fur An­
organische Chemie 1894, Heft 2 und 3) zu seinen Atomgewichts­
bestimmungen gebraucht wurde, siehe 1. c. Bei diesem Prliparate 
konnte nach sorgrliltigster fractionirter Abscheidung des grossten 
Theils des Bariums vermittelst des Spektroskops auch in bedeuten­
den Mengen kein Calcium oder Strontium aufgefunden werden. 

Handelssorten. 
Neben dem reinen, fUr analytische Zwecke brauchbaren Pra­

parate finden sich im Handel das Barium chlorat. depurat. cryst. 
und das Barium chlorat. in Mehlform. Letztere Praparate sind oft 
eisenhaltig und gelblich oder in Folge eines Gehaltes an Chlor­
calcium feucht. Auch Chlorkalium ist nicht selten in dem gewohn­
lichen Barium chlorat. des Handels enthalten; ich fand in geringeren 
Qualitaten bis zu 15 Procent dieser Verunreinigung. Es ist dem 
Verfasser ferner auch Barium chlorat. depurat. zu Handen gekommen, 
welches viel chlorsaures Salz enthielt. Wittstein fand im kauf­
lichen Chlorbarium unterschwefiigsaures Barium. L. B I u m (Rep. d. 
Chem.-Ztg. 1890, S. 153) untersuchte ein als "chern. reines Chlor­
barium" bezogenes Praparat, welches Chamaleon16sung stark reducirte 
und welches nach BI urn's Ansicht Bariumsuperoxyd enthielt. 

Barinmhydroxyd. 
Barium hydric. cryst. puriss., Bariumhydrat (Ba(OH)2 + 8 H20. 

Molecular-Gew. = 314,46). 

Rein weisse Krystalle, welche sich in Wasser unter Zuriick­
lassung von nur wenig kohlensaurem Barium losen. 
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Anmerkung. Statt rein weis;;er kommen zuweilen gelblich ge­
fiirbte Krystalle als "puriss." in den Handel. 

Priifung auf Veruureinigungen. 
Chloride: Die salpetersaure Losung (1 : 30) zeigt auf Zusatz von 

salpetersaurem Silber keine Veriindernng. 
Kalk und Strontian, Metalle, Alkalien etc.: Die Untersuchungen 

werden nach den bei Bariumcarbonat gegebenen Vorschriften aus­
gefiihrt (siehe S. 46). 

Anmerkung. Die gewiihnlichen Sorten des Handels enthalten 
hiiufig schwere Metalle (Blei). 

Schwejelbarium: Die Losung des Priiparates darf nach dem Ueber­
siittigen mit Salzsiiure keinen Geruch nach Schwefelwasserstoff zeigen, 
auch darf sie nach Zusatz von B1ciacetatlosung keinen schwarz en 
Niederschlag geben. 

Quantitative Bestimmung. 
Bariumhydrat oder Barytwasser werden unter Lackmuszusatz 

mit Normalsiiure auf Roth titrirt, 1 ccm Normalsiiure ist gleich 
0,15723 Ba(OH)2 + 8 H20. Ueber die quantitative Bestimmung del' 
Verunreinigungen siehe unter "Handelssorten". 

Anwendung und Aufbewahrung. 
Das Bariumhydrat client in del' Analyse zur FiiIlung der Mag­

nesia, zum Nachweis del' Kohlensaure, zur Entfernung der Schwefel­
saure, Phosphorsiiure, zum Aufschliessen der Silicate, zur Darstellung 
von titrirter Alkalilauge, zur Verseifung der Fette u. s. w. 

Ueber Herstellung von absolut reinem Barythydrat, wie soIches 
von Richards (Zeitschr. f. analytische Chemie 1894, S. 131) bei seinen 
Atomgewichtsbestimmungen gebraucht wurde, siehe 1. c. Fur die 
meisten analytischen Zwecke genugt ein Barythydrat, welches 3 bis 
4 mal aus Wasser umkrystallisirt ist. 

Man bewahrt unter Luftabschluss auf, da das Praparat rasch 
Kohlensaure anzieht. 

Bariumsalze sind giftig! 

Handelssorten. 
Siehe oben die Anmerkungen. 
Fur technische Zwecke kommt Bariumhydroxyd in grosscn 

Mengen theils in krystallisirtem, theils in geschmolzenem Zustande 
in den Handel. Verfasser fand in solchem Bariumhydroxyd neben 

Krauch. 3. Auflage. 4 



50 Bariumnitrat. 

Metallen der Schwefelammoniumgruppe besonders reichlich Chloride. 
Hintz und Weber (Zeitschr. f. analytische Chemie 1891, S. 29) fiihren 
folgendes Resultat einer Analyse yon technischem Barythydrat an: 

Barythydrat, Ba (OH)2 + 8 H20 94,31 Proc. 
Schwefelsaurer Baryt 0,52 
Schwefligsaurer Baryt 0,07 
U ntersch wefligsaurer Baryt 0,70 
Kohlensaurer Baryt 1,75 
Schwefelbarium 0,04 

Naheres uber die Ausfiihrung der Analyse nach Hintz und 
Weber siehe 1. c. 

Bariumnitrat. 
Barium nitric. puriss., Salpetersaures Barium (Ba(N03)2' 

Molecular-Gew. = 260,64). 

Rein weisse, in Wasser klar zu neutraler Fliissigkeit liisliche 
Krystalle. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit: Siehe yorstehend. 
Chlorid: Die Liisung (1: 20) zeigt nach Zusatz yon salpeter­

saurem Silber keine Veranderung. 
Kalk und Strontian, Metalle, Alkalien etc.: Die Untersuchungen 

werden nach den bei Bariumchlorid gegebenen Vorschriften aus­
gefuhrt. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Bestimmung des Bariums siehe unter Bariumacetat S. 45. 

Anwendung. 
Wie bei Bariumchlorid S. 48. 
Zur Ausfiihrung von Atomgewichtsbestimmungen stellte Richards 

(Zeitschr. f. analyt. Chemie 1894, S. 125) absolut reines, vollstandig 
yon Calcium, Strontium, Kalium und Natrium befreites Barium­
nitrat durch 7maliges Umkrystallisiren des kauflichen Praparates her. 

Handelssorten. 

Die zumeist fur technische Zwecke in Anwendung kommenden 
gewiihnlichen Handelspraparate sind triibe liislich und oft bleihaltig. 
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Bariumoxalat. 
Barium oxalicum (C2 0 4 Ba + H2 0. Molecular-Gew. = 242,64). 

Weisses Pulver. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Man priift auf Loslichkeit, Kalk, Alkalien etc., ferner auf Chlorid 
und Nitrat wie bei Bariumcarbonat S. 46 angegeben. 

Bei der unter Bariumcarbonat aufgefiihrten Priifung auf Metalle 
darf in salzsaurer Losung auf Zusatz von Schwefelwasserstoff keine 
dunkle Farbung entstehen; der durch Zusatz von Ammoniak und 
Schwefelammonium hervorgerufene Niederschlag darf nicht dunkel 
gefarbt sein. 

Anwendung. 

H. Schweitzer und F. Lungwitz, welche nachstehende Vor­
schrift zur Herstellung geben, benutzen das Praparat bei Kalibestim­
mungen. Das kaufliche oxalsaure Barium ist nach den Genannten 
haufig kohlensaurehaltig (Chem.-Ztg. 1894, S. 1320). 

Behufs Herstellung eines rein en Praparates wird eine kochende 
Chlorbariumlosung mit einer siedenden Losung von oxalsaurem 
Ammon geflillt. Der Niederschlag wird abfiltrirt, gewaschen und 
bei 1000 C. getrocknet. Dieses Salz enthalt 1/2 Mol. Krystallwasser. 

Bariumsulfid. 
Schwefelbarium, Barium sulfuratum (Ba S. 

Molecular-Gew. = 168,84). 

Harte, gesinterte Stiicke, welche durch Gliihen eines Gemenges 
von Schwerspath, Steinkohlenpulver und Kochsalz hergestelltwerden. 

PrOfung. 

Das Praparat muss in Beriihrung mit verdiinnter Salzsaure 
einen gleichmassigen Strom von rein em Schwefelwasserstoff ent­
wickeln. 

Quantitative Bestimmung. 

In den Fabriken wird im technischen Schwefelbarium der Ge­
halt an Schwefelbarium wie folgt bestimmt: Man lost 5 g der 

4* 
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Schmelze III Wasser von 60 bis 70 0 C. und setzt, ohne erst zu 
filtriren, Salzsaure in massigem U eberschuss zu. Man filtrirt das 
Ganze in einen 500 ccm-Kolhen. und wascht den Riickstand gut 
mit heissem Wasser aus. Nach dem Erkalten fiiIlt man bis zur 
Marke und falIt in 100 ccm diesel' Losung das Barium in bekannter 
Weise. Schliesslich wird das erhaltene Bariumsulfat auf Schwefel­
barium umgerechnet (Chem.-Ztg. 1894, S. 67). SoIl das oben be­
schriebene zur Schwefelwasserstoffentwickelung dienende Praparat 
quantitativ untersucht werden, so wird man am besten die Bestim­
mung des sich durch Saure entwickelnden Schwefelwasserstoffes vor­
nehmeu, wie dieses bei Eisensulfid in diesem Buche bescbriehen ist. 

Anwendung und Aufbewahrnng. 
Das Praparat ist ein sehr geeignetes Material zur Entwickelung 

von rein em Schwefelwasserstoff (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1888, 
S. 26). Es zieht an feuchter Luft rasch Feuchtigkeit an und i.lher­
ziebt sich un tel' Bildung von Ba(OH)2 und Ba(HS)2 mit einer 
weissen Schicht, wesshalb es in gut verschlossenen Flaschen aufbe­
wahrt wird. 

Handelssorten. 
Neben dem obigen Praparat fUr analytische Zwecke befindet 

sich im Handel das Barium sulfurat. techno in Brocken, welches ca. 
60- bis 70procentig sein soil. 

Benzin (Petroleumiither). 
Benzin Petrolei (Aether Petrolei). 

Farblose, nicht fluorescirende Antheile des Petroleums, welche 
bei einer Warme von 40-75 0 C. fast vollstandig iiberdestilliren. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Geruch: Diesel' darf wedel' an Theer (Steinkohlenol), noch an 
Seuf (Lignitbenzin) crinnern, er muss schwach und· nicht unange­
nehm sein. 

Siedepunkt: Siehe oben. 

Anmerkung. Bei auszufiihrenden Proben ist zu beriicksichtigen, 
dass in jeder Einzelfraction immer auch noeh bemerkenswerthe Mengen 
leiehter und schwerer siedender Theile enthalten sind, dass also die 
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Oele innerhalb weiterer Temperaturgrenzen sieden, als den Tempera­
turen entspricht, bei welchen sie aufgefangen wurden (siehe Post, 
Chem.-techn. Analyse, Ed. 1, S. 308). 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe wird durch die Siedepunktsbestimmung ausgefiih.rt. 

Anwendung. 

Der Petroleumather dient als Liisungsmittel fiir Alkaloide und 
viele andere Stoffe. Ueber Petroleumather fiir forensische Zwecke 
siehe im Abschnitt liber "Benzol". 

Handelssorten. 

Die im Siedepunkte sebr verschiedenen Sorten des Handels be­
finden sich in Hager's Commentar zur Pbarm. Germ. IL, S.44Sff. 
ausfiibrlich bescbrieben. Ein Verflilschungs- oder Unterschiebungs­
material ist nach H age r (1. c.) das Lignitbenzin. Auch sogenanntes 
Steinkohleniil kann in Frage kommen. Ha ger beschreibt zur Prufung 
der Handelssorten eine Probe durch Triipfelung auf eine Glasscheibe. 
(Siehe Hager's Handbuch d. Pharm. Praxis.) 

Nach F. Evers (Pharm. Ztg. 1891, S. 246) kommen bisweilen 
"Petroleumather" in den Handel, welche zwischen 32 und 1100 

sieden und mit Salpeterschwefelsaure (Probe del' Pharm. Germ.) 
einen deutlichen Bittermandeliilgeruch (Benzol) zeigen. Bei einem 
solehen sogenannten Petroleum ather zeigte die DestiIIation von 100 cern 
folgendes Resultat: 

bei 32 0 ging libel' 1 Tropfen 
33 0 5 cern 
36 0 - 10 

- 40 0 20 
43 0 - 30 
47 0 - 40 
51 0 - 50 
57 0 60 
65° - 70 -
7S o - SO 
94 0 90 

- 105 0 - 95 
- 110 0 98 
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Nacb dem abnormen Siedepunktsverb1iltniss und der Gegenwart 
von Benzol glaubt Evers, dass der betr. Petroleum1ither mit Hydro­
carbon, odeI' mit Abfallstoffen welcbe bei del' Gewinnung von Benzol 
aus Hydrocarbon erbalten werden, verflilscbt ist. Hydrocarbon­
wird jetzt in reicblicben Mengen als Nebenproduct in den Gasan­
stalten der Eisenbabnen gewonnen; dasselbe kann leicbt so gereinigt 
werden, dass es ein farbloses, nacb Benzin riecbendes Destillat dar­
stellt; es entb1ilt bis zu 50 Proc. Benzol und Toluol, ferner Koblen­
wasserstoffe der Olefinreibe. 

Es muss zu diesen Beobacbtungen von Evers bemerkt werden, 
dass nacb Engler jedes robe Erdol - sowobl das kaukasiscbe als 
das amerikaniscbe - aromatiscbe Koblenwasserstoffe: Benzol, Toluol 
und Xylol entb1ilt. Bei del' Herstellung von Petroleumatber werden 
die leichtsiedenden Theile des roben Erdols zum Zwecke der Ent­
fernung von Benzol etc. mit Scbwefels1iure bebandelt. Ist diese Be­
bandlung nicbt sebr vollst1indig, so entb1ilt aucb ein unverf1ilscbter 
Petroleum1ither wenig Benzol; er zeigt alsdann (Nitrobenzolprobe 
del' Pharm. Germ.) Bittermande151gerucb. Nach L. Reuter und Anderen 
war es selbst hervorragenden Handlungshausern nicbt moglich, einen 
Petroleum1ither zu liefern, welc.her die Nitrobenzolprobe der Pbarm. 
Germ. ausbalt (Pbarm. Ztg. 1891, S. 270). Der Verfasser bat die 
Nitropbenolprobe daber nicbt in seine Priifungsvorscbrift aufge­
nommen. 

Benzol. 
Benzol puriss. (C6HS' Molecular-Gew. = 77,82). 

WasserheIle, bei 80,5° siedende Fliissigkeit. Erstarrt bei 00. 
Specifiscbes Gewicht bei 15° gleich 0,885. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Der Siedepunkt und Erstarrungspunkt darf von den oben be­
scbriebenen Angaben nicht abweicben. 

Thiophen: Das Benzol soIl beim Schiitteln mit concentrirter 
Scbwefels1iure diese nicht farben. 

Das reine Benzol des Handels muss ganz constant innerhalb 
eines Thermometergrades iiberdestilliren. 

Die Priifung des Benzols auf C S2 kann nach Liebermann und 
Seyewetz (siehe unter Handelssorten) leicbt, auch qnantitativ, erfolgen, 
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indem man etwa 10 ccm des Benzols mit 4-5 Tropfen Phenyl­
hydrazin versetzt und unter iifterem Schiitteln etwa 1-11/2 Stun den 
stehen lasst. Bei einem Gehalt von 0,2 Proc. C S2 im Benzol er­
scheint der Niederschlag noch ganz dick die Fliissigkeit erfiillend, 
bei 0,03 Proc. ist er noch sehr deutlich. 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe geschieht durch fractionirte Destillation. 

Anwendung. 

Das Benzol dient als Losungsmittel fiir Harze, Fette, Jod u. s. w. 
Bei der gerichtlich-chemischen Analyse wird es wie der Petroleum­
ather und der Amylalkohol zur Trennung der Alkaloide gebraucht. 
Otto (Anleitung zur Ausmittelung der Gifte, Braunschweig bei 
Vieweg 1884, S. 110) giebt zur Reinigung der genannten Losungs­
mittel folgende Vorschrift: "Petroleumatber. Man benutze den am 
niedrigsten (etwa unter 50 0 C.) siedenden Antbeil des kauflicben Petro­
leumathers (siehe den vorhergebenden Abschnitt), den man sicb aus 
einer grosseren Menge des letzteren, nachdem man ihn, wie den Wein­
geist, durch kraftiges Schiitteln mit weinsaure- oder schwefelsaure­
haltigem Wasser, dann mit reinem Wasser, von etwa vorhandenen 
Basen befreit hat, nach dem Entwassern mit Chlorcalcium, durch 
fractionirte Destillation - zweckmassig unter Zusatz von etwas 
ProvencerOl - (um etwaige Riechstoffe zuriickzuhalten) darstellt. 
Der so gereinigte Petroleumather verdunstet, ohne Geruch zu hinter­
lassen. Ebenso hat man das Benzol und auch den Amylalkohol 
fUr forensische Zwecke zu behandeln, um sie von etwa vorhandenen 
basischen Stoffen zu befreien, deren Vorkommen in jenen FHissig­
keiten, wie im Alkohol, in neuerer Zeit wiederholt beobachtet 
worden ist." 

Es befinden sich im Handel das "Benzol ex acid. benzoic." und 
das Benzol aus Steinkohlentheerol. Das letztere ist das hier be­
sprochene, in der Analyse gebrauchliche Benzol. Es wird im Grossen 
durch mehrmalige Rectification des sogenannten 90procent. Benzols 
als sogenanntes krystallisirbares Benzol sehr rein gewonnen. Eine 
kleine Menge Thiopben, welche noch darin vorhanden ist, kann durch 
Schiitteln mit Schwefelsaure entfernt werden. Das vollkommen reine 
Benzol lost sieh ohne Braunung in VitriolOl und erzeugt beim Schiitteln 
mit Isatin und 30 Th. Vitriolol keine blaue Losung (Ber. d. d. chem. 
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Ges. 16, 1465 und 12, 1311). Prufung von Benzol auf Thiophen 
vergl. Arch. d. Pharm. 1888, S. 175. 

HandeIssorten. 

Die im Handel unter dem Namen "Benzol" odel' seltenel' 
"Benzin" vol'kommende Fllissigkeit ist entwedel' nahezu reines (kry­
staIlisirbares) Benzol (C6H6) odel' ein Gemenge von Benzol mit Toluol, 
Xylolen und h5her siedenden Kohlenwasserstoffen, auch mit Cyan­
methyl und Kohlenwasserstoffen del' Sumpfgasreihe. Mit Rlicksicht 
auf den Siedepunkt unierscbeidet man besonders 30pl'ocentige, 
60pl'ocentige, 90procentige Handelswaal'e und das sogenannte kry­
stallisirbare (chemisch rein e) Benzol, "Krystallbenzol", welches in 
diesem Abschnitte beschrieben ist. Haufig enthalt das Benzol des 
Handels etwas Schwefelkohlenstoff. Wirklicbes "Krystallbenzol" 
fanden C. Liebermann und A. Seyewetz (D. chern. Ges. Ber. 1891, 
24, 788) zwal' fast immer schwefelkohlenstofffrei. Mancbes handels­
reine Benzol (Siedepunkt 80-820), welches fUr rein gehalten wurde, 
enthielt aber nach den Genannten 0,2 bis 0,3 Proc. Schwefelkohlen­
stoff. Naheres liber die Handelsproducte und deren Werthbestim­
mung siehe Schultz, Chemie des Steinkohlentheers, Braunschweig 
1886, S. 167. 

Blei. 
Plumbum (Pb. Molecular-Gew. = 206,4). 

Weiches, blaulich-graues Metall. Schmelzpunkt 3340. In ver­
dlinnter Salpetersaul'e ist das Blei leicht 15slich. 

Priifnng auf Vernnreinignngen. 

Die Analyse des Bleis ist in den bekannten Werken liber analy­
tische und technische Chemie ausfiihrlich bescbrieben, so dass hier 
auf diese ·Werke verwiesen werden kann. Siehe u. A.: Post, Chem.­
technische Analyse, 2. Aufi., Bd. I, S. 535 ff. oder Fresenius, Quant. 
Chern. Analyse, 6. Aufi., Bd. 2, S.476. 

Besonders wichtig ist flir gewisse analytische Verwendung (siehe 
unten) die Bestimmung des Silbers im Blei. Diese wird stets durch 
Cupellation, Abtreiben, also auf dem besten, trockenen Wege aus­
gefiibrt. Man verwendet in del' Fabrik E. Merck zu einer solchen 
Probe 160 g Blei, welche zunachst in 4 Scherben vertheilt und an-
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gesotteu und alsdann in einem Scherben abgetrieben werden. Es wird 
verlangt, dass nach dieser Probe das BIei absolut silberfrei sein soIl 
oder h6chstens 0,001 Proc. Silber entbalten darf, wobei es den An~~ 
forderungen der HUtten genUgt und als silberfreies BIei zu Probir­
zwecken Verwendung findet. 

Quantitative Bestimmung. 
Siebe oben. 

Anwendung. 

In der Analyse findet das silberfreie Blei bei Bestimmung des 
Silbergebaltes auf trockenem Wege (siehe oben) ·Yerwendung. 

Handelssorten. 

Neben dem silberfreien BIei fUr analytische Zwecke findet sich 
im Handel das gew6hnliche raffinirte BIei (Weichblei), welches nach 
Fresenius (Quant. Analyse) sehr rein, ca. 99,96- bis 99,99procentig 
ist, ferner das Werk- und Hartblei mit 95 bis 99 Proc. Blei. 

Bleiacetat. 
Plumbum aceticum puriss., Essigsaures Blei 

(Pb(C2H 3 0 2)2 + 3 H 2 0. Molecular-Gew. = 378,4). 

Farblose, gIanzende, durchscheinende KrystaIle, welche in Wasser 
leicht loslich sind. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Erden und A.lkalien etc.: Man lOst 5 g essigsaures BIei in 
ca. 100 ccm Wasser und fallt aus dieser Losung das BIei mit 
Schwefelwasserstoff. Das Filtrat vom Schwefelwasserstoffnieder­
schlage wird eingedampft und gegliiht, wobei hochstens Spuren von 
RUckstand verbleiben dUrfen. 

Rupfer ltnd Eisen: Man lost 2 g essigsaures BIei in ca. 40 ccm 
Wasser, faUt das BIei mit Ammoniak und Hisst den Niederschlag 
absetzen; dieser Niederschlag muss rein weiss (nicht gelblich) sein 
und die iiber dem Niederschlag befindliche FlUssigkeit soIl sich 
farblos (nicht blaulich) zeigen. 

Chlor: Die Losung 1: 30 zeigt nach dem Ansauern mit Salpeter­
saure .auf Zusatz von Silbernitratlosung keine Veranderung. 
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Salpetersiiure: Die Liisung 1: 30, welche mit einem Tropfen 
verdiinnter Indigolosung sehwach blau gefarbt wurde, darf diese 
Farbung auf Zusatz von 1/2 Volumen conc. Schwefelsaure nicht ver­
lieren. 

Quantitative Bestimmung. 

Man bestimmt das Blei als schwefelsaures Blei (Fallung mit 
Schwefelsaure) oder als Schwefelblei (Fallung mit Schwefelwasser­
stoff). Ueber die Untersuchung des essigsauren Bleis siehe auch 
Fresenius, Anleitung zur quantit. Analyse, 6. Aufl., Bd. 2, S. 485 ff. 

Anwendung und Aufbewabrung. 

In der Analyse anorganischer Korper wird das essigsaure Blei 
zum Nachweis und zur Bestimmung der Chromsaure und der Mo­
lybdansaure gebraucht. Bei der Untersuchung von Pflanzensaften 
dient es zur Fallung der Gerbstoffe und der farbenden Substanzen, 
ferner zur Fallung gewisser organischer Sauren, z. B. der Aepfel­
saure und Oxalsaure. 

Bleipapier wird dargestellt durch Tranken von Filtrirpapier 
mit reiner wasseriger BleiacetatlOsung. Man verwendet es zum 
Nachweise des Schwefelwasserstoffgases. 

In Glasgefassen vorsichtig aufzubewahren. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Bleiacetat findet sich im Handel das ge­
reinigte und das rohe Salz. Letzteres Praparat unterscheidet sich 
schon durch das Aussehen vom rein en essigsauren Blei, es ist gelb­
lich oder bl1iulich gefarbt und enthalt Eisen, Kupfer und Alkalien. 
Das reine Acetat des Handels zeigt oft eine blaue Farbung, welche 
nach Schneider (Pharm. Ztg. 1895, No. 76) von einer mechanischen 
Verunreinigung durch Berliner Blau herriihrt. 

Bleiessig. 
Liquor Plumbi subacetici. 

Klare, farblose alkalische Fliissigkeit von 1,235 bis 1,24 spec. 
Gewicht. 

Priifung auf Verunreinigungen und Quantitative Bestimmung 

wird wie bei Bleiacetat ausgefiihrt. 
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Anwendung und Aufbewahrung. 
Der Bleiessig wird durch Digeriren einer Lasung von essig­

saurem Blei mit Bleioxyd nach Vorschrift der Pharm. Germ. III 
hergestellt. Man verwendet ihn zu Identitlitsreactionen bei Benzoe­
saure, Ameisensaure etc. und insbesondere dient er in del' Analyse 
von Pflanzenstoffen als Flillungs- und Klarungsmittel. 

Man bewahrt den Bleiessig in klein en Flaschen vor Luftzutritt 
geschutzt auf. 

Bleiearbonat, basisehes. 
Plumbum carbonic. puriss. (2 PbC03 Pb (OH)2' 

Molecular-Gew. = 772,9). 

Rein weisses Pulver. Unloslich in Wasser. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Man pruft auf Kltpfer, Thonerde und metallisches Blel etc., wie 
S. 63 bei Bleioxyd angegeben. Auch auf Salpetersiiure und Chlor 
wird, wie bei Bleioxyd angegeben ist, untersucht. 

Essigsiiure: Beim Erhitzen in einem Probirglaschen darf keine 
Schwarzung eintreten. 

Quantitative Bestimmung. 

Man untersucht wie bei Bleioxyd S. 63 angegeben. 

Anwendung. 
Man verwendet das Bleicarbonat bisweilen zum Ausfallen der 

Gerbstoffe aus Pflanzenauszugen. 

Handelssorten. 
Dieselben sind oft stark kreidehaltig und kupferhaltig. 

Bleiehromat. 
Plumbum chromicum pur., Chromsaures Blei (Cr04 Pb. 

Molecular-Gew. = 322,68*». 

Gelbbraunes, schweres Pulver oder braune kleine Stuckchen. 

*) Ueber die Znsaml1lUIIHotwng des chroms::mren Bleis siehe auch 
untor IIanclclssorten. 
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Priifung auf Verum·einigungen. 

Organische Substanzen: Das chromsaure Bleioxyd darf beim 
Gliihen keine Kohlensaure entwickeln. 

lVasserZiisliche Stoffe: 5 g des Praparates werden mit wal'mem 
Wasser geschiittelt; man filtrirt das Wasser ab und dampft ein, 
wobei kein Riickstand verbleiben darf. 

Quantitative Bestimmung. 

Nach Mohr (Titrirmethode, 6. Aufl., S. 771) ist zur Bestimmung 
del' Chromsaure im chl'omsauren Blei folgendel' Gang zweckmassig: 
"Das abgewogene chromsaul'e Blei wil'd, nachdem es zu feinstem 
Pulver zerrieben ist, mit einer abgewogenen Menge Eisendoppelsalz 
und etwas Wasser in eine Kochflasche gebracht und zugleich eine 
ansehnliche Menge dicke Glasperlen beigegeben. Man schiittelt 
tiichtig um, dam it das Chromgelb zu einem feinen Schlamme ver­
theilt wird; dann fiigt man Salzsaure und Wasser hinzu und ver­
schliesst die Flasche mit einem Kautschukventil. Man bringt dieses 
Gemenge rasch zum Kocben, urn aile Luft zu verdrangen, und stellt 
das Glas in ein Sand bad, um es nach Bediirfniss lange genug e1'­
warmen zu konnen. Da die Zersetzung nur langsam vor sicb geht, 
so war der Ausscbluss der Luft nothwendig, ohne welchen auch 
Eisenoxydul sich auf Kosten der Luft oxydirt haben wiirde. Am 
Boden des Glases erkennt man, ob noch unzersetztes Chromgelb 
vorhanden ist. Das ausgeschiedene Chlorblei zeigt in der Eisen­
chloridlOsung auch eine gelbliche Farbe, die aber leicht von der des 
Chromgelbs zu unterscheiden ist. Wenn Alles aufgeschlossen und 
zersetzt ist, kiihlt man ab, ve1'diinnt die Fliissigkeit in einem Becher­
glase, in das man zugleich die Glasperlen abspiilt, und titrirt das 
iibriggebliebene Eisensalz mit Chamaleon oder chromsaurem Kalium 
zuriick. 1 g chromsaures Blei wurde in dieser Art mit 4 g Eisen­
doppelsalz digerirt, verdiinnt und erforderte 7,2 ccm empirischer 
Chamaleonlosung zu bleibender Rothung. Die 4 g Eisendoppelsalz 

4 
entbalten = 'I = 0,591 g Fe; davon gehen ab die 7,2 ccm 

Chamaleonlosung mit 0,072 g Fe; es bleiben also 0,519 g Fe und 
diese mit 1,926 multiplicirt geben 0,996 g Chromgelb statt 1 g." VOl' 

der Untersuchung wird das chromsaure Blei bei 100 0 C. getrocknet. 
Will man ausser der Chromsaure auch das Blei bestimmen, so 

zersetzt man das Salz mit conc. Salzsaure und Alkohol, versetzt die 
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erkaltete Fliissigkeit mit mehr Alkohol, sammelt das ausgescbiedene 
Bleichlorid auf einem bei 1200 getrockneten Filter, wascbt mit 
Alkohol aus und wagt nach dem Trocknen. 

Anmerkung. Ueber ein neues, einfacbes Verfabren zur Uuter­
sucbung von Ohromgelb (Behandeln mit .Kalilauge und Titriren) ver­
gleiche eine Abhandlung von Lachaud und G. Lepierre in Bull. Soc. 
Ohim. 1891, 3. Ser., 6, 235. Referat bieriiber siebe Rep. d. Ohem.­
Ztg. 1891, S. 251. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das chromsaure Blei wird in der Elementarannlyse zur Ver­
brennung von schwer verbrennlichen und von schwefelhaltigen Kor­
pern gebraucht. Bei Verbrennung sebr scbwer verbrennlicher Sub­
stanzen setzt man dem chromsauren Blei zweckmassig l/lO seines 
Gewichtes nncb dem Schmelzen gepulvertes saures chromsaures 
Kalium zu. Man bewahrt es III Glasern mit Glasstiip'sel, sorgfaltig 
vor Staub gescbUtzt, auf. 

Anmerkung. An dieser Stelle sei auch der von G. Kassner 
entdeckten Orthoplumbate der Erdalkalien Erwahnung getban. 
Von dies en solI sicb besonders das orthobleisaure Oalcium (Oa2 Pb 0 4) 

zur Verascbung organischer Substanzen eiguen. (Vergl. auch Kwasnik, 
Archiv f. Pharm., Bd. 228, Heft IV, 1890.) 

Handelssorten. 

Das chromsaure Blei kommt fUr techniscbe und fUr analytische 
Zwecke in den Handel. FUr techniscbe Zwecke, als Farbe, benutzt 
man das neutrale chromsaure Blei, Cbromgelb, ferner das basische 
chromsaure Blei, Cbromroth, und ein Gemisch von basischem und 
neutralem chromsauren Blei, das Cbromorange. 

Die Farbe ist je nacb der Herstellungsweise bei dem basischen 
Salze dunkel zinnoberroth bis matt mennigroth, bei dem neutralen 
Salze citronengelb bis rothgelb und nach dem Schmelzen dunkelbrann. 

Die Chromfarben des Handels sind bisweilen mit Thon, Scbwer­
spllth, Bleisulfat, Gyps und Kreide verf1ilscht. 

Fiir analytiscbe Zwecke gelangt das Plumb. chromic. pur. fus. 
und pur. pulv. in den Handel. Man steUt es durch Scbmeizen des 
rein en neutralen Saizes her. Da sich das neutrale SaIz, wenn es 
Uber den Schmelzpunkt hinaus geglUht wird, in ein Gemisch von 
Chromoxyd und basischem Salz zersetzt, so enthiUt das geschmolzene 
chromsaure Blei fast immer basisches Saiz. 
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Was die Verunreinigungen des zur Elementaranalyse dienenden 
chromsauren Bleis anbelangt, so wurde von H. Ritthausen und 
von N. N. Lubavin auf einen Kohlensauregehalt aufmerksam ge­
macht (Ztschr. f. analyt. Chemie 1887, S. 629). N encki giebt an, 
er habe in dem von einer chemischen Fabrik Norddeutschlands be­
zogenen Plumb. chromic. eine absichtliche Verfalschung mit BIeioxyd 
gefunden. (Anzeiger der Akademie der Wissenschaften in Wien 
1889, No. 11.) Dazu bemerkt der Verfasser dieser Schrift, dass die 
Methode, nach welcher N encki die betr. Verfalschung gefunden 
haben will, unrichtig ist. N encki hat namlich das chromsaure BIei 
mit verdunnter Essigsaure behandelt und schliesst daraus, dass die 
Essigsaure aus dem Chromat Blei gel1ist hat, auf eine Verfalschung 
mit Oxyd. Bekanntlich giebt aber auch basisches chromsaures BIei 
an Essigsaure Blei ab und da basisches Salz sehr leicht im ge­
schmolzenen chromsauren Blei vorkommen kann (siehe oben), so 
kann man daraus, dass ein Bleichromat Blei an Essigsaure abgiebt, 
nicht auf eine Verfalschung des Chromats mit BIeioxyd schliessen. 

Zu dem sicheren Nachweis einer Verfalschung wird am besten 
die quantitative Bestimmung dcs Bleis und del' Chromsaul'e dienen, 
welche der Verfasser oben angegeben hat. Bezuglich des besonderen 
Nachweises von Gyps, Schwerspath etc., welche, wie oben schon 
betont, als Beimengung del' Chromfarben des Handels vorkommen 
k1innen, siehe die Handbucher del' tech.-chem. Untersuchungen, u. A. 
B1ickmann, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden (bei Springer 
1893) Bd. 2, S. 187. 

Der Verfasser dieser Schrift hat Plumb. chromic. pur. der ver­
schiedensten Fabriken untersucht, ohne irgend welche Verfalschung 
zu :linden; verschiedene Praparate waren indessen wenig sorgHiltig 
hergestellt und entwickelten beim Gluhen Kohlensaure. 

Bleioxyd. 
Plumbum oxydatum puriss. (und Bleiglatte und Mennige). 

Plumb. oxydat. puriss. 

Bleioxyd (PbO. Moleculal'-Gew. = 222,38). 

Das l'eine Bleioxyd ist ein citronengelbes oder rothlich gelbes 
Pulver. 
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PrUfung auf Verunreinigungen. 
Kohlensaure, Kupfer, Thonerde und metallisches Blei etc.: 2 g 

werden im Reagensglase mit 5 ccm Wasser ubergossen, dann nach 
und nach Essigsaure im Ueberschuss zugefUgt, wobei eine Ent­
wickelung von Kohlensaure nicbt stattfindet. Die auf diese Weise 
erhaltene Losung ist klar oder nur wenig triibe und zeigt keinen 
erheblichen Bodensatz. Die essigsaure Lasung wird mit Schwefel­
saure ausgefallt. Das Filtrat vom sch wefelsauren Blei zeigt nnch 
Zusatz von Ammon im Ueberscbuss keine Abscheidung von Thon­
erdefiocken und keine blaue Farbung. Auf Zusatz von oxalsaurem 
Ammon zu dieser Flussigkeit darf keine oder nur eine geringe Trii­
bung entstehen. 

Salpetersaure und Chlor: Wird die Lasung des Bleioxydes in 
verdiinnter Essigsaure mit einem Tropfen Indigolosung schwach blau 
gefarbt und nun conc. Schwefelsaure zugefiigt, so darf die blaue 
Farbung nicht verschwinden. Die mit verdiinnter Salpetersaure her­
gestellte Lasung (1 : 30) des Bleioxydes darf durch Zusatz von Silber­
nitratlasung nicht verandert werden. 

Quantitative Bestimmung. 
Man lost das Bleioxyd in verdiinnter Essigsaure und falIt das 

Blei mit Schwefelwasserstoff. Der Niederschlag von Schwefelblei 
wird ausgewaschen, getrocknet, im Wasserstoffstrom unter Zusatz 
von Schwefelpulver gegliiht und gewogen. Naheres uber die Aus­
fiihrung dieser und sonstiger Methoden zur Bestimmung des Bleis 
siehe u. A. in Freseni us, Anleitung zur quantit.-chem. Analyse, 
6. Aufi., 1, S. 311 ff. Den Gang der Untersuchung der Bleioxyde 
des Randels beschreibt Fresenius, 1. c. 2, S.484. 

Anwendung und Aufbewabrung. 
Man verwendet das reine Bleioxyd bei der Analyse von Chlor, 

Brom oder Jod enthaltenden organischen Substanzen (Fresenius, 
1. c. 2, S. 89). Es wird ferner zur Verseifung der Fette gebraucht 
und dient bisweilen zum Aufschliessen von Mineralien. 

Aufbewahrung wie bei Bleichromat. 

Handelssorten. 
Es wurden von mir Muster Plumb. oxydat. puriss. verschiedener 

Bezugsquellen untersucht und mehrfach ein starker Gehalt von kohl en­
saurem Blei (10-20 Pro c.) gefunden. Auch Thonerde und Kupfer 
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kommen haufig darin VOl'. Manche Praparate sind in Folge eines 
erheblichen Gehaltes an Mennige von rother Farbe. 

Neben dem reinen Bleioxyd kommt das fUr technische und 
pharmaceutische Zwecke Verwendung findende Bleioxyd, die Blei· 
gllitte, in den Handel. Als Verunreinigungen dieses Praparates sind 
besonders metallisches Blei, Mennige, Kupfer, koblensaures Blei und 
kohlensaures Calcium zu nennen. Salzer (Rep. d. Chem.-Ztg. 1889, 
S. 26) fand in einer Bleiglatte basisch salpetrigsaures Blei. Diese 
Glatte war ohne Zweifel als Nebenproduct bei der Nitritdarstelluug 
erbalten worden. E. Reichardt (Rep. d. Chem.-Ztg. 1889, S.257) 
fand in einer kauflichen BleigHitte 14,55 Proc. Schwerspath. Del' 
Gang zur Untersuchung der Bleiglatte, sowie der ebenfalls filr tech­
nische Zwecke im Handel befindlichen Mennige (Pb3 0 4), findet sich 
auch in den Handbiichern der Pharm. Chemie ausfilhrlich beschrieben. 
BezUglich der Reinheit der kauflichen Mennige mogen an dieser Stelle 
noch folgeude Bemerkungen von R. FrUhling (Pharm. Ztg. 1889, 
S. 148) angefiibrt werden: "Es gilt als zullissig, dass die fur grobere 
Zwecke (Malfarben, Lacke, Kitte etc.) benutzte Mennige bei der Be­
handlung mit Salpetersaure und Zucker etwa 10 Proc. unlOslichen 
Riickstand hinterlassen darf, wahrend die bessere Mennige (filr phar­
maceutische Zwecke) nur ca. 1 Proc. Ruckstand hinterlassen solI. 
Von 9 untersuchten Mennigeproben hatte eine an unloslichem Ruck­
stand 2,08 Proc., mnf zwischen 8-10 Proc., eine 17,66 Proc. und 
zwei zwischen 25 und 27 Proc. Der Riickstand bestand in 6 Fallen 
aus Thon und feinem Sand, in 3 Fallen aus fein gemahlenem 
Schwerspath, welcher zweifellos absichtlich zugesetzt worden war. 
Eine aus einer Apotheke bezogene Probe ergab 1,25· Proc. unlos­
lichen Riickstand, also etwa die zulassige Grenzzahl." 

Siehe Uber Untersuchung von Mennige und Bleiglatte auch die 
Pharm. Germ. III. 

Minium (Mennige). 
Siehe III vorstehendem Abschnitte. 

Bleisnperoxyd. 
Plumbum peroxydatum puriss. (Pb02• 

Molecular-Gew. = 238,31). 

Schweres, dunkelbraunes Pulver, welches in Wasser unlOslich ist. 
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Priifung auf Verunreinigungen. 

Chlorid, Kalk, Natron, salpetersaures Blei etc.: 5 g Bleisuper­
oxyd werden mit ca. 60 ccm Wasser und wenig verdiinnter Salpeter­
saure gekocht und die Fliissigkeit abfiltrirt; ein Theil des Filtrates 
darf auf Zusatz von Silbernitratlosung keine Triibung geben; ein 
anderer Theil soIl nach dem Eindampfen nur Spuren Riickstand 
(Kalk oder Blei) hinterlassen. 

Schwejelsiiure: Man digerirt ca. 5 g Bleisuperoxyd mehrere Stun­
den lang mit einer cone. Losung von reinem doppeltkohlensauren 
Natrium, filtrirt und priift das Filtrat nach dem Uebersattigen mit 
Salzsaure durch Zusatz von Chlorbarium auf Schwefelsaure. 

Mangan: Man erwarmt etwas von dem Bleisuperoxyd mit con­
centrirter Schwefelsaure bis zu vollsta,ndiger Zersetzung und behan­
delt die erkaltete Masse mit Wasser und einer neuen Menge Super­
oxyd. Bei erneutem Erwarmen erhalt man dann eine rothe Losung 
von Uebermangansaure, wenn Mangan vorhanden ist. 

Anmerkung. L. de Koninck (Zeitschr. f. angew. Chem. 1889, 
S. 4) macht darauf aufmerksam, dass es zum Nachweis des Mangans, 
welches als Superoxyd im Bleisuperoxyd vorhanden ist, nicht geniigt, 
die Probe mit verdiinnter Salpetersaure zu kochen, sondern dass oben 
angegebene Priifnng auszufiihren ist. 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe wird nach E b ell (Chern. Ind. 1886, S. 129) am zweck­
massigsten nach der Jodmethode wie folgt ausgefiihrt: In einem 
Kiilbchen werden 0,5 g B1eisuperoxyd mit Wasser iibergossen, gut 
aufgeschlemmt, dann concentrirte Salzsaure im grosseren Ueberschuss 
zugefiigt, der Kolben mit durchbohrtem Gummipfropfen und vor­
gelegtem, mit Jodkalium gefiilltem Varrentrapp'schen Kugelapparat 
verschlossen und massig erwarmt: Das B1eisuperoxyd lost sich zu 
Tetrachlorblei, Pb C14 , nur geringe Spuren Chlor gelangen in die 
Jodkaliumlosung. In das Kolbchen lasst man riickwarts die Jod­
kaliumlosung- aus del' Vorlage, nachdem das erstere in etwas kaltem 
Wasser gekiihlt ist, zuriickfliessen. Es scheidet sich das Jod ab 
und dieses lasst sich, nach del' Verdiinnung auf etwa 300 cern im 
Becherglase, mit HYPQsulfid direct titriren. 

Ueber andere Methoden zur Bestimmung des Pb02 siehe EbelJ, 
Repert. analyt. Chemie, Bd. 6, S. 141-143. 

Krauch. 3. Auflage. 5 
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Anwendnng nnd Anfbewabrnng. 

Man verwendet das Bleisuperoxyd in der qualitativen Analyse 
zum Nachweis des Mangans. In der Elementar-Analyse wird es bei 
Verbl'ennung schwefelhaltiger Substanzen gebl'aucht. (In dem Blei­
hyperoxyd findet sich nach dem Verbrennen der Schwefel der Sub­
stanz in Gestalt schwefelsauren Bleioxydes.) 

Nach Vortmann (Chem. Ind. 1886, S. 154) ist das Bleisuper­
oxyd ferner zur directen Bestimmung des Chlors neben Brom geeignet. 
Ueber die Farbenreaction, welche gewisse Alkaloide mit Bleisuper­
oxyd geben, siehe Ihl, Chem.-Ztg. 1889, S. 95. Vorgeschlagen wurde 
das Bleisuperoxyd ferner zur Trennung von Nickel und Kobalt 
(Zeitschr. f. analyt. Chemie 1891, S. 230). 

Aufbewahl'ung wie bei Bleichromat S. 61. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Bleisuperoxyd findet sich im Handel das 
robe, in der Ziindwaarenfabrikation in Anwendung kommende Blei­
superoxyd. Dieses enthiilt hiiufig erhebliche Mengen salpetersaures 
Blei; man wendet es meist in feuchtem Zustande an, wie es durch 
Zersetzen von Mennige mit SaJpetersiiure erhalten wird. 

Brom. 
Bromum (Br. Atom-Gew. = 79,75). 

Dunkelrothe, fast schwarze Fliissigkeit, welche in ungefahr 
30 Th. Wasser loslich ist. 

Priifung anf Verunreinigungen. 

Ruckstand: Einige Gramm Brom, in einem Porzellanschiilchen 
freiwillig verdun stet, diirfen keinen Riickstand hinterlassen. 

8chwe/el, Jod, Chlor, organische Bromverbindung (Brom%rm, 
Bromkohlenstoff) etc.: Man fiihrt zunachst einige Gramm des zu prii­
fenden Broms durcb Uebergiessen mit Wasser, Hinzutropfeln von 
iiberschiissigem Ammoniak (wobei eine klare Fliissigkeit erhalten 
werden muss)*) und Eindampfen dieser Fliissigkeit in Bromammonium 

*) Orgtmische Bromverbindungen scheiden sich nach dem Eintragen 
des Broms in Salmiakgeist allmahlich in iiligen Tropfen abo (Schmidt, 
Lehrbuch del' Pharm. Chemie.) 
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iiber (zu der Herstellung von Bromammonium nimmt man auf ca. 
1 Theil Brom ca. 1,5 Theile 20 procentiges Ammoniak). 

a) Priijung auf Schwefelsaure: Die Liisung von 2 g des erhal­
tenen Bromammoniums in 60 g Wasser darf nach Hinzufiigen von 
Bariumchlorid keine Schwefelsaurereaction zeigen. 

b) Priifung auf Jod: 1 g des obigen Bromammoniums, in 10 cern 
Wasser geliist, farbe naeh Zusatz einiger Tropfen Eisenchloridliisung 
dazu gegossenes (ca. 1 ccm) Chloroform nicht violett. 

An m er k un g. Eine einfaehe Methode, welehe noeh 1/50 Proc. 
Jod anzeigt, und welehe aueh in ihrem Prineip bei Untersuehung der 
Bromwasserstoffsaure angewendet werden kann, giebt B i I tz zur Unter­
suchung von Brom. Man verfahrt wie folgt: Man lost das zu pril­
fende Brom in 40 Th. Wasser anf, giesst dieses Bromwasser, unter 
Zuriieklassung eines kleinen Theils, auf geniigende Menge Eisenpulver, 
sehiittelt etwa eine Minute, lasst klar absetzen, giesst die farblose 
Fliissigkeit vom Eisen ab, vermiseht sie in einem Reagenseylinder mit 
Starkelosung und lasst nnn einige Tropfen Bromwasser vorsiehtig oben­
anf fliessen. Bei Anwesenheit von Jodeisen wird sieh dann unterhalb 
der oberen gelben Fliissigkeit sofort eine blaue Zone von Jodstarke 
bilden. Diese Probe kann noeh zur Controle ausgefilhrt werden. 

c) Priifung anf Chlor: 0,1 g des Bromids, in 10 ccm Wasser 
geliist und mit 4 ccm einer Ammoniumcarbonatliisung (aus 1 Th. 
Ammoniumcarbonat, 1 Th. Aetzammoniak von 0,960 spec. Gew. 
und 3 Th. Wasser) gemischt, sodann nach Zusatz von 12 cern 
Zehntelnormal-Silberliisung kurze Zeit auf 50-600 erwarmt, gebe 
nach dem Erkalten ein FiItrat, welches beim Ansauern mit Salpeter­
saure nur schwach opalisirend getrii.bt werden darf. 

Anmerkung. Vorstehende Priifung auf Chlor bemht darauf, 
dass das Chlorsilber in heisser Ammonsesquicarbonatlosung loslich ist, 
das Bromsilber dagegen nur in sehr geringen Spuren (Jodsilber ist un­
loslieh). Eine unbedeutende Opaleseenz nach dem Ansauern mit 
Salpetersaure tritt stets ein, da, wie bemerkt, auch das Bromsilber 
nicht vollig unliislich ist. Bei einem Gehalt von 1 Proc. Chlorid ent­
steht aber im Filtrat beim Ansauern eine starke, allmahlieh in Un­
durehsichtigkeit iibergehende Opalescenz (Arch. d. Pharm. 1888, S. 377). 
Ein Brom, das diese Priifungen auf Chlor anshiilt, wird zu den meisten 
analytischen Arbeiten geniigen. 'Ver eine genaue quantitative Bestim­
mung wiinscht, findet diese in den LehrbUchern der analytischen 
Chemie beschrieben; dieselbe diirfte indessen selten nothwendig sein, 
da das von dem Brom-Vcrkaufssyndicat von Stassfurt-Leopoldshall in 
den Handel gebrachte als technisch chlorfrei bozeichnete Brom nach 
den Verkaufsbedingungen nicht iiber 0,3 Proc. Chlor enthalten darf 
und dieser Gehalt bei weitem nieht erreicht wird. Derselbe betragt 

5* 
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vielmehr nur einige hundertstel Procent. Gutes deutsches Brom ent­
halt ca. 0,05 Proc. Chlor und es ist frei von J od. 

Quantitative Bestimmnng. 

Das Brom wird in einem Glaskiigelchen abgewogen und in iiber­
schiissiges Jodkalium gebracht, alsdann zerdriickt man das Kiigel­
chen und titrirt das ausgeschiedene Jod mit Natriumthiosulfatlosung. 
1 ccm der Normallosung von Natriumthiosulfat ist gleich 0,008 g 
Brom. Ueber die nahere Ausfiihrung der Bestimmung sowie iiber 
die quantitative Untersuchung von chlorhaltigem Brom vergleiche 
die Handbiicher der quantitativen Analyse (u. A. Fresenius, 6. Auf!., 
1. Bd., S. 654). 

Zur quantitativen Bestimmung von Chlor im Brom giebt Topf 
(Pharm. Ztg. 1892, S.364) folgende Vorschrift: Es werden 33 ccm 
Brom in einem ca. 150 ccm fassenden Schiittelcylinder mit etwas 
Wasser durchgeschiittelt und eine titrirte Bromkaliumlosung zuge­
fiigt; das in dem Wasser geloste Ohlor substituirt in der zugefiigten 
L6sung das Brom, welches sieh als deutliehe Triibung ausscheidet, 
dureh abwechselndes Umschiitteln und Zusatz der erwahnten Losung 
Hisst sich der Punkt sehr genau treffen, wo die Triibung nieht mehr 
erscheint, also das Ohlor verbraucht ist. Die Methode solI bis auf 
0,03 Proc. genau sein. 

In der Praxis, bei der Oontrolirung des Betriebs in den Kali­
werken, welehe Brom gewinnen, werden die Methoden von Kubiersehky 
oder von Erchenbreeher angewendet. Naeh Ersterem werden 25 ecm 
Brom mit 25 cern Normalbromkaliumlosung etwa 5 Minuten ge­
schiittelt; nachdem lasst man absetzen, nimmt von der oberen klaren 
Fliissigkeit 10 ecm in ein tarirtes, gut versehliessbares Glasehen und 
wiegt. War kein Ohlor im Brom, so hat die Normalbromkalium­
losung soviel Brom aufgenommen, dass das spec. Gew. der Losung 
1,227 ist; war Ohlor im Brom, so wurde aus dem Bromkalium zum 
Theil Ohlorkalium und die Losung ist dann entspreehend leichter. 
Auf einer fUr diesen Zweck ausgearbeiteten Tabelle liest man dem 
gefundenen spec. Gew. entsprechend die gesuehte Menge Ohlor abo 
Siehe Zeitschr. f. angew. Chemie 1894, S. 636. 

Anwendung nnd Anfbewahrung. 

Das Brom findet in der Analyse vielfache Anwendung als Oxy­
dationsmittel; es dient besonders zur quantitativen Schwefelbestim-
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mung in organischen und anorganischen Substanzen. Bromwasser 
kann zur titrimetrischen Bestimmung des Phenols benutzt werden. 
Die Bromlauge bzw. die Losung von unterbromigsaurem Natrium, 
welche zu den Stickstoffbestimmungen im Knop'schen Azotometer 
dient, wird aus Brom und Natronlauge wie folgt hergestellt: Man 
lOst 100 g Natriumhydroxyd in 11/4 Liter Wasser auf und versetzt 
die kalte Losung nach und nach unter Umschiitteln mit 25 ccm Brom. 

Ueber die Verwendung von gasfOrmigem Brom in der Analyse 
siehe Emmich, Zeitschr. f. analyt. Chemie 1893, S. 152. 

Bromwasser, eine gesattigte Losung von Brom in Wasser, wird 
erhalten, indem man zu destillirtem Wasser unter zeitweiligem Um­
schiitteln so lange tropfenweise Brom hinzufiigt, als dasselbe noch 
von Wasser gelost wird, und bis sich am Boden einige Tropfen Brom 
angesammelt haben. Es findet zu Identitatsreactionen verschiedener 
Phenole Anwendung. 

Eine Losung von 1 Th. Brom in 20 Th. Chloroform - das 
Bromchloroform - dient nach Dragendorff (Pharm. Ztg. 1891, 
S. 725) zur Untersuchung der atherischen Coniferenole. 

Das Brom wird im Keller in Flaschen mit sehr gut schliessen­
den Glasstopfen aufbewahrt. Es ist giftig. 

Handelssorten. 
Amerikanisches und englisches Brom stehen nuch Hager an 

Reinheit dem deutschen Brom sehr nacho 
Das deutsche Brom ist sehr rein, siehe dariiber die Anmerkung 

unter Priifung auf Chlor S. 67. 

Bromwasserstotfsiure. 
Acid. hydrobromic. puriss., (H Br. Molecular-Gew. = 80,75). 

Klare und farblose Fliissigkeit von 1,38 spec. Gew. und einem 
HBr-Gehalte von ca. 40 Proc. 

Priifnng auf Vernnreinigungen. 

Ruckstand: 10 g hinterlassen beim Verdunsten keinen wagbaren 
Riickstand. 

Anmerkung. Ueber Riickstandsbestimmung vergl. auch den Ab­
schnitt Chlorwasserstoffsaure S. 93. 
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Schwefelsiiure: 5 g werden mit 50 ccm Wasser verdunnt und 
Chlorbarium zugegeben; nach 12 Stunden zeigt sich keine Schwefel­
saurereaction. 

Anmerkung. Die Schwefelsaure kann ferner nach dem Ver­
dunsten der HBr in derselben Weise, wie dies bei Chlorwasserstoffsaure 
S. 93 beschrieben ist, nachgewiesen werden. 

Arsen, schwere Metalle, Thonerde und Kalk: Prufung, wie bei 
Chlorwasserstoffsaure S. 94 und S. 98 angegeben ist. 

ChlorwasserstojJsiiure: 2 Tropfen der Saure werden, nachdem sie 
mit 4 ccm Wasser verdunnt sind, mit Silbernitratlosung ausgefallt. 
NaTIh dem Durchschutteln giebt man ca. 6 ccm Ammoniumcarbonat­
lasung hinzu, digerirt mehrere Minuten in der Warme und filtrirt 
klar abo Das Filtrat darf nach dem Uebersattigen mit Salpetersaure 
hochstens eine schwache Trubung zeigen. (Siehe auch die Anmer­
kung bei Brom S. 67.) 

JodwasserstojfsiiU1·e und Jod: Zu 5 Tropfen der Saure giebt man 
5 ccm Wasser, 5 ccm Aetzammon (0,960) und einen Tropfen Silber­
nitratliisung. Nach dem Umschiitteln muss die Mischung klar sein 
oder darf hOchstens nur so getriiht erscheinen, dass ihre Durchsich­
tigkeit nicht total gestort ist. 

Man kann auch, wie bei Brom S. 67 angegeben ist, prufen. 

Quantitative Bestimmung. 

Der Gehalt einer rein en Bromwasserstoffsaure kann volumetrisch 
und aus dem spec, Gew. ermittelt werden. 

Volumgewicht der Bromwasserstoffsaure bei + 15° (Wright). 

V I G _I Proc. I Proc. I Proc. 
0.- e". .HBr Vol.-Gew. HBr Vol.-Gew. I HBr 

I 

1,000 ° 1,159 20 1,365 40 
1,038 5 1,:W4 25 1,445 45 
1,077 10 1,252 30 1,515 50 
1,117 15 1,305 35 

Quantitative Untersuchung der Bromide siehe auch bei Kalium­
bromid in diesem Buche. 

Anwendung und Aufbewahrnng. 

Bromwasserstoffsaure lOst schon bei massiger Concentration aHe 
kunstlichen und naturlichen einfachen Schwefelmetalle auf. Queck-
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silber, Kupfer und Blei lost sie unter lebhafter Wasserstoffentwicke­
lung. Sie soIl zu Schwefelbestimmungen besonders geeignet sein. 
(Zeitschr. f. analyt. Chemie 1883, S. 79.) Gegen organische Verbin­
dungen ist das Verhalten del' HBr ahnlich demjenigen der HOI. 

Sie wird an emem kiihlen Orte vor Licht geschiitzt aufbewahrt. 
HBr ist giftig. 

Handelssorten. 

Es kommen Qualitaten von verschiedenem spec. Gew. (bis zu 
1,49 spec. Gew.) in den Handel. Die sogen. Acid. hydrobromic. 
Fothergill dient nul' arzneilichen Zwecken; sie enthalt oft bedeutende 
Mengen Kaliumbitartarat und darf nicht mit der Saure fiir analy­
tische Zwecke verwechselt werden. (Pharm. Ztg. 1888, S. 25.) 

Hrncin. 
Brucinum cryst. pur. (C23H26N204+4H20. 

Molecular-Gew. = 465). 

Kleine weisse Krystalle, welche sich leicht III kaltem Alkohol 
losen und bei 178 0 (nach dem Entwassern bei 1050) schmelzen. 

Prilfnng auf Verunreinigungen. 

Strychnin: 0,5 g Brucin werden mit 5,0 absolutem Alkohol bei 
gewohnlicher Temperatur unter bisweiligem Umschiitteln eine Stunde 
behandelt. Es muss vollstandige Losung erfolgen. Von dem etwa 
ungelost gebliebenen Strychnin giesst man die Losung, bringt etwas 
des UngelOsten auf ein Uhrglas, liisst es darauf trocken werden, be­
giesst und lost es mit einigen Tropfen concentrirter Schwefelsaure und 
giebt in diese Losung einige kleine Krystallchen Kaliumbichromat, 
die Fliissigkeit sanft bewegend. Eine blaue, durch Violett und Roth 
in Griin iibergehende Farbenreaction beweist die Gegenwart des 
Strychnins, welches nicht oder hoohstens in geringen Spuren Yor­
handen sein darf (Hager). 

Anwelldnng und Aufbewahrnng. 

Das Brucin ist sehr giftig, es muss vorsichtig aufbewahrt werden. 
Man verwendet dasselbe bei del' Untersuchung des Trinkwassers auf 
Salpetersaure. Ueber die Anwendung von Brucin zur quantitativen 
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Bestimmung kleinster Mengen von Salpetersaure vergl. Lunge, Zeitschr. 
f. angewandte Chemie 1894, S. 345-350. Es konnen nach Lunge 
und Lwoff (I. c.) durch Brucin die kleinsten Spur en von Salpeter­
saure nachgewiesen werden, wahrend dieses, entgegengesetzt den 
friiheren Annahmen, auf salpetrige Saure oder Nitrosylschwefel­
saure nicht reagirt. 

Cadmium. 
Cadmium metallic. puriss. (Cd. Atom-Gew. = 111,70). 

Zinnweisses, glanzendes, weiches Metal!. Schmelzpunkt 315°. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Zinn, Blei, Kupfer und Zink und sonstige lIfetalle: 1 g des Me­
talles wird in Salpetersaure gelast (Zinn wird oxydirt und bleibt 
zuriick) und ein Theil der Lasung mit einem starken Ueberschuss 
von Ammoniak versetzt. Die Mischung bIeibt klar und farbios. Der 
andere Theil der Losung wird mit Wasser verdiinnt und mit Kali­
lauge im Ueberschuss versetzt und filtrirt. Das Filtrat darf mit 
Schwefelwasserstoff keinen Niederschlag geben, auch nicht nach dem 
Ansauern mit Salzsaure. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Methoden zur Trennung und Bestimmung des Cadmiums 
sind in den Werken iiber quantitative Analyse, so in Fresenius, 
Quant. Analyse ausfiihrlich beschrieben. 

Anwendung. 

Das Metal! dient nach C. Whitehead zur Priifung von unge­
miinztem Golde (Chern. News 1891, 64, 243, Referat in Rep. d. 
Chern. Ztg. 1891, S. 306). 

Handelssorten. 

Starke Verunreinigungen mit Blei hat der Verfasser hiiufig beob­
aehtet. Man kann bei einem guten Cadmium des Handels einen 
garantirten Gehalt von wenigstens 99% Proe. verlangen. 
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Cadmiumjodid. 
Cadmium jodatum, Jodcadmium. (Cd J 2• 

Molecular-Gew. = 364,8). 
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Farblose, schOn perlmuttergliinzende schuppige Krystalle, welche 
in Wasser und Weingeist leicht IOslich sind. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Man priift wie bei Cadmium auf fremde Metalle. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Salz dient zur Herstellung del' Kaliumcadmiumjodidliisung 
(siehe Anhang). Es wird in gut verschlossenem Glasgefass auf­
bewahrt. 

Cadmiumborowolframat, geIOst. 

Schwere, gelbliche FlUssigkeit. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Das spec. Gewicht der Fliissigkeit muss 3,28 betragen; sie soli 
strohgelb und klar sein. 

Anwendung. 

Das Praparat wird bei mineralogischen Untersuchungen zur 
mechanischen Trennung gemengter Mineralien gebraucht. 

Handelssorten. 

Die Form, in welcher das Cadmiumborowolframat gewohnlich in 
den Handel kommt, ist die obige Losung. Das Salz lasst sich auch 
leicht in schonen grossen Krystallen gewinnen. 

Calcium carbonat. 

Calcium carbonic. puriss. praec., Kohlensaurer Kalk 
(Ca C03• Molecular-Gew. = 99,76). 

Reiu weisses, krystallinisches Pulver. 
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Priifung auf Vernnreinigungen. 

Loslichkeit, Metalle und Magnesia: Die mit Hiilfe von Salzsaure 
bewirkte wasserige Losung 1: 50 sei klar; sie darf nach Zusatz von 
Schwefelwasserstoffwasser und nach Zusatz von uberschiissigem 
Ammoniak und Schwefelammonium weder einen Niederschlag noch 
eine grune Farbung zeigen. Uebersattigt man die salzsaure Losung 
mit viel Ammoniak, faUt mit oxalsaurem Ammoniak den Kalk aus, 
filtrirt und versetzt das Filtrat mit phosphorsaurem Natrium, so 
darf auch nach langerem Stehen keine Triibung entstehen. 

Schwejelsaure und Chlor: Die mit Hiilfe von wenig Salpetersaure 
bereitete wasserige Losung darf weder durch Bariumnitratlosung 
noch durch Silbernitratlosung veraudert werden. 

Alkalien: 1 Theil Calciumcarbonat, mit 50 Theilen Wasser ge­
schiittelt, gebe ein Filtrat, welches nicht alkalisch reagirt und beim 
Verdunsten hochstens Spuren eines Riickstandes hinterlasst. 

Quantitative Bestimmung. 

Kalk und Kohlensaure werden nach den bekannten Methoden 
(vergl. Fresenius, Quantitative Analyse) bestimmt. 

Anwendung. 

Das reinste, chlorfreie, priicipitirte Calciumcarbonat dient zur 
PrUfung organischer Substanzen auf Chlorverbiudungen. 

HandeIssorten. 

Das Calciumcarbonat kommt in verschiedener Form in den 
Handel, so als pracipitirtes Calciumcarbonat in den verschiedensten 
Reinheitsgraden, in Form von StUcken (zur Kohlensaureentwickelung) 
als Marmor und als gewohnlicher kohlensaurer Kalk. Calcium car­
bonat von hOchster Reinheit ist del' islandische Doppelspath, welcher 
in krystallklal'en Stiicken mit einem garantirten Gehalte von 99,9 
bis 100 Proc. zu erhalten ist. Ein unreines Calcium carbonat, das in­
dessen fUr manche Laboratoriumszwecke genUgt, ist die sogenannte 
Schlemmkreide, welche auf der lnsel RUgen und an anderen Orten 
gewonnen wird. 
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Caleinmehlorid. 
Calcium chloratum crystallisat. puriss., Chlorcalcium 

(Ca C12 + 6 H 20. Molecular-Gew. = 218,41). 

Grosse, zerfliessliche, wasserhelle Krystalle. 

Priifung auf Verunreinigungen. 
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Fremde Metalle und· Schwejelsiiure: Die Lasung III Wasser 
(1: 5) ist klar und neutral und erweist sich sowohl nach Zusatz 
von Schwefelammonium,als auch nach Zusatz von Salzsaure und 
Schwefelwasserstoffwasser ais vollstandig frei von fremden Metallen; 
eben so zeigt die Losung (1 : 20) nach Zusatz von Chlorbarium und 
einigen Tropfen Salzsiiure innerhalb mehrerer Stun den keine Ver­
anderung. 

Vollstandig loslich in absolutem Alkohol (1 : 10). 
Ammon: 2 g werden mit Natronlauge gekocht, wobei sich kein 

Ammoniak entwickelt. (Letzteres durch feuchtes Curcumapapier zu 
erkennen.) 

Baryt etc.: Die Lasung (1: 20) zeigt nach Zusatz von Gyps­
wasser bei liingerem Stehen keine Verlinderung und wird auch durch 
Ammoniak nicht getriibt. 

Arsen: 5 g geben im Marsh'schen Apparat (siehe bei Natrium­
carbonat) keinen Arsenspiegel. 

Quantitative Bestimnmng. 
Der Kalk wird als oxalsaures Calcium geflillt, dann gegliiht und 

als Calciumoxyd gewogen. Das Chlor bestimmt man als Chlorsilber. 

Anwendung und Aufbewahrung. 
Das Salz dient hauptsiichlich zum Nachweis und zur Trennung 

organischer Siiuren. Es wird in gut verschlossenem Glase auf­
bewahrt. 

Handelssorten. 
Neben dem Calcium chlorat. cryst. pur. finden sich im Handel 

das Calcium chlorat. pur. sicc., das Calcium chlorat. pus. fur. und 
das Calcium chlorat. crud. sicc. Die letzteren Priiparate werden 
zum Trocknen del' Gase gebraucht. Das reine getrocknete oder ge­
schmolzene Calciumchlol'id ist weiss, das rohe Priiparat ist dagegen 
von grauer Farbe. 
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Calcinmoxyd aus Mal'mor. 
Calcium oxydatum e marmora, Aetzkalk aus Marmor 

(Ca O. Molecular-Gew. = 55,87). 

Weisse Stiicke, welche sich beim Besprengen mit Wasser stark 
erhitzen. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Kohlensa1tre, Kieselsa1tre, Schwe!elsa1tre, Thonerde etc.: 5 g geben 
mit 4 Th. Wasser geloscht einen dicken Brei, der sich in verdiinnter 
Salzsaure ohne starkes Aufbrausen unter Zuriieklassung von nnr 
wenig Sand etc. lOst. Ein Theil dieser Losung giebt beim Ueber­
sattigen mit Ammoniak nur einen geringen Niederschlag von Thon­
erde und Eisen; der andere Theil der Losung zeigt auf Zusatz von 
Chlorbariumlosung nur schwache Triibung. 

Quantitative Bestimmung. 
Der Kalk wird geloscht, in Salzsaure gelOst, die L6sung mit 

Ammoniak im Ueberschusse versetzt, filtrirt, mit oxalsaurem Ammon 
gefallt und das auf diese Weise erhaltene oxalsaure Calcium in 
iiblieher Weise als CaO bestimmt. Die Magnesia bestimmt man im 
Filtrat von oxalsaurem Calcium. Etwaigen Gehalt an Kohlensaure 
bestimmt man nach Gewicht oder Volumen unter Anwendung del' 
Apparate, welche fiir diese Zweeke in den Lehrbiichern del' quanti­
tativen ehemischen Analyse beschrieben sind. Siehe in letzter Hin­
sicht u. A. M 0 h 1" S Lehrbuch del' Titrirmethode, 6. Auff., S. 590 
bis 605. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Der Kalk dient als Hydrat zum Austreiben des Ammons, als 
Kalkwasser wird er zum Nachweis der Kohlensaure und zur Unter­
scheidung del' Weinsaure und del' Citronensaure gebraucht. 

In del' quantitativen Analyse dient del' Kalk als Natronkalk 
zur Bestimmung des Stickstoffs nach Will- Varrentrapp. Del' 
Natronkalk ist durch eine blinde Bestimmung (unter Zugabe von 
ehemiseh reinem Zueker*)) auf etwaigen N-Gehalt zu untersuehen. 

") Man nimmt am besten chern. reinen Traubenzucker, denn nach 
Kreu sler (Zeitschr. f. analyt. Chemic 12, 362) enthalt sogar del' rein 
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Reinster gebrannter Kalk oder reinster Natronkalk (siehe unter 
"Calciumoxyd aus island. Doppelspath") dient zur Bestimmung des 
Schwefels, Phosphors undChlors in organischen Substanzen und 
muss fUr letztere Zwecke durch blinde Bestimmung auf genannte 
Stoffe untersucht werden, da selbst die reinsten Sorten Calc. oxydat. 
hydro e marmora des Handels, in grosserer Menge untersucht, sich 
besonders von Schwefel und Chlor selten absolut frei zeigen. 

Der gebrannte Kalk wird in gut verschlossenen Topfen odeI' 
Flaschen aufbewahrt. 

Handelssorten. 

Neben deutlichen Spuren von Kieselsaure, Thonerde und Eisen 
zeigen aile Handelspraparate, welche ich untersucht habe, deutliche, 
oft starke Schwefelsaurereaction. Aus island. Doppelspath konnte 
ich ein reineres Praparat in Stiicken, von der Form der Doppelspath­
KrystaIle, erhalten. 

Briiggelmann gliiht zur Hcrstellung eines schwefelsaurefreien 
Praparates fiir quantitative Schwefelbestimmung reines salpetersaures 
Calcium. (Fresenius, Zeitschrift Bd. 15, 185.) 

Bei dem gewohnlichen Aetzkalk des Handels unterscheidet man 
zwischen fettem und magerem Kalk. Letzterer loscht sich nicht so 
gut wie der fette Kalk. Die Magerkeit kann entweder durch einen 
Magnesiagehalt oder durch Beimengung von Kieselsaure, frei odeI' 
gebunden (Thon, Eisensilicat), herbeigefUhrt werden. 

Caleiumoxyd aus isl. Doppelspath. 

Aetzkalk aus Doppelspath (OaO. Molecular-Gew. 55,87). 

Stiicke von der Form der Doppelspath-Krystalle. 

Prilfnng auf Verunreinigungen. 

Schwejelsiiure: 3 g werden in verdiinnter Salzsaure gelost, die 
Losung auf 100 ccm verdiinnt, zum Kochen erhitzt und mit Chlor­
barium versetzt; nach 12stiindigem Stehen zeigen sich keine odeI' 
hochstens Imum sichtbare und unwagbare Spuren von schwefelsaurem 
Barium. 

weisse kaufliehe Candiszucker noeh 0,012 Proc. Stiekstoff. Weisse 
Raffinade enthalt 0,055 N. 
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Phosphorsiinre nnd Chlor: Man lost 3 g in verdiinnter Salpeter­
saure und prilft mit Silberlosung resp. Molybdan16sung. 

Anwendung etc. 

Siehe im vorigen Abschnitte. 

Calciumpbospbat, einfacb-saures (secund.). 

Zweibasisch phosphorsaures Calcium, Calcium phosphoric. puriss. 
bibasic. (CaHP04 + 2 H20. Molecular-Gew. = 171,63). 

Rein weisses, krystallinisches Pulver, welches in kalter Essig­
saure schwer lOslich ist. In Salzsaure ohne Aufbrausen leicht und 
klar IOsli ch. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Arsen: 2 g des Salzes werden in der bei Natriumcarbonat be­
schriebenen Weise im Marsh'schen Apparat auf Arsen gepruft, wobei 
sich kein Spiegel zeigen darf. 

Chlorid, Schwere AfetaZZe etc.: 2 g werden mit Hiilfe von ver­
dunnter Salpetersaure und Wasser zu 40 g gelost; ein Theil dieser 
Losung darf mit Silbernitratlosung hochstens 8ehr schwach getriibt 
werden; ein anderer Theil der Losung gebe mit iiberschussigem 
Ammoniak und Schwefelwasserstoff versetzt einen rein weissen 
Niederschlag. 

Schwejelsiinre: Wird Calciumphosphat mit 20 Theilen Wasser 
geschiittelt, so darf das mit Essigsiiure angesiiuerte Filtrat durch 
BariumnitratlOsung nicht verandert werden. 

Der Gluhverlnst des Salzes betragt 25 bis 26 von 100 Theilen. 

Anmerkung. Durch die Gliihprobe, welche mit 1 g vorsichtig im 
Platintiegel auszufiihren ist, solI festgestellt werden, dass das Praparat 
die Zusammensetzung Ca HP04 + 2 H2 0 hat. Es geht beim Gliihen 
in wasserfreies Calciumpyrophosphat, Ca2 P2 0 7, iiber, wobei es theoretisch 
26,12 Proc. 'Wasser verliert. Die Zahl ist auf 25 bis 26 Pro cent 
abgenmdet. 

Quantitative Bestimmung. 

Man bestimmt die Phosphorsiiure nach der Molybdanmethode 
(dieselbe siehe u. A. in J. Konig, Untersuchung landwirthschaftlicher 
und gewerblich wichtiger Stoffe (Berlin hei Parey 1891) S. 161). 
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!nwendung. 

Es dient zu agriculturchemischen Zwecken. Fur dieselben Zwecke 
wird auch das wasserfreie Salz, CaHP04 hergestellt, welches sich im 
Gegensatze zu dem wasserhaltigen Praparate in Essigsaure leichter 
lost. Obiges Salz, CaHPO, + 2 H20, ist das Praparat, welches auch 
von dem Arzneibuche des deutschen Reiches verlangt wird; nach 
dessen Vorschrift wird es aus reinsten Materialien hergestellt. 

Handelssorten. 

Dieselben unterscheiden sich nicht nur in Reinheit, sondern auch 
im Wassergehalt, welcher sehr von der Art und Weise des Aus­
fallens der Calciumchloridlosung mit Natriumphosphat abhangig ist. 

Calcinmphosphat, zweifach-sanres (prim.). 
Calcium phosphoric. pur. acid., einbasisch-phosphorsaures 

Calcium (CaH4(P04)2+H20. Molecular-Gew. = 251,47). 

Perlmutterglanzende Blattchen, die an der Luft leicht zerfliessen. 

Prlifung auf Verunreinigungen und Quantitative Bestimmung etc. 

Man priift nach den im vorhergehenden A bschnitte gegebenen 
Vorschriften. Geringe Mengen von Schwefelsaure oder freier Phos­
phorsaure konnen hier nicht beanstandet werden, da dieser Gehalt 
durch die iiblichen Herstellungsmethoden bedingt ist. (Das Salz 
wird durch Eindampfen der Losung des neutralen oder einfachsauren 
Salzes in Salzsaure, Schwefelsaure oder Phosphorsaure erbalten.) 

Calcinmphosphat, nentrales (tert.). 
Calcium phosphoric. puriss. tribasic., dreibasisch phosphor­

saurer Kalk (Ca3(P04)2' Molecular-Gew. = 309,33). 

Rein weisses, krystallinisches Pulver. In Salzsaure und Essig­
saure ohne Aufbrausen leicht loslich. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Man priift auf Arsen, Chlorid, schwere Metalle und auf Schwejel­
SaUl'e, wie unter Calciumphosphat (S. 78) angegeben. 
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Quantitative Bestimmung. 

Wie S. 78 bei "Calciumphosphat, einfach-sauer" nach der Mo­
lybdanmethode. 

Anwendung. 

Es dient zu agrikulturchemischen Zwecken. Dieses SaIz ist 
das durch Fallen einer mit Ammoniak versetzten Chlorcalciumlosung 
mit Na2HP04 erhaltene Praparat. (Das im Abschnitte S. 78 be­
handelte Calciumphosphat, secund., wird bekanntlich dnrch Fallen 
aus schwach saurer Losung erhalten.) Das neutrale Calciumphos­
phat wird beim Fiillen als ein gelatinoser Niederschlag gewonnen, 
del' selbst nach dem TrocImen im Vacuum noch Wasser zuriickhalt. 

Handelssorten. 

Das neutrale Calciumphosphat kommt natiirlich als Phosphorit 
etc. vor. Das gefallte Praparat kommt als Calcium phosphoric. crud., 
Calc. phosphoric. tribasic. sicc. und als Calc. phosphoric. tribasic. ge­
latinos. in den verschiedensten Reinheitsgraden in den Handel. 

Caleiumsulfat. 
Calcium sulfuricum pur. praec., 8chwefelsaures Calcium 

(Ca804 + 2H2 0. Molecular-Gew. = 171,65). 

Weisses Pulver. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Fremde Stoffe: 2 g geben beim Erwiirmen mit 10 ccm Salzsiiure 
und 100 ccm Wasser eine klare Losung, welche auf Zusatz von 
Ammon und Schwefelammon in der Hitze nicht veriindert wird. 
Die Losung wird mit oxalsaurem Ammon ausgefiillt und filtrirt. 
Dieses Filtrat hinterliisst beim Erhitzen III der Platinschale hOch­
stens minimale Spuren von Riickstand. 

Quantitative Bestimmung. 

Man digerirt eine gewogene Menge Gyps mit iiberschiissigem 
kohlensauren Natrium, filtrirt, wascht aus und bestimmt das kohlen­
saure Calcium alkalimetrisch mit Normalsalzsiiure und Normalkali. 
1m Filtrat von kohlensaurem Calcium wird in iiblicher Weise mit 
Chlorbarium die Schwefelsiiure bestimmt. 
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Anwendung. 

Das Calc. sulfuric. dient zur Herstellung des Gypswassers, wel­
ches zum Nachweis der OxaIsaure und zur Untersuchung auf Barium, 
Strontium, auch zur Titerstellung einer Seifenlosung fiir die Harte­
bestimmung in Wasser gebraucht wird. 

Handelssorten. 

Statt des pracipitirten schwefeIsauren Calciums findet zur Her­
stellung des Gypswassers zweckmassig das sogenannte Marienglas 
Verwendung, welches ebenfalls in den Handel kommt. Als weiteres 
Praparat des Handels ist das rohe Calcium sulfuric., der gewohn­
liche Gyps, zu nennen. 

Calciumsulfid. 
Calcium sulfuratum, Schwefelcalcium (CaS. Molecular-Gew. 

= 71,89). 
DasseIbe dient in Form von klein en Kugeln, Cylindern oder 

Stiicken zur Entwickelung von reinem, arsenfreiem Schwefelwasser­
stoff. Die Herstellung geschieht nach. Otto durch GIiihcn eines 
Gemenges von 7 Th. entwassertem Gyps, 3 Th. Kohlenpulver und 
1 Th. Roggenmehl. Das Praparat muss in Beriihrung mit ver­
diinnter Salzsaure einen gleichmassigen Strom von reinem Schwefel­
wasserstoff entwickeln. 

Carmin. 
Carmin I (Naccarat). 

Schon hellrothes, aus Co chenille dargestelltes Praparat. 

Anmerkung. Die Carmindarstellung ist Geheimniss der Fabri­
kanten. Nach Liebermann's Untersuchungen weiss man, dass dieser 
schone Farbstoff ein Thonerdekalklack ist, der ausserdem noch eine 
Protelnverbindung enthiilt. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Nach Donath (Dingler's Polyt. Journ. 1894, Bd. 294, S. 188) 
kommen Verfalschungen des Cochenille-Carmin haufig vor. Nicht 
nur Falsificationen, wie sie unten S. 84 angefiihrt sind, sondern 

Krauch. 3. Auflage. 6 
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auch solche mit Lacken der Thonerde, des Baryts, des Zinnoxyds 
etc., gewisser Azofarbstoffe, des Biebricher Scharlachs und des Pon­
ceaus sind moglich. Bezii.glich des Nachweises betont Donath, dass 
der echte Cochenille-Carmin vollstiindig in Ammoniak lOslich ist, die 
genannten Theerfarbstoffe aber nicht. Ferner soIl man in einem 
Porzellantiegel eine kleine Quantitat zuverlassig echten Carmins und 
in einem zweiten eine ungeflihr gleiche Quantitat der zu prii.fenden 
Probe vorsichtig erhitzen. Der Geruch des sich zersetzenden echten 
Cm'mins ist gleich dem, der bei der Zersetzung von Protelnsubstanzen 
c1urch Hitze wahrnehmbar ist, der Eosinlack zeigt dagegen beim Er­
hitzen einen deutlichen Bromgeruch, der Paoninlack einen solchen 
nach Phenol etc. Die Falschungen hinterlassen ausserdem einen 
viel grosseren Aschenriickstand, in dem dann, wie weiter unten an­
gefUhrt, behufs naheren Aufschlusses einzelne Bestandtheile bestimmt 
werden konnen. 

Anmerkung. Vergleichend kann man auch verschieelene Sorten 
colorimetrisch bestimmen. Man wenelet am einfachsten zwei neben­
einanderstehende Biiretten von gleiehen Dimensionen an, von welehen 
die eine die N ormalfliissigkeit, die andere die Versuehsfliissigkeit ent­
halt, und verdiinnt die starker gefarbte, bis die Farbenintensitat beider 
gleieh ist. Man lost den Carmin unter Zuhiilfenahme von welllg 
Ammoniak (siehe naehstehend bei Carminsaurem Ammon). 

Anwendnng. 

Es dient zur Herstellung von Carmintincturen fUr mikroskopische 
Zwecke. Die Herstellung dieser Tincturen ist ausfiihrlich beschrieben 
in: Behrens, Tabellen zum Gebr. bei mikroskopischen Arbeiten, 
Braunschweig bei Bruhn 1892. Ueber die Bereitung von Borax­
Carmin und von Ammoniak-Lithion-Carmin verg!. auch Zeitscbr. f. 
Mikroskopie 1890, S. 151. 

Anmerkung. Einige haufig gebrauehten Carmintincturen sind 
folgende: 

1. Carminsaures Ammon nach Th. Hartig: Kauflicher, fein ge­
riebener Carmin wirel mit Wasser angeriihrt unel dann tropfenweise 
Ammoniakfliissigkeit zugesetzt, bis vollstandige Losung erfolgt ist. Die 
Losung wirel darauf filtrirt und zur Trockene eingedampft. Dieses 
Pulver wird nach Bedarf in Wasser gelost. Nach Bachmann erMlt 
man eine Carminlosung bequem wie folgt: Man nehme 2 bis 4 dcg 
gutes Carmin, zerreibe dasselbe fein, bringe etwa 30 g dest. Wasser 
und einige wenige Tropfen Ammoniak dazu. Ein Theil des Carmins 
lost sieh unel nun wird das Ganze abfiltrirt. Riecht elas Filtrat merk-
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lich nach Ammoniak, so lasst man es bis zum Verschwinden des Ge­
ruchs an der Luft stehen. Zu der Losung fiigt man 30 g Glycerin 
und 8 ccm Alkohol. 

2. Boraxcarmin: Man lost 4 Th. Borax in 56 Th. Wasser -
hierzu fiigt man 1 Th. Carmin und vermischt nun je einen Volum­
theil des Ganzen mit 2 Volumtheilen Alkohol absolut., worauf man 
filtrirt. 

3. Alauncarmin nach Grenacher: Eine Losung von 5 g Alaun 
in 100 g Aq. dest. wird im Sand bade bis zum Aufkochen erwarmt, 
worauf man 1 g Carminpulver zusetzt und 20 Minuten lang kochen 
lasst. Nach Hinwegnahme der Spirituslampe riihrt man mit einem 
Glasstabe um, bis die Losung Zimmertemperatur angenommen hat. 
Hierauf wird mit gutem Filtrirpapier filtrirt und in gut verschlossener 
Stopselflasche aufbewahrt. 

4. Lithiumcarmin nach Orth: In 100 g einer gesattigten was­
serigen Losung von Lithion carbonic. tragt man 21/2 g Carminpulver 
unter stet em Umriihren ein und filtrirt. 

5. Picrocarmin fiir histologische Zwecke nach Frey: Man mischt 
1 g Carmin, 4 ccm Ammoniakfliissigkeit und 200 ccm Aq. dest. und 
setzt 5 g Pikrinsaure hinzu. Dann schiittelt man um und decantirt, 
so dass der nicht geloste Ueberschuss der Pikrinsaure im Glase zuriick­
bleibt. Die abgegossene Fliissigkeit wird einige Tage stehen gelassen, 
wobei man selbe i:ifters umschiittelt. Hierauf bringt man sie in eine 
flache Schale und setzt sie an der Luft der Verdunstung aus. Es 
dauert mehrere W ochen, bis die Fliissigkeit verdunstet und ein rothes 
Pulver zuriickgeblieben ist. Dieses wird mit der 50 fachen Gewichts­
menge Wasser angeriihrt und nach einigen Tagen fiitrirt. Die Fliissig­
keit muss jetzt gelblichroth sein ohne Geruch nach Ammoniak. Ein 
Tropfen auf weiss em 1<'iitrirpapier muss eingetrocknet einen gelben, 
rothgeranderten Fleck geben. Man conservirt die Fliissigkeit durch 
einige Tropfen Carbolsaure. 

A uch eine Tinctur, welche nicht aus Carmin, sondern aus der 
Cochenille selbst bereitet wird, findet Verwendung und zwar als 
Indicator: 

Cochenilletinctur. Man stellt sie nach Luckow durch mehr­
stiindiges Digeriren aus 3 g Cochenille mit 1f4 Liter eines Gemenges 
von 3 bis 4 Vol. Wasser und 1 Vol. Weingeist her. Die Cochenille­
tinctur hat den V orzug vor Lackmus, dass sie geliiste kohlensaure 
Erden ganz deutlich anzeigt und zu messen erlaubt, was bei Lack­
mus nicht der Fall ist. Sie giebt mit Sauren gelbrothe, mit Al­
kalien violett-carminrothe Farbung. 

Die Tinctur wird u. A. bei der Titration des Ammoniaks, bzw. 
der iiberschiissigen vorgelegten Schwefelsaure, bei der Kjeldahl'schen 
N-Bestimmung als sehr geeigneter Indicator verwendet. Bekanntlich 
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ist hier Phenolphtale'in unbrauchbar. Sie halt sich in verschlossenen 
Flascben sebr gut. 

Uebel' Cochenillepapier siehe die Tabelle unter "Indicatoren". 
Man pruft sowohl die Tinctur als das Papier auf ihre Empfind­

lichkeit gegenuber einer sauren und einer ammoniakalischen Losung. 
Siebe unter Carminsaure S. 86. Ueber die Untersuchung del' Co­
chenille siehe daselbst. 

Rothes Carminpapier findet in del' Analyse ebenfalls Verwen­
dung, es wird durch Eintauchen von reinstem Filtrirpapier in eine 
ammoniakalische CarminlOsung erbalten. 

Handelssorten. 
Ueber die Handelssorten des Carmins siehe S. 81 bei Prufung. 

Dazu sei bemerkt, dass bisweilen auch Zusatze von Starke, Tbon 
und Ziegelmehl vorkommen. Donath (Chem.-Ztg. 1891, S. 522) hat 
eine grossere Anzahl Carminproben des Handels untersucht und con­
statirte dabei zwei vollige Falsificationen. Eine als "Carmin ordinal''' 
bezeichnete Probe war von geringem Aussehen, in Ammoniak nicht 
loslich, und ein wasseriger Auszug zeigte die Fluorescenz verdunnter 
EosinlOsungen. Die Probe gab einen Veraschungsruckstand von 
88,5 Proc., in des sen salzsaurem Auszug Bleioxyd und Tbonerde 
nachgewiesen wurden, wabrend del' in Salzsaure unlosliche Theil aus 
Bleisulfat bestand. Diese Droge war aus den Eosinlacken von Blei­
oxyd und Tbonerde gemiscbt mit Bleisulfat zusammengesetzt. Die 
zweite, als "Carmin antik" bezeicbnete Droge stellte ein ausserlich 
von echtem Carmin kaum zu unterscheidendes, brill ant aussehendes 
Praparat dar. In Ammoniak war es zum grossten Theil loslich, es 
enthielt 74,56 Proc. Asche, welche bauptsachlich aus Bariumcarbonat 
bestand. Diese Probe bestand wahrscheinlich aus einem Lack des 
paonin. 

Gute Carminsorten (Cochenillecarmin) zeigten nach Unter­
suchungen von Feitler (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1892, S. 136ff.) 
folgende Zusammensetzung: 
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Cochenille· Cochenille Carmin Carmin Carmin Carmin Naccarat feinst feinst ech! feinst echt ech! (von (von Lafar Naccarat (von Feitler (von FeitJer Liebermann untersucht) (von Feitler nn!ersncht) nntersuch!) untersucht) untersucht) 

Wasser 17 15,50 20,48 13,15 15,69 
Asche. 7 6,87 7,09 9,18 7,24 
Stickstoffhaltig e 

Subst.. . . 20 23,26 27,00 25,19 20,31 
Farbstoff a. d. Diff. 56 54,37 45,43 52,48 56,36 

Die Asche enthalt: 

Cll 0 . Spuren 0,35 0,45 0,24 1,15 
Sn02 • 0,67 0,14 0,62 0,08 1,35 
A12 0 3 • 43,09 40,48 35,45 25,95 43,18 
Fe203' Spuren Spuren Spuren Spuren Spuren 
CaO . 44,85 44,20 44,98 31,29 36,76 
MgO. 1,02 0,61 0,81 2,76 1,11 
Na20. 3,23 5,40 5,71 16,24 nicht best. 
K2 0 3,56 3,20 3,21 1,96 nicht best. 
P20 5 3,20 2,71 8,31 6,12 1,80 
8i O2 Spuren 0,60 0,51 1,65 nichtbest. 
CO2 2,31 8,11 nicht best. 
80 3 5,14 
Cl . 0,41 

Die feinste Carminsorte ist das Carmin Naccarat. 

Carminsiiul'e. 
Acid. carminicum pur. (OI7H1SOlO' Molecular-Gew. = 381,09). 

Rothes Pulver. 

Anrnerkung. Ueber die Herstellung von krystallisirler Carrnin­
saure siehe Berichte d. d. chern. Gesellschaft 1894, 8. 2980, Abhand­
lung von 8chllnck und Marchlewski. 

Priifnng auf Vernnreinigungen. 

Loslichkeit: 1 g lost sieh in 2 eem Wasser vollstandig. Ein Zu­
satz von 20 eem 95proe. Alkohol bewirkt in vorstehender Losung 
keine erhebliehe Ausseheidung. 

Weiteres siebe nachstehend. 
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Quantitative Bestimmnng. 

Die einfachste Bestimmung der Carminsiiure des Handels ist 
die vergleichende colorimetrische, wie diese auf Seite 82 in der An­
merkung beschrieben ist. Flir ihre Verwendung als Indicator ist es 
ferner wichtig, dass sie eine moglichst grosse Empfindlichkeit gegen­
liber sauren und alkalischen Fliissigkeiten zeigt. Man lost 1 g in 
100 ccm Wasser, giebt 0,5 dieser Losung zu 100 ccm Wasser und 
beobachtet nun, wie viel ccm 1/100 norm. NHs oder 1/100 norm. HCI 
bis zur eintretenden Reaction verbraucht werden. J e empfindlicher 
die Carminsaure ist, desto geeigneter ist sie als Indicator; liber die 
Zahlen, welche Trommsdorff in dieser Hinsicht fUr Carminsiiure ge­
funden hat, siehe die Tabelle bei Indicatoren in diesem Buche. 

Nach der Methode von Penny wird die Carminsaure in der 
Cochenille wie folgt bestimmt: 

1 g Co chenille wird mit ca. 5 g Aetzkali, gelOst in 20 cern 
dest. Wasser, eine Stunde digerirt, dann mit Wasser bis auf 100 ccm 
verdlinnt und davon 10 ccm so lange mit einer Losung von 1 g 
Ferridcyankalium in 99 ccm Wasser versetzt, bis die Purpurfarbe 
verschwunden und in eine gelbbraune libergegangen ist. 

Nach Lowenthal (Zeitschr. fUr analyt. Chemie 1876, S. 179) 
wird der Farbenwerth der Cochenille durch Titrirung mit liber­
mangansaurem Kalium ermittelt. 

Beide Methoden sollen bei vergleichenden Untersuchungen gute 
Resultate geben; sie sind ausfUhrlich in Bockmann, Chem.-techn. 
Untersuchungen, 3. Aufi., Bd. 2, S. 201 beschrieben. 

Anwendung. 

Die Carminsaure findet als Tinctionsmittel bei mikroskopischen 
Untersuchungen Anwendung; gewohnlich wird aber hier nicht die 
Acid. carminic. pur., sondern die unreine Siiure, das Carmin des 
Handels genommen. 

Die verschiedensten Carmintincturen fUr mikroskopische Zwecke 
sowie Cochenilletinctur siehe in dem Abschnitt liber "Carmin" S. 83. 

Handelssorten. 

Es kommen unter der Bezeichnung "Acid. carminic." Priiparate 
in den Handel, welche statt fest halbfiiissig sind und sich in Wasser 
und Alkohol vollstandig triibe losen, daher sehr stark verunreinigt 
sind. Die Fiirbekraft 80lcher Priiparate des Handels ist sehr ver-
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schieden. Der Verf. konnte mit 3 Tropfen einer 1/2procentigen, 
stark alkalis chen, reinen Carminsiiurelosung ca. 50 ccm Wasser sehr 
schOn und intensiv purpurroth fiirben, wiihrend dasselbe Quantum 
einer von auswiirts bezogenen Acid. carminic. das Wasser nur 
schwach fiirbte. Letzteres Priiparat IOste sich sehr unvollstiindig 
in Wasser. 

Chlor (und Chlorwasser). 

Ohlor. 

eel. Atomgewicht = 35,37.) 

Bei gewohnlicher Temperatur ein Gas von griinlichgelber Farbe. 
Durch Abkiihlung auf - 400 oder durch einen Druck von vier 
Atmosphiiren bei 15 0 zu einer griinlichgelben Fliissigkeit con den­
sirbar, welche schwerer als Wasser ist. Seit mehreren Jahren kommt 
das flussige Chlor in den Handel. Dasselbe befindet sich in stiihlernen 
Versandflaschen, sogenannte Bomben, welche schon mit einem In­
halte von 5 Kilo zu beziehen sind. 

Ohlorwasser. 

Wiisserige ChlorgaslOsung mit ca. 0,4 Proc. Chi or. 

Anmerkung. Von Wasser wird das Ohlorgas umsomehr absor­
birt, je niedriger die Temperatur ist. 

Priifung des Chlorwassers und Quantitative Bestimmung. 

Das Chlorwasser muss eine blass-grunlieh-gelbliehe Fliissigkeit von 
starkem Chlorgertteh darstellen. Es muss vollig fluchtig sein. Farblos 
gewordenes, zersetztes Chlorwasser ist zu verwerfen. 

Werden 25 g Chlorwasser in eine wiisserige Losung von 1 g 
Kaliumjodid eingegossen, so mussen zur Bindung des ausgeschiedenen 
Jods mindestens 28,2 cem Zehntel-Normal-Natriumthiosulfatlosung ver­
braucht werden. (Chlorwasser, mit dem von der Pharm. Germ. ver­
langten Gehalte = 0,4 Proc. Chlor.) 

Aufbewahrung. 

Man bewahrt das Chlorwasser im Keller (vor Licht geschutzt) 
auf und zwar moglichst in gefUllten kleinen Flaschen. Die Halt­
barkeit ist besonders bei nicht gefUllten oder schlecht verschlossenen 
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FJaschen sehr gering, so dass das Praparat bald ganz wirkungs­
los ist. 

Da das Chlorwasser sich so schnell zersetzt, so schlagt W. Kinzel 
(Ber. d. pharm. Ges. 1894, 4, 55) vor, man solIe Riihrchen zu 5 g 
fliissigem Ohlor zur Bereitung ex tempore von 1 kg Ohlorwasser 
vorrathig halten. 

Chlorkalk. 
Calcaria chlorata (Ca(ClO)2+CaC12+2H20. 

Molecular-Gew. = 289,14). 

Weisses oder weissliches Pulver von chlorahnlichem Geruche, 
das in Wasser unter Zuriicklassung von Kalkhydrat liislich ist und 
in 100 Theilen mindestens 25 Theile wirksamen Ohlors enthlilt. 

Priifung auf Verunreinignngen. 

Die Ermittelung des Gehaltes an wirksamem Chlor macht eine 
weitere Untersuchung iiberfllissig. 

Quantitative Bestimmung. 
Das Wirkungsvermiigen des Ohlorkalks richtet sich nach seinem 

Gehalte an wirksamem Ohlor. Das letztere bestimmt man quan­
titativ nach einer der bekannten chlorimetrischen Methoden. Ein­
fach und sehr zuverlassig ist die Analyse mit arseniger Saure, welche 
in allen Anleitungen und Lehrbiichern der quantitativen Analyse 
ausflihrlich beschrieben ist. (Siehe u. A.: Mohr, Lehrbuch der 
Titrirmethode, 6. Aufl., S. 370.) Von Lu n ge wird in den Ber. d. d. 
chern. Ges. Bd. 19, S. 869 auch eine sehr bequem auszufiihrende 
Methode der Werthbestimmung von Ohlorkalk beschrieben; dieselbe 
wird mit dem Nitrometer unter Anwendung von Wasserstoffsuper­
()xyd ausgeflihrt. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Der Ohlorkalk dient als Oxydationsmittel, unter Anderem zum 
Nachweis des Anilins nach Runge. Ohlorkalk und Wasserstoff­
superoxyd sind von Volhard und von Giihring zur bequemen 
Darstellung kleinerer Mengen Sauerstoffgas im Ki pp' schen Apparat 
€mpfohlen worden. (Rep. d. Ohem.-Ztg. 1889, S. 253.) 

Chlorkalk, welcher in feste Wiirfel gepresst ist, wird jetzt viel-
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fach zur bequemen Entwiekelung yon Chlor im Kipp'schen Apparate 
benutzt. (VergI.. Pharm. Ztg. 1889, S. 641 und Liebig's Ann. 
Chem. 1889, S. 253, 239.) 

Man bewahrt den Chlorkalk in dieht yerscblossenen Stein- oder 
Glasgefassen an einem kiihlen Orte auf. Er yerliert mit del' Zeit 
an seinem Gehalte an wirksamem Chlor. 

Handelssorten. 

Der Chlorkalk wird im Handel meistens nach Gay-Lussac'­
schen Graden yerkauft. Der 100procentige Chlorkalk ist naeh Gay­
Lussac ein solcher yon 31,8 Proc. Chlorgehalt. Man kann danach 
die Proeente leicht in Grade umrechnen und umgekehrt die Grade 
in Procente. Die Gay-Lussac'schen Grade entsprechen den Litern 
Chlorgas, welehe aus 1 Kilo Chlorkalk erhalten werden kiinnen. Ein 
Chlorkalk yon 90 Grad entbalt daher im Kilogramm 90 Liter wirk­
sames Chlor. Der Chlorkalk yerliert beim Aufbewabren Chlor. 

Chloroform. 
Chloroformium (CHC13• .Molecular-Gew. = 119,08). 

Klare, farblose, fliicbtige Fliissigkeit yon eigentbiimlicbem Ge­
ruch, bei 60 bis 62 0 siedend. Spec. Gew. 1,485 bis 1,489. 

Anmerknng. Der Siedepunkt ist fur die Ermittelung von Un­
reinigkeiten im Handelschloroform von nicht sehr gross em Werth. 
Vergl. hieruber J. Brown, Pharm. Journ. and Transact. 19. Miirz 1892 
oder Pharm. Ztg. 1892, S. 201. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Siiure: Mit 2 Raumtbeilen Cbloroform gescbiitteltes Wasser darf 
blaues Lackmuspapier nicht riitben, aueh eine Triibung nieht heryor­
rufen, wenn es vorsichtig iiber eine mit gleiehyieI Wasser yerdiinnte 
Silberlosung gescbiebtet wird. 

Chlor: Wird Chloroform mit Jodzinkstarkelosung gescbiittelt, so 
darf keine Blauung derselben eintreten. 

Fremde Chlorverbindungen: 20 eem Chloroform sollen bei haufigem 
Schiitteln mit 15 ccm Sehwefelsaure in einem 3 em weiten, yorher 
mit Schwefelsaure gespiilten Glase mit Glasstopsel innerhalb einer 
Stunde die Schwefelsaure nicbt farben. 
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Anmerkung. Um Chloroform auf selllen Gehalt an Alkohol 
zu priifen, benutzt de Koninck eine Losung von Kaliumpermangauat 
in gesattigtem Barythydrat. Die Gegenwart des Alkohols zeigt sich 
dadurch an, dass die rothe Fliissigkeit durch Reduction griin gefarbt 
wird. Ueber Untersuchung des Chloroforms sind in den letzten Jahren 
eine Anzahl Arbeiten erschienen; Besprechungen dieser Arbeiten siehe 
in Pharm. Ztg. 1889, S. 29, sowie in den letzten Jahrgangen dieser 
Zeitung. 

Quantitative Bestimmung. 

Man erwarmt nach Baudrimont Chloroform mit Fehling'scher 
Losung. CHCl3 + 2 CuO + 5 KOH = CU 2 0 + 3 KCl+ K2 C03 + 
3 H2 0 (B eilstein, organ. Chemie). 

Eine Methode zur volumetrischen Bestimmung des Chloroforms 
ist von L. de Saint-Martin (Compt. rendus 106, 492 oder Zeitschr. 
fUr analyt. Chemie 1891, S. 497) beschrieben. 

Anwendung und A:ufbewahrung. 

Chloroform dient als Losungsmittel fUr Alkaloide etc. und zum 
Nachweis des Anilins (siehe dieses). 

Man bewahrt das Chloroform im Dunkeln und in der Kalte (im. 
Keller) in Glasflaschen auf. Stets hat das Chloroform des Handels 
einen kleillen Zusatz von Alkohol, da es sich sonst zersetzen wiirde; 
es gelliigt aber eill Alkoholzusatz von 0,1 Proc. Um das Chloroform 
dps Handels von seinem Alkohol- und Wassergehalt zu befreien, 
schiittelt man dasselbe zweimal mit seinem doppelten Volumell reiner 
Schwefelsiiure, entsiiuert alsdanll mit gekorntem Kaliumcarbonat 
und rectificirt. 

Handelssorten. 

Neben dem Chloroform der Pharm. Germ. (die oben beschriebene 
Sorte) findet sich im Handel das Chloroform e Chloral, ferner das 
Chloroform "Pictet" und das Chloroform "Anschutz". 

1m Allgemeinen ist die Handelswaare gut und ist das Chloroform 
der Pharm. Germ. meistens dem sehr rein en Chloroform e Chloral. 
vollstandig an Reinheit gleich. Das Chloroform "Pictet", welches 
durch Ausfrierenlassen bei -700 und unter -1000 C. gewonnen 
wird, ist ebenfalls sehr rein. Versuche von Schacht (Pharm. Ztg. 1892, 
S. 97) zeigten, dass das Chloroform "Pictet" ein gutes Praparat ist, 
dass aber das Chloralchloroform aus rein stem kryst. Chloralhydrat 
mindestens ebenso gut ist. Beide zersetzen sich, wie iiberhaupt 
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jedes reine Chloroform, wenn es nicht elDen klein en Zusatz von 
Alkohol erhiilt. 

Das Chloroform "Anschutz", Salicylid-Chloroform, kommt seit 
wenigen Jahren in den Handel. Es wird nach einer von Anschutz 
gefundenen Methode (vergl. Berichte d. deutsch. chem. Gesellsch. 
1892, S. 3512) aus der krystallinischen Verbindung des Salicylids 

(AnhYdrid der Salicylsiiure [Cs H4 { g? go L) mit Chloroform 

([CsH4U~sgoL2.CHClg) dargestellt. Das Chloroform spielt in 

diesem Korper dieselbe Rolle wie das Krystallwasser in vielen 
Krystallen und kann durch blosses Erwiirmen abdestillirt und so 
in chemisch reinem Zustande erhalten werden (E. Merck, Jahres­
berichte 1894). 

1m Allgemeinen sei noch bemerkt, dass nach Arends (Pharm. 
Ztg. 1891, S. 263) das deutsche Chloroform besser als das eng­
lische ist. 

Vor einigen Jahren wurden von verschiedenen Seiten im Chloro-
form des Handels Spuren von Arsen gefunden. . 

ChlorsBnre. 
Acid. chloricum pur. (ClOgR. Molecular-Gew. = 84,25). 

Farblose Flussigkeit von 1,20 spec. Gewicht. 

Anmerkung. Concentrirte Acid. chloric. nimmt in Folge einer 
Chlorabscheidung auf Lager rasch eine schwach gelbliche Farbung an. 

I'riifung a~uf Verunreinigungen. 

Arsen: 10 Qramm der Siiure werden, nachdem sie mit Wasser 
verdunnt sind, mit iibeJ;s~hi1ssiger verdiinnter Salzsiiure auf dem 
Dampfbade bis zum Verschwinden des Chlorgeruchs erwiirmt, als­
dann giebt man diese Fltissigkeit nach und nach in kleinen Portionen 
in den Marsh'schen Appatat, um das etwaige Auftl'eten eines Arsen­
spiegels zu beobachten. 

Baryt: 5 g, mit 50 ccm Wasser verdiinnt, geben auf Zusatz 
von verdiinnter Schwefelsiiure innerhalb einiger Minuten nul' eine 
Trtibung. 

Metalle: .3 cern, werden mit 10 ccm Wasser vel'diinnt und nach 
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dem Hinzufiigen von iiberschiissiger Salzsaure bis zum Verschwin­
den des Chlorgeruehs eingedampft; der Riiekstand darf weder mit 
Sehwefelwasserstoffwasser, noeh mit Ammon und Sehwefelammon 
einen Niedersehlag geben. 

Anmerkung. Eine sehwache grune Farbung auf Zusatz von 
Ammon und Schwefelammon (Spur Eisen) durfte kaum zu bean­
standen sein. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Chlorsaure und die chlorsauren Salze zersetzen sieh durch 
Digestion mit starker Salzsaure und Jodkalium, und kann das dabei 
ausgesehiedene Jod mit l/to untersehwefiigsaurem Natrium titrirt 
werden. Die Methode findet sieh in den Lehrbiiehern der Titrir­
methode hesehrieben. Siehe u. A.: M 0 h r, Lehrbueh der Titrir­
methode (Braunschweig hei Vieweg 1886), S. 342; ferner den Ab­
schnitt iiber "Kalium chlorie. puriss." in dieser Sehrift, oder Fre­
senius, Anleitung zur quantitativen chemisehen Analyse, 6. Aufi., 
Ed. I, S. 532. 

A.nwendullg. 

Die Chlorsaure ist von Jeserich zur Zerstorung der organischen 
Stoffe an Stelle des ehlorsauren Kalis empfohlen. 

Handelssorten. 

Die Chlorsaure kommt mit verschiedenem Gehalte in den Handel. 
Bei der Verwendung zur chemischen Analyse muss insbesondere auf 
Arsen gepriift werden; aueh ein zu grosser Barytgehalt darf nieht 
vorhanden seiu. (Pharm. Ztg. 1889, S. 275.) 

Chlorwassersto:Wsiiure. 
Acidum hydrochloric. purum cone. (Hel. Mol~cular-Gew. 

= 36,37). 

Die Chlorwasserstoffsaure sei eine klare, farhlose Fliissigkeit, 
welche nach dem Verdiinnen mit Wasser keinen Geruch zeigen darf. 
Spec. Gew. _ 1,19. 100 Gewichtstheile dieser Saure entsprechen 
37,23 Proc. HCI. 
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Priifung auf Verunreinigungen. 

AU8sehen, Geruch etc. siebe oben. 
Schwejelsiiure: a) 5 g werden mit 50 ccm Wasser verdunnt und 

Cblorbarium zugegeben; nach 12 Stunden zeigt sich keine Schwefel­
saurereaction. 

b) 100 g sind frei von Scbwefelsaure oder entbalten Mchstens 
0,0005 H 2 S04• Zit dieser Prufung werden 500 g langsam auf dem 
Wasserbade auf ca. 1 ccm verdunstet und· im Riickstand etwaige 
Scbwefelsaure bestimmt und berecbnet. 

An m er kung. Bei Untersuchung verschiedener Proben Acid. 
hydrochl.puriss. des Handels, welche vor einigen Jahren ausgefUhrt 
wurden, habe ich fast kein einziges Must<~r nach oben angegebener 
genauer quantitativer Bestimmung vollstaudig schwefelsaurefrei gefunden. 
Viele Muster zeigten sogar bei der gewohnlichen Priifung nach dem 
Verdiinnen mit 'Vasser, also ohne vorheriges Verjagen der Saure, schon 
Schwefelsaurereaction. Jedenfalls kann man verlangen, dass der Schwefel­
sauregehalt im rein en Praparate des Handels nur ein hiichst minimaler 
ist, nnd habe ich, um eine Grenze zu ziehen, obige quantitative Be­
stimmung in die Priifungsmethode aufgenommen. Dieser Anforderung 
entspricht die reine Salzsaure, welche jetzt im Handel zu haben ist, 
fast durchweg. Mall hat sich eben in der lndustrie an die strengeren 
Anfordernngen gewohnt und findet daher solche grobe Vernnreinigungen 
heutzutage viel seltener als friiher. 

Beziiglich des Nachweises der Schwefelsanre mogen an dieser Stelle 
die Untersuchungen von Biltz CArchiv der Pharm. 1874, II, S. 149 ff.) 
erwahnt werden. Nach Biltz verhindern Essigsaure und ihre Salze die 
Barytreaction am wenigsten, am meisten die Salzsaure, Salpetersaure 
und die sauren salpetersauren Fliissigkeiten, in der Mitte stehen die 
Chlorrnetalle und die neutralen salpetersauren Salze. 

Buckstand: 10 g binterlassen beim Verdunsten in der Platin­
schale keinen wagbaren Riickstand. 

Anmerknug. Wenn man die starke reine Salzsaure in grosseren 
Mengen verdun stet , so zeigen sich fast immer Spuren von Riickstand. 
Beim Verdunsten von 50 g in der Porzellanschale erhielt ich gewohn­
lich ca. 1 mg Riickstand. (V gl. auch Anmerkung bei Acid. nitric.) 

In guten Handelspraparaten sind die Verunreinigungen sehr mini­
mal, sodass letztere bei der Verwendung der Sauren zur Analyse in 
den meisten Fallen gar nicht in Betracht gezogen werden. lch habe 
es trotzdem fUr wichtig gehalten, auf diese Spuren von Verunreini­
gungen aufmerksam zu machen, und habe zugleich bei Feststellung der 
Fliichtigkeit oder bei Priifnng auf Schwefelsaure die Mengen, welche 
zur Untersuchung zu nehmen sind, vorgeschrieben, damit geringwerthige 
und mit weniger Sorgfalt bereitete Handelspraparate, wie sie so oft 
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unter der Bezeichnung "purum" in den Handel kommen, besser als 
bislang erkannt werden. 

Auch zu yorstehenden Bemerkungen, welche der 2. Auflage dieses 
Buches entnommen sind, muss wie oben (siehe Anmerkung) hinzu­
gefiigt werden, dass seit neuerer Zeit die reinen Mineralsauren - nicht 
nul' Chlorwasserstoffsaure, sondern auch Salpetersaure und Schwefel­
saure - im Allgemeinen in viel reinerem Zustande in den Handel 
kommen als fruher. Ein Ruckstand nach dem Verdunsten selbst gras­
serer Mengen in del' Platinschale ist bei den besseren Handelssorten 
von reiner Chlorwasserstoff"aure kaum zu bemerken. 

SoUte sich ein Ruckstand bei der Untersuchung zeigen, so kannte 
dieser auch durch die Aufbewahrung in geringwerthigem Glase bedingt 
sem. Manche Glassorten werden durch Sauren erheblich angegriffen. 
Siehe dariiber Zeitschr. f. analytische Chemie 1891, S. 247, ferner 
Mylius, Ber. d. d. chern. Ges. Berlin, 22, 310. 

Arsen, schwere Metalle, Thonerde und Kalk: 
a) 10 g werden mit 10 ccm Wasser yerdiinnt und mit 5 ccm 

frischem Schwefelwasserstoffwasser im Reagensglase iiberschichtet; 
nach lstiindigem Stehen (sowohl in del' Kalte als in del' Warm e) 
entsteht zwischen beiden FHissigkeitsschichten keine Farbung und 
kein gelber Ring (Arsen). 

Die Priifung mit dem Marsh'schen Apparate auf Arsen wird zur 
Controle ebenfalls ausgefiihrt und zwar unter Anwendung yon 50 g 
del' Saure, welche Yorher, wie weiter unten angegeben ist, unter 
Zusatz einer Spur Kaliumchlorat, eingedampft werden. Man setzt 
die Wasserstoffentwickelung, wie in den Abschnitten iiber Schwefel­
saure oder Zink in diesem Buche angegeben ist, in Gang und giebt 
alsdann die zu priifende Fliissigkeit hinzu; nach 1/2stiindigem Gange 
darf hochstens ein minim aIel' Anilug, abel' kein deutlicher Ars e n­
spiegel in del' Reductionsrohre yorhanden sein. 

Anmerkung. Man kann bei del' Priifung von reiner Schwefelsaure 
(und reinem Zink) des Handels im Marsh'schen Apparate die Ab­
wesenheit auch des geringsten Anflugs in del' Reductionsruhre garan­
tiren; bei del' Chlorwasserstofisaure kannen sich die Fabrikanten auf 
eine solche Garantie nicht einlassen. Die Entstehung eines minimalen 
Anfluges kann hier nicht beanstandet werden. Del' Verfasser dieses 
Buches hat reine Chlorwasserstoffsaure del' besten Bezugsquellen in del' 
beschriebenen Weise untersucht, abel' fast immer zeigte sich dabei ein 
minimaler Anflug in del' Reductionsr6hre des Marsh'schen Apparates. 
Selbst bei Untersuchung reiner Chlorwassel'stoffsaul'e, die aus reinstem, 
gross krystallisirtem N atl'iumchlorid und reiner Schwefelsaure, welche 
sich im Mafl!h'schen Apparat als absolut arsenfrei erwies, hergestellt 
war, erhielt ich den minimalen Anflug im Marsh'schen Apparate, ob-
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gleich sich dieselbe Saure (ebenso die oben erwahnten reinen Sauren 
des Handels) sowohl bei der Untersuchung mit Schwefelwasserstoff als 
auch bei der Priifung nach Gutzeit bezw. Lohmann (siehe weiter un ten) 
als viillig arsenfrei erwiesen. 

Fiir die meisten Laboratoriumszwecke ist diese reine Chlorwasser­
stoffsaure, wie sie jetzt im Handel vorkommt, von durchaus geniigender 
Reinheit. 

Zuweilen wird fiir gerichtlich chemische Untersuchungen eine 
Chlorwasserstoffsaure verlangt, welche sich selbst bei Priifung griisserer 
Mengen (mehrere Liter), nach Eindunsten unter Zusatz von chlorsaurem 
Kali, im Marsh'schen Apparat als absolut arsenfrei erweisen soll. Eine 
solche Saure soll nach Otto und nach Beckurts am besten durch ge­
niigendes Behandeln von gewiihnlicher Salzsaure mit Schwefelwasserstoff 
oder mit Eisenchlorid und nachherige Destillation erhalten werden 
(verg!. Chem. Industrie 1886, S. 277). Auch noch eine Anzahl an­
derer Methoden (vergl. Kommentar zum Arzneibuch des deutschen 
Reiehes (Berlin bei Springer 1891) Bd. I, S. 92) sind zur Herstellung 
einer absolut As-freien Salzsaure vorgeschlagen. Ob nach diesen Metho­
den thatsachlich bei der Fabrikation im Grossen ein Praparat erhalten 
und mit der bestimmten Garantie in den Handel gebracht werden kann, 
dass es nicht den geringsten Anflug im Marsh'schen Apparate giebt, 
dariiber miissen erst noch vergleichende Untersuchungen Aufschluss 
geben. Was die Untersuchung mit dem Marsh'schen Apparate selbst 
betrifft, so sei noch bemerkt, dass nach Otto (Ausmittelung der Gifte, 
Braunschweig bei Vieweg 1884, S. 146 ff.) zum Zwecke der Priifung 
ein bestimmtes Quantum der Saure nach Zusatz von einigen Kiirnchen 
Kaliumchlorat und eventuell von so viel Wasser, dass das spec. Gew. 
hOchstens 1,104 betragt, in echten Porzellanschalen im Wasserbade 
eingedampft wird; den Riickstand nimmt man in Wasser auf und 
bringt die Liisung in den Marsh'schen Apparat. Die Vorsichtsmaass­
regeln, welche bei der Ausfiihrung der As-Priifung mit dem Marsh'schen 
Apparate zu beobachten sind, finden sich u. A. in Otto 1. c. S. 167 fl. 
angegeben. Siehe dariiber auch in diesel' Schrift den Abschnitt Eisen­
chlorid, Priifung auf Arsen. 

Was nun die sonstigen l.lethoden zur Auffindung von Spuren 
Arsen betrifft, so beruhen eine Anzahl derselben ebenfalls auf der Ent­
wickelnng von Arsenwasserstoff, welch' letzterer aber nicht durch den 
Marsh'schen Apparat, sondern durch seine Einwirkung auf Silbernitrat­
losung oder Quecksilberchloridliisung erkannt werden soll. Umfang­
reiche vergleichende Untersuchungen sind iiber diese Methoden im 
Archiv der Pharm. 1889, S. 1 ff. von Fliickiger veriiffentlicht. 
Fliickiger kommt nach seinen Untersuchungen zu del' Ansicht, dass 
von diesen Methoden diejenige nach Gutzeit sehr zuverlassig und scharf 
sei. Sie wird wie folgt ausgefiihrt. 

In ein enghalsiges Kiilbchen von 50 ccm Inhalt giebt man 1 g 
Zinc. metall. puriss. und 4 ccm der vorher auf ca. 7 Proc. verdiinnten 
H Cl. In den ca. 11/2 cm weiten Hals des Flaschchens werden 
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2 FiItrirpapierscheibchen gesteckt, um durch die H-EntwickeIung mit­
gerissenen Wasserdampf zuruckzuhalten, und uber die Mundung dreht 
man ein Stiickchen Filtrirpapier, das zuvor mit einem Tropfen einer 
concentrirten, d. h. voIIstandig gesattigten Silberlasung, weIche mit 
SaIpetersaure wenig angesauert ist, betupft ist. Die Reaction ist in 
einem wenig belichteten Raum vorzunehmen. N ach 1 bis 2 stundigem 
Stehen darf sich auf der mit Silbernitrat betupften Stelle des Papiers 
kein geIber und auch kein schwarzer Fleck bilden, widrigenfalls Arsen 
zugegen ware. (Bei Gegenwart von Arsen zeigt sich ein gelber Fleck, 
der durch Wasseraufnahme schwarz wird. Nach Polleck und Thummel 
verIauft die Einwirkung des Arsenwasserstoffes auf conc. Silbernitrat­
lasung nach folgender Gleichung: 

AsHa + GNOaAg = 3 N03H + AsAg3(N03Ag)3' 

Durch 'Nasser wird das gelbe Silberarsen-Silbernitrat zersetzt: 

AsAg3(N03Ag)3 + 3H20 = 3N03H + As (OH)3 + GAg.) 

Bei Ausfiihrung dieser Prufung sind verschiedene V orsichtsmaass­
regeln zu beobachten und soil insbesondere die WasserstoffentwickeIung 
nur schwach sein. 

Da Sch wefelwasserstoff, Phosphorwasserstoff und Antimonwasserstoff 
das 8ilbernitratpapier ahnlich dem Arsenwasserstoff verandern, so muss 
vollstandig reines Zink angewendet werden, und die Salzsaure muss 
frei von schwefliger Saure scin event. von dieser vorher befreit wer­
den (durch Brom). Beobachtet man nicht aIle VorsichtsmaassregeIn, 
so kann man mit der Gutzeit'schen Methode leicht zu falschen Resul­
taten gelangen. Vergl. daruber auch Pharm. Ztg. 1889, S. 275, 
ferner die Abhandlungen von Fluckiger 1. c. und Otto 1. c. S. 147, 
an welchen Stellen ferner bewiesen wird, dass die Ausfuhrung der 
Gutzeit'schen Probe, wie sie die Pharm. Germ. II vorschreibt, zu 
falschen Resultaten fuhrt. 

Um bei dieser Prufung nicht einer Tauschung zu verfallen, ist es 
nach Curtman (Newyorker Pharm. Rundschau 1891, S. 33 oder 
Pharm. Ztg. 1891, S. 114) niithig, die Einwirkung des Leuchtgases 
auszuschliessen. Auch die zu benutzenden Papierstiicke, namentlich die 
dickeren, mussen viiIlig staubfrei sein und durfen nicht in einem Local 
aufbewahrt werden, in welchem sie Leuchtgas aufnehmen kiinnen. Ge­
wiihnliche Papiersorten, welche Holzschliff enthalten, sind ganz UDZU­

verlassig. 
Lohmann (Pharm. Ztg. 1891, S. 748 ff.), welcher eben falls die 

Beobachtung gemacht hat, dass die Gutzeit'sche Probe bisweilen un­
sicher ist, d. h. dass das mit Silbernitrat getrankte Papier manchmal 
Veranderungen erleidet, auch wenn kein Arsen zugegen ist, halt es fur 
sehr zweckmassig, an Stelle des salpetersauren Silbers zum Betupfen 
des Papiers Quecksilberchlorid zu nehmen, wie dies fruher schon von 
Fluckiger (L c.) empfohlen war. Mit Quecksilberchlorid solI nach 
Lohmann die Gutzeit'sche Probe sehr sicher, zwar nicht so empfindlich 
wie mit Silber, aber immer noch empfindlicher als die Arsenprobe im 
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Marsh'schen Apparat sein. Licht, Luft und Wasser beeintrachtigen 
die Probe mit Quecksilberchlorid nicht, was bei Silber del' Fall ist. 
Man verfahrt nach demselben bei del' Priifung auf Arsen wie folgt; 
"Man betupft ein Stiickchen Fliesspapier - es empfiehlt sich auch hier, 
mit Salz- und Flusssaure ausgewaschenes Papier zu nehmen - mit eiuem 
Tropfen einer gesattigten alkoholischen Losung von Quecksilberchlorid; 
sowie der Alkohol oberflachlich vel'dunstet ist, wil'd ein zweiter Tropfen 
auf dieselbe Stelle gegeben und verdunsten gelassen; schwaches Er­
warm en zulassig; das Betupfen und Verdunstenlassen wird 4 bis 5 Mal 
wiederhult. Das so praparirte Papier wird nun del' Einwirkung del' 
Gase ausgesetzt. Fiir dies en Zweck benutzt man einen Erlenmeyer'schen 
Kolben von mindestens 400 ccm Rauminhalt. Del' Kolben wird mit 
einem einfach durchbohrten Kautschukstopfen verschlossen und durch 
die Durchbohrung ein kleiner Trichter gesteckt, welcher mit dem pra­
parirten Papier iiberspannt ist. Der Kolben wird mit rein em Zink 
und der zu priifenden Saure nul' soweit beschickt, dass die Fliissig­
keit horhstens 2,5 cm hoch ist." 

Arsenwasserstoff erzeugt in stark verdiinntem Zustande auf dem 
Sublimatfleck eine deutliche Gelbfarbung, bei sehr geringen Mengen einen 
schwachen, aber deutlichen gelbl'othen Hauch. Antimonwassel'stoff el'zeugt 
in stark verdiinntem Zustande auf dem Sublimatfleck gar keine Farben­
anderung, in weniger verdiinntem braune Plecken. Nahel'es iiber die 
Methode siehe Lohmann (1. c.). Bemerkt sei noch, dass das zur Ver­
wendung kommende Zink frei von Schwefel und Phosphor sein muss, 
da sonst ebenfalls Veranderungen des Sublimatpapiers eintreten. Del' 
Verfasser hat nach der Probe von Lohmann das reine Zink pro analysi, 
sowie die reine Salzsaure pro analysi von E. Merck gepriift und dabei 
keine Reaction erhalten; wurden nun der rein en Saure nul' wenige 
Tropfen rohe (arsenhaltige) Salzsaure des Handels zugesetzt, so trat 
sofort die bekannte Gelbfarbung ein. 

Von anderen Arsenpriifungsmethoden, welche etwas weniger scharf 
sind als die genannten (mit del' Gutzeit'schen Probe wird noch 
1/1000 mg As2 03 erkannt), Denne ich diejenige von Schlickum mit 
Natriumsulfit und Zinnchloriir (Chern. Industrie 1886, S. 92). Man 
erkennt nach dieser Probe noch 1/20 mg arseniger Saure. Ferner die 
Methode von Bettendorf, nach welcher man in einem Reagircylinder 
7 -8 ccm der rauchenden Saure mit ca. 1,0 Zinnchloriir bis zum Auf­
kochen erhitzt; bei Gegenwart von starkeren Spuren Arsen erfolgt 
Braunfarbung oder wie z. B. in roher stark arsenhaltiger Salzsaure 
brauner Niederschlag (metallisches Arsen). 

Die Pharm. Germ. III lasst die Salzsaure wie folgt auf Arsen 
priifen; Wird 1 ccm Salzsaure mit 3 ccm Zinnchloriirliisung (5 Th. 
krystallisirtes Zinnchloriir werden mit 1 Th. Salzsaure zu einem Brei 
angeriihrt und letzterer vollstandig mit trockenem Chlorwasserstoff 
gesattigt up.d filtrirt) versetzt, so darf im Laufe einer -Stunde eine 
Farbung nicht eintreten. (Ueber Herstellung der Zinnchloriirlosung 
siehe den Anhang in diesem Buche.) 

Krauch. 3. Auflage. 7 
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b) 20 g Salzsaure werden mit Wasser verdiinnt, mit Ammon 
sehwaeh iibersattigt, einige Tropfen Schwefelammon und oxalsaures 
Ammon zugegeben, wodureh auch nach langerem Stehen keine Ver­
anderung, insbesondere keine dunkle Farbung entsteht (schwere 
Metalle etc.). 

c) 5 g, auf 25 ccm verdiinnt, zeigen nach Zusatz von einigen 
Tropfen Kaliumrhodanatlosung keine rothliche Farbung (Eisen). 

d) Man verdiinnt 20 g Salzsaure mit ca. 200 ccm Wasser, er­
warmt die Fliissigkeit und leitet ca. 5 Minuten Schwefelwasserstoff 
ein; auch nach langerem Stehen darf sich kein Niederschlag von 
Schwefelmetallen zeigen. 

Schwejlige Siiure: eine durch Jodstarke schwach blaue Fliissig­
keit wird auf Zusatz einiger ccm der vorher verdi.innten Salzsaure 
nicht entfarbt. 

Chlor: 5 ccm sehr verdiinnter frischer StarkelOsung werden mit 
einigen Tropfen Jodkaliumlosung und alsdann mit einigen Tropfen 
verdiinnter Sehwefelsaure und 1 cem der vorher mit Wasser ver­
diinnten Salzsaure versetzt; es tritt keine blaue Fiirbung ein. 

Bromwassersto./fsiiure: siehe unter "Handelssorten". 

Quantitative Bestimmung. 

Die reine Salzsiiure wird, nach dem Verdiinnen mit Wasser 
(1 : 100), gewichtsanalytisch mit salpetersaurem Silber oder maass­
analytiseh mit Normalalkalilage bestimmt. Am einfaehsten lasst sich 
der Gehalt aus dem spec. Gew. ermitteln. (V gl. nachstehende Tabelle 
S. 100 und S. 101.) 

Ueber die quantitative Gehaltsbestimmung der Salzsaure durch 
Normalalkali siehe auch Lunge und Marchlewski (Zeitsehr. f. ange­
wandte Chemie 1891, S. 134). Diese Chemiker titrireo ebenfalls 
mit Normalalkali, welches durch Normalsaure gestellt ist. Die Titer­
stellllng der letzteren geschieht mit Silbernitrat gewiehtsanalytisch 
und mit Natriumearbonat maassanalytiseh. 

Anwendung, Aufbewallrung und N ormal·ClIlorwasserstoffsanre. 

Die Salzsaure lOst Metalle, Schwefelmetalle, Oxyde, Sllperoxyde 
und Salze unter Zersetzllng, sie findet daher in der qualitativen und 
quantitativen Analyse vielfach Anwendung. Sie dient zum Nachweis 
des Silbers und in der gerichtlich-chemisehen Analyse zum Zersetzen 
der organischen Sllbstanz mit Salzsaure und cblorsaurem Kalium. 
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Man bewahrt die Salzsaure in mit Glasstopfen versehenen Glas­
gefassen im Keller auf. 

Normal·Chlorwasserstoft'siLure. Dieselbe muss 36,37 g*) HCI im 
Liter enthalten. Man stellt sie durch Vermis chen von reiner, con­
centrirter Salzsaure mit Wasser her. Man verdiinnt zunachst reine 
conc. Salzsaure auf das spec. Gew. von 1,020, so dass man eine 
Saure erhalt, welche etwas iiber die Normalstarke (36,46) enthalt. 
Die Controle des richtigen Titers wird nun wie bei del' Normal­
Schwefelsaure (siehe diese) gewichtsanalytisch - bei norm. H CI 
durch Fallen mit Silbernitratlosung - (Vorsichtsmaassregeln bei der 
Analyse siehe J. Konig, Untersuchung landwirthschaftlich und ge­
werblich wichtiger Stoffe (Berlin 1891) S.680, und Fresenius, Quan­
titative Analyse), oder auch, und zwar sehr zweckmassig, wie eben­
falls bei del' Normal-Schwefelsaure in diesem Buche angegeben ist, 
acidimetrisch, mit wasserfreiem Natriumcarbonat ausgefiihrt. An Stelle 
des kohlensauren Natrons kann fiir diese acidimetrische Bestimmung 
auch klarer, reinster islandischer Doppelspath genommen werden. 
Ueber die Vorsichtsmaassregeln, welche bei der Ausfiihrung diesel' 
acidimetrischen Titerstellungen unter Anwendung von Lackmus oder 
Methylorange als Indicator zu beobachten sind, siehe Reinitzer, 
Zeitschr. fur angewandte Chemie 1894, S. 551 und Bockmann, chem.­
techno Untersuchungsmethoden, 3. Aufiage, Bd. 1, S. 156. 

Handelssorten. 

Beziiglich del' Acid. hydro chI. pur. macht Schroder darauf auf­
merksam, dass er unangenehmen Geruch und zu starke Einwir­
kung auf Chamaleon beobachtet habe; eine Siiure, welche diese 
Mangel zeige, sei wahrscheinlich mit organischen Chloriden verun­
reinigt. (Archiv del' Pharm. 85, S. 386.) 

Lohmann (Pharm. Ztg. 1889, S. 275) fand viele Proben reiner 
Salzsaure des Handels zinnhaltig. Hager (Pharm. Ztg. 1887, 32, 98) 
I1isst Salzsaure auf Bromwasserstoffsaure priifen und giebt dazu eine 
scharfe Methode. Ueber eine mit Chlor verunreinigte Salzsaure des 
Handels vergl. Pharm. Ztg. 1888, S. 25, ferner Repertor. del' Chem.­
Ztg. 1889, S. 241. Ueber eine mit Theersubstanzen verunreinigte 
Salzsaure vergl. Archiv del' Pharm. 1887, S. 1064. 

Siehe ferner die Anmerkungen auf S. 93-95. 

*) Siehe auch die Anmerkung bei Normalkalilauge. 
7* 
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V olumgewichte von Salzsauren verschiedener 

Volnm- I 100 Gewichts!heile entsprechen bei chemisch 
Gew. Grad Grad reiner Sliure 

15° Twad· 
Proc. I Proc. I Proc. I Proc. bei- Beaume Proc. 4° dell 18 grlidiger . 19 gradiger 20 griidigel' 21 gradigcr 

(luf!!. R.) Hel Saure Saure Saure Sauro 

1,000 0,0 0,0 0,16 0,57 0,53 0,49 0,47 
1,005 0,7 1 1,15 4,08 3,84 3,58 3,42 
1,010 1,4 2 2,14 7,60 7,14 6,66 6,36 
1,015 2,1 3 3,12 11,08 10,41 9,71 9,27 
1,020 2,7 4 4,13 14,67 13,79 12,86 12,27 
1,025 3,4 5 5,15 18,30 17,19 16,04 15,30 
1,030 4,1 6 6,15 21,85 20,53 19,16 18,27 
1,035 4,7 7 7,15 25,40 23,87 22,27 21,25 
1,040 5,4 8 8,16 28,99 27,24 25,42 24,25 
1,045 6,0 9 9,16 I 32,55 30,58 28,53 27,22 
1,050 6,7 10 10,17 36,14 33,95 31,68 30,22 
1,055 7,4 11 11,18 39,73 37,33 34,82 33,22 
1,060 8,0 12 12,19 43,32 40,70 37,97 36,23 
1,065 8,7 13 13,19 46,87 44,04 41,09 39,20 
1,070 9,4 14 14,17 50,35 47,31 44,14 42,11 
1,075 10,0 

I 
15 15,16 53,87 50,62 47,22 45,05 

1,080 10,6 16 16,15 57,39 53,92 50,31 47,99 
1,085 11,2 17 17,13 60,87 57,19 53,36 50,90 
1,090 11,9 18 18,11 64,35 60,47 56,41 53,82 
1,095 12,4 19 19,06 67,73 63,64 59,37 56,64 
1,100 13,0 20 20,01 71,11 66,81 62,33 59,46 
1,105 13,6 21 20,97 74,52 70,01 65,32 62,32 
1,110 14,2 22 21,92 77,89 73,19 68,28 65,14 
1,115 14,9 23 22,86 81,23 76,32 71,21 67,93 
1,120 15,4 24 23,82 84,64 79,53 74,20 70,79 
1,125 16,0 25 24,78 88,06 82,74 77,19 73,64 
1,130 16,5 26 25,75 91,50 85,97 80,21 76,52 
1,135 17,1 27 26,70 94,88 89,15 83,18 79,34 
1,140 17,7 28 27,66 98,29 92,35 86,17 82,20 
1,1425 18,0 28,14 100,00 93,95 87,66 83,62 
1,145 18,3 29 28,61 101,67 95,52 89,13 85,02 
1,150 18,8 30 29,57 105,08 98,73 92,11 87,87 
1,152 19,0 29,95 106,43 100,00 93,30 89,01 
1,155 19,3 31 30,55 108,58 102,00 95,17 90,79 
1,160 19,8 32 31,52 112,01 105,24 98,19 93,67 
1,163 20,0 32,10 114,07 107,17 100,00 95,39 
1,165 20,3 33 32,49 115,46 108,48 101,21 96,55 
1,170 20,9 34 33,46 118,91 111,71 104,24 99,43 
1,171 21,0 I 33,65 119,58 112,35 104,82 100,00 
1,175 21,4 35 34,42 122,32 114,92 107,22 102,28 
1,180 22,0 36 35,39 125,76 118,16 110,24 105,17 
1,185 22,5 37 36,31 129,03 121,23 113,11 107,90 
1,190 23,0 38 37,23 132,30 124,30 115,98 110,63 
1,195 23,5 39 38,16 135,61 127,41 118,87 113,40 
1,200 24,0 40 39,1 t 138,98 130,58 121,84 116,22 
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Concentration. (Lunge und Marchlewski.) 
--

I Liter enthMt Kilogramm 

Proc. I Saure Saure Saure Saul'e Saure 
22 gradiger Hel 

I 
von von von von von 

Saure 18 0 B. 190 B. 20 0 B. 21° B. 22° B. 

0,45 0,0016 0,0057 0,0053 0,0049 0,0047 0,0045 
3,25 0,012 0,041 0,039 0,036 0,034 0,033 
6,04 0,022 0,077 0,072 0,067 0,064 0,061 
8,81 0,032 0,113 0,106 0,099 0,094 0,089 

11,67 0,042 0,150 0,141 0,131 0,125 0,119 
14,55 0,053 0,188 0,176 0,164 0,157 0,149 
17,38 0,064 0,225 0,212 0,197 0,188 0,179 
20,20 0,074 0,263 0,247 0,231 0,220 0,209 
23,06 0,085 0,302 0,283 0,264 0,252 0,240 
25,88 0,096 0,340 0,320 0,298 0,284 0,270 
28,74 0,107 0,380 0,357 0,333 0,317 0,302 
31,59 0,118 0,419 0,394 0,367 0,351 0,333 
34,44 0,129 0,459 0,431 0,403 0,384 0,365 
37,27 0,141 0,499 0,469 0,438 0,418 0,397 
40,04 0,152 0,539 0,506 0,472 0,451 0,428 
42,84 0,163 0,579 0,544 0,508 0,484 0,460 
45,63 0,174 0,620 0,582 0,543 0,518 0,493 
48,40 0,186 0,660 0,621 0,579 0,552 0,523 
51,17 0,197 0,701 0,659 0,615 0,587 0,578 
53,86 0,209 0,742 0,697 0,650 0,620 0,590 
56,54 0,220 0,782 0,735 0,686 0,654 0,622 
59,26 0,232 0,823 0,774 0,722 0,689 0,655 
61,94 0,243 0,865 0,812 0,758 0,723 0,687 
64,60 0,255 0,906 0,851 0,794 0,757 0,719 
67,31 0,267 0,948 0,891 0,831 0,793 0,754 
70,02 0,278 0,991 0,931 0,868 0,828 0,788 
72,76 0,291 1,034 0,972 0,906 0,865 0,822 
75,45 0,303 1,077 1,011 0,944 0,901 0,856 
78,16 0,315 1,121 1,053 0,982 0,937 0,891 
79,51 0,322 1,143 1,073 1,002 0,955 0,908 
80,84 0,328 1,164 1,094 1,021 0,973 0,926 
83,55 0,340 1,208 1,135 1,059 1,011 0,961 
84,63 0,345 1,226 1,152 1,075 1,025 0,975 
86,32 0,353 1,2M 1,178 1,099 1,049 0,997 
89,07 0,366 1,299 1,221 1,139 1,087 1,033 
90,70 0,373 1,326 1,246 1,163 1,109 1,054 
91,81 0,379 1,345 1,264 1,179 1,125 1,070 
94,55 0,392 1,391 1,307 1,220 1,163 1,106 
95,09 0,394 1,400 1,316 1,227 1,171 1,113 
97,26 0,404 1,437 1,350 1,260 1,202 1,143 

100,00 0,418 1,484 1,394 1,301 1,241 1,180 
102,60 0,430 1,529 1,437 1,340 1,279 1,216 
105,20 0,443 1,574 1,479 1,380 1,317 1,252 
107,83 0,456 1,621 1,523 1,421 1,355 1,289 
110,51 0,469 1,667 1,567 1,462 1,395 1,326 
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Cblorwasserstoffsiiure, robe. 
Neben Acid. hydrochloric. pur. findet sich im Handel die rohe 

Salzsaure. Als Verunreinigungen der rohen Salzsaure werden in der 
Literatur u. a. genannt: Schwefiige Saure, Schwefelsaure, ChI or, 
Brom, Jod, Fluorwasserstoff, Arsen, Eisen, Kalk und Alkalien. 
Alcock (Pharm. Post 1888, No. 37, S. 587) fand in gewohnlicher 
gelber Salzsaure des Handels oft grosse Mengen Schwefelsaure. Ein 
Muster zeigte 3,34 Proc. H2 SO 4, ein anderes 9,97 Proc. H2 SO 4' 

Man kann die Schwejelsiiure in der rohen Salzsaure gewichts­
analytisch als Bariumsulfat bestimmen. 

Eine bequeme Methode zur volumetrischen Schwefelsaure-Be­
stimmung in der rohen Salzsaure hat Riimp (Chem.-Ztg. 1894, 
S. 225) vorgeschlagen. Derselbe betont, dass fiir bestimmte tech­
nischc Zwecke ein hoher Schwefelsauregehalt nachtheilig ist, wess­
halb die rohe Salzsaure nicht iiber 1 bis 1,5 Proc. S03 ent­
halten soIl. 

Auch die quantitative Bestimmung der Verunreinigung mit ar­
seniger Saure ist bisweilen von Wichtigkeit. 

Buchner (Chem.-Ztg. 1891, S. 13) fand bei einer Bestimmung 
der . arsenigen Saure in einer Probe roher Salzsaure des Handels pro 
100 kg Salzsaure 592 g As2 0 3• 

Bei anderen Untersuchungen (Chem.-Ztg. 1891, S. 43) wurden 
giinstigere Zahlen gefllnden: 100 kg Salzsaure enthielten 0,7 bis 
10,4 g Arsen. Bemerkt sei noch, dass sich im Handel eine rohe 
arsenfreie Salzsliure befindet, deren Arsengehalt hochst minimal ist, 
so dass sie nur einen schwachen Spiegel im Marsh'schen Appa­
rat giebt. 

Die quantitative Bestimmung des Arsens in der Rohsalzsaure 
fiihrt Kretschmar (Chem.-Ztg. 1891, S. 299) wie folgt aus: Man 
neutralisirt die stark verdiinnte Losung annahernd mit kohlensaurem 
Natrium, versetzt mit etwas Ammoniak, giebt gelbes Schwefel­
ammonium hinzu, iibersattigt mit chemisch reiner Salzsaure' und 
leitet unter Erwarmen im Wasserbade zwei Stunden lang einen 
starken Strom von Schwefelwasserstoff dllrch die Fliissigkeit, nach 
welcher Zeit die Fallung, welche sonst 15 bis 24 Stunden dauert, 
beendet ist. 

Das Schwefelarsen wird ausgewaschen, mit Kalilauge und ChI or 
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oder vortheilhafter mit Kalilauge und Brom in Losung gebracht, 
aus schwachsaurer Losung mit Ammoniak und Magnesiamischung 
gefallt und als Magnesiumpyroarseniat bestimmt. Diese letztere 
Form der Bestimmung kann Anlass zu Ungenauigkeit geben, da bei 
zu starkem Gluhen die Gefahr des Entweichens von Arsen nicht 
ausgeschlossen ist, bei zu schwachem leicht ein Theil der Substanz 
sich der Umsetzung entzieht. Man verfahrt daher so, dass man, 
nachdem man das Absetzen der Magnesiaverbindung mittelst Ruh­
rens befordert hat, nach dem Absetzen filtrirt, auswascht, auf dem 
Filter mit sehr verdiinnter Salpetersaure lost und in eine geraumige 
Platinschale filtrirt. Man dampft ein, trocknet, erhitzt nur kurze 
Zeit auf Rothgluth und wagt. 

Chromsaure-A.nhydrid. 
Acid. chl'omicum puriss. (Or03' Molecular-Gew. = 100,33). 

Grosse, trockene, rothe Nadeln. 

Priifung auf Verunreinigungen. 
Schwejelsaure: 2 g geben mit 20 ccm Wasser eine klare Losung, 

welche auf Zusatz von einigen cern Salzsiiure und einigen Tropfen 
Chlorbariumliisung nach 10 Minuten keine Veranderung zeigt. 

An mer k u n g. Die Chromsiiure-Sorten des Handels haben 
meistens einen starken Gehalt an freier Schwefelsaure oder an schwefel­
sauren Salzen. Niiheres iiber dies en Gegenstand berichtet V ul pi us 
im Archiv der Ph. 1886, S. 965. Obige reine Chromsiiure, welche 
nach bekannten Methoden fruher schon im Kleinen fiir Laboratoriums­
zwecke hergestellt wurde, ist erst seit einigen J ahren in den Handel 
eingefiihrt. Zur Prufung der Chromsaure auf Schwefelsaure kann man 
die Chromsaure durch Erwarmen mit Alkohol auch zuerst reduciren 
und dann mit Chlorbarium prufen. (Siehe unter Kaliumbichromat.) 

Kaliumsalz: 0,1 g Chromsaure werden gegliiht, der Ruckstand 
wird mit Wasser ausgezogen und filtrirt; das Filtrat soll kaum 
merklich gefiirbt sein. 

Quantitative Bestimmung. 

Chromsaure und ihre Verbindungen werden entweder unter Zu­
hulfenahme von schwefelsaurem Eisenoxydul-Ammonium oder durch 
Destillation mit Salzsaure bestimmt. 

Nach der ersteren Methode fiigt man zu der mit Schwefelsaure 
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versetzten Losung des Chromats oder der Chromsaure so lange von 
einer gestellten Eisenoxydulsalzliisung, bis ein Tropfen der Fliissig­
keit auf einer weissen Porzellanplatte mit rothem Blutlaugensalz eine 
B1aufiirbung giebt (1 Cr Os = 3 Fe 0), oder man bringt das Eisen­
salz in fester Form zur Chromsaurelosung und verfahrt sonst, Wle 
vorstehend angegeben. Die Beschreibung der Methode befindet sich 
u. A. in Mohr's Titrirmethode 1886, S. 273. 

Nach dem zweiten Verfahren destillirt man die Chromate mit 
Salzsaure, fangt das freie Chlor in Jodkaliumli:isung auf und titrirt 
das in letzterer entstandene Jod mit l/lO-Normalthiosulfatlosung in 
derselben Weise, wie dies bei Kaliumchlorat in diesem Buche an­
gegeben ist. 

1 ccm l/lo-Normalthiosulfatlosung ist gleich 0,0049113 Kalium­
bichromat oder 0,003339 Cr 0 3• 

Ueber eine genaue Methode zur quantitativen Bestimmung siehe 
auch bei Kaliumbichromat in dies em Buche. 

Die geringeren Sorten Chromsaure des Handels enthalten statt 
Freier Chromsaure oft reichliche Mengen Kaliumbichromat und 
schwefelsaures Kalium; es ist alsdann zur Ermittelung der Qualitat 
auch eine Schwefelsaurebestimmung und eine Kalibestimmung aus­
zufiihren. Behufs der Untersuchung auf Kali etc. gluht man die 
Chromsaure, zieht mit Wasser aus und verdunstet, wobei nur Spuren 
Riickstand verbleiben solI en. 

Anwendung und Aufbewabrung. 

Die Chromsaure wird als Oxydutionsmittel bei organiscben Zer­
setzungen im Gemisch mit Essigsaure gebraucbt und dient auch in 
der anorganiscben Analyse zu Oxydutionen. (Kohlenstoffbestimmung 
und Schwefelbestimmung mit Chromsaure siehe Zeitschr. f. analyt. 
Cbemie 1888, S. 463, ferner Berl. Berichte 1888, Bd. II, S. 2910. 
Phosphorbestimmung mit Chromsaure siehe Cbem.-Ztg. 1887, I, 98.) 
Fresenius (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1891, S. 19) verwendet die 
Chromsaure zur Trennung des Baryts von Strontian und Kalk. 
Losungen von Chromsaure dienen zu den vcrschiedensten mikro­
skopischen Untersuchungen, insbesondere als Erhartungsmittel; es 
solI fiir letztere Zwecke das Praparat moglichst rein und schwefel­
saurefrei sein. (Frey, Das Mikroskop, Leipzig bei Engelmann 1877, 
S. 79.) Man bewahrt die Chromsaure in mit Glasstopfen gut ver­
schlossenen Glasgefiissen auf. Sie ist giftig. 
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Handelssorten. 

Neben der oben beschriebenen Acid. chromic. puriss. kommen 
noch Acid. chromic. pur. und Acid. chromic. techno in den Handel, 
welche sich durch einen Gehalt an Schwefelsaure oder schwefel­
saurem und doppelchromsaurem Kalium oder Natrium von derreinen 
Saure unterscheiden. Der Verf. hat in Acid. chromic. technic. liber 
30 Proc. schwefelsaures Kalium gefunden. 

Citronensanre. 
Acid. citricum puriss. (CS HS 07 + H 2 0. :M:olecular-Gew. 

= 209,50). 

Farb- und geruchlose Krystalle, welche III der Warme ver­
wittern. Loslich in 0,5 Theilen heissem, in 0,75 Theilen kaltem 
Wasser und in 1 Theil Weingeist. 

Prilfung auf Verunreinigungen. 

Oxalsiiure oder Weinsiiure: 1 g der Saure, in 2 g Wasser gelost, 
darf auf Zusatz von Kaliumacetat und Weingeist nicht getriibt 
werden. 

Schwejelsiiure, Kalk und 1l1etalle: Die wasserige Losung 1: 10 
werde weder durch BariumchloridlOsung, noch durch Ammonium­
oxalat, noch nach annahernder Neutralisation mit Ammoniak, durch 
Sch wefel wasserstoffwasser getriibt. 

FHichtig: 1 g derSaure darf nach dem Verbrennen keinen wag­
baren Riickstand hinterlassen. 

Man 
phtale'in. 
28,8 ccm 

Quantitative Bestimmung. 

titrirt mit Normalkalilauge unter Zuhilfenahme von Phenol-
2 g del' krystallisirten Saure (mit 1 Mol. Wasser) erfordern 

Normalkali. (Vergl. Mohr, Titrirmethode, 6. Auf!.. S. 176.) 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Man gebraucht die Citronensaure zur Herstellung der Ammo­
niumcitratlosung fiir die Bestimmung der citratloslichen Phosphor­
saure in der Thomasschlacke. Die concentrirte Citratlosung wird 
nach P. Wagner, siehe Chem.-Ztg. 1895, S. 1420, hergestellt. Diese 
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Losung soli pro 1 Liter genau enthalten: 150 g krystallisirte reme 
Citronensaure und 23 g Ammoniakstickstoff (27,93 g NHg). Die 
Citronensaure ist genau abzuwiegen und der Ammoniakgehalt durch 
Analyse genau zu ermittilln. 

Ueber die Herstellung anderer Citratlosungen vergleiche J. Konig, 
Untersuchung landwirthschaftl. u. gewerbl. Stoffe, S. 688. 

Man bewahrt die Citronensaure in gut verschlossenen Glas­
gefassen auf. 

Handelssorten. 

Dieselben sind haufig blei- und schwefelsaurehaltig. Citronen­
saure zeigt bisweilen wenig blaue Farbung, welche nach Pusch durch 
eille geringe mechanische Verunreinigung mit Berliner Blau bedingt 
ist. (Vergl. Pharm. Ztg. 1895, No. 76.) 

Coehenille (Papier nnd Tinetnr). 
Siehe S. 83 und 84. 

Congoroth. 
Congoroth entsteht durch die Einwirkung von Tetrazodiphenyl­

chlorid auf Naphtionsaure. Dasselbe ist in Wasser und Alkohol 
16slich; die Losung wird durch Sauren, selbst in geringer Menge, 
blau gefiirbt. Durch Zusatz von Alkali wird die blaue Farbe wieder 
in Roth umgewandelt. Rothes Congopapier kann durch Tranken 
von Papier mit del' Losung des Farbstoffes hergestellt werden; blaues 
wird dadurch erhalten, dass man rothes Congopapier in Saure ein­
taucht. Ueber den Werth dieses Indicators sind in der Literatur 
der letzten Jahre eine grossere Reihe von Abhandlungen veroffent­
licht und verweise ich u. A. auf die Abhandlungen von Thomson, 
Vulpius, Julius, Williams, Smith u. A. (Zeitschr. f. analyt. 
Chemie 1888, S. 40 ff.). 

Congoroth ist vorgeschlagen als Reagens auf freie Saure, zum 
Titriren des Anilins etc. 

Dieterich (Pharm. Centralhalle 1887, S. 498) hat mit dem Congo­
papier keine guten Erfolge gehabt, die Empfindlichkeit zeigte sich 
als sehr gering. Siehe dariiber die Tabelle unter Indicatoren. Auch 
Bockmann (Chem.-techn. Untersuchungen, 3. Aufi., Bd. 1, S.139) zahlt 



Curcumapapier. 107 

den Congofarbstoff unter die technisch wenig wichtigen Indicatoren. 
Man priift auf Empfindlichkeit als Indicator, wie dieses bei Indica­
toren in diesem Buche angegeben ist. 

Niiheres liber Congoroth siehe Bockmann (I. c.). 

Cureumapapier. 

Gelbes Papier, welches sich durch Siiuren lebhaft sa,hwefelgelb, 
durch Alkalien rothbraun und durch Borsiiure braun flirbt .. 

Die Curcumawurzel enthiilt zwei gelbe Farbstoffe, von den en 
der eine in Wasser, der andere in Alkohol loslich ist. Der wasser­
losliche ist unempfindlich gegen Alkalien, der in Weingeist losliche 
aber sehr empfindlich. Das Curcumapapier wird daher viel empfind­
licher, wenn man aus der Wurzel den in Wasser loslichen Stoff vor­
her mit vielem Wasser auszieht und dann erst die zur Bereitung 
des Papiers erforderliche Tinctur durch Extraction mit Weingeist 
herstellt. 

Das Curcumapapier ist nicht bei kohlensaurem Natrium oder 
Kaliulll zu gebrauchen, sondern nur bei iitzendem Alkali oder Erden. 

Das Curcumapapier gehort zu den empfindlichsten Reagens­
papieren. 

Ueber Anwendung etc. siehe Bockmann, Chem.-techn. Unter­
suchungen, Bd. 1, S. 148 (Berlin bei Springer 1893). 

Die Priifung wird (vergl. Dieterich, Pharm. Centralhalle 1887, 
S. 498) ausgefiihrt, indem man die Empfindlichkeit gegeniiber K 0 H 
und NHa feststelJt; man kann fiir ein gutes Papier die Empfindlich­
keit fiir KOH = ungefahr 180000, fUr NH3 = ungefiihr 35000 ver­
langen (siehe die Tabelle unter "Indicatoren"). 

An mer k un g. Zur Bestimmung der Empfindlichkeit der Reagens­
papiere muss bemerkt werden, dass sich die starken Verdiinnungen von 
Schwefelsaure, Salzsaure, Aetzkali, Ammoniak in w!,lnigen Tagen ver­
andern und deshalb stets frisch bereitet werden miissen. Was die 
Herstellung der Reagenspapiere anbelangt, so muss man, urn eine hohe 
Empfindlichkeitzu erhalten, das Papier mit einer miiglichst verdiinnten 
Pigmentliisung behandeln. Ebenso hnn eine Erhiihung der Empfind­
lichkeit erzielt werden durch vorherige Neutralisation der mehr oder 
weniger im Papier vorhandenen Saure. Das Papier, welches zur Her­
stellung der Reagenspapiere Verwendung findet, ist erst besonders zu 
prapariren (siehe Dieterich 1. c.). 
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Diphenylamin. 
Diphenylamin pur. ((OsH5)2NH. Molecular-Gew. = 168,65). 

Weisse Krystalle, welehe in Alkohol und Aether leieht las­
lieh sind. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

0,2 g Diphenylamin geben mit 2 cern verdiinnter (1: 5) Sehwefel­
saure und 20 cern concentrirter reiner Sehwefelsaure eine farblose 
Lasung. Der Schmelzpunkt der KrystalIe ist 540 C. 

Quantitative Bestimmung. 

Die geniigende Reinheit ergiebt sich aus der Sehmelzpunkts­
bestimmung und dem VerhaIten zu Schwefelsaure. 

Anwendung. 

Die Diphenylaminlosung als Reagens und Ausfiihrung der Di­
phenylaminreaction: Man bereitet das Reagens dureh Auflosen von 
0,5 g Diphenylamin in 100 cern eoncentrirter reiner Schwefelsaure 
mit Zusatz von 20 cern Wasser. Bei der Priifung auf Stickstoffsauren 
giesst man in ein ProbirI'ohI' odeI' Kelehglas zuerst einige cern der 
speeifiseh sehwereren Fliissigkeit, also bei 66 gradiger Sehwefelsaure 
diese, bei schwaeherer aber in der Regel zuerst das Reagens; dariiber 
sehiehtet man die speeifiseh leichtere Fliissigkeit und wartet einige 
Minuten, urn zu sehen, ob sien an den BeriihrungsstelIen ein korn­
blumenblauer Ring bildet. Man halt zur genauen Beobaehtung das 
Glas seitlien gegen einen weissen Hintergrund (naeh Lunge, Zeitsehr. 
f. angewandte Chemie 1894, S. 345). Die Ausfiihrung der Diphenyl­
aminprobe naeh A. Wagner ist, wie Lunge hervorhebt, weniger genau 
als die oben besehriebene Priifung, wovon sieh aueh C. Krauch (I. e.) 
wiederholt iiberzeugt hat*). 

Beziiglich der Ausfiihrung der Diphenylaminreaction vergl. aueh: 
Pharm. Ztg. 1889, S. 246, die Priifung del' Milch auf Salpetersaure 
naeh del' Methode von Soxhlet. 

*) Die Prlifung nach Wngner ist III der 2. Anfbge clieses Buches 
beschrieben. 
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Zu der Ausfiihrung der Diphenylaminreaction hat man eine 
salpetersaurefreie Schwefelsaure nothwendig, welche, mit Diphenyl­
amin - wie vorstehend beschrieben ist - gepriift, nicht die ge­
ringste blaue Farbung zeigt. Die reine Schwefelsaure verschiedener 
Fabriken, besonders auch die reine Schwefelsaure fUr' analytische 
Zwecke, welche E. Merck in den Handel bringt, entspricht jetzt 
dieser Anforderung. Friiher war vollstandig salpetersaurefreie reine 
Schwefelsaure nur schwer im Handel zu bekommen. 

Handelssorten. 

Das Diphenylamin des Handels ist haung unrein und mit stark 
gelber Farbe in Schwefelsaure loslich. 

Eisen. 
Ferrum (Fe. Atom-Gew. = 55,88). 

Dasselbe wird verwendet in Form von: 
diinnem, blankem Draht (Eisendraht) oder grauem, durch Re­

duction mit Wasserstoff erhaltenem Eisenpulver (Ferrum hydrogenio 
reductum), oder gewohnlichem, grauem, glanzendem Eisenpulver 
(Ferrum pulveratum). 

1. Eisendraht. 
Derselbe dient zur Titerstellung der ChamaleonlOsung (vergl. 

Fresenius, Quantitative chern. Analyse, 6. Aufl.., Bd. I, S. 275). Man 
verwendet einen diinnen, weichen Draht (sogenannten Blumendraht), 
welcher ca. 99,6 Proc. und ca. 0,4 Proc. Kohlenstoff etc. enthalt. 

Anmerkung. Handelt es sich um die Ausfuhrung sehr genauer 
Analysen, so muss der Eisendraht erst auf seinen Gehalt untersucht 
werden. Man kann zu dies em Zwecke den Titer der Chamaleonlosung 
mit elektrolytisch abgeschiedenem Eisen nach Classen (vergl. u. A. 
Mohr's Titrirmethode, 6. Aufl., S. 205) feststellen und mittelst einer so 
gestellten Chamaleonlosung den Gehalt des Blumendrahtes ermitteln, 
oder man bestimmt im Draht die Verunreinigungen (Phosphor, Silicium, 
Kohlenstoff und Mangan) und berechnet den Eisengehalt aus der Dif­
ferenz. In einem solchen Draht, dessen Gehalt genau festgestellt ist, 
hat man jederzeit ein sehr bequemes, gutes und haltbares Mittel zur 
Titerstellung der Chamaleonlosung. 
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2. Durch Reduction mit Wasserstoff erhaltenes Eisenpulver. 
Graues, glanzloses *) Pulver, welches nach den Anforderungen des 

deutschen Arzneibuches wenigstens 90 Procent metallisches Eisen ent­
halten muss. Beim Losen in Sauren darf es nur 0,01 Procent Riick­
stand hinterlassen. Ein Praparat, welches in Gehalt und Reinheit 
den Anforderungen des deutschen Arzneibuches entspricht, geniigt 
fUr die meisten analytischen Zwecke, so u. A. zur Salpetersaure­
bestimmung nach der Reductionsmethode, wo das Praparat im Ge­
misch mit Zinkstaub an Stelle des gewohnlichen Eisenpulvers bis­
weilen Verwendung findet. 

Anmerkung. Die Untersuchung des Ferr. hydrog. reduct. auf 
Arsen soIl nach Sauttermeister (Chem.-Ztg. 1891, S. 1021) im Marsh'­
schen Apparat ausgefiihrt werden und zwar unter Zusatz von Zink. 
Bringt man nur das Eisen und die Saure ohne Zink in den Marsh'­
schen Apparat, so entzieht sich ein etwaiger Arsengehalt dem Nach-

• weis, indem das Arseu metallisch als schwarzer Niederschlag abgeschie­
den wird. Das Arsen befindet sich daher nach dem Losen des Eisens in 
der Saure im unloslichen Riickstand. Der unlosliche Riickstand, welcher 
beim Losen des metallischen Eisens in Salzsaure erhalten wird, soIl 
besonders auf Arsen gepriift werden. 

Das Ferrum reductum ist auch zur quantitativen Bestimmung des 
Schwefels in unloslichen Sulfiden vorgeschlagon worden (Treadwell, 
Zeitschr. f. chem. Industrie 1891, S. 491). Es muss fiir diese Zwecke 
absolut frei von Schwefel sein. (Prufung auf Schwefel siehe bei Zink 
in diesem Buche.) 

3. Eisenpulver. 
Feines, schweres, metallisch gHinzendes Pulver, welches ca. 

98 Procent metallisches Eisen enthalten mus§!, Es geniigt fiir die 
meisten analytischen Zwecke, wenn es den Anforderungen des 
deutschen Arzneibuches entspricht. Man fiihrt bei diesem Praparat 

*) Die Pharm. Germ. III. verlangt ein glanzloses Pulver. Dazu sei 
bemerkt, dass nach meinen eigenen Beobachtungen ein Ferfllm hydrogen. 
reduct., welches im Grossen ausschliesslich durch Reduction von reinem 
Eisenoxyd mit reinem Wasserstoff gewonnen wurde, stets auch mehr oder 
weniger Partikelchen mit glanzenden Flachen enthalt. Es kann also aus 
einem solchen Gehalte nicht auf eine Verfalschung mit gewohnlichem Eisen­
pulver geschlossen werden, wie dieses Gliicksmann (vergl. u. A. Zeitschr. 
des all gem. osterreich. Apotheker-Vereins 1895, No. 36) gethan hat. 

Der Verf. 
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und bei dem Ferrum hydrogen. reduct. die quantitative Bestimmltng 
des Metallgehaltes wie beim Zinkstaub aus, indem man den durch 
Saure entwickelten Wasserstoff misst und daraus den Metallgehalt 
berechnet. Bezuglich der Methode, welche die Pharm. Germ. III 
zur quantitativen Bestimmung vorschreibt, vergleiche auch Seubert, 
Archiv d. Pharm. 1892, S. 142, nnch welchem die Methode der 
Pharm. Germ. leicht zu Differenzen fiihrt. 

Schliesslich sei noch des verkupferten Eisenpulvers Erwahnung 
gethan, welches als sehr gutes Mittel zur Entwickelung von Wasser­
stoff bei Salpetersaurebestimmungen vorgeschlagen wurde (siehe 
Chem. Industrie 1892, S. 90). 

Eisenchlorid. 
Ferrum sesquichloratum (Fe2C16 + 12 H20. 

Molecular-Gew. = 539,50). 

GeIbe, krystallinische Masse, welche nur einen sehr schwachen 
Geruch nach Salzsaure besitzt und sich in Wasser, Alkohol und in 
Aetheralkohol lOst. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Zu den Prlifungen, bei welch en fiir dieses Prliparat die V or­
schriften der Pharm. Germ. III. entnommen sind, wird eine Losung 
von 1 Th. Eisenchlorid in 1 Th. Wasser benutzt. 

Salzsiiure und Chlor: Bei Annliherung eines mit Ammoniak be­
netzten Glasstabes oder eines mit JodzinkstarkelOsung getrlinkten 
Papierstreifens diirfen weder Nebel entstehen, noch darf der Papier­
streifen blau gefarbt werden. 

Arsen: Wird 1 cern Eisenchloridlosung mit 3 ccm Zinnchloriir­
lOsung versetzt, so dmf innerhalb einer Stunde eine Farbung nicht 
eintreten. 

Anmerkung. Der Arsengehalt kann auch nach clem Marsh'­
schen Verfahren ermittelt werden, cloch durfte ein nach dieser scharfen 
Methode absolut arsenfreies Eisenchloricl kaum im Handel vorkommen. 
Buc hner (Chemiker-Ztg. 1887, S. 417) machte clarauf aufmerksam, 
dass die Eisenchloridflussigkeit des Handels haufig stark arsenhaltig ist. 
Die Prufung im Marsh' schen A pparat muss mit Sorgfalt ausgefiihrt 
werden. 

Buehner sagt uber dies en Gegenstancl (I. c.): "Wenn es sich urn 
deu Nachweis ganz minimaler Spuren vou Arsenik handeIt, wie es 
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z. B. bei del' Priifung del' reinen Salzsaure zum Zwecke gerichtlicher 
Untersuchungen mittelst des Mars h' schen Verfahrens erforderlich ist, 
so ist es mir schon vorgekommen, dass zwei Chemiker bei Anwendung 
del' gleichen Materialien ein verschiedenes Resultat erzielten, so dass 
del' eine die Salzsaure z. B. fiir absolut ars8nfrei, del' andere dieselbe 
jedoch fiir nicht unbedeutend arsenhaltig erklarte. Die Ursache diesel' 
verschiedenen Resultate war der Grad der Erhitzung del' Reductions­
rohre. Wahrend del' oine Chemiker, da im Locale kein Gas zur Ver­
fiigung stand, zum Erhitzen del' Reductionsrohre eine B erz eli us 'sche 
Spirituslampe benutzte, gebrauchte del' andere einen Bun sen' schen 
Gasbrenner. 1m ersteren FaIle wurde selbst beim stundenlangen Durch­
leiten des Gases durch die schwach gliihende Rohre kein Arsenspiegel 
erhalten, indessen in del' mittelst Gasbl'ennel' erhitzten Rohre schon 
nach kaum einigen Minuten oin deutlicher, wenn auch schwacher Arsen­
spiegel bemerkbar wurde. lch fiihre diese Beobachtung deshalb an, 
um aufmerksam zu machen, dass man boi del' Untersuchung auf Arsen 
mittelst des Marsh'schen Verfahrens auch auf die Art und den Grad 
del' Erhitzung del' Reductionsriihre ein besonderes Augenmerk zu richten 
habe." Zu bemerken ist hier, dass auch haufig das Glas arsenhaltig 
ist. Bei 7 analysirten Labol'atoriumsgerathen aus deutschem Glas und 
aus solchem von Philadelphia schwankte del' Pl'ocentgehalt an arseniger 
Saure (As2 0 3) nach Marshall und Potts zwischen 0,095 und 
0,306 Proc. (Amer. Chern. Journ. 1888, 10, S. 425 aus Repert. d. 
Chemiker-Ztg. 1889, S. 8, uber das Vorkommen von Arsen in Glas 
und in den caustlschen Alkalien, sowie uber die Wirkung von starken 
Sauren, caustischen Alkalien und anderen Reagention auf arsenhaltiges 
Glas). Die Reductionsrohre fur den Arsennachweis nach Marsh soIl 
nach Otto (Ausmittelung der Gifte) aus strengfliissigem, bleifreiem 
Glase hergestellt sein. Rothe, haufig Schwefelantimon enthaltende 
Kautschukrohren sind naeh demselben Forseher bei dem Marsh' schen 
Apparat zu verwerfen. Auch arsenhaltige yulkanisirte Kautschuk­
riihren") sollen vorgekommen sein. 

Ein Beschlag in der Mar s h' schen Rohre, welcher sieh bei Zu­
tritt del' Luft fast momentan zu weissem Anfluge oxydirt (sogenannter 
Zinkspiegel), kann ebenfalls zu Tauschungen bei Untersuchung von 
Eisenchlorid oder Salzsaure im Mars h' schen Apparat fuhren und darf 
nieht mit dem Arsenspiegel, welcher durch sein bekanntes Verhalten 
leieht zu erkennen ist, verwechselt werden. (Zeitschr. f. analyt. Chemie 
1885, S. 482 ff.) Man ersieht aus dem Gesagten, dass bei den Arsen­
bestimmungen im Marsh'schen Apparat leicht Tauschungen vorkommen 
konnen, wenn nicht aUe Vorsichtsmaassregeln auf's strengste beobachtet 
werden; fiir die Priifung des Eisenchlorids wird man daher die ein­
fache oben angefiihrte Arsenpriifung der Pharm. Germ. III. del' Probe 
mit dem Marsh'schen Apparat yorziehen. 

*) Ueber die Analyse des vulkanisil'ten Kautschuks siehe 
Zeitschr. f. analyt. Chemie 1885, S.167 eine Abhandlung von Unger. 
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Eisenchlorur: In dem mit 10 Theilen Wasser verdunnten und 
mit Salzsaure angesauerten Praparate darf Kaliumferricyanidlosung 
eine blaue Farbung nicht hervorrufen. 

Kupfer, Salpetersaure und sonstige Verunreinigungen: 5 ccm der 
conc. EisenchloridlOsung, mit 20 ccm Wasser verdiinnt und mit iiber­
schiissiger Ammoniakfiiissigkeit gemischt, miissen ein farbloses Filtrat 
geben, welches beim Verdampfen und gelinden GIiihen einen wag­
baren Riickstand nicht hinterlasst. 

2 ccm dieses Filtrats mit 2 ccm ScbwefeIsaure gemiscbt und> 
mit 1 ccm Ferrosulfatlosung iiberschichtet, durfen eine braune Zone 
nicht geben. Ein anderer Theil des Filtrats darf nach Uebersatti­
gung mit Essigsaure weder durch Bariumnitratlosung, noch durch 
Kaliumferrocyanidlosung verandert werden. 

Quantitative Bestimmung. 
Das Eisen wird mit Ammoniak gefallt und als Eisenoxyd ge­

wogen. Die Bestimmung des Eisenchlorids kann auch durch Titra­
tion mit Jodkalium und Normalnatriumthiosulfatlosung ausgefiihrt 
werden. Die Metbode ist in den Werken iiber Titrirmethoden (u. A. 
Mohr, 6. Aufi., S.331) beschrieben. 

Anwendnng nnd Anfbewabrnng. 
Das Eisenchlorid dient zum Nachweis der Rhodanwasserstoff­

saure, der Salicylsaure, des Tannins und der Ferrocyanwasserstoff­
saure, ferner zur Trennung organischer Sauren und zur ZerIegung 
phospborsaurer alkalischer Erden. 

Man bewahrt das Eisencblorid und dessen Losung iill 
Dunklen auf. 

Handelssorten. 

Stark arsenhaltige und stark schwefelsaurehaltige Praparate 
:linden sich nicht selten im Handel. Man unterscheidet ferner im 
Handel ein salpetersaurefreies und ein salpetersaurebaltiges Eisen­
chlorid. 

Eisenchloriir. 
Ferrum chloratum (FeCI2 + 4H20. Molecular-Gew. = 198,51). 

Biassgriinliches, hygroskopisches Pulver, welches mit gleichviel 
Wasser unter Zusatz eines Tropfen Salzsaure eine grun gefarbte 
Losung giebt. 

Krauch. 3. Auflage. 8 
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Priifnng anf Vernnreinignngen. 

OxychloJ'id: Die oben vorgeschriebene Losung III Wasser und 
Salzsaure soIl blassgriin oder griin sein und darf keine gclbgriine 
Farbe zeigen. Mit dem mehrfachen Volum gesattigten Schwefel­
wasserstoffwassers gemischt, erleide die Losung nur eine geringe 
weissliche Triibung in Folge einer Ausscheidung von Schwefel. 

Anmerkung. Geringe Mengen von Eisenoxychlorid enth111t jedes 
Eisenchloriir auch bei vorsichtiger Bereitung. Ein grosserer Gehalt 
wiirde sich durch die gelbgriine Farbe der Losung und durch eine 
starke Ausscheidung von Schwefel zu erkennen geben. 

Kupfer, Arsen, Schwefelsiiure etc.: Die Priifungen werden, nach­
dem das Praparat oxydirt ist, in der unter Ferrum sesquichlorat. 
vorgeschrie benen Weise ausgefiihrt. 

Qnantitative Bestimmnng. 

Dieselbe wird durch Titration mit Normalchamaleonlosung aus­
gcfiihrt. 

Anwendnng nnd Anfbewahrnng. 

Das Eisenchloriir dient zu den Salpetersaurebestimmungen nach 
Schlosing. Es wird gut verschlossen in Glasflaschen aufbewahrt. 

Handelssorten. 
Dieselben sind oft stark oxychloridhaltig und zeigen haufig 

Verunreinigungen mit Schwefelsaure und Arsen. 

Eisenoxydul-.A.mmoniumsulfat. 

Ferro-Ammon. sulfuric. puriss. cryst., 

Schwefelsaures Eisenoxydul-Ammon ((S04)2Fe(NH,)2 + 6H20. 

Molecular-Gew. = 391,30). 

Hellgriines, krystallinisches Pulver, welches genau 1/7 Bellies 
Gewichtes Eisen in Form von Oxydul enthalt. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Oxyd: Die Losung des Salzes in ausgekochtem (von Sauerstoff 
befreitem) Wasser darf durch Rhodankalium nicht roth gefarbt 
werden. 
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Man ermittelt ferner die Qualitat des Praparates durch die 
quantitative Untersuchung. 

Anmerkung. Das Praparat, welches ffir Herstellung einer 
Normallosung dient, muss vorsichtig getrocknet und 100 procentig sein. 

Quantitative Bestimmung. 

Man stellt zunachst den Wirkungswerth einer ChamaleonlOsung 
(3,2 g iibermangansaures Kali im Liter Wasser) in iiblicher Weise 
(siehe Fresenius, Quantitative Analyse, 6. Aufiage, Bd. 1, S. 275) 
mit rostfreiem Biumendraht fest. Der Blumendraht *) muss unter 
Luftabschluss mit einer mit Kautschukventil geschlossenen Koch­
fiasche in Schwefelsaure gelost werden. 

Alsdann lost man 0,7 g des Eisendoppelsalzes in 50 cem Wasser, 
sauert mit Schwefelsaure an und giebt von der Chamaleonlosung so 
lange hinzu, bis Rothfarbung eintritt. Da man vorher festgestellt 
hat, wie viel metallisches Eisen 1 cem der Chamaleoniosung ent­
spricht, so lasst sich aus der Anzahl der zur Titration des Doppel­
saizes verbrauehten ccm Chamaleoniosung leicht berechnen, ob das 
Eisendoppelsalz die richtige Zusammensetzung hat. 0,7 Eisendoppel­
salz miissen 0,1 metallischem Eisen entsprechen. 

Man kann auch 1 Theil reines Eisen in Saure Iosen und ebenso 
7 Theile des Salzes und nun einzeln mit demselben Chamaleon 
titriren, wobei in beiden Fallen gleichviel Chamaleon entfiirbt wer­
den muss, wenn das Doppeisaiz die richtige Zusammensetzung hat. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das schwefelsaure Eisenoxydul-Ammonium, auch Eisendoppel­
salz genannt, wird besonders von Mohr zur Titerstellung der Cha­
maleonlosung empfohlen. Nicht nur das Salz, sondern auch die 
daraus hergestellte N ormallosung ist nach Paw 0 11 e c k sehr haltbar 
(Ber. d. d. chem. Ges. 16, 3008). Classen (1. c.) betont, dass das 
Salz leicht hygroskopisches Wasser in den Krystallen einschliesse, 

*) Es ist zu bemerken, dass der Blumendraht gewohnlich ca. 0,4 Proc. 
Verunreinigllngen (Kohlenstoff, 1fangan, Kllpfer) enthalt und 1 g Blumen­
draht also 0,996 g reinem Eisen entspricht. Classen (Handbueh der 
Qualitativen Analyse 1885, S. 350) nimmt zur Titerstellung statt Blumen­
draht reines Eisen, welches er durch den galvanischen Strom ausseheidet. 
Siehe aueh den Absehnitt iiber Eisen, S. 109. 

8* 
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und halt es daher zur Titerstellung fUr weniger empfehlenswerth. 
Mohr lasst indessen das Praparat nicht in grossen Krystallen, son­
dern als Pulver krystallisiren, so dass seine Zusammensetzung weniger 
durch hygroskopisches Wasser beeinfiusst wird. Nach M 0 h r solI 
das aus reinen Materialien hergestellte und gestort krystallisirte Salz 
in der Centrifugalmaschine vollstandig von der Lauge befreit und 
dann auf Filtrirpapier an einem mildwarmen Orte getrocknet wer­
den, bis das krystallinische Pulver sich fast wie feinkorniges Jagd­
pulver verhalt. 

Man bewahrt das Salz, nachdem es vorsichtig getrocknet ist, 
in wohlverschlossenen Glasflaschen auf. 

Handelssorten. 

Es findet sich im Handel das Salz pro analysi und das Ferro­
Ammon. sulfuric. in grossen Krystallen. 

EisenoxydulsulCat. 

Ferrum sulfuricum puriss. cryst., Schwefelsaures Eisenoxydul 
(FeS04 + 7 H20. Molecular-Gew. = 277,42). 

Krystallinisches Pulver, welches vollstandig klar in Wasser 
loslich ist. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Kupfer und Zink etc.: 2 g werden in Wasser gelost, durch 
Kochen mit etwas Salpetersaure und Salzsaure oxydirt, mit Ammon 
im Ueberschuss gefallt und filtrirt; ein Theil des Filtrats zeigt auf 
Zusatz von Schwefelammonium keine Veranderung, der andere Theil 
nach dem Uebersattigen mit Essigsaure und Zusatz von Ferrocyan­
kalium keine Kupferreaction. 

Sonstige Verunreinigungen: 5 g werden in Wasser gelost, mit 
Salpetersaure und Salzsaure oxydirt, mit Ammon gefallt, filtrirt, das 
Filtrat eingedampft und gegliiht, wobei nur Spuren von Riickstand 
verbleiben. 

Freie Siiure und Loslichkeit: Die mit ausgekochtem und abge­
kiihltem Wasser frisch bereitete Losung (1 : 20) sei klar, von griin­
lichblauer Farbe und fast ohne Wirkung auf blaues Lackmuspapier. 
Es muss ca. 99 Proc. Fe SO 4 + 7 H 20 enthalten. 
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Anmerkung. Trotzdem das Praparat keine Verunreinigungen 
enthalt, ist es doch nicht moglich, einen Gehalt von 100 Procent zu 
garantiren, da beim Trocknen grosserer Mengen leicht ein kleiner Theil 
des Krystallwassers weggeht; da das Praparat selten zur Herstellung 
normaler Losung verwendet wird, so ist die geringe, durch den Krystall­
wassergehalt bedingte Abweichung auch meistens ohne Interesse. Ein 
99procentiges Praparat kann man nach den Arbeiten von Biltz 
(Kritische Notizen zur Pharm. Germ. Erfurt bei Stenger 1878) ver­
langen. 

Quantitative Bestimmung. 

Zur Bestimmung des Gehaltes an FeSO, + 7 H20 lost man 1 g 
in ausgekochtem Wasser, giebt verdiinnte Schwefelsaure hinzu und 
titrirt mit Normalchamaleonlosung, deren Wirkungswerth gegen Eisen 
man vorher festgestellt hat, bis eine bleibende blassrosa Farbung 
eintritt. Aus den verbrauchten ccm Chamaleonlosung wird der Ge­
halt an FeSO, + 7 H20 berechnet. Die Methode ist u. A. in Mohr, 
Titrirmethode, 6. Aufi., S. 218, genau beschrieben. 

Anwendnng und A.ufbewahrnng. 
Der reine Eisenvitriol wird beim Nachweis der Salpetersaure, 

des Cyans, bei der Ermittelung des Goldes etc. und besonders bei 
der Herstellung des Ferro-Ammoniumsulfates gebraucht. 

Der Eisenvitriol wird in gut verscblossenen Glasgefassen auf­
bewabrt, worin er sicb nacb Biltz (Kritische Notizen zur Pharm. 
Germ., Erfurt bei Stenger 1878) jahrelang fast unverandert halt. 

Handelssorten. 
Der reine Eisenvitriol kommt sowohl in der oben beschriebenen, 

pracipitirten Form als auch in Form schOner, blaugriiner Krystalle 
in den Handel. Die letzteren sind nach Biltz (1. c.) etwas weniger 
gut haltbar als der pracipirte EisenvitrioI. V orkommende Verun­
reinigungen sind besonders Oxyd, welches durch das Aussehen des 
Praparates kenntlich ist. 

Die Krystalle des Eisenvitriols sollen nicht grasgriin aussehen, 
sondern wasserblau, auch sollen die Krystalle nicht mit einer gelben 
Oxydschicht iiberzogen sein. 

Neben dem reinen Eisenvitriol findet sich im Handel der rohe 
Eisenvitriol. welcher nicht selten mit Mangan, Zink, Kupfer und 
bisweilen auch mit Arsen verunreinigt ist. Ein guter roher Eisen­
vitriol muss ziemlich durchsichtig und von blaulichgriiner oder griin­
licher Farbe sein. 
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Eisensulfiir. 

Ferrum sulfuratum, Schwefeleisen (Fe S. 
Molecular-Gew. = 87,86). 

Schwere, metallglanzende MasseD, welche mit Saure reichlich 
Schwefelwasserstoff entwickeln. 

Priifung auf Verunreinignngen. 

Arsen: Das Schwefeleisen wird durch reine, verdiinnte, arsen­
freie Schwefelsaure zersetzt. Das sich dabei entwickelnde Gas leitet 
man nach dem Was chen in erwarmte, reine, arsenfreie Salpetersaure 
und untersucht die resultirende Salpetersaure mittelst des Marsh '­
schen Appnrates auf Arsen. 

Anmerkung. Otto (Ausmittelung del' Gifte) untersuchte nach 
vorstehender Methode verschiedene Muster von Schwefeleisen, bekam 
indessen immer mehr oder weniger starke Arsenspiegel. N ach 0 t to 
und anderen Forschern benutzt man daher zweckmassiger Schwefel­
barium oder Schwefelcalcium zur Entwickelung eines absolut arscn­
freien Schwefelwasserstoffs. Von verschiedenen Seiten sind iibrigens 
auch Reinigllngsmethoden fiir den aus Schwefeleisen hergestellten 
Schwefelwasserstoff vorgeschlagen worden. 

Nach v. d. Pfordten (Archiv der Pharm. 1885, S. 148) solI 
auch aus gewiihnlichem Schwefeleisen absolut arsenfreier Schwefel­
wasserstoff -erhalten werden, wenn man das rohe Gas iiber erhitzte 
Schwefelleber leitet. Vergl. auch Berliner Berichte XX, 1999 und 
XXI, 2546. 

Quantitative Bestimmnng. 

Zur Bestimmung des Schwefelgehaltes, welcher III Form von 
Einfach-Schwefeleisen vorhanden ist, lost man nach M 0 h r (Titrir­
methode) 0,5 g des fein gepulverten Schwefeleisens in iiberschiissiger 
starker Salzsaure und leitet das sich entwickelnde Gas durch 1, oder 
besser 2, Vorlagen, in welchen sich ein Gemenge von titrirter .Jod­
losung mit etwas Starkeli.isung befindet. Man bestimmt nach ge­
schehener Zersetzung den Ueberschuss der Jodlosung durch Normal­
unterschweHigsaures Natrium und berechnet nach der verbrauchten 
Menge Jod den Schwefelgehalt. Das Eisen befindet sich als Chloriir 
in dem Entwickelungsgefasse und kann als solches kalt mit Chamaleon 
titrirt werden. 
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Wenn das Schwefeleisen mehr als 1 Aequivalent Schwefel ent­
halt, also eine gewisse Menge Doppelt-Schwefeleisen, so bleibt das­
selbe ,in der Saure ungeI6st zuruck. 

Anwendung. 

Das Schwefeleisen dient zur Entwickelung des Schwefelwasser­
stoffes. 

Handelssorten. 

Das Schwefeleisen des Handels enthlilt gew6hnlich weniger als 
1 Aequivalent Schwefel. M 0 h r (Lebrbuch der Titrirmethode, 
6. Aufi., S. 722) untersuchte mehrere Proben Schwefeleisen und fand 
25,93 Proc. und 27,16 Proc. statt 36,39 Proc. Schwefel. 

Bei unseren Analysen von Praparaten verschiedener Bezugs­
quellen wurden meistens 26 bis 28 Procent, bisweilen auch nur 
22 Procent wirksamer Schwefel gefunden. Auf eine genaue Garantie 
lassen sich die Fabrikanten bei diesem Artikel nicht gerne ein, weil 
die Probenahme schwierig und es nicht leicht ist, die einzelnen 
Schmelzen von gleichem Gehalte zu machen. Immerhin kann man 
verlangen, dass wenigstens ca. 24 Proc. wirksamer Schwefel vor­
handen sind. Producte mit hohem Schwefelgehalte entwickeln 
meistens langsamer als solche mit niedrigem Gehalte. 

Essigsiiure. 

Acid. acetic. conc. puriss. (02H4 O2, Molecular-Gew. = 59,86). 

Klare, farblose, stechend sauer riechende Fliissigkeit, welche 
bei ca. 100 C. erstarrt und ein spec. Gew. von 1,064 zeigt. 100 Theile 
enthalten ca. 96 Theile Essigsaure. 

Anmerkung. Schwachere, ca. 90procentige Essigsaure zeigt 
ein spec. Gew. von 1,071. 

Priifung 'auf Vernnreinigungen. 

Ruckstand: 10 g hinterlassen beim Verdunsten keinen wagbaren 
Riickstand. 

An mer k u n g. Beim Verdunsten griisserer Mengen der starken 
reinen Essigsaure verbleiben haufig Spuren eines theilweise verbrenn­
lichen (organischen) Riickstandes; es durfen aber 50 g des reinen 
Praparates hochstens 1 mg Riickstand hinterlassen. 
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Schwere Metalle und Erden *): 10 g, auf 100 eem verdiinnt, 
zeigen weder naeh dem Uebersattigen mit Ammon, noeh naeh Zu­
gabe von Sehwefelammon und oxalsaurem Ammon eine Veranderung. 
Aueh bei langerem Stehen in der Warme bleibt diese Fliissigkeit 
unverandert. 20 g werden auf 100 eem verdiinnt, dann mit frisehem 
Sehwefelwasserstoffwasser versetzt; es zeigt sieh hierbei keine braune 
Farbung. 

Schwejelsiiure: Man versetzt 10 g mit 150 cem Wasser, erhitzt 
zum Koehen, fiigt Chlorbarium zu und stellt diese Fliissigkeit mehre .. e 
Stunden bei Seite; es zeigt sieh keine Sehwefelsaurereaetion. 

Salzsiiure: 5 g werden auf 50 cem verdiinnt; die Fliissigkeit 
zeigt naeh Zusatz von Salpetersaure und Silbernitrat keine Ver­
anderung. 

Empyreuma: 5 g, mit 15 ecmW asser verdiinnt, entfarben 3 cem 
1/100 Chamaleonlosung naeh 1/,stiindigem Stehen nieht. 

Quantitative Bestimmung. 

Man verdiinnt einige g der Saure mit Wasser, fiigt Phenolphta­
leln hinzu und titrirt mit kohlensaurefreier Normalkalilauge. 1 ccm 
Normalkalilauge = 0,05986 C2H4 0 2 • 

Die Starke der Essigsaure ist aueh aus dem Erstarrungspunkt 
ersiehtlich; je starker die Saure ist, desto leiehter erstarrt sie. Bei 
0,5 Proc. Wassergehalt ist der Erstarrungspunkt + 15,65°, bei 
2,91 Proe. Wassergehalt = 11,95 und bei 6,54 Proe. Wassergehalt 
= 7,1°; eine Saure, welche 49,4 Proe. Wasser enthalt, erstarrt erst 
bei -19,80• 

Naeh dem spec. Gew. liisst sieh der Gehalt der Saure bequem 
ermitteln. 

*) Ieh habe hier und in Priifungsvorsehriften anderer Reagentien die 
kurze Bezeiehnung "sehwere Metalle" beniitzt. Welehe Gruppen schwerer 
Metalle damit im einzelnen Faile gemeint sind, ist dem Analytiker aus 
der stets genau beschriebenen Priifungsweise (z. B. Zugabe von Schwefel­
ammon) bekannt, und wurde claher keine weitere Erklarung beigefiigt. 
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Volum-Gewicht der Essigsaure bei + 15° (Oudemans). 

Vol.-Gew. I Proc. Vol.-Gew. I Proc. VOl.-Gew.1 proc·1 VOl.-Gew.1 Proc. 

0,9992 0 1,0363 26 1,0631 52 1,0748 78 
1,0007 1 1,0375 27 1,0638 53 1,0748 79 
1,0022 2 1,0388 28 1,0646 54 1,0748 80 
1,0037 3 1,0400 29 1,0653 55 1,0747 81 
1,0052 4 1,0412 30 1,0660 56 1,0746 82 
1,0067 5 1,0424 31 1,0666 57 1,0744 83 
1,0083 6 1,0436 32 1,0673 58 1,0742 84 
1,0098 7 1,0447 33 1,0679 59 1,0739 85 
1,0113 8 1,0459 34 1,0685 60 1,0736 86 
1,0127 9 1,0470 35 1,0691 61 1,0731 87 
1,0142 10 1,0481 36 1,0697 62 1,0726 88 
1,0157 11 1,0492 37 1,0702 63 1,0720 89 
1,0171 12 1,0502 38 1,0707 64 1,0713 90 
1,0185 13 1,0513 39 1,0712 65 1,0705 91 
1,0200 14 1,0523 40 1,0717 66 1,0696 92 
1,0214 15 1,0533 41 1,0721 67 1,0686 93 
1,0228 16 1,0543 42 1,0725 68 1,0674 94 
1,0242 17 1,0552 43 1,0729 69 1,0660 95 
1,0256 18 1,0562 44 1,0733 70 1,0644 96 
1,0270 19 1,0571 45 1,0737 71 1,0625 97 
1,0284 20 1,0580 46 1,0740 72 1,0604 98 
1,0298 21 1,0589 47 1,0742 73 1,0580 99 
1,0311 22 1,0598 48 1,0744 74 1,0553 100 
1,0324 23 1,0607 49 1,0746 75 
1,0337 24 1,0615 50 1,0747 76 
1,0350 25 1,0623 51 1,0748 77 

Anmerkung. Die Vol.-Gew. uber 1,0553 entsprechen zwei 
Losungen von sehr verschiedenem Gehalt. Urn zu wissen, ob man 
eine Saure vor sich hat, deren Gehalt an C2 H, O2 das Dichtigkeits­
maximum (78 Proc.) iibertrifft, braucht man nul' etwas Wasser zuzu­
setzen. Nimmt das Vol.-Gew. zu, so war die Saure starker als 
78 procentig, im entgegengesetzten Fane war sie schwacher. 

Anwendung und Aufbewabrung. 

Die Essigsaure dient in del' Analyse hauptsachlich als Losungs­
und Sattigungsmittel. Man bereitet das Reagens durch Verdiinnen 
der Acid. acetic. puriss. conc. mit dem 3fachen Gewichte Wasser. 
Bisweilen verwendet man die concentrirte Saure, wie letztere Z. B. 
bei del' Goldenberg'schen Weinsaurebestimmung (Zeitschr. f. 
analyt. Chemie 1888, S. 9 und S. 681) vorgeschrieben odeI' bei del' 
Eiweissreaction von Adamkiewicz (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1875, 
S. 196) nothwendig ist. Auch zur Herstellung del' verdiinnten 
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(11/2procentigen und noch schwacberen) Essigsaure fUr mikrosko­
pische Untersuchungen benutzt man zweckmassig Acid. acetic. 
glaciale, deren Gebalt bekannt ist und die dann nach Bedarf mit 
Wasser verdunnt wird. 

Man bewabrt die Essigsaure in gut verschlossenen Glasflascben 
auf. 1m Winter erstarrt der Eisessig in einem kalten Raume, man 
muss denselben alsdann, besonders wenn er sich in grosseren 
Flaschen be:lindet, sehr vorsichtig und langsam aufthauen, damit durch 
Zerspringen der Flasche kein Unfall entsteht. 

Handelssorten. 

Neben der oben bescbriebenen Acid. acetic. puriss. conc., welche 
fur analytische Zwecke meistens gebraucht wird, :linden sicb noch 
folgende Qualitaten Essigsaure im Handel: 

Acid. acetic. glac., 01. citri in allen Verbaltnissen los end, ein 
hochst concentrirter, ca. 99procentiger Eisessig, welcber fast rein ist 
und nur die Prufung auf Empyreuma nicht aushalt. Das Praparat 
ist starker als vorstehend beschriebene Acid. acet. puriss. cone. 

Acid. acetic. glac., Nelkenol losend, ein weniger concentrirter 
Eisessig. 

Anmerkung. Die Laslichkeit gewisser atherischer Oele beniitzt 
man zur ungefabren Ermittelung der Starke der Saure. Citron enol 
lost sich nur in einem Eisessig, der nicbt mebr als 2 Proc. Wasser 
enthalt. N elkenol lost sieh noch in einer Essigsaure, welehe 10 Proc. 
Wasser enthiilt. 

Acid. acetic. pur; (1,06), Acid. acetic. puriss. (1,06), Acid. 
acetic. dilut. pur. (1,04) und Acid. acetic. dilut. puriss. (1,04). Dieses 
sind ca. 50procentige (1,06) und ca. 30procentige (1,04) Essigsauren, 
von welchen die mit "puriss." bezeichneten Sorten aIle oben ange­
fuhrten Prufungen aushalten, wahrend die mit "pur." bezeicbneten 
Qualitaten gewohnlich noch Spuren Empyreuma entbalten. 

Essigsiiure-A.nhydrid. 
Acid. acetic. anhydric. «(C2H30)20. Molecular-Gew. = 101,76). 

Farblose, nach Essigsaure riechende, bei 1380 siedende FHissig­
keit. Spec. Gew. = 1,0799 bei 15,2 0 • Bringt man das Essigsaure­
Anhydrid in Wasser, so mischt es sich Anfangs nicht damit, sondern 
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sinkt darin unter, verbindet sich aber allmahlich damit zu Essig­
saure. Es wird in gut verschlossenen Flaschen aufbewahrt. Das 
Prliparat darf in Lasung (1 : 50) nach Zusatz von Salpetersaure und 
Silbernitratlosung keinen Niederschlag geben. Der Gehalt wird quan­
titativ durch Titration mit Normalkalilauge bestimmt. 1 ccm Normal­
kalilauge = 0,05088 Essigsaure-Anhydrid. Es findet in der Analyse 
selten Cu. A. bei Untersuchung des Lanolins (B. Fischer, die neueren 
Arzneimittel, 1889, S. 79) oder bei Glycerinbestimmungen (Zeitschr. 
f. analyt. Chemie, 1889, S. 255 u. 357) nach dem Acetinverfahren] 
Anwendung. 

Hirschsohn verwendet ein sogenanntes Essigsaurereagens, d. h. 
eine Mischung von 10,0 g Essigsaure-Anhydrid und 5 Tropfen con­
centrirter reiner Schwefelsaure zur Untersucbung atheriseher Coni­
ferenale (Pharm. Ztg. 1891, S. 725). 

Eugeno]. 
Nelkensaure (ClO H12 0 2• Molecular-Gew. = 163,62). 

Dieser Karper sowie das Nelkenol werden in der Mikroskopie 
verwendet . 

. Das Eugenol bildet eine aromatisch riechende Flilssigkeit. Cha­
rakteristische Merkmale reinen Eugenols sind (nach Schimmel): klare 
Loslichkeit in 1 bis 2procentiger Kalilauge, spec. Gew. 1,07 bei 15°, 
Siedepunkt 268-264° (Quecksilberfaden ganz in Dampf). 

Die Werthbestimmung des Nelkenols griindet sich auf die Be­
stimmung des Eugenolgehaltes, welcher nach H. Thoms als Benzoyl­
eugenol abgeschieden wird. Die Methode ist u. A. in Zeitschr. f. 
analyt. Chemie 1891, S. 738 heschrieben. 

Febling'scbe Losung 
(und Kupferkaliumcarbonatlosungen). 

Die Fehling'sche Lasung wird wie folgt bereitet: Reinster 
Kupfervitriol wird, nachdem er etwas zerrieben ist, 12 Stun den an 
der Luft, vor Staub geschiitzt, liegen gelassen, alsdann lOst man 
34,630 g zu 500 cem. Die SeignettesalzlOsung bereitet man - thun. 
lichst haufig frisch - in der Weise, dass man 173 g weinsaures 
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Natriumkalium 10 400 ccm Wasser lOst und dazu 100 cern Natron­
lauge hinzufiigt, welche 516 g Natriumhydroxyd pro 1 I enthiilt. 
Dureh Vermis chen gleicher V olumen Kupfer- und Seignettesalzliisung, 
welche getrennt aufbewahrt und erst beim Gebrauch gemischt wer­
den, erhaIt man die Fehling'sche Liisung. 1 cern Fehling'scher 
Liisung ist = 0,005 g C6 H12 06' 

Anmer kung. An Stelle der Fehling'sehen Lasung ist von Sol­
daini u. A. Kupferkaliumcarbonatlosung fUr Zuekerbestimmungen 
vorgesehlagen worden. Man bereitet eine solche Lasung nach H. Ost 
(Chem. Industrie 1891, S. 236) zweekmassig durch Visen von 

23,5 g ClLS04 + 5 H2 0, 
250 g K2 COg, 

100 g KHCOa zum Liter. 
Eine eingehende Arbeit von Ost uber diese Kupferkaliumcarbonat­

lasungen siehe in Chem.-Ztg. 1895, No. 80 u. 81. 

Controle und Haltbarkeit der Feltling'sclIell LiisUllg. 

Die Fehling'sche Liisung soll nach A. Borntriiger (Zeitschr. f. 
angew. Chemie 1893, 600) durch eine 0,5 procentige Liisung von 
Invertzucker controlirt werden, welche wie folgt gewonnen wird: 
Man lOst 19 g reiner Saccharose in Wasser und 10 cern Salzsiiul'e 
von 1,188 spec. Gew. bei 150 C. oder 20 cern von 1,10 spec. Gew. 
bei 15 0 C. zu 100 ccm. Nach dem Stehen iiber Nacht versetzt man 
25 cern des Products mit etwas Lackmustinctur, neutralisirt mit Alkali 
und verdiinnt zu 1 1. Diese Flussigkeit enthiilt nun 0,5 g Invert­
zucker in 100 ccm. Es ist wesentlich, dass die Inversion vollstiindig 
in der Kiilte ausgefiihrt wird. Reine Saccharose wird erhalten durch 
Fallen einer filtrirten Liisung von Hutzucker mit Alkohol in der 
Kiilte, Waschen mit starkem Alkohol und Trocknen. 

Ueber die Haltbarkeit der Fehling'schen Liisung kann ich nach­
folgende Angaben von Borntrager (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1895, 
S. 22) nach eigenen Erfahrungen bestatigen. Borntrager sagt: Be­
kanntlich hiingt die oft wahrgenommene Veranderlichkeit des Ge­
misches beider Fliissigkeiten, also der eigentlichen Fehling'schen 
Liisung, beim Aufbewahren von weinsaurem Kalium-Natrium abo 
Auch die alkalische Seignettesalzliisung wird nieht selten mit der 
Zeit unbrauchbar, wesshalb haufige Erneuerung derselben anempfohlen 
wird. Wenn aber die wasserige Aufliisung dieses Salzes vor dem 
Zusatz des Aetznatrons von den gewiihnlich darin schwimmenden 
Holzsplitterchen u. S. W. abfiltrirt wird, so halt sieh die spater alka-



Fluorwasserstoffoa.ure. 125 

lisch gemachte Fliissigkeit lange Zeit in dem Sinne unverandert, als 
das nunmehr bereitete Gemisch derselben mit 1 Vol. Kupfer­
losung beim Kochen kein Kupferoxydul abscheidet, natiir­
lich sofel'll keine reducirenden Stoffe zugesetzt werden. 

Das Fehling'sche Gemisch muss moglichst frei von Eisen sein, 
da selbst bei Gegenwart blosser Spuren des letzteren bei der End­
reaction bald eine griinliche Farbung eintritt, weil sieh das vorhan­
dene Eisenoxydul an der Luft oxydirt und die geringe Menge des 
dabei entstehenden Oxyds bei Gegenwart von Essigsaure mit dem 
Ferroeyankalium eine Farbenreaetion giebt. Aueh das zur Liisung 
verwendete Aetznatron und Seignettesalz soIl eisenfrei sein. 

Fluorwassersto:ffsaure. 
Acid. hydrofluoric. fumans puriss. (H Fl. Molecular-Gew. 

= 19,94). 

Die Flusssaure erseheint in einem 1-2 em weiten Reagens­
glase farblos, greift sehr stark das. Glas an und raucht an der Luft. 

Anmerkung. Zuweilen ist die reine Flusssaure nicht ganz farblos 
(wahrscheinlich durch das langere Stehen in Kautschukflaschen). 

Prilfnng anf Vernnreinignngen. 

Ruckstand: 10 g hinterlassen nach dem Verdunsten und Gliihen 
im Platintiegel einen hochst minimalen und kaum wagbaren Riickstand. 

Anmerkung. Bei einem vorsichtig hergestellten Praparate solI 
nach dem Verdunsten von 50 g und schwachem Gluhen hiichstens 
1-2 mg Ruckstand verbleiben. Solche minimale Spuren von Ruck­
stand zeigen sich auch bei anderen starken Sam'en fast allgemein. 

Schwejelsiiure: 2 g werden mit 50 ccm Wasser verdiinnt, als­
dann Salzsaure und einige Tropfen Chlorbarium15sung zugesetzt; 
innerhalb 5 Minuten entsteht kein Niederschlag. 

Arsen, schwere Metalle nnd Erden etc.: 10 g werden auf 40 ccm 
verdiinnt, erwarmt und Schwefelwasserstoff eingeleitet, wodurch kein 
gelber (Arsen) und auch hin dunkelgefarbter Niederschlag (schwere 
Metalle) entsteht. 

5 g werden mit 50 eem Wasser verdiinnt, mit Ammon iiber­
sattigt, Sehwefelammon, kohlensaures Ammon und phosphorsaures 
Ammon zugegeben, wodureh keine Triibung entsteht. 
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SilicinmjluorwasserstoJ! nnd ChlorwasserstoJ!: siehe unter quanti­
tative Bestimmung. 

Ueber die Priifung mit Chamaleon siehe beiAnwendung 8.127. 

Quantitative Hestimmung. 

Die reme wasserige Fluorwasserstoffsaure Iasst sich durch 
Titriren mit Normaialkali bestimmen. Hat man Schwefelsaure und 
Flnsssaure frei in wasseriger L5sung, so bestimmt man am besten 
in einer Portion die Aciditat mittelst Normaialkalilauge, in einer 
anderen die 8chwefeIsiiure gewichtsanalytisch und findet die Fluor­
wasserstoffsiiure aus der Differenz. (Fresenius, Anleitung zur quan­
titativen Analyse 1875, 1. Bd., 8. 643.) 

Die Bestimmung des Kieselfluorwasserstoffs in der Flusssaure 
geschieht durch Ausfiillen· mit einer genugenden Menge eines Kalium­
saizes. Das Kieseifluorkalium ist in kaltem Wasser sehr schwer 
15slich. 

Es kann hier die Methode in Anwendung gebracht werden, 
welche bei Untersuchung der KieseHluorwasserstoffsallre gebrauchlich 
ist. Man setzt der verdunnten Saure Chlorkalium und Weingeist 
zu, wascht den entstandenen Niederschlag von Kieselfluorkalium mit 
verdiinntem Weingeist aus, trocknet bei 1000 und wagt. 

Bei Untersuchung der Fluorwasserstoffsiiure muss der Weingeist 
besonders vorsichtig in nicht zu grosser Menge zugesetzt werden, 
damit kein Chlorkalium oder Fluorkalium ausfiillt. 

Zur ungefahren Bestimmung der Kieselfluorwasserstoffsiiure in 
der Flusssaure diirfte das Fallen mit Chlorkalium aus wiisseriger 
L5sung und in der Kiilte genugen. 

Niiheres iiber die Methode siehe Fresenius, Anleitung zur qualit. 
chern. Analyse, 6. Aufl., S. 400 und 431. 

Eine genaue Bestimmung von Fluor, Kieselsiiure, Chlor etc. siehe 
auch bei Natriumfluorid in diesem Buche. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Die Fluorwasserstoffsaure dient zum Aufschliessen der Silicate 
und jetzt in den Glihrungsgewerben zur Erzielung einer reineren 
Gahrung und gr5sseren Ausbeute; Flusssaure oder deren 8aIze wirken 
selbst in sehr verdunntem Zustande t5dtend auf Milchsaure-Bacterien, 
nicht aber auf Hefe. 

Die Flu8ssaure ist giftig. 
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Ueber Verunreinigungen del' Flusssaure durch Aufbewabren in 
Hartgummigefassen macbt W. Ham p e in del' Cbem.-Ztg. 1890, S. 105 
Mittheilungen. Wird nach Hampe chem. reine Flusssaure in den 
ublichen Gefassen aus Hartgummi auf bewahrt , so wirkt sie nach 
einigel' Zeit auf Chamaleon entfal'bend; sie hat organische Substanz 
aufgenommen, was bei del' Bestimmung des Eisenoxydulgebaltes in 
SiHcaten, wozu die Flusssaure Verwendung findet, berucksicbtigt 
werden muss. Aus man chen Hartgummigefiissen nimmt die Fluss­
saure aucb kleine Mengen von Alkalien auf, wodurch sie filr die 
Bestimmung der letztel'en in Silicaten unbrauchbar wil'd. Nach 
Ham pe soIl die Flusssaure in Platinfiaschen bezogen und aufbewahrt 
werden. 

Flaschen aus l'einem Hartgummi sind nach R. Benedikt 
(Chem.-Ztg. 1891, 881) geeignet zul' Aufbewahl'ung del' Flusssaure 
filr analytische Zwecke. Wahrend in den gewohnlichen Guttapel'cha­
fiaschen aufbewahrte Saure nach kurzer Zeit einen reichlichen, zum 
grossen Theile aus Eisenoxyd bestehenden Gluhruckstand hinter­
liisst, bielt sich eine Saure in reinem Hartgummi lange Zeit rein; 
25 ccm hinterliessen nach langeI' Aufbewahrung nul' 0,0005 g Ruck­
stand. 

Heraus und Friedheim (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1895, 
S. 434) baben auch die Beobachtung gemacht, dass die reine Fluss­
saure nach langerer Aufbewahrung in Hartgummifiaschen unter 
Umstanden stark verunreinigt und fur viele analytische Zwecke 
unbrauchbar wird. Friedheim hat wiederholt beobachtet, dass 
Hartgummi des Handels stark mit mineralischen Bestandtbeilen ver­
setzt ist. 

Nach dies en Erfahrungen muss man zur Aufbewahrung ent­
wedel' Flaschen aus besonders reinem Hartgummi nach Benedikt 
oder Platinfiaschen nehmen. 

Handelssorten. 

Neben del' reinen Fluorwasserstoffsaure findet sich noch solche 
fur technische Zwecke im Handel. Letztere ist baufig stark arsen-, 
siliciumfiuorwasserstoff- und schwefelsaurehaltig. 
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Formaldehyd. 
Formaldehyd (HeHO + aq. Molecular-Gew. = 29,93). 

Klare, farblose, stech end riecbende Fliissigkeit. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Saure: Das Formaldehyd sei neutral oder nur sehr schwach 
sauer. 1 ccm FormaldehydlOsung darf Bach Zusatz eines Tropfens 
Normalkalilauge eine saure Reaction nicht zeigen. 

Schwe!elsaure, Chlor, 1l1etalle: Mit 5 Theilen Wasser verdiinnt, 
werde Formaldehydlosung weder durch Silbernitratlosung, noch durch 
Bariumnitratlosung, noch durch Schwefelwasserstoffwasser verandert. 

Gehalt: Die Fliissigkeit muss 40 Procent Formaldehyd entbalten. 

Qnantitative Bestimmnng. 
Zur quantitativen Bestimmung wird mit einer bestimmten Menge 

Normalammoniak versetzt, dann Hisst man die Fliissigkeiten mehrere 
Stunden stehen und titrirt mit Normalschwefelsaure unter Anwen­
dung von Rosolsiiure als Indicator zuruck. 4 Mol. Formaldehyd 
entsprechen 4 Mol. NH3• Verg!. auch Pharm. Post 1895, S. 116 
und Pharm. Centralhalle 1895, S. 133, worin die genaue Vorschrift 
zur Ausfiihrung der Analyse enthalten ist. Es sind ausserdem iiber 
die quantitative Bestimmung des Formaldebydes in letzter Zeit eine 
Anzahl von Publicationen erschienen, da sich verschiedene der vor­
geschlagenen Methoden als unsicher erwiesen haben. Verg!. hier­
iiber u. A. den Jabrgang 1895 der Pbarm. Ztg. 

Anwendung nnd Anfbewahrung. 

Formaldehyd ist ein neues, brauchbares Conservirungs- und 
Hiirtungsmittel. 

Ueber die Sterilisirung von Kellern etc. mittelst Diimpfen von 
Formaldehyd siehe eine Abhandlung von Windisch, Ref. in Chern. 
CentralbI. 1895, Bd. I, S. 276. 

Handelssorten. 

Die Fliissigkeit kommt auch unter dem Namen "Formol", 
"Formalin" als 35 bis 40procentige Losung in den Handel. 
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Fuchsin. 

Rosanilinchlorhydrat (020 H19 N3 HOI. Molecular-Gew. = 336,80). 

(Friiher auch AzaleYn, Magenta Rubin etc. genannt.) 

Grosse, bestandige, kantharidenglanzende Krystalle, welche mit 
Alkohol eine intensiv carmoisinrothe Losung geben.Es ist ein 
werthvolies und in der Bacteriologie viel gebrauchtes Tinctionsmittel. 
Es farbt W oIle, Seide und Leder direct roth, BaumwoIle nach dem 
Beizen mit Tannin und Brechweinstein. 

Prfifung auf Verunreinigungen. 

Meistens geniigt die Beurtheilung des Praparates nach seinem 
Aeusseren, wie obeo bescbrieben. Man verwendet als Tinctionsmittel 
die reinste Sorte des Handels, das sogenannte Diamantfuchsin oder 
Fuchsin in grossen Krystallen. (Ueber die Herstellung der Fuchsin­
losung siehe "Herstellung von Reagentienlosungen" im Anhang.) SoIl 
auf Arsen gepriHt werden, so kann man nach der Methode priifen, 
welche Fresenius und Hintz in der Zeitscbr. f. analyt. Chemie 1888, 
S. 179 ff., angegeben haben. Spuren von Arsen finden sich nicht 
selten im Fuchsin des Handels. 

Zum Nachweis des Arsens kann man auch eine Probe ver­
aschen, den Riickstand aufiosen und im Marsh'scben Apparat unter­
suchen. 

Mineralische Beimengungen sind durch Verascben zu erkennen. 
Reines Fuchsin wird durch schweflige Saure fast vollstandig ent­
f1irbt; aus unreineren Producten entstehen gelbe oder braune Losungen. 
In der Technik priift man den Farbstoff durch Probefarben (Schultz, 
Chemie des Steinkohlentheers). In Salzsaure lost sich das Fuchsin 
mit gelber Farbe. 

Handelssorten. 

Ausser dem salzsauren Salz kommt auch zuweilen das essig­
saure Rosanilin als Fuchsin im Handel vor und, neben dem reinsten 
Diamantfuchsin und Fuchsin in grossen KrystaIlen, Fuchsin in kleinen 
Krystallen. Unreine Producte, welche amorphe Pulver oder grossere 
unregelmassige Stucke bilden, heissen Granat, Scbarlach etc. 

Krauch. 3. Auflage. 9 
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Saurefuchsin. 
Das sogenannte Saurefuchsin des Handels, auch Fuchsin Soder 

Rubin S genannt, ist ein anderes Praparat als das gewiihnliche 
Fuchsin, namlich das Natrium- oder Ammoniumsalz del' Rosanilin­
trisulfosaure. Die Farbe der wasserigen Losung ist blauroth, in 
Alkohol ist es fast unliislich, mit Salzsaure bleibt es unverandert. 
Es fiirbt Wolle und Seide in saurem Bade roth. Das Saurefuchsin 
hat nur etwa die halbe Farbekraft des Fuchsins und ist zum Farben 
del' Baumwolle nicht brauchbar. Es wird auch zu bestimmten 
Tinctionszwecken verwendet, so zur Herstellung des Methylgrun­
Orange-Saurefuchsin nach Biradi. 

Auf der Faser unterscheidet man Fuchsin und Fuchsin S, welche 
ziemlich dieselbe Nuance haben, durch Erwarmen der gefiirbten 
Faser mit einer Mischung von gleichen Theilen Salzsaure und 
Wasser. Fuchsin wird dabei entfarbt, Saurefuchsin zeigt keine 
Farbenveranderung, nur wird ein Theil der Farbe entzogen und da­
durch die FlUssigkeit carmoisinroth gefarbt. 

Gallein. 
Das GalleIn (Pyrogallol-Phtaleln) soIl nach Dechan ein empfind­

licher Indicator sein, welcher neutrale Losungen blassbraun farbt und 
clurch einen kleinen AlkaliUberschuss rosenrothe Fiirbung bewirkt. 

Naheres uber seine Empfindlichkeit siehe in der Tabelle bei 
Indicatoren in diesem Buche, S. 143. 

Seine Anwendung beschreibt Biickmann 
suchungsmethoden, 3. Auff., Bd. 1, S. 143). 
selten gebrauchten Indicatoren. 

(Chem. -techno Dnter­
Es gehort nnter die 

Bezuglich seiner Eigenschaften verweise ich auf Schultz, Chemie 
des Steinkohlentheers, 2. Auff., Bd. 2, sowie auf andere Werke liber 
organische Chemie. 

Gallussaure. 
Acid. gallic. pur. albiss. cryst. (CSH2(OH)3C02H+H20. 

Molecular-Gew. = 187,55). 

Feine, seidengIanzende, farblose oder fast farblose Nadeln; los­
lich in 100 Th. kaltem Wasser, leicht loslich in Alkohol. Leim-
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lasung erzeugt in der Gallussaure keinen Niederschlag. Mit stark 
verdiinnter Eisenchloridlasung giebt die Saure einen schwarzblauen 
Niederschlag. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

FlUchtig: 1 g hinterlasst beim Erhitzen auf dem Platinblech 
keinen Riickstand. 

Loslichkeit: Die Lasung 1: 20 in 
farblos oder kaum gelblich gefarbt. 
krystallisirt die Gallussaure aus. 

heissem Wasser sei klar und 
Beim Erkalten der Lasung 

Schwejelsaure: Die heisse wasserige Lasung (1 : 50) werde auf 
Zusatz von Chlorbariumlasung und wenig Salzsaure nicht getrubt. 

Anwendung. 

Bisweilen wird sie zum Nachweis von Eisensalzen (in Mineral­
wasser) und zum Nachweis freier Mineralsauren (nach Fliickiger) 
gebraucht. 

Handelssorten. 

Die Gallussaure gelangt seh1' rein in den Handel. 

Goldchlorid. 

Aurum chloratum pur., Chlorwasserstoffgoldchlorid 

(Au CIa. H C1 + 4H20. Molecular-Gew. = 411,02). 

Gelbe, hyg1'oskopische Krystalle, welche leicht in Wasser und 
III Weingeist laslich sind. 

Priifung auf Verunreinigungen und quantitative Bestimmung. 

Man gliiht das Goldchlorid, behandelt das ruckstandige metalli­
sche Gold mit verdiinnter Salpetersaure und wiegt dasselbe. Etwaige 
Verunreinigungen lassen sich in dem salpetersauren Auszug nach­
welsen. Nach Post, Chem.-techn. Untersuchungen, 2. Aufi., Bd. 1, 
S. 667, verfahrt man bei der Analyse der Goldsalze am besten wie 
folgt: Man bestimmt den Goldgehalt des Goldchlorids wie den des 
Ammonium-Doppelsalzes, falls keine weiteren Metalle zugegen sind, 
in der Weise, dass man dieselben in einem gewogenen Porzellan­
tiegel liingere Zeit vorsichtig, Anfangs schwach bis zur Allstreibllng 
des Wassers bezw. Ammonchlorids, spater sHirker gluht; es hinter-

9* 
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bleibt reines Gold. Natriumgoldchlorid wird unter Zusatz von etwas 
Oxalsaure gegliiht, wodurch metallisches Gold und Natriumchlorid 
entstehen; ersteres kann nach dem Auswaschen des KochsaIzes "ge­
trocknet und gewogen werden. Bei Anwesenheit anderer MetaIIe 
lost man eine gewogene Menge des SaIzes in Wasser, fiigt etwas 
Salzsaure hinzu, und schliigt mitteJst einer Losung von Eisenvitriol, 
Eisenchlorur odeI' Oxalsaure metallisches Gold nieder. 1m Filtrat 
ist die Bestimmung del' ubrigen Metalle auszufiihren. 

AlllVelldullg ulld AufbelVabrung. 

Das GoIdchlorid wird bei mikroskopischen Untersuchungen zu 
gewissen Zellfiirbungen gebraucht. Man bewahrt es in gut ver­
schlossenem Glase auf. 

Ozonpapier nach Bottger ist ein mit siiurefreiem Goldchlorid 
getriinktes Filtrirpapier, das durch Ozon violett wird. 

Halldelssorten. 

Zuniichst sind das gelbe Chlorgold und das durch weiteres Ein­
dampfen des gel ben Chlorids gewonnene, braune Chlorgold zu er­
wahnen. 

Das reine, gelbe Au Cl3 HCl + 4 H2 0 enthiilt ca. 48 Proc. Au. 
Das Priiparat des Handels zeigt in Folge eines zu geringen Wasser­
gehaltes oft einen etwas hoheren Gehalt, ca. 50 Proc. reines Gold. 

Neben vorstehenden Priiparaten befindet sich im Handel das 
Natriumgoldchlorid in verschiedenen Qualitaten. 

Das Natriumgoldchlorid des deutschen Arzneibuches hinterliisst 
nach dem Gluhen und Auslaugen mit Wasser 30 bis 30,8 Proc. 
reines Gold. Es ist ein goldgelbes, trockenes, krystallinisches Pulver. 

Guajaktinctnr. 

Guajaktinctur als Reagens wird nach Schiir (Pharm. Ztg. 1894, 
S. 675) am besten aus moglichst rein em Harz 1: 50 odeI' 1: 100 
hergestellt, da Guajakholz weniger geeignet ist, weil aus diesem 
gleichzeitig Gerbstoffe etc. mit ge15st werden. 

Die Anwendungsart ist eine dreifache: 1. zum Nachweis von 
Ozon und von soIchen IGirpern, welche die Reactionen des ozoni­
sirten Sauerstoffs zeigen, 2. zum Nachweis von Blut, 3. zum Nach­
weis von K.upfer- bezw. Cyanverbindungen. 
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Das Nahere liber Herstellung und Anwendung siehe 1. e. oder 
Chem. Ztg. 1894, S. 1516 . 

. Der wirksame Bestandtheil des Harzes ist die Guajakonsaure, 
diese Saure farbt sieh dureh Einwirkung von ozonisirtcm Sauerstoff 
intensiv ultramarinblau. Man bewahrt die Tinetur, welehe mittelst 
Alkohol, Aethers oder Chloroform hergesteIIt wird, im Dunkeln auf, 
da sie sonst reaetionsunfahig wird. 

Hamatoxylin. 

Haematoxylin pur. cryst. (C16 Hl~ 0 6 + 3 H 20. 
Molecular-Gew. = 355,16). 

Blassgelbe, glanzende Krystalle, welehe in Aether, Alkohol und 
i.n heissem Wasser IOslieh sind. Es schmilzt bei 100 bis 120 0 

unter Wasserverlust. 

PrUfung auf Verunreinigungen. 

Man prlift auf Loslichkeit, ferner darf das Praparat beim Ver­
brennen einer klein en Menge auf Platinblech keinen Rlickstand 
hinterlassen. Die Krystalle mlissen von schonem Aussehen (siehe 
oben) sein. Es lOst sieh mit Purpurfarbe in Ammoniak. 

Anwendnng und Aufbewahrung. 

Hamatoxylin.Tinctionsmittel finden bei mikroskopisehen Arbeiten 
cine ausgedehnte Anwendung; erwahnt seien hier nul' die versehie­
denen Alaunhamatoxylinlosungen nach Bohmer, Frey und Anderen; 
sie werden nach bekannten Vorsehriften hergestellt. Hamatoxylin 
lOst sich leieht in einer gesattigten Boraxlosung. Es wird an der 
Luft durch den Ammoniakgehalt der Luft rasch rothlieh_ Selbst 
im Glase kann das Hamatoxylin dureh den Alkaligehalt des Glases 
eine rothliehe Farbung annehmen. Auch an der Sonne fiirbt sieh 
Hamatoxylin rothlieh; man muss es daher sehr vorsiehtig aufbe­
wahren. 

Hamate'in, Hamatoxylintinctur und Hamatoxylinpapier. 

Die Hiimatoxylinlosungen (siehe oben) mussen erst reifen, be­
VOl' sie gebl'aueht werden kiinnen, d. h. es muss sieh dureh die Ein­
wirkung von Luft und Licht erst Hamateln hilden. 
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Haufig nimmt man daher zur Herstellung del' Tinctionsfiiissig­
keiten statt Hamatoxylin gleicb Hamatein, C16 H12 06 , braunes Pulver, 
oder dessen Ammoniakverbindung, dunkelviolette Krystalle. Die 
Herstellung vollstandig klar loslichen Hamateins bietet Schwierig­
keiten. Dessen Ammoniakverbindung entsteht, wenn man 1 Theil 
Hamatoxylin in 20 Theilen Wasser warm lost, 1 Theil Ammoniak 
zusetzt und in grosser, fiacher Schale verdunsten lasst. 

Naheres libel' Hamatoxylinlosung siehe Zeitschr. f. Mikroskopie 
1891, S. 337. Daselbst 1892, S. 483 siehe iiber das Reifen des 
Hamatoxylins. 

Das Hamatoxylin wird auch als Indicator verschiedener Stoffe, 
z. B. del' Kupfersalze verwendet. Als Indicator in del' Acidi- und 
Alkalimetrie ist es nicht geeignet. Statt aus reinem Hamatoxylin 
kann die als Indicator dienende Hamatoxylintinctur auch als Blau­
holz hergestellt werden (vergl. Mohr, Titril'methode, 6. Aufl., S. 84). 
Auch das Hamatoxylinpapier findet im chem. Labol'atorium Ver­
wen dung, es ist weiss odel' schwach gelblich weiss, wird abel' dul'ch 
Spuren Ammoniak an del' Luft blau. Wegen seiner Empfindlichkeit 
ist es schwierig unverandert aufzubewahren. Das zu seiner Her­
stellung dienende Papier wird zuvor mit Salzsaure und destillirtem 
Wasser von geringen Mengen koblensauren Kalkes befreit. 

Hautpulver. 
Ein weisses odel' gelblich-weisses, wolliges Pulver, welches aus 

bester, mit Kalk enthaarter und gut gewaschener Blosse herge­
stellt wird. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Geruch, iiussere Beschaffenheit VOl' und nach dem Behandeln mit 
Wasser: Das Aussehen des tl'ockenen Hautpulvers muss den obeo 
beschriebenen Anforderungen entsprechen. 

Der Geruch des Hautpulvers sei schwach; es darf insbesondere 
keinen Geruch nach Faulnissproducten zeigen. Wird wenig Haut­
pulver mit Wasser angerllhrt und das Wasser abgepresst, so diirfen 
die in klein en Stiickchen zertheilten Ballen in Folge eines zu hohen 
Gehaltes an leimartigen Zersetzungspl'oducten nicht zu fest ver­
kleben, und keine gewissel'maassen hornige Beschaffenheit annehmen, 
sondern sie miissen mehr poros und zwischen den Fingern zerreib­
Iich bleiben. Hautpulvel', welches beimAnriibren mit Wasser einen 
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klebrigen leimartigen Brei giebt, der Fliulnissgeruch zeigt, ist zu 
verwerfen. 

Bestimmung der wasserloslichen organischen Stoffe: Man fiihrt mit 
dem zu untersuchenden Hautpulver eine blinde Bestimmung nach 
dem gewichtsanalytischen Verfahren von v. Schroeder (vergl. Bi:ick­
mann, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden (Berlin 1893) Bd. 2, 
S. 528) aus: 200 ccm Wasser werden mit 10 g Hautpulver 1 Stunde 
in einem 1/2 Liter fassenden Kolben digerirt, wobei man alle 10 Mi­
nuten umschiittelt, alsdann filtrirt man durch ein reines Leinwand­
filter in einen gleichen Kolben mit 4 g Hautpulver und Hisst mit 
diesem noch ca. 15 Stunden unter zeitweiligem Umschiitteln stehen. 
Hierauf wird zuerst durch ein kleines Leinwandfilter, sodann durch 
gutes Filtrirpapier (schwedisches) filtrirt. 100 ccm Filtrat werden 
eingedampft, bis zur Gewichtsconstanz getrocknet, gewogen, ver­
ascht und die Asche yom Gesammtruckstand abgezogen. Das Ge­
wicht der auf diese Weise ermittelten li:islichen organischen Be­
standtheile betrligt nach Koch und nach Bartel (siehe unten) bei 
gutem ungewaschenen Hautpulver 0,025 bis 0,06 g. 

Anmerkung. Gewaschenes Hautpulver giebt weniger als 0,025 
organischen Riickstand. Bartel (Deutsche Gerber-Zeitung) fand in 
100 ccm Filtrat eines gewasehenen Pulvers nur 0,0125 bis 0,023 g 
organiseh los1iehe Hautbestandtheile. Zu bemerken ist, dass das Haut­
pulver des Handels den oben gestellten Anfordernngen meistens nieht 
entsprieht. So fand Koch (siehe unten) bei Hautpulver des Handels, 
dass bei Behandlung von 7 g desselben im Hautfilter mit 100 ccm 
Wasser bis zu 0,129 g organisehe Substanz in 50 cem Hautfiltrat in 
Losung gingen. Verschiedene Hautpulver waren auch in sonstiger Hin­
sicht reeht mangelhaft. Ein wichtiger Punkt bei Herstellung des Haut­
pulvers ist der, dass dazu ausschliesslich gut gereinigte Blosse ver­
wendet wird. Billiges Pulver aus Hautabfallen, Diirmen etc. darf bei 
der Analyse keine Verwendung finden. Das Was chen der Bliisse mL1SS 
sehr vorsichtig geschehen, was auch Koch, dessen Abhandlung (Dingler's 
Polyt. Journ. Bd. 280, S. 141 ff.) die vorstehend an das Hautpulver 
gestellteu Anforderungcn zum Theile entnommen sind, besonders ver­
langt. E. Merck stellt ein Hautpulver aus vorsichtig getrockneter und 
gut gereinigter BloSSG fiir Gerbstoffbestimmungen her. Dieses Haut­
pulver ist von schon weissem Aussehen und von gutem Geruche, aber 
es enthalt immer noch cine etwas griissere Menge von wasserliislichen, 
leimartigen Stoffen, als in obiger Priifungsyorschrift uach Bartel und 
Koch angegeben wurdc. Es scheint iiberhaupt schwierig zu sein, ohne 
nachtragliches Wascholl des IIuutpulvers, ein geniigend lcimfreies Pro­
duct zu erhalten. Versuche in dieser Richtung sinrl zur Zeit des 
Druckes cliCHes Buche" hier uoch im Gange. 
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Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Hautpulver dient zu Gerbstoffbestimmungen. 
Man bewahrt es in einer wohlversehlossenen Flasehe troeken auf. 

Hydroxylaminhydl·oehlorat. 

Hydroxylamin muriat. pur., Salzsaures Hydroxylamin 
(NOH3HCl. Molecular-Gew. = 69,34). 

Wasserhelle KrystalIe, welehe in Wasser und aueh III Alkohol 
leieht 16s1ieh sind. 

Priifnng auf Vernnreinigungen. 

Salmiak: Die alkoholisehe Liisung giebt mit Platinehlorid 
keinen Niedersehlag. 

Schwefelsiiure: Die wasserige Liisung giebt auf Zusatz von 
Chlorbarium keinen Niedersehlag. 

Ruckstand: Das Praparat ist beim Erhitzen vollstandig fiiiehtig. 

Quantitatil'e Bestimmung. 
Neben andern Methoden (Graham-Otto's Lehrbueh del' 

Chemie, 5. Aufi., 2. Bd., S. 128) eignet sich die Methode mit Feb­
ling'scher Liisung zur Bestimmung des Hydroxylamins. Die Liisuug 
des Salzes wird in siedende Fe h lin g' sehe Liisung eingetriipfelt. 
2 Molekiile Kupferoxydul entspreehen 1 Mol. Hydroxylamin. 

Anwendung. 

Das Salz findet in del' organisehen Synthese Verwendung. In 
del' anorganischen Analyse kiinnen die stark reducirenden Eigen­
sehaften des Hydroxylamins zur Abscheidung des Silbers und des 
Goldes benutzt werden. 

Eine Methode von Leiner zur quantitativen Bestimmung von 
Silber und Gold mittelst salzsaurem Hydroxylamins siehe Rep. d. 
Chem.-Ztg. 1892, S. 89. 

Handelssorten. 

Salzsaures Hydroxylamin mit Salmiakgehalt ist dem Verf. schon 
haufig zu Handen gekommen. In neuerer Zeit gelangt das Praparat 
recht rein in den Handel. 
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Indigotin. 

Indigotin puriss. cryst., Indigblau (CI6HION20.2' 
Molecular-Gew. = 261,46.) 
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Glanzende, tief kupferfarbene kleine Krystalle oder tief blaues 
Pulver, welches durch Druck tief kupferroth wird. 

PrUfnng auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 1 g verwandelt sich beim Erhitzen auf Platinblech 
III einen schon purpurrothen Dampf und hinterlasst nur Spuren 
Glilhrilckstand. 

Quantitative Bestimmung. 

Siehe Indigo S. 138. 

Anwendung. 

Es findet bisweilen zur Herstellung einer "Indigolosung aus 
Indigotin puriss. cryst." Anwendung. Man lost zu dem Zwecke 
1 Th. Indigotin unter stetem Umriihren und Vermeiden einer Er­
warmung (also unter Abkuhlung) langsam und in kleinen Portionen 
in 6 Theilen rauchende Schwefelsaure. Wenn alles Indigotin einge­
tragen ist, bedeckt man das Gefiiss, Hisst es 48 Stunden stehen, 
giesst seinen Inhalt in die 100 fache Menge Wasser, mischt und filtrirt. 

Indigo. 

SchOn dunkelblaue Stucke, welche beim Reiben mit dem Finger­
nagel KupJerglanz annehmen. Man verwendet fill' analytische Zwecke 
(Herstellung der Indigolosung) nul' den besten Java-Indigo (siehe 
auch unter Handelssorten S. 139). 

Quantitative Destimmung. 

Eine wirklich zuverlassige und praktische Methode zur Bestim­
mung des vergleichenden Werthes des Handels-Indigo fehlt bis jetzt. 
Vorgeschlagen ist unter anderen folgende gewichtsanalytische Me­
thode (vergl. Bolley, Handbuch der chem.-techn. Untersuchungen): 
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,,5 g gepulverter Indigo (oder Indigblau) werden mit ebenso viel 
Traubenzucker in einer 0,8 Liter haltenden Flasche mit ca. 200 ccrn 
heissern Alkohol ilbergossen, 7-8 g einer syrupdicken Natronlauge 
von 1,5 spec. Gew. zugefilgt und hierauf die Flasche mit heissern 
Alkohol vollstandig gefilllt und verstopft. Das Ganze bleibt rnehrere 
Stunden unter Ofterern U rnschiltteln stehen, zuletzt so lange, bis 
sich die Fliissigkeit voIlstandig abgesetzt hat. Von derselben wird 
ein bestimrntes Volurnen abgehebert und hierauf ein langsarner Luft­
strom so lange durchgesaugt, bis aus der FHi.ssigkeit sarnmtliches 
Indigweiss als Iudigblau ausgeschieden i'st. Die Krystalle werden 
abfiltrirt, zuerst mit Alkohol, dann mit verdiinnter Salzsaure und 
schliesslich mit Wasser gewaschen, getrocknet und gewogen." 

Beilstein (Handbuch d. organ. Chernie) bemerkt zu dieser 
Methode, dass die Resultate gewohnlich zu niedrig ausfallen, in­
dessen sind auch aIle iibrigen zur Bestimmung des In'digos vorge­
schlagenen Methoden (s. Mohr, Titrirrnethode, 6. Aufl., S. 800) nicht 
genau und liefern oft viel zu hohe Resultate. In den Indigocarmin­
fabriken beniitzt man (vergl. Woscher, Zeitschr. f. angewandte 
Chemie 1891, S. 731) die Titration mit l/lO-CharnaleonlOsung, welche 
wie folgt ausgefiihrt wird: Eine gute Durchschnittsprobe wird sehr 
fein gepulvert und davon 1 g abgewogen. Man giebt den Indigo in 
ein Becherglas von etwa 50 cern Inhalt und ii.bergiesst mit 8 ccrn 
Schwefelsaure von 10 Proe. Anhydrid und erwarmt auf dem Sand­
bad unter iifterem Umriihren auf 50 bis 60°. Nach 2 bis 3 Stunden 
ist der Indigo gelOst, d. h. in das losliche Sulfosauregemisch ver­
wandelt. 

Man spiilt die Losung in einen Literkolben und fiillt zur Marke 
auf. Man schiittelt gut urn und giebt 100 cern der Losung in eine 
Porzellanschale, fiigt 400 cern Wasser und 50 cern verdiinnte 
Schwefelsaure (1: 10) hinzu und titrirt alsdann mit Charnaleon. 
Wenn die Fliissigkeit olivengriin wird, lasst man nur noch tropfen­
weise zufiiessen, bis die Losung eine mehr oder weniger orange­
gelbe Niiance angenommen hat. Man liest abo 1 cern l/lO-Charnaleon 
entspricht 7,415 mg Indigotin. Die Resultate sind zufriedenstellend, 
wenn es sich urn feine Marken handelt, welehe seltener fremde or­
ganische Verbindungen enthalten. 
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Anwendnng. 

Der Indigo dient zur Herstellung der gewohnlichen Indigo­
losung (siehe S. 141), welche zum Nachweis und zur Bestimmung 
der Salpetersaure gebraucht wird. 

Handelssorten. 

Von den verschiedenen Handelssorten bildet besonders der 
Java-Indigo die vorziiglichsten Marken. Java enthalt zumeist nur 
thonartige Verbindungen, selten organische Verunreinigungen. Eine 
Probe enthielt nach Wiischer (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1891, 
S. 731) 74 Proc. Indigotin. Sonstige bisweilen auch recht gute 
Qualitaten sind: Bengal-Indigo, Guatemala- undo chinesischer Indigo. 
Bei der Beurtheilung . des Indigos nach dem Aussehen spielt die 
Weichheit die Hauptrolle. Je weicher der Indigo ist und je leichter 
derselbe bricht, desto hiiher ist gewiihnlich der Reingehalt. Die 
Verunreinigungen bestehen gewohnlich aus Kalksalzen, ferner aus 
Indigleim und anderen organischen Stoffen, ausserdem aus Sand, 
Thon, welche zusammen eine ausserst feste Masse bilden. Den 
besten Anhalt bietet die oben besprochene Bestimmung des Indigo­
tins oder die G.ehaltsbestimmung durch Titration mittelst l/lO-Cha­
maleonlosung. 

Indigocarmin. 

Indigoschwefelsallres Natrium, auch Indigotine genannt 

(ClsHsN202(NaS03)2. Molecular-Gew. = 465,18). 

Der Indigocarmin wird gewonnen, indem man die gereinigte 
Losung des Indigos in Schwefclsaure durch Kochsalz fallt und ab­
filtrirt; der teigformige Riickstand ist Indigocarmin. Getrockneter, 
mehr oder weniger gut gewaschener Indigocarmin in Pulverform ist 
"Indigotine" des Handels. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Urn die Giite des Indigocarmins zu erkennen, solI man nach 
Mierzinski (vergI. Biickmann, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 
Berlin 1893) eine kleine Menge auf nicht geleimtes Papier (Filtrir-
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papier) bringen. 1st das Product unrein, so wird sich bald ein 
grungefiirbter Ring um die Probe herum bilden. Der Ring entsteht 
aber nicht, wenn del' Carmin gut getrocknet war. Um nun ein 
gutes Resultat zu erhalten, muss die Probe erst mit kochendem 
Wasser angeruhrt werden. 

Weitere Anforderungen, welche an den 1ndigocarmin zu stell en 
sind, siehe nachfolgend bei Anwendung. 

AufschlllSS iiber den Gehalt giebt die 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe wird, wie bei Indigo S. 138 angegeben ist, ausgefUhrt. 

Anwendung. 

Del' 1ndigocarmin bezw. das 1ndigotine wird in del' Analyse zur 
Herstellung von Titrirfliissigkeit fUr die Bestimmung des Sauerstoffs 
und insbesondere fUr die Tanninbestimmung nach Lowenthal­
Schroder gebraucht. Zu letzterem Zwecke werden 30 g festes in dig­
schwefelsaures Natrium lllfttrocken in 3 I verdiinnte Schwefelsaure 
(1: 5 Volllm) gebracht, dazu 31 destillirtes Wasser gegeben und 
stark geschiittelt, bis die Losllng erfolgt; alsdann wird filtrirt. Es 
ist streng darauf zu sehen, dass zu dieser Losung nur das beste 
1ndigotine oder 1ndigocarmin des Handels verwendet wird. 

Neubauer und v. Schroder geben an, dass Indigocarminpra­
parate vorkommen, die zur Titrirung mit Chamaleon ganz unbrauch­
bar sind, weil am Ende der Reaction die griinliche Nuance nicht in 
reines Gelb umschlagt, sondern sich rothliche und braunliche Tone 
einstellen, welche eine Erkennung des Endpunktes unmoglich machen. 
Es muss also der richtige Indigocarmin gewahlt werden, dessen 
Losung beim Titriren nach Lowenthal-Schroder die eben beschriebene 
unangenehme Erscheinung nicht zeigt*). Auch J. Ko nig (Zeitschr. 
f. angewandte Chemie 1891, S. 108) erhielt unter Anwendung ver­
schiedener Sorten Indigocarmin bei O-Bestimmungen im Wasser ver­
schiedene Resultate. 

Man verwendet den Indigocarmin auch zur Herstellllng des so­
genannten blauen Carminpapiers. Dasselbe wird durch Eintauchen 

"') Die Methode von Lowenthal-Schroder ist in Biickmann, Chem.-techn. 
Untersuchungsmethoden (3. Autlage), Bd. 2, S. 518 beschrieben. 
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von reinstem Filtrirpapier in eine wasserige Losung von Indigo­
earmin erhaIten. 

Handelssortell. 

Dieselben sind sehr verschieden in Bezug auf .Reinheit und 
Gehalt. Girardin *) theilt die Carmine in 3 Sorten ein. Die durch 
Titriren mit iibermangansaurem Kalium bestimmten Mengen von 
Indigblau ergaben auf die Verbindung ClsHs(NaSOS)2N2 °2, Carmin, 
berechnet naeh demselben folgendes Resultat: 

Carmin I 
Carmin II 
Carmin III 

C16 HS (NaS03)2N2 O2 

Proc. 

5,41 
8,56 

10,14 

'Vasser 
Proc. 

76,66 
84,80 
85,17 

Indigo)osung. 

Solutio Iudici. 

Eine intensiv blaue Fliissigkeit. 

Kochsalz 
Proc. 

17,93 
6,64 
4,69 

Ueber Indigotinlosung zur Gerbstoffbestimmung nach Lowentbal­
Schroder siehe S. 140. 

Indigolosungen aus Indigotin pm·iss. eryst. siehe S. 137. 
Die gewohnliche Indigolosung (Solutio Indici) wird aus Java­

Indigo hergestellt. Man nimmt auf 100 Theil~ Losung 2,5 Theile 
besten Java-Indigo und lost mit rauchender Schwefelsaure, wie auf 
S. 137 angegeben: ist. Diese Losung (Solutio Indici) wird fUr die 
besonderen Zwecke der quantitativen Salpetersaurebestimmung noch 
so eingestellt, dass jeder cem einer bestimmten Menge Salpetersaure 
entsprieht. Gewohnlieh rechnet man dann 1 g Indigo auf 11 Wasser 
und verdiinnt so weit mit Wasser, dass 5 eem der Losung 5 ccrn 
Kaliumnitratlosung (0,0962 g KNOs pro 1 1), die mit 5 eem Schwefel­
same versetzt sind, eben blaugriin farben. 5 ccm Iudigolosung ent­
sprechen dann 60 mg HN03• 

*) Leyons de chim. Clement, 2, 618. 
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Indicatoren und Reagenspapiere. 

Die wichtigsten Indicatoren und Reagenspapiere sind in diesem 
Buche als besondere Abschnitte beschrieben, so S. 43 Azolithmin, 
S. 83 Cochenilletinctur, S. 106 Congopapier, S. 107 Curcumapapier, 
S. 134 Hamatoxilin, und weiter hinten in diesem Buche Lackmus, 
I~ackmoid, Methylorange, Phenolphtaleln u. s. w. 

1m Allgemeinen bemerke ich, dass die Reagenspapiere von 
gleichmassiger Farbe seln sollen, sie durfen ferner nicht zu stark 
gefarbt sein, da mit der Vermehrung des Farbstoffes die Empfind­
lichkeit nachIasst und umgekehrt mit dem Verringern steigt. Das 
verwendete Papier muss neutral sein. Bei der Untersuchung auf 
Empfindlichkeit muss beriicksichtigt werden, dass manche Reagens­
papiere sehr rasch ihre Haltbarkeit und Empfindlichkeit verlieren 
(siehe S. 144). 

An dieser Stelle fUhre ich noch einige Tabellen auf, und zwar 

1. eine Tabelle, in welcher die Resultate einer ver­
gleichenden Untersuchung uber die Empfindlich­
keit der gebrauchlichsten Indicatoren zusammen­
gestellt sind. 

Empfindlichkeitstabelle del' wichtigsten, Indicatoren. 
(Die Tabelle, von H. Tro!nmsdorff zusammengestel1t, wurde zuerst in E6ckmann, CheD).~ 

techno Untersllchungsmethoden, 3. Auflage, vel'oifentJicht.) 

Indicator Losungs-Vel'hllitniss 

Phenolphtaleln 1: 100 Alkohol 

Methylorange 1: 200 Wasser 

Von del' 
L6sung ver· 
wcndet auf 
100 ccm zu 
titrirender 
Fliissigkeit 

cern 

0,5 

{ 
0,05 
0,10 
0,20 

Verbrauchte cern titrirter 
I .. osnngen 

Zu deutlicher Rothfarbung ver­
braucht 0,5 ccm 1/100 KOH. 

Verbraucht 1 cern 1/100 HOl, 
zuriick 0,9 cern 1/100 NH3 , 

wieder sauor 1 ccrn 1/100 HOI, 
zuriick 1 cern 1/100 K 0 H; die 
verwendete Menge Indicator 
erschien nicht beeintlussend. 
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Aethylorange 

Tropaolin 00 

Pltenaeetolin 

Poirrier's Blau 

Gallein 

Fluoreseeiu 

Lackrnus, . 
gereinigt 

Azolithrnin 

Apfelsinen­
tinctur 

Congoroth 

Hosolsaure 

Corallin 

Carrnins1iure 

Coehenille­
tinctur 
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Losungs-Verhaltniss 

1: 400 30proe. 
Spiritus 

1: 400 30proe. 
Spiritus 

1 : 200 Alkohol 

1 : 200 Wasser 

1 Theil des Han­
delsproductes 
und 2 Theile 
Alkohol 

1 : 100 Alkohol 

1: 10 Wasser 

1: 100 Wasser 

1: 5 Wasser 

1 : 100 30proe. 
Spiritus 

1: 100 60proe. 
Spiritus 

1 : 100 'Wasser 

1 : 100 Wasser 

1: 80 Wasser 

Von del' 
L5sUDg ver­
wendet auf 
100 cem zu 
titrirender 
Fliissigkeit 

cern 

0,2 

0,2 

{ 0,1 
0,2 

0,1 

0,1 

0,1 

0,2 

0,5 

1,0 

0,1 

0,5 

0,5 

0,5 

0,5 

Verbrauchte cern titrirtcr 
Losungen 

Verbraucht 3 cern 1/10 HCl, ist 
also anseheinend bedeutend 
weniger ernpfindlieh. 

Verbraucht 2,5 cern 1/10 HCI. 

Verbraueht 0,1 cern 1/10 KOH, 

I bei Verwendung von 0,2. cern 
Urnschlag deutlieher. 

Heiss titrirt auf Zusatz von 
0,7 cern '/100 KOH farblos, zu­
r~ek dureh 1,2 cern 1/100 HCl 
vIOlett. 

Dureh 1,2 cern 1/100 H Cl braun­
lich entfarbt, dnreh 1,6 cern 
1/100 NH3 violett, hierauf 
1,2 cern 1/100 HCl, wieder zu­
ruck dluch 0,7 cern 1/100 KOH. 

Fluoreseenz versehwnnden 
dureh 0,5 cern '/10 H Cl. 

Dureh 0,05 cern '/10 HCI resp. 
0,1 cern 1/10 TeOH. 

Dureh 1,2 cern 1/100 HCI und 
3 cern 1/100 KOH. 

Verbraueht 0,1 cern 1/10 KOH. 

Verbraueht 0,7 eem 1/100 H CI 
und 0,6 eem '/100 NH3 , da­
gegen 2,5 cern 1/100 K 0 H. 

Verbraneht 0,7 cern '/100 RCI. 
0,8 - 1/100 NH3. 
4,1 - 1/100 KOH. 

Verbraneht 0,6 cern 1/100 HCl. 
0,8 - 1/[00 NH3• 

2,8 - '/looN a 0 H. 

Verbraucht 0,7 cern 1/100 HCI. 
0,8 - 1/100 NHa• 
1,2 - 1/100 NaOH. 

Verbraueht 3,0 cem '/100 lIC!. 
2,8 - 1/100 Na OH. 
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Verwendet wurden fUr diese Versuche 100 ccm destillirtes 
Wasser, diese mit dem Farbstoff tin girt und nun von der Normal­
flussigkeit zugesetzt bis zum deutlichen Farbenumschlag. Meist 
wurde bei der Verwendung von Saure wieder mit Base zuriicktitrirt, 
mit Saure nochmals titrirt und dann eine andere Base verwendet, 
so dass in der Regel die Empfindlichkeit gegen Saure, gegen fixes 
Alkali und gegen Ammoniak festgestellt wurde. 

2. Tabelle iiber die Empfindlichkeitsgrenze fiir 
Reagenspapiere nach Dieterich. 

Reagenspapier aus: 

Lackmus (blau). 
Lackmus (roth) . 
Curcuma 
Alkanna (roth) 
Alkanna (blau) 
Blauholz 
Fernambl1k 
Georginen 
Heidelbeeren 
Holll1nderbeeren 
Kreuzbeeren . 
Co chenille 
Rhabarber 
Zwiebelschalen 
Phenolphtaleln 
Tropaolin. 
Rosolsal1re 
Congoroth 

I x-fache VerdUnnnngen: 

S03 I HCI I KHO I NH3 

40 000 150 000 I - -
- - 20 000 60000 
~- I - 18000 35000 
- I' - 25 000 80 000 

60000 80000 
35 000 I 90 000 
30000 80000 

8 000 10 000 8 000 20 000 

I 
8~00 110000 

-I 

10000 15000 

2500 3000 

6000 15000 
5000 10 000 

15000 35000 

8000 20000 
8000 20000 

20000 

20000 90000 

(Pharm. Centralhallc 1887, S. 4\)8.) 

Als sehr empfindlich darf nach Dietericb das Alkannapapier 
genannt werden; doch verliert es diese schatzbare Eigenschaft scbon 
nach wenigen Tagen. Auch das sebr empfindliche Blauholzpapier 
halt sich nicht gut auf Lager. Das Congopapier ist wenig empfind­
lich. Lackmus und Curcumapapier ist vorlaufig noch uniibertroffen 
sowohl in Empfindlichkeit, als auch in Haltbarkeit. 
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3. Tabelle iiber die Empfindlichkeit von Starke­
papier, Jodkaliumstarkepapier, sowie. mehreren 
Reagenspapieren zum Nachweis von Metallen . 

. 

Fe On F Pb Bi Ag Hg 

We2 C1G) 
(CuSO, (Fe SO, (PbAc) [Ei (N03h (AgNOa) (HgCl2) 

+ 5 H2 O) +7H2O + 5 H20] 

Ferrocyankalillm-. I 
papler 

a) auf Filtrirpapier 2500 2000 - - - - -
lJ) auf Postpapier 1000 300 - - - - -

Ferricyankalium-
papier 

a) auf Filtrirpapier -- - 40000 - - - -
b) auf Postpapier - - 15 000 - - - -

Rhodankalinm-
papier 

a) auf Filtrirpapier 5 000 - - - - - -
b) auf Postpapier 5000 - - - - - -

J odkaliumpapier 
a) auf Filtrirpapier - - - 500 7000 1000 -
b) auf Postpapier -, - - - 100 100 -

Kaliumchromat-
papier 

a) auf Filtrirpapier - - - 2000 - 3000 -
b) auf Postpapier - - - 50 - 50 -

Schwefelzinkpapier 
a) auf Filtrirpapier - 15000 - 15000 7000 8000 1200 
b) auf Postpapier - 15000 - 15000 3 000 8000 1200 

Die Grenze der Empfindlichkeit des Starkepapiers bezifferte 
Dieterich auf eine Losung von 1 Jod in 25000 Wasser, die des 
Jodkaliumstarkepapiers auf eine Losung von 1 Chlor in 30000 
Wasser. 

Zur Herstellung des Ferrocyankaliumpapiers und der iibrigen 
Papiere zum Nachweis del' Metalle wurde Filtrirpapier mit del' 
Losung 1 : 250 del' betreffenden Salze getrankt odeI' Postpapier da­
mit bestrichen. Ueber die Herstellung des Schwefelzinkpapiers siehe 
1. c. Die Priifung eines sol chen Papiers wird so ausgefiihrt, dass 
das mit Filtrirpapier bereitete Reagenspapier 1 bis 2 Secunden lang 
III die betreffende SalzlOsung eingetaucbt und sodann die Farbung 

Krauch. 3. Auflage. 10 
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beobachtet wird. Das mit Postpapier hergestellte Reagenspapier 
wird mit 1 bis 2 Tropfen der Salzlosung betupft und auch hier 
nach 1 bis 2 Secunden die Farbung beobachtet. 

Jod. 
Jodum resublimatum, Jod (J. Atom-Gew. = 126,54). 

Sehwarzbraune, metallisch glanzende, vollstandig trockene 
Tafeln, welche in Weingeist, Aether und Chloroform loslich sind 
und sieh in der Hitze vollstlindig verfliichtigen. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Aussehen etc.: Die Krystalle miissen gleichmlissig schon, gross 
und trocken sein; in einem trockenen Glase geschiittelt, diirfen sie 
keine Partikel an der Glaswandung hlingen lassen. 

Ruckstand: 1 g Jod hinterllisst bei vorsichtigem Erhitzen im 
Porzellanschlilchen keinen Riickstand. 

Cyan, Chlor und Brorn: Werden 0,5 g zerriebenes Jod mit 
20 ccrn Wasser geschiittelt und filtrirt, ein Theil des Filtrats mit 
Zehntel-Normal-Natriumthiosulfatlosung bis zur Entflirbung, dann mit 
1 Kornchen Ferrosulfat, 1 Tropfen Eisenchloridlosung und etwas 
Natronlauge versetzt und gelinde erwlirmt, so darf sich die Fliissig­
keit auf Zusatz von iiberschiissiger Salzsaure nicht blau farben. Del' 
andere Theil des Filtrates liefere, mit iiberschiissiger Arnmoniak­
fl iissigkeit versetzt und mit iiberschiissiger Silberlosung ausgeflillt> 
ein Filtrat, das nach dem Uebersattigen mit Salpetersaure nur eine 
Triibung, aber keinen Niedersehlag gebe. 

An m erkung. Zll letzterer Priifungsvorschrift auf Chlor und 
Brom, welche der Pharm. Germ. III entnornrneu ist, bernerkt Salzer 
(Pharm. Ztg. 1891, S. 472), dass es geboten erseheint, bestimmte Ver­
haltnisse einzuhalten; man soIl etwa 10 ccm der wasserigen Liisung 
mit 1 ccm Ammoniak (0,96 spec. Gew.) und 5 Tropfen Silberliisung 
(1: 19) versetzen, filtriren und dann ansauern. Nimmt man zu wenig 
Ammoniak, so wird das etwa spater gebildete Chlorsilber nicht geliist 
und entgeht dem Nachweise. Ueber Priifung auf Cyan vergl. auch 
Meineke, Zeitsehr. an organ. Chemie 1892, Bd. 2, S. 165 ff. 

Brorn: Siehe nachfolgend unter "Quantitative Bestimrnung". 
Das resublimirte Jod rnUS8 99- bis 100procentig sein. 
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Anmerkung. Das }Vasser wird nach Meineke (Chem.-Ztg. 
1892, S. 1149) durch Ueberschichten des Jods mit ausgegliihtem 
Silberpulver und Erhitzeu bestimmt. Das riicksUindige Jodsilber wird 
gewogen. 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe wird gewohnlich durch Losen eines bestimmten Quan­
turns Jod in Jodkalium und Titriren der Losung mit Zehntel-Nor­
mallosung von Natriumthiosulfat in bekannter Weise ausgefiihrt. Es 
entspricht 1 ccm der genannten Normallosung 0,012654 Jod. 

Am bequemsten verfahrt man bei der quantitativen Untersuchung 
des resublimirten Jods in der Weise, dass man den Titer einer 
Losung von unterschwefligsaurem Natron mit einem nach del' Me­
thode von Stas gereinigten und libel' Schwefelsaure getrockneten 
oder geschmolzenen Joel feststellt und nun diese Normallosung von 
unterschwefligsaurem Natron zur Untersuchung des resublimirten 
Jods verwendet. 

Nach Topf (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1887, S. 288 ff.) wird 
del' Jodgehalt im kauflichen (cblorbaltigen) Jod dadurcb bestimmt, 
dass man das Jod in Natronlauge lost, Natriumbisulfitlosung und 
darauf Eisenchloridlosung hinzufiigt, die Fliissigkeit mit Salzsaure 
iibersattigt und so lange destillirt, bis alles Jod iibergegangen ist. 
Dasselbe wird in Jodkaliumlosung aufgefangen und nun in iiblichel' 
Weise mit Natriumthiosulfatlosung titl'irt. Die genaue Beschreibung 
del' Methode siehe in del' Abhandlung von Topf (I. c.). 

Die Bestimmungsweise von Top fist eine Modification des ur­
spriinglichen Verfahl'ens von D ufl 0 s, nach welch ern Jod neben 
Brom und Chlor in Joeliden und in Jodwasserstoffsaure indirect mit 
Eisenchlorid bestimmt wird; dieses Verfahren beruht darauf, dass 
beim ErhitzE'n der Losung eines Jodids oder der Jodwasserstoffsaure 
mit Eisencblorid (oder besser mit einer sauren Losung von scbwefel­
saurem Eisenoxyd) allesJod frei wird, indem Eisenoxydulsalz ent­
steht. Durcb Eisenchloridlosung erleidet das Bromkalium selbst bei 
1000 keine Zersetzung (E. Schmidt). Man destillirt nach Duflos 
so lange, bis keine violetten Dampfe mehr entweichen, und fiingt das 
Jod in Jodkaliumlosung auf, urn es mit Natriumtbiosulfatlosung zu 
bestimmen. Niiberes siehe die Abhandlung von Top f (I. c.). 

G. W eis s (Repert. analyt. Chemie Bd. 5, S. 202, 238-239 
aus Chemische lndustrie 1885, S. 398) maeht auf einen stark en 
(3 Proc.) Bromgehalt aufmerksam, welehen er in emcm kiiufiichen 

10* 
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Jod beobachtet hat. Derselbe erwarmt zur Trennung von Jod, 
Brom und Chlor die Substanz unter Durchleiten eines Luftstromes 
mit einem U eberschuss von massig concentrirter Ferrisulfatlosung, 
fangt das Jod ebenfalls in concentrirter JodkaliumlOsung auf und 
titrirt es mit unterschwefligsaurem Natrium. Der Riickstand wird 
gekiihlt, mit Kaliumpermanganat versetzt, unter Durchleiten eines 
Luftstromes auf 50- 60 0 C. erwarmt und das dabei sich entwickelnde 
Brom in Ammoniak aufgefangen; das Brom kann durch Titration 
bestimmt werden. Das Chlor wird aus der Gesammtbestimmung von 
Jod, Brom und Chlor berechnet. 

Ueber die Trennungsmethoden von Chlor, Jod und Brom ver­
gleiche auch die Handbiicher der analytischen Chemie (u. A. Fre­
senius, Anleitung zur quantitativen Analyse, 6. Aufl., S. 481 ff.), 
ferner in dieser Schrift den Abschnitt iiber "Kalium jodatum". 

Hat man die drei Halogene als Salze (Jodide, Chloride, Bromide), 
so eignet sich zur Trennung auch sehr das gewichtsanalytische Ver­
fahren mit Palladium. 

Man fallt aus der mit Salzsaure schwach angesauerten Lasung 
das Jod mit Palladiumchloriir als PaIladiumjodiir und trocknet und 
wagt es als solches. Will man im Filtrat das Chlor bestimmen, so 
nimmt man zur Fallung salpetersaures Palladiumoxydul statt 
Chloriir*), entfernt aus dem Filtrat das Palladium mit Schwefel­
wasserstoff, zerstort dies.en und fallt Chlor und event. Brom mit 
salpetersaurem Silber. Man darf in letzterem FaIle auch nicht mit 
Salzsaure ansauern. Der Niederschlag von Palladiumjodiir verbIeibt 
in der Fliissigkeit 1 bis 2 Tage, ehe man ihn abfiltrirt. 

Man trocknet das Palladiumjodiir bei 100 0 C., bei welcher 
Temperatur es hachstens eine Spur Jod verliert; es besteht aus 
29,58 Proc. Pd und 70,42 Proc. J. Das Pd J 2 lost sich nicht in 
'Vasser und auch nicht in verdiinnter SaIzsaure. An der Luft ist 
das Pd J 2 unveranderlich. 

Anwendung und Allfbewahrllog (Normal.Jodlosllng). 

Das Jod dient zur Herstellung der Jodlasung, welche besonders 
als Normal-Jodlasung zu den verschiedensten quantitativen Bestim­
mungen organischer und anorganischer Stoffe gebraucht.:.wird. 

*) In Bromkaliumliisung erzeugt nach E. S c h mid t salpetersaures 
Palladium einen Niederschlag-, Palladiumchlorurliisul1g vernrsacht dagegen 
keil1e Fiillul1g. 
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Bei mikroskopischen Untersuchungen dient das Jod zum Nach­
weis von Starke und in Verbindung mit Schwefelsaure zur Erken­
nung von Amyloid und Cellulose, unter anderm auch zur prak­
tischen mikroskopischen Papierpriifung (Rep. d. chem. Ztg. 1889, 
S. 155). Auch in der organischen Synthese findet das Jod vielfach 
Anwendung. 

Das Jod muss in einem kalten Raum und unter gutem Ver­
schluss aufbewahrt werden. Nach Topf hat es als Urmaass zur 
Titerstellung den Nachtheil, dass es sich nicht mit Sicherheit l1ingere 
Zeit unverandert aufbewahren lasst, nicht wei I es, wie behauptet 
worden ist, hygroskopisch ware*), sondern wei! man es schwer vor 
Einwir,!i.ung von Staubtheilen schutz en kann, die zunachst am Glas­
stopfen mit dem sublimirten Jod zusammentreffen, dort braune 
Schmieren bilden, die endlich auch die inn ere Wandung des Glases 
uberziehen. 

Auch die Jodlosung verandert bei langerem Stehen ihren Ge­
halt. Aus dies en Grunden schlagen Topf, Thon und auch Meineke 
vor, an Stelle des Jods als Urmaass fiir die Jodometrie das neutrale 
jodsaure oder das saure jodsaure Kali (siehe dieses) zu verwenden. 

Fresenius (Quant. Analyse Ed. I, S. 490) bemerkt, dass sich die 
Normal-Jodlosung auch bei bestem Aufbewahren im Kuhlen und im 
Dunkeln viel mehr verandert, als man fruher annahm. Man muss da­
her den Gehalt der Losung stets kurz vor dem Gebrauch bestimmen. 

Ueber Feststellung des Titers der Jodlosung bezw. Thiosulfat­
losung mit absolut reinem Jod (nach Stas) siehe Fresenius (I. c.). 

Handelssorten. 
Neben dem reinen, resublimirten Jod in dunn en Tafeln gelangt 

das gewohnliche Jod in den Handel und zwar als englisches und 
franzosisches Jod. Dasselbe kommt bisweilen wasserhaltig und mit 
Sand verunreinigt vor. 

Das Jod. resublimat. ist nicht selten chlor-, brom- und cyan­
haltig. Das englische Rohjod soil reiner sein als das franzosische. 
Tissandier fand bei Analysen von Rohjod den Gehalt an Jod 
zwischen 76,21 Proc. und 94,12 Proc. 

*) Auch nach .Meineke (Chern.-Ztg. 1892, S. 1121) zieht llas .Tod, so­
gar wenn es langere Zeit fenchter Lnft ansgesetzt wirc1, nnr sebr geringe 
Mengen von Wasser an. 
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Wittstein fand in einem kiiuflicben Jod 28,75 Proc. Jodcyan 
(Graham-Otto). Nach Untersuchungen des Verfassers befindet 
sicb jedoch auch als Jodum anglicum sehr reines, ca. 98-99proc. 
und noch besseres Jod im Handel. 

Bezuglich der Untersuchung des kiiuflichen Jods sei hier noch 
bemerkt, dass man beim Titriren mit Normalnatriumthiosulfatlosung 
oft zu hohe Wertbe erhiilt, was auf eine Verunreinigung durch 
Chlor und Brom scbliessen liisst. 

Meineke erhielt bei einem solchen unreinen Handelsjod einen 
jodometrischen Werth von 100,5 Proc. Man untersucht daber das 
Handelsjod nach den Methoden von Topf oder Weiss (siehe S. 147). 

Jod, reinstes fiir die Jodometrie. 

Dieses Priiparat muss 99,98 bis 100 Pl'ocent Jod enthalten. 
Es soil nur mit genauer Angabe des Gehaltes bezw. der Reinheit 
in den Handel gelangen. Es wil'd nach del' Methode von Stas odel' 
nach Meineke hergestellt. Naheres uber die Darstellung und Prufung 
siehe Meineke, Chem.-Ztg. 16, 1219-20, 1230-33. 

Das nach der Stas'schen oder Meineke'schen Methode gereinigte 
Jod dient als Urmaass fur die Jodometrie. Es wird in mit Glas­
stopfen gut verschlossenen kleinen Flaschen im kalten Raume auf­
bewahrt (siehe weiteres auch unter Jod). 

wird nach Mylius und Forster (Berichte d. d. chem. Ges. 1891, 
Bd. 24, S. 1483) bei Bestimmung sehr kleiner Mengen von Alkali 
(z. B. fUr die Bestimmung derjenigen Mengen, welche aus Glaseru 
bei Beruhrung mit Wasser in Losung gehen) als Indicator verwendet. 

Zur Reinigung wird das kiiufliche Product in wasserigem Aether 
gelOst und aus der filtrirten Losung mit verdunnter Natronlauge 
ausgeschuttelt. Aus der alkaliscben Losung fiillt man das Natron­
salz mittelst starkerer Natronlauge aus. Der ziegelrothe Nieder­
schlag wird mit Spiritus ausgewaschen und aus heissem Alkohol 
umkrystallisirt. Die wiisserige Lasung des Natronsalzes wird nun 
mit Salzsaure gefallt und del' Niederschlag grundlich ausgewaschen. 
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Das bei 120 0 getrocknete Praparat hat dann die obige Zusammen­
setzung. 

Nur fiir die Bestimmung geringster Mengen Alkali, z. B. wenn 
€s sich, wie im oben genannten Falle, urn Titeration mit 1/lOoo-Normal­
lasung handelt, wird das J odeosin angewendet. 

Die Titeration fiihrt man zweckmassig in einem StOpselflasch­
chen aus, in dem man 50 bis 100 ccm del' zu priifenden Lasung 
mit 10 bis 20 ccm einer atherischen Lasung des Jodeosins versetzt, 
welch letztere nicht mehr als 2 mg des Farbstoffs im Liter enthiilt. 
lst freies Alkali vorhanden, so erscheint nach dem Dmschutteln die 
untere Schicht rosa gefarbt. Das Nahere uber die Ausfiihrung del' 
Analyse siehe l. c. 

Jodsaure. 

Acid. jodicum pur. (J03 H. Molecular-Gew. = 174,43). 

Farblose, in Wasser leicht lasliche Krystalle. 
Unlaslich in Aether und AlkohoI. Reducirende Substanzen, 

nicht aber Chlorwasser, spalten aus Jodsaure energisch Jod abo 

Prllfuug auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 2 g hinterlassen beim Erhitzen keinen wagbaren 
Ruckstand. 

Loslichkeit: Das Praparat last sich klar in Wasser. 

Quantitative Bestimmung. 

0,1 g Jodsaure oder jodsaures Kalium werden in ca. 100 cem 
Wasser gelast, liberschussiges Jodkalium und verdunnte Schwefel­
saure oder Salzsaure zugegeben, alsdann die Menge des frei ge­
wordenen Jods durch 1/10 unterschwefligsaures Natrium unter Zuhlilfe­
nahme von Starkelasung als Indicator bestimmt. (VergI. Fresenius, 
Quantit. Analyse, 6. Aufl., 1. Bd., S. 389; oder Mohr, Titrirmethode, 
6. Aufl., S. 343.) 

Anwendnng. 

Die wasserige Lasung der Jodsaure ist ein kraftiges Oxyda­
tionsmittel; sie wird in del' organischen Synthese gebraucht. Sie 
ist ein charakteristisches Reagens fiir Morphium. 
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Handelssorten. 

Neben der Jodsaure, H JOs, kommt das Anhydrid (J2 Os) 10 

den Handel. 

J odwasserstoWsiinre. 

Acid. hydrojodicum pur. (HJ. Molecular-Gew. = 127,54). 

Farblose Fliissigkeit, welche durch Sauerstoffaufnahme an der 
Luft bald gelb wird. Spec. Gew. 1,50. 

Priifung auf Vernnreinigungen. 

Ruckstand: 5 g hinterlassen beim Erhitzen hochstens Spuren 
von Riickstand. 

Metalle und Erden: 10 g werden mit 100 ccm Wasser verdiinnt; 
nach dem Einleiten von iiberschiissigem Schwefelwasserstoff in diese 
Fliissigkeit darf sich kein gefiirbter Niederschlag zeigen; ebenso 
zeigt sich nach Zugabe von Ammon, Schwefelammon und oxalsaurem 
Ammon zu der verdiinnten Jodwasserstoffsiiure kein Niederschlag. 

Chlorwasserstojfsaure und Bromwasserstojfsaure: U m auf einfache 
Weise zu llntersuchen, ob gross ere Mengen der genannten Stoffe zu­
gegen sind, neutralisirt man die Jodwasserstoffsiiure mit rein em Kali­
hydroxyd, verdampft zur Trockne und behandelt das auf diese Weise 
erhaltene Jodkalium, nachdem es zerrieben und getrocknet ist, mit 
12 Th. 92procentigem Spiritus, worin es sich losen muss. Brom­
kalium und besonders Chlorkalium sind bekanntlich in Spiritus 
schwer I1islich und wiirden daher bei dieser Behandlung zum grossten 
Theile zuriickbleiben. 

Anmerkung. Die Thatsache, dass Chlorsilber in Ammon Ieicht 
loslich ist, Bromsilber dagegen viel weniger leicht, wahrend Jodsilber 
sich in Ammon fast gar nicht lost, kann ebenfalls zum Nachweis der 
Chlorwasserstoffsaure benutzt werden. Man falIt die verdiinnte Jod­
wasserstoffsaure mit salpetersaurem Silber, giebt iiberschiissiges Ammon 
zu, schiittelt dmch und filtrirt. Lasst die ablaufende Fliissigkeit beim 
Uebersattigen mit Salpetersaure einen Niederschlag entstehen, so war 
in der J odwasserstoffsaure ChloI'wasseI'stoffsaure zugegen. Eine Triibung 
muss gestattet werden. 

Ueber den Nachweis von Chlor und Brom in Jod und Jodver­
bindungen siehe auch unter "Jod" und unter "Kaliumjodat" in dieser 
Schrift. Ueber die quantitative Bestimmung einer etwaigen Ver-
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unreinigung der Jodwasserstoffsaure mit HCI oder HBr siehe ferner: 
]'resenius, Handbuch der quantitativen Analyse, 6. Aufl., Bd. 1, 
S. 481 ff. und 661 fl. 

Schwefelsaure: PrUfung wie bei Bromwasserstoffsaure S. 70. 

Quantitative Bestimmung. 

Dcr Gehalt wird durch das spec. Gew. oder alkalimetrisch be­
stimmt. 

Volumgewicht der Jodwasserstoffsaure bei + 15° (Wright). 

Vol.·Gew. 

! 

Proc. I VOl.oGew.! 
Proc. 

VOl.oGew.! 
Proc. 

H.J H.J H.J 

1,000 

I 
0 1,187 

I 
20 1,438 40 

1,045 5 1,239 25 1,533 45 
1,091 

I 

10 1,296 
I 

30 1,650 50 
1,138 15 1,361 

! 
35 1,700 52 

t , 

Weitere Methoden zur quantitativen Bestimmung der Jodwasser­
stoffsaure sind in Fresenius, Quantit. Analyse, Bd. 1, S. 481 ff. und 
S. 661 ff. angegeben. Siehe ferner in dieser Schrift den Abschnitt 
"Kalium jodatum". 

Anwendung und Aufbewabrung. 

Die Jodwasserstoffsaure ist ein krliftiges Reductionsmittel und 
wird bei vielen organischen Synthesen angewendet. Zur Bestimmung 
und zum Nachweis der salpetrigen Sliure ist von Kuhlmann Jod­
wasserstoffsliure vorgeschlagen. (Repertor. der Chem.-Ztg. 1888, 
S. 269.) R. Benedikt (Chem.-Ztg. 1892, S. 43) verwendet eine 
Jodwasserstoffsliure von 1,70 spec. Gew. bei der Analyse des Blei­
sulfats. 

Man bewahrt die Sliure vor Licht geschiitzt in gut verschlossenen 
Flaschen auf. 

Handelssorten. 

Dieselben zeigen ein spec. Gew. von 1,50 und 1,70. Sie sind 
durch O-Aufnahme meistens gelb geflirbt. Diese Zersetzung der 
HJ durch den 0 der Luft erfolgt in verdiinnter und concentrirter 
Losung leicht; das dabei frei werdende Jod bleibt anfangs in Losung 
und krystallisirt, nachdem die Losung gesattigt ist, heraus. Ver­
falschungen der Handelssorten hat Verf. noch nicht beobachtet. 
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Kalinmacetat. 
Kalium aceticum puriss. (OR3 002 K. 

Molecular-Gew. = 97,89). 

Weisses, an der Luft zerfliessliches, in Wasser und Alkohol 
leicht lOsliches krystallinisches Pulver. 

Priirnng anf Vernnreinignngen. 

Neutral und klar lOslick: Die wasserige Losung muss klar sein, 
sie darf Phenolphtale'in nicht rothen. 

Erden, Metalle, Schwejelsiiure und Chlorid: Die wasserige Losung 
(1 : 20) werde weder durch Natriumcarbonat noch durch Ammonium­
oxalat, noch durch Bariumchlorid verandert. Schwefelwasserstoff 
darf die Losung weder farben noch fallen. Silbernitratlosung darf 
in der wasserigen, mit Salpetersaure angesauerten Losung (1 : 20) 
hochstens eine sehr geringe Triibung hervorbringen. 

Das Salz fiirbt die Flamme violett. 

Quantitative Bestimmnng. 
Ueber die quantitative Priifung der Acetate siehe unter Natrium­

acetat in diesem Buche. 

Anwendung und Aufbewahrnng. 
Man verwendet das Salz zum Nachweis der Weinsaure. Es 

wird in einem gut verschlossenen Glase aufbewahrt. 

Kalinmbicarbonat. 
Kalium bicarbonic. puriss. cryst., doppelt kohlensaures 

Kalium (KHOOg• Molecular-Gew. = 99,88). 

An der Luft unveranderliche Krystalle, welche sich in 4 Theilen 
Wasser los en. 

Priifnng anf Vernnreinignngen lind Qnantitative Bestimnmng. 

Die Priifung auf Reinheit siehe S. 164 und 179 bei Kalium­
carbonat und bei Kaliumhydroxyd (Kalium hydric. puriss.), daselbst 
siehe auch die quantitative Bestimmung. 
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Anwendung. 

Da das Kaliumbicarbonat in Folge seiner Eigenschaft leicht zu 
krystallisiren in sehr reiner Form gewonnen werden kann, so ver­
wendet man es haufig an Stelle des Kaliumcarbonats in der Analyse. 
So nimmt Mohr bei Herstellung der Normalliisung von arsenig­
saurem Kalium statt Kaliumcarbonat das Bicarbonat (siehe auch 
Arsenige Saure S. 42). 

Handelssorten. 

Neben dem sehr reinen Kalium bicarbonic. puriss. finden sich 
.die geringen, meist chlorid- und sulfalthaltigen Sorten im Handel. 

Kalinmbichromat. 

Kalium bichromicum puriss., saures chromsaures Kalium 

(K2 Cr2 0 7• Molecular-Gew. = 294,68). 

Anmerkung. Ueber das Atomgewicht des Chroms vergleiche 
auch die Arbeit von Meineke (Liebig's Annalen 1891, S. 339 ff.). 

Grosse, rothe Krystalle, welche klar in Wasser liislich sind. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Man ermittelt den Gehalt an Chrom nach der unten (siehe An­
wendung) benannten Methode. 

Schwejelsiiure: 3 g werden in 100 cern Wasser geliist; die 
Liisung zeigt nach Zusatz von Salzsaure und Chlorbarium nach 
12 stiindigem Stehen keine Veranderung. 

Anmerkung. Man darf zu vorstehender Priifung nicht zu wenig 
Salzsaure nehmen, da sonst durch Abscheidung von chromsaurem Baryt 
Tauschungen vorkommen kiinnen. 

Es ist fiir die Verwendung des Kaliumbichromats zur Oxydation 
organischer Karper behufs der Bestimmung ihres Schwefelsauregehaltes 
durchaus nothwendig, dass das Salz vollstandig schwefelsaurefrei ist. 
Man fiihrt bisweilen die ,Priifung auf Schwefelsaure auch noch so aus, 
dass man das Salz mit Salzsiiuro und Alkohol vollstandig reducirt, nun 
erst Chlorbarium zusetzt und nach 12 stiindigem Stehen beobachtet, ob 
sich ein Niederschlag zeigt. In diesel' Weise lasst Fresenius das 
Gemenge von chromsaurem Kali, chromsaurem Natron und kohl en­
saurem Natron priifen, das ZIl S-Bestimmllngen in der Elementar­
analyse dient. 
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Auch Mohr (Lehrbuch der Titrirmethode, 6. Aufi., S. 265) llisst 
die Chromsaure vor der Priifung reduciren, da sie mit Barium das in 
verdiinnten Sauren schwer losliche BaCr04 bildet. 

N ach Post, Chem.-techn. Analyse, verfahrt man behufs genauer 
quantitativer Bestimmung in derWeise, dass man das Salz in Wasser 
lost, durch Bariumchlorid Bariumsulfat und -Chromat gemeinschaftlich 
falIt und alsdann durch Erhitzen mit Salzsaure und Alkohol reducirt. 
Das Bariumchromat geht hierbei unter Reduction der Chromsaure zu 
Chromchlorid iiber. Das zuriickbleibende Bariumsulfat muss mehrmals 
mit Salzsaure ausgekocht und gut gewaschen werden. Eine Reduction 
der Chromsaure vor der Fallung mit Bariumchlorid halt Post nicht 
fUr zulassig, weil sich ein Theil der Schwefelsaure in Form von Aethyl­
schwefelsaure der Abscheidung entziehen kiinnte. 

Man kann zur Priifung auf Schwefelsaure das Kaliumbichromat 
auch iu Wasser losen und mit Chlorbarium versetzen; der entstandene 
Niederschlag muss sich in reiner Salzsaure vollkommen klar losen. 

Chlor: Die verdiinnte, mit Salpetersaure versetzte und erwarmte 
Losung darf durch Zusatz einiger Tropfen Silbernitratlosung nicht 
verandert werden. 

Klare Loslichkeit und alkalische Erden: 2 g losen sich Idar in 
ca. 30 ccm Wasser; diese Losung zeigt auf Zusatz von Ammoniak 
und oxalsaurem Ammoniak auch nach langerem Stehen keille 
Triibung. 

Quantitative Bestimmung. 

Siehe unter Natriumbichromat in diesem Buche, ferner unter 
Anwendung nachstehend. 

Anwendung. 

Das Kaliumbichromat wird in der Elementaranalyse sowohl fiir 
Kohlenstoff-, Wasserstoff- und Stickstoffbestimmungen als auch fUr 
Bestimmung des SchwefeIs verwendet. Fiir Ietztere Zwecke muss 
das Praparat absolut frei von Schwefelsaure sein (siehe oben). Auch 
sonst wird das Salz im Laboratorium haufig als Reagens, besonders 
als OxydationsmitteI, ahnlich wie die Chromsaure (siehe diese) ge­
braucht. Chloride werden bisweilen durch Destillation der Substanz 
mit Kaliumbichromat und conc. SchwefeIsaure nachgewiesen. Das 
hierbei in Anwendung kommende Kaliumbichromat muss chlorfrei sein. 

Das Kaliumbicbromat dient auch zur Herstellung einer 
Normallosung fiir Eisen-, Chrom-, Uran-Bestimmung etc. 
Es dient ferner zum Nachweis des Bleies und zur Bestimmung von 
Blei, Wismuth etc. nach der gasometrischen Methode von Baumann, 
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endlich findet das Salz bei der Identitatsreaction des Strychnins 
Verwendung. 

Ein reines Praparat stellte Meineke her, indem er eine bestimmte 
Menge schwefelsaurefreie Chromsaure mit rein stem Kaliumhydroxyd 
genau neutralisirte, der Lasung die gleiche Menge Chromsaure hin­
zufUgte, 6 Mal umkrystallisirte und schIiessIich in einem Bade von 
Kalium dichromat scbmolz (Liebig's Annalen 1891, S. 357). Die 
Reinheit dieses Prliparates wurde durch jodometrische Bestimmung 
nach der auf der Umsetzung zwiscben Chromsaure und Jodkalium 
beruhenden Methode von Zulkowski festgestellt. 

Die Resultate der Analysen von Meineke siebe 1. c. Zur Her­
stellung von Normallosungen solI ein Praparat verwendet werden, 
dessen Cbromgehalt mit dem von Meineke untersucbten Salze iiber­
einstimmt. Man priift dieses Bichromat auf die Richtigkeit seiner 
Zusammensetzung durch Bestimrnung des Chromgehaltes nach Zul­
kowski (siehe Liebig's Annalen 1891, 1. c.). 

Handelssorten. 

Die gewahnlichen Sorten des kauflichen sauren cbromsauren 
Kaliums enthalten oft erbebliche Mengen von Schwefelsaure. Sie 
sind 98 bis 99procentig und kommen mit einem garantirten CrOa-
Gebalt von ca. 68 Proc. in den Handel. 

Kaliumbijodat. 

Kalium bijodicum puriss., saures jodsaures Kalium 

(KJOa + HJOa. Molecnlar-Gew. = 388,87). 

Weisse KrystalIe, welche sich in 18,66 Theilen Wasser bei 
17 0 C. klar lasen. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Das Salz muss tOOprocentig sein. 
Es muss klar in Wasser laslich sein. 

Quantitative Bestimmnng und Anwendung. 

Nach C. Meineke (Liebig's Annalen 1891, S. 363) kann das 
Kaliumbijodat als Urmaass auch fUr die subtilsten Untersuchungen 
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an Stelle des Jodes treten. Das Sa!z hat, wie oben bemerkt, die 
Zusammensetzung K HJ2 06. Auf seine richtige Zusammensetzung 
priift man durch Bestimmung der Aciditat unter Anwendung "Von 
Phenolphtaleln durch zehntelnormale Kalilauge. Ferner wird der 
Gehalt an Jodsaureanhydrid nach der Umsetzungsformel: 

KHJ2 0 6 + 10 KJ + 11 HCl = 11 KC! + 6 H2 0 + 12 J 

aus der Menge des durch Salzsaure aus Jodkalium abscheidbaren 
Jodes berechnet. Beispiele fUr die Analyse siehe Meineke 1. c. 

Zur Controle bestimmt man nach Meineke auch die Menge des 
durch Jodkalium ohne Salzsaure aus dem Bijodat abscheidbaren 
Jods, welche genau 1/12 der mit Salzsaure gefundenen Menge Jod 
betragen muss. 

Eine Kaliumbestimmung im Bijodat wird durch Zersetzen des 
letzteren mit Salzsaure und Wagen des gewonnenen Chlorkaliums 
ausgefUhrt. 

Handelssorten. 

Das Priiparat wird nach Meineke (I. c.) besonders "Von der 
Firma E. Merck in absolut rein em Zustande in den Handel ge­
bracht. Meineke fand im Kaliumbijodat Merck einen Gehalt "Von 
100,001-100,010 Proc. Bijodat. 

Kaliumbisulfat. 

Kalium bisulfuric. puriss., saures schwefelsaures Kalium 

(S04HK. Molecular-Gew. = 135,85). 

Farblose Krystalle, welche sich klar in Wasser losen. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Schwere Metalle etc.: Die Losung (1: 20) ist klar und wird 
weder durch Schwefelwasserstoffwasser, noch durch Ammon und 
Schwefelammon "Verandert. 

Chlorid: Die Losung (1 : 30) in Wasser zeigt auf Zusatz "Von 
salpetersaurem Silber keine Triibung. 

Arsen: Man priift, wie bei Natriumcarbonat angegeben ist, im 
Marsh'schen Apparat unter Anwendung "Von 2 g Kaliumbisulfat. 
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Quantitative Bestimmung. 

Die Schwefelsaure bestimmt man gewichtsanalytisch durch Aus­
fallen der wasserigen Losung mit Chlorbarium oder maassanalytisch 
mit Normalalkalilauge. 1 ccm Normalalkali = 0,13585 KHS04• 

Zur Bestimmung des Kaliums giebt man zu der wasserigen 
Losung vorsichtig Chlorbarium, bis nur noch Spuren Schwefelsaure 
vorhanden sind, filtrirt, dampft das Filtrat ein und fallt in iiblicber 
Weise mit Platincblorid das Kalium. 

Anwendung nnd Aufbewahrung. 

Man verwendet das Kaliumbisulfat zum Aufscbliessen von Mine­
ralien. Es wird in gut verschlossenen Glasflaschen aufbewahrt. 

Handelssorten. 

Neben dem reinen Salze befindet sich im Handel das rohe 
Kaliumbisulfat, welches als Nebenproduct bei verschiedenen Fa­
brikationszweigen gewonnen wird. 

Kalinmbitartarat. 
Cremor Tartari pur., Weinstein (C,H5 K06• 

Molecular·Gew. = 187,67). 

Geruchloses, weisses, krystallinisches Pulver, m 20 Theilen 
siedendem und in ca. 200 Theilen kaltem Wasser loslicb. Unlos­
lich in Alkobol. 

Priifnng anf Verunreilligungen. 

Sulfat und Chlorid: Die wasserige Losung (1: 20) erzeuge nach 
Zusatz von verdiinnter Salpetersaure und Filtration mit Barium­
cblorid keine Veranderung und mit Silbernitrat hochstens eine mini­
male Triibung. 

Metalle: Die Losung in verdiinntem Ammoniak werde durch 
Schwefelwasserstoffwasser nicht gefarbt oder gefallt. 

Kalk: Wird 1 g Weinstein mit 5 cem verdiinnter Essigsaure 
unter wiederholtem U msehiitteln eine halbe Stunde bingesteUt, dann 
mit 25 eem Wasser gemisebt; und naeh dem Absetzen der Fliissig­
keit klar abgegossen, so darf dieselbe, auf Zusatz von wenig Am­
moniumoxalatIosung, innerhalb einer Minute keine Veranderung zeigen. 
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Ammoniak: Beim Erwarmen mit Natronlauge darf del' Wein­
stein kein Ammoniak entwickeln. 

Quantitative Bestimmung. 

Einfache Methoden sind u. A. in Mohr's Lehrbuch del' Titrir­
methode, 6. Aufl., angegeben. Siehe aucb bei Kaliumbitartarat unten. 

Anwendung und Aufbewabrung. 

Der reine Weinstein, welcher den Anforderungen des deutschen 
Arzneibuches entspricbt, wird zur Herstellung des cbemisch reinen 
Praparates verwendet (siehe nachfolgend). Man bewahrt ihn in ver­
schlossenen Glasflaschen auf. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Weinstein, Cremor Tartari pur., kommt der 
gereinigte venedische Weinstein und der franzosische Weinstein in 
den Handel. Beide Sorten entbalten noch mehr oder weniger 
Calciumtartarat. 

Kaliumbitartarat 
zur Titerstellung von N ormallosungen. 

Das Kaliumbitartarat, KC4 H5 0 6 , 187,67, der chern. reine 
Weinstein ist von Borntrager zur Titerstellung vorgeschlagen. Born­
trager empfiehlt denselben zur endgiiltigen Titerstellung sowohl der 
Laugen als der Sauren. Zu seiner Darstellung erhitzt man weissen 
Cremor tartari mehrere Stunden mit 1 Theil Wasser und 1/10 Theil 
Salzsaure yom specifiscben Gewicbt 1,13, lasst unter Umriibren er­
kalten, wasc.ht den Niederschlag vollkommen, krystallisirt ihn aus 
rein em Wasser urn und trocknet ihn bei 100°. Ais rein wird das 
Product angesehen, wenn es direct eben so viel Normallauge wie 
nach dem vorsichtigen Calciniren Normalsaure sattigt und uberdies 
der Versuch an beiden Flussigkeiten del' Tbeorie entspricht. Zu 
let~terer Untersuchung verwendete Borntrager eine Normalsalz­
saure, welche auf wasserhellen islandischen Doppelspath eingestellt 
worden war und stellte nach dieser Normalsaure die nothwendige 
Normallauge ein. Um, wie oben angegeben, den chem. rein en 
Weinstein auch zur Prufung der Starke der sammtlichen Normal-
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sauren anzuwenden, wird eine abgewogene Menge desselben in ge­
linder Hitze verkohlt, der Platintiegel sammt Inhalt in einem be­
deckten Becherglase mit Wasser ausgelaugt und allmahlich die be­
treffende Normalsiiure hinzugegeben, bis die Reaction nach dem 
Kochen schwach, aber deutlich sauer ist, um dann mit Normallauge 
zuriickzutitriren, bis empfindliches (violettes) Lackmuspapier genau 
den Eintritt der neutralen Reaction zeigt. Beilaufig bemerkt, sattigen 
3,7626 g Kaliumbitartarat, resp. die damus entstehende Menge von 
kohlensaurem Kalium, 20 ccm Normallauge resp. Normalsaure. 

Kalimnbromat. 

Kalium bromicum puriss., Bromsaures Kalium (KBrOs. 
Molecular-Gew. = 166,67). 

Farblose, in Wasser schwer losliche Krystalle. 

Priifung auf Verunreinigungen. 
Die Reinheit des Praparates wird durch die quantitative Unter­

suchung festgestellt. Es soll 100procentig sein. 

Quantitative Bestimmung. 

Man lost 0,1 g des getrockneten Praparates in Wasser, giebt 
einige g Jodkalium sowie ca. 15 ccm Salzsaure hinzu und titrirt das 
ausgeschiedene Jod mit l/lO-Normalthiosulfatlosung. 1 ccm I/w-Nor­
malthiosulfatlosung = 0,0027778 bromsaures Kalium. 

Anwendung. 

Das Salz dient zur quantitativen Bestimmung der Carbolsaure. 
Nach Feit und Kubierschky (Chem.-Ztg. 1891, S. 351) ist die 

Bromsaure ein besonders energisches Oxydationsmittel; sie kann 
daher sehr zweckmassig bei der quantitativen Bestimmung des 
Schwefelwasserstoffs, der schwefligen Saure, der Oxalsaure etc. be­
nutzt werden. Man verwendet zu solchen Bestimmungen das Ka­
liumbromat. (Naheres siehe I. c.) 

Handelssorten. 

Stark bromkaliumhaltige Praparate sind schon vielfach im 
Handel angetroffen worden. 

Krauch. S. Auflage. 11 



162 Kaliumhromid. 

Kalinmbromid. 

Kalium bromatum puriss., Bromkalium (Ka Br. 
Molecular-Gew. = 118,79). 

Luftbestandige, farblose, gIanzende Wiirfel odeI' farbloses Kry­
stallpulver. Leicht 16slich in Wasser. Die wasserige L6sung sei 
neutral. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Bromsaures Kalium und kohlensaures Kalium: Zerriebenes Kalium­
bromid, auf weissem Porzellan ausgebreitet, darf sich auf Zusatz 
weniger Tropfen verdiinnter Schwefelsaure nicht sofort gelb farben 
und darf, auf befeuchtetes rothes Lackmuspapier gebracht, das 
letztere nicht sofort violettblau farben. 

Anmerkung. Mittelst del' vorstehenden Reaction, welehe naeh 
del' Formel: 

ferner 
5 H Br + Br 0 3 H = 3 H2 ° + 3 Br2 

von statten geht, lassen sieh noeh 0,02 Proe. Kaliumbromat erkennen. 
Zur Priifung auf die geringsten Spuren Bromat lose man das Salz in 
Wasser, fiige einige Tropfen Starkelosung und verdiinnte Schwefelsaure 
hinzu, wodurch bei Gegenwart von Bromat blaue Farhung eintritt. 

Schwe!elsaures Kalium, Metalle und Ba7·ium: Die wasserige L6-
sung (1: 20) darf wedel' durch Schwefelwasserstoffwasser, noch 
durch Bariumnitl'atl6sung, noch durch verdiinnte Sehwefelsaure ver­
andert werden. 

Jodid: 5 cem del' L6sung (1: 20), mit einigen Tropfen Eisen­
chloridl6sung vermischt und alsdann mit wenig Chloroform versetzt, 
diirfen letzteres nach dem Umschiitteln nicht violett farben. 

Anmerkung. Ueher die Priifung auf Jodide siehe aueh unte"!" 
Acid. hydrobromic. puri,;s. 

Chlorid: Siehe bei Bromwasserstoffsaure S. 70, ferner nach­
folgend bei Quantitative Bestimmung. 

Natrium: Am Platindraht erhitzt, muss das Salz die Flamme 
von Beginn an violett farben. 
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Quantitative Bestimmung. 

Die quantitative Untersuehung des Bromkaliums wird maass­
analytiseh mittelst 1/IO-Normalsilberlosung (17 g Ag NOs im Liter) 
ausgefiihrt und hat besonders den Zweek, die Menge des fast in 
jedem Bromkalium des Handels vorhandenen Chlorkaliums festzu­
stellen. Die Pharm. Germ. III. giebt folgende Vorsehrift: "10 ccm 
einer wasserigen Losung (3 g = 100 ccm) des bei 1000 getrockneten 
Kaliumbromids durfen nach Zusatz einiger Tropfen Kaliumchromat­
losung nicht mehr als 25,4 cem l/lO-Normalsilbernitrat15sung bis zur 
bleibenden Rothung verbrauchen." 

Je mehr Chlorkalium vorhanden ist, desto grosser ist der Ver­
brauch an salpetersaurem Silber. Ganz reines Bromkalium gebraucht, 
auf obige Weise untersucht, 25,21 cern der 1/IO-Silberlosung, Brom­
kalium mit 1 Proc. Chlorkalium gebraucht 25,36 ccm Silber­
losung, Bromkalium mit 6 Proc. Chlorkalium gebraucht 26,11 ccm 
Silberlosung. 

(Fur die Untersuchung von Bromnatrium und Bromammonium 
ist die vorstehende Methode unter Umstanden unbrauchbar (siehe 
Vulp~s, Arch. d. Pharm. 1887, S.404).) 

Abgeschieden wird das Brom aus anorganisehen Salzen durch 
Destillation der Salze mit Schwefelsaure und Braunstein. Man leitet 
qas Brom in ubersehussiges Ammoniak, neutralisirt genau mit Sal­
petersaure und titrirt die auf diese Weise erhaltene Bromammonium-
15sung mit l/IO-Silberlosung. 

Anwendnng. 

Losungen von Bromkalium und von bl'omsaurem Kalium (siehe 
nachsten Abschnitt) werden zur quantitativen Untersuehung del' 
Acid. carbolic. ouch der Pharm. Germ. II. verwendet. 

Handelssorten. 

Dieselben entbalten haufig mehrere Procente Chlorkalium. 1m 
Arehiv del' Pharm. 1888, S. 388 ist uber eine Verunreinigung des 
kauflichen Bromkaliums mit chlorsaurem Kalium berichtet. Bisweilen 
kommen sehr feuchte Praparate in den Handel. 

H. Helbing und W. Passmore (Pbarm. Ztg. 1892, S. 318) er­
hielten bei einer vergleichenden Untersuchung von 6 Proben eng­
lisehen und amerikanischen Bromkaliums folgende Resultate: 

11" 
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a) Feuehtigkeit 

1. 1 I' h 0,95 Proe. J eng lse 
2. 1,22 

3.] 0,56 
4. amerikaniseh 0,36 
5. 0,35 
6. 1,29 

b) Chloride (dureh Titration mit Silbernitrat festgestellt). 

1 ) 0,13 Proe. K Cl 'J ~ englisch 
2. 0,13 

3.] 4,96 
4. amerikaniseh 5,91 
5. 4,52 
6. 5,92 

Naeh diesen Resultaten ware das amerikanisebe Bromkalium 
von ziemlich geringer Qualitat. 

KaUnmeadminmjodid, Kalinmqneeksilberjodid, 
Kalinmwismnthjodid nnd Kalinmzinkjodid. 

Die Herstellung der Losungen dieser Prliparate, welehe mit den 
Alkaloiden Niedersehlage geben und daher beim Alkaloidnaehweise 
gebraueht werden, siehe im Anbang. Aueh die krystallisirten, oben 
benannten Salze gelangen in den Handel. Man priift wie bei den 
betreffenden einfaehen Metallsalzen (siehe z. B. Cadmiumjodid S. 73), 
ferner miissen die Losuugen die bekannten Niederseblage mit den 
Alkaloiden geben. 

Kalinmearbonat. 

Kalium carbonic. puriss., kohlensaures Kalium (K2 C 03' 
Molecular-Gew. = 137,91). 

Weisses, in gleiehviel Wasser klar IOsliches Pulver, welches 
wenigstens 99,5 Proc. kohlensaures Kalium enthlilt. 
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Priifnng anf Verunreinigungen. 

Die Untersuchung auf Thonerde, Metal/e, Kieselsaure, Schwejel­
saure, Chlor, Salpetersaure und Phosphorsaure wird wie bei Kalium­
hydroxyd (Kalium hydric. puriss. S. 179) ausgefiihrt. 

Auf Cyankalium priift man durch Versetzen der Losung mit 
wenig Ferrosulfat und Eisenchlorid und Uebersattigen mit Salzsaure, 
wobei keine blaue Farbung eintreten darf. 

Schwejelkalium etc.: Ein Raumtheil der Losung (1 = 20), in 
10 Raumtheile Zehntel- N ormal- SilbernitratlOsung gegossen, muss 
einen gelblichweissen Niederschlag geben, welcher bei gelindem Er­
warmen nicht dunkler gefiirbt werden darf (Ph. Germ. III). (Ueber 
die Priifungsmethode mit Silbernitrat siehe im Arch. d. Pharm. 1888, 
S.541 eine Abhandlung von Bohling.) 

Wird das Salz in einem Probirrohre mit verdiinnter Salzsaure 
iibergossen, so darf dariiber gehaltenes, mit Bleiacetat getranktes 
Filtrirpapier sich nicht braun en. 

Ueber den Nachweis und die Bestimmung von kaustischem Alkali 
in Gegenwart von Alkalicarbonaten siehe eine Methode von Dobbin 
in Rep. d. Chem.-Ztg. 1889, S. 26. Siehe ferner unter Kalium hydric. 
puriss., Quantitative Bestimmung S. 181. 

Natrium: Das Salz soli, am Platindrahte erhitzt, der Flamme 
eine violette, dagegen nicht eine gelbe Farbung geben. 

Quantitative Bestimmnng. 
Meistens geniigt fiir die Untersuchung der rein en Pottasche die 

maassanalytische Bestimmung des Gehaltes an K2 COg. Dieselbe 
wird durch Titration mit titrirter Salzsaure nach der in den Lehr­
biichern der Titrirrnethode ausfiihrlich beschriebenen Art und Weise 
ausgefiihrt. Siehe auch bei Natriumcarbonat unter Quantitative Be­
stirnmung. 1 ccrn Normalsaure ist gleich 0,068955 K2COg. Den 
Gehalt der Pottasche an Kalium bestimmt man wie folgt: Man lost 
die Pottasche in Wasser, sauert mit Salzsaure an, milt etwaige 
Scbwefelsaure mit Chlorbarium, wobei ein Ueberschuss zu verrneiden 
ist, und bestimmt im Filtrat von schwefelsaurem Barium den Kalium­
gebalt mit Platinchlorid. 

Bei den geringeren Pottaschesorten ist die Bestimmung des 
Kaliums von Wichtigkeit, da man durch einfache Titration viel zu 
bobe Werthe erhalten wiirde. So hat der Verf. bei 80 procentiger 
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Pottasche durch Titration 96 Procent gefunden, da die Pottasche 
sodahaltig war. Ueber die genaue Natrium- und Kaliumbestimmung 
siehe auch S. 182 bei Kaliumhydroxyd. 

Schwefelsaure und Salzsaure werden in der Pottasche nach 
dem Uebersattigen mit Salzsaure bzw. Salpetersaure. mit Chlorbarium 
bzw. salpetersaurem Silber quantitativ bestimmt. Die Bestimmung 
der Salpetersaure erfolgt quantitativ nach der Reductionsmethode 
mit Zink, Eisen und Kaliumhydrat. (Siehe unter Kalium hydric. 
puriss. Priifung auf Salpetersaure, Anmerkung.) Ueber die Werth­
bestimmung der Pottasche siehe auch: Bockmann, Chem.-techn. Unter­
suchungsmethoden, 3. Auflage, Bd. 1, S: 506. 

Anwendnng. 

Das kohlensaure Kalium wird in der Analyse hauptsachlich zum 
Aufschliessen der unloslichen kieselsauren und sch wefelsauren Ver­
bindungen gebraucht. Man verwendet zu diesem Zwecke ein Ge­
misch von rein em kohlensauren Kalium und rein em kohlensauren 
Natrium. Abwesenheit von Kieselsaure und Schwefelsaure ist fiir 
das zu genanntem Zwecke gebrauchte K2 COa in erster Linie erfor­
derlich. Zur Herstellung der Normallosung von arsenigsaurem Ka­
lium wird Kalium carbonic. gebraucht, welches absolut frei von 
Schwefelverbindungen ist. Mohr verwendet fUr letzteren Zweck das 
Kalium bicarbonic., welches sehr rein im Handel vorkommt (siehe 
dieses). 

Handelssorten. 

Neben dem reinsten Kalium carbonic. finden sich im Handel 
noch Pottaschesorten von verschiedensten Reinheitsgraden, deren 
Gehalt zwischen 50 bis 98 Proc. betragt. Die rohe Pottasche ist 
oft nur 50 procentig; sie enthalt neb en Feuchtigkeit grossere Mengen 
von Chlorkalium, Kaliumsulfat, Natriumcarbonat und andere Salze 
(Cyankalium, Schwefelkalium), auch ist sie in Folge eines Gehaltes 
an Mangan- und EisensaIz gewohnlich blaulich odeI' rothlich gefarbt. 
rch habe in 84 procentiger Pottasche des Handels 82 Pro cent Ka­
liumcarbonat und 12 Procent Natriumcarbonat gefunden. Bessere 
Sorten (ca. 90procentige Pottasche) enthielten ca. 2 Procent Natrium­
carbonat. Die besseren (gereinigten) technischen Pottaschesorten 
sind 90 bis 98 procentig und enthalten nur wenige Procente Sulfat, 
Chlorid etc. Das Kalium carbonic. puriss. ist frei von Sulfat und 
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Silicat und enthalt bocbstens minimal~ Spuren Cblorid und Bi­
carbonat. 

Letztere Verunreinigung kann in grosserer Menge vorkommen, 
so dass die Pottascbe stellenweise mit durcbsichtigen, grossen Bi­
carbonatkrystalIe? gemischt erscheint. 

Nachstehende Tabelle von A. W. Hofmann (aus E. Schmidt's 
Pharm. Cbemie) zeigt den Gehalt verschiedener Sorten gewohnlicher 
Pottasche des Handels. 
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Amerikanische Pottasche 1 10!,4 1,4 4,0 2,0 F. Mayer. 
- - 2 71,2 8,2 16,1 3,6 Del'selbe. 
- Perlasche - 71,3 2,3 14,3 3,6 Pay en. 

Toskanische Pottasche - 74,1 3,0 13,4 0,9 Derselbe. 
Illyrische - - 89,3 0,0 1,2 9,5 H. Griineberg. 
Russische - - 69,6 3,0 14,1 2,0 Payen. 
Siebenbiirger - - 81,2 6,8 6,4 0,6 H. Griineberg. 
Ungarische Hausasche - 44,6 18,1 30,0 7,3 Derselbe. 
Galizische Pottasche - 46,9 3,6 29,9 11,1 -
Rail Schafsch weissasche - 72,5 4,1 5,9 6,3 -
Franziisische Riibenasche 1 90,3 2,5 2,8 3,4 -

- - 2 80,1 12,6 2,5 3,4 Denimal. 
Deutsche Pottasche 1 92,2 2,4 1,4 2,9 H. Griineberg. 

- - 2 84,9 8,2 2,8 3,5 Derselbe. 

Kalinmchlorat. 

Kalium chloricum puriss., chlorsaures Kalium (ClOaK. 
Molecular-Gew. = 122,28). 

Farblose, gianzende Krystalle; die Losung in Wasser ist klar 
und von neutraler Reaction. 

PrUfung auf Vernnreinignngen. 

Erden und Chlorid: Die wasserige Losung (1 : 20) darf weder 
durch Ammoniumoxalat-, noch durch Silbernitratlosung verandert 
werden. Die Losung sei von neutraler Reaction. 
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Metalle (Blei): 3 g Kaliumchlorat werden in 30 eem warm em 
Wasser gelOst; diese Losung muss klar sein und darf sich nach Zu­
satz von Schwefelwasserstoffwasser nicht farben. 

Nitrat: Erwarmt man 1 g des Salzes mit 5 cem Natronlauge, 
sowie mit j e 0,5 g Zinkfeile und Eisenpulver, so darf sich ein Ge­
ruch nach Ammoniak nicht entwickeln. 

Anmerk ung. Ueber andere Priifungsmethoden auf Nitrat siehe 
Pharm. Ztg. 1888, S. 20. 

Arsen: Priifung wie bei Chlorsaure S. 91. Man nimmt zur 
Priifung auf Arsen 20 g Kaliumchlorat. 

Suljat: Die Losung (1: 20) des SaIzes zeigt auf Zusatz von 
Chlorbarium auch nach langerem Stehen keine Schwefelsaure-Reaction. 

Natrium: Siehe bei Kaliumcarbonat S. 165. 

Quantitative Bestimmung. 

Man destillirt das chlorsaure Kalium mit uberschussiger Salz­
saure und Ieitet das Chlor in eine Losung von Jodkalium. Das 
freiwerdende Cl macht aus dem Jodkalium eine aquivalente Menge 
Jod frei, welches mit l/lO-NormaltbiosulfatlOsung titrirt wird. 1 ccm 
l/lO-Normalthiosulfat ist = 0,0020416 g Kaliumchlorat. Hat man 
0,1 g Kaliumchlorat zur Untersuchung genommen, so muss man 
48,9 ccm 1/1o-Normalthiosulfatlosung verbrauchen, wenn die Verbin­
dung chemisch rein ist. Siehe auch Acid. chloric. in dieser Schrift. 
Vergleiche uber diese Methode auch die Abhandlung von Topf in 
Zeitschr. f. analyt. Chern. 1887, S. 295. 

In der Zeitschr. f. analyt. Chern. 1889, S. 621 findet sich eine 
Abhandlung von Th orpe und Herbert "Ueber die quantitative 
Bestimmung der Chlorsaure in Chloraten mittelst des Kupfer-Zink­
elementes" . 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das chlorsaure Kalium wird in chemischen Laboratorien als 
kraftiges Oxydationsmittel vielfach gebraucht. Es dient u. A. in der 
gerichtlich-ehemischen Analyse zur Zerstorung der organischen Sub­
staIlZ; in der Elementaranalyse organischer Korper wird chlorsaures 
Kalium zur Bestimmung des Kohlenstoffs und auch zur Untersuchung 
schwefelhaltiger Substanzen verwendet. 

Das chlorsaure Kalium zersetzt sich beim Zusammenreiben mit 
leicht oxydirbaren Korpern. Durch unvorsichtige Handhabung des-
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selben sind schon oft UnglUcksfalle vorgekommen. So berichtet 
u. A. die Pharm. Ztg. 1892, S. 161, dass ein Apotheker chlorsaures 
Kalium mit Schwefel zusammengerieben habe, wobei dem Ungliick­
lichen beide Hande weggerissen und die Augen total zerstort wur­
den. Er musste seine Unvorsichtigkeit mit dem Leben biissen. Die 
Behandlung und Aufbewahrung des Praparates muss also mit Vor­
sicht geschehen. 

Handelssorten. 

Das Praparat kommt jetzt im Allgemeinen rein in den Handel. 
Ueber Verunreinigungen finden sich folgende Mittheilungen in der 
Literatur: Hilger macht mit Riicksicht auf die Verwendung des 
-chlorsauren Kaliums bei der U ntersuchung auf Gifte darauf auf­
merksam, dass er einmal im Handel ein bleihaltiges Praparat ge­
funden habe. 

R. Otto verlangt besonders bei Verwendung des Priiparates fiir 
die gerichtlich-chemische Analyse eine vorherige PrUfung auf Arsen. 
Derselbe Forscher hat im Kalium chIoric. Blei gefunden (R. Otto, 
AusmitteIung der Gifte, 1884). 

In der Pharm. Ztg. 1889, S. 246 ist iiber ein Kalium chloric. 
des Handels berichtet, welches beim Erwarmen im Wasserbade deut­
Hche Chlorentwicklung zeigte; dasselbe war mit Weinsteinsiiure ver­
unreinigt. In geringeren Sorten Kalinm chloric. k6mmt Chlorkalium 
vor. B 0 c k m an n be merkt, dass das Kalium chloric. bisweilen unter­
chIorigsaure SaIze enthaIte. Die Gegenwart derseIben in chIorsaurem 
Kalium erkIiirt den dentlichen ChIorgeruch, welchen der in Gaso­
metern aufgefangene Sauerstoff mitunter zu zeigen pHegt. 

Kaliumehlorid. 
Kalium chloratum puriss., Chlorkalium 

(KCI. Molecular-Gew. = 74,40). 

Farblose Krystalle, weIche mit Wasser eine klare und neutraIe 
Losung geben. 

PrUfong auf Veruoreinigungen. 

Luslichkeit, Schwefelsaure, Erden, Metalle etc.: Man priift 11ach 
der hei Natriumchlorid in diesem Buche angegebenen Vorschrift. 

Natrium: Die Reaction siehe bei Kaliumcarbonat S. 165. 
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Quantitative Bestimmung. 

Das Chlor wird durch Titriren der wasserigen Losung mit 
Normal-SilbernitratIosung bestimmt. Das Kalium bestimmt man als 
Kaliumplatinchlorid. Ueber die genaue Untersuchung des fur tech­
nische Zwecke gebrauchten Chlorkaliums siehe die Werke uber 
technisch-chemische Untersuchungen, u. A.: Bockmann, Chem.­
techno Untersuchungen, 3. Auflage, S. 525, odeI' J. Konig, Unter­
suchung landwirthsch. und gewerbl. wichtiger Stoffe, Berlin 1891, 
S. 193. 

Anwendung. 

Das Chlorkalium dient in del' Analyse u. A. zur Bestimmung 
del' Kieselfluorwasserstoffsaure. 

Handelssorten. 

Neben dem reinen Chlorkalium gelangt das Chlorkalium fUr 
technische und landwirthschaftliche Zwecke in den Handel. 
Dasselbe wird mit garantirtem Gehalt verkauft, und zwar in ver­
schiedenem Reinheitsgrade mit 70, 80, 90 und 99 Proc. Gehalt an 
K CI. Es wird von den Kaliwerken bei bestimmten Sorten auch ein 
Hochstgehalt von 1/2 Proc. Kochsalz verbiirgt. 

Das Chlorkalium enthalt meistens minimale Spuren Chlorrubi­
dium und Chlorcasium (Chem.-Ztg. 1892, S. 335), auch ChIor­
magnesium und Chlorcalcium ist in den technischen Sorten vor­
handen. 

Kaliumehromat. 

Kalium chromicum flay. puriss., neutrales chromsaures Kalium 

(Cr04K2. Molecular-Gew. = 194,35). 

Gelbe Krystalle, welche sich klar in Wasser losen und nul' 8ehr 
schwache aIkaIische Reaction zeigen. 

Anmerkung. Die Lusung des rein en Salzes zeigt gegen Lack­
mus und Curcuma schwache alkalische Reaction. N aeh de V r ij 
(Arch. d. Pharm. 1887, S. 753) soll das neutrale Kalium chromic. auf 
PhenoIphtaIeln wirklieh neutral reagiren. 

Priifung auf Verunreinignngen. 

Das Salz darf keine rothen Krystallchen von Bichromat ent­
halten. 
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Losung: Siehe oben. 
Freies Alkali: 0,1 g werden in 25 ccm Wasser gelest, diese 

Lesung wird mit einigen Tropfen PhenolphtaleYnlOsung versetzt, wo­
durch sie nicht roth gefarbt werden darf. 

Schwejelsiiure und Chlorid: Prufungen wie bei Kalinmbichromat 
S. 155. 

Thonerde und alkalische Erden: Die Losung (1: 20) zeigt auf 
Zusatz von Ammoniak und oxalsaurem Ammoniak keine Ver­
anderung. 

Quantitative Bestimmung. 

Siehe S. 156 bei Kaliumbichromat. 

Anwendung. 

Das Salz wird beim Titriren der Chloride mit Silberlosullg als 
Indicator benutzt und dient zur Herstellung verschiedener Normal­
losungen (so einer Normallosung zur Bestimmung des Baryts). Es 
wird ferner zur Chininbestimmung verwendet (Arch. d. Pharm. 1887, 
S. 68 und S. 753 und Pharm. Ztg. 1889, S. 238). 

Handelssorten. 

Stark sulfathaltige Praparate finden sich hliufig im Handel, 
ebenso Priiparate mit stark alkalischer Reaction und von triiber 
Loslichkeit. 

Kaliumcyanid. 

Kalium eyanat. puriss., Cyankalium (KCN. 
Molecular-Gew. = 65,01). 

Weisses Pulver, welches in Wasser leicht leslich ist und ca. 
99 Proc. K C N enthalt. 

PrUfung auf Verunreinigungen. 
Schwejelkalium: Die Losung wird durch essigsaures Blei rem 

weiss gefallt. 
Kieselsiiure: Siehe Kalium hydric. puriss., S. 179. (Beim Ein­

dampfen entweicht Blausaure!) 
Kohlensiiure, Chlorid etc.: Siehe nachstehende Anmerkung. 
Natrium: Siehe bei Handelssorten. 
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Anmerkung. Pauly giebt in der "Real-Encyklopadie der Ge­
sammten Pharmacie" zur Priifung des Cyankaliums folgende Vorschrift: 

"Reines KaIiumcyanid ist in heissem, etwas Wasser enthaltendem 
\Veingeist vollig loslich; ein unloslicher, mit Sauren aufbrausender 
Riickstand deutet auf Kaliumcarbonat; entwickelt die weingeistige 
Losung mit Salzsaure Kohlensaure, so ist auch Cyanat darin enthalten. 
Die mit Salzsaure iibersattigte wasserige Losung darf dureh Eisen­
chlorid weder blau gefallt (Kaliumferrocyanid), noch roth gefarbt 
(Kaliumsulfocyanid), noch durch Bariumchlorid weiss getriibt werden 
(Kaliumsulfat). Zur Priifung auf Kaliumchlorid gliiht man eine Probe 
mit 2 Th. Kaliumnitrat und 10 Th. Kaliumcarbonat zur Zerstorung 
des Cyans, lost in Wasser, iibersattigt mit Salpetersaure und setzt 
Silbernitrat hinzu; es darf kein Niederschlag von Silberchlorid ent­
stehen. " 

Quantitative Bestimmung. 

Man ermittelt die Qualitat des Cyankaliums am Besten durch 
cine quantitative Untersuchung nach der bekannten Methode von 
Liebig durch Titration mit Silberlosung. Man wagt 5 g des Salzes 
ab, lost zu 500 ccm auf, verdiinnt 25 ccm dieser Losung mit Wasser, 
giebt einige Tropfen verdiinnter Aetzkalilosung, dann etwas Chlor­
natrium zu, und mgt l/w-Normalsilberlosung hinzu, bis sich beim 
Urnriihren eine nicht verschwindende Triibung der Fliissigkeit zeigt. 
Beziiglich del' ausfiihrlichen Beschreibung del' Methode verweise ich 
auf die Lehrbiicher der Titrirmethode, u. A. auf Mohr's bekanntes 
Werk. Da sich eine Losung von .Cyankalium in Wasser bald zer­
setzt, so muss die Titration mit frisch hergestellter Losung ausge­
fiihrt werden. 1 ccm 1/w-NorrnalsilberIosung ist = 0,013002 Cyan­
kalium. 

Anwendung und Aufbewahrnng. 

Das Cyankalium ist auf trockenem Wege ein kraftiges Reduc­
tionsmittel; es dient in der Analyse besonders zur Reduction von 
Zinnoxyd, von Antimonsaure und von Schwefelarsen. Es ist feruer 
ein wichtiges Lothrohrreagens. In der quantitativen Analyse wird 
das Cyankalium bei verschiedenen Trennungen, so bei der Trennung 
des Nickels vom Zink nach Wohler und bei der Trennung von 
Nickel und Kobalt gebraucht. 

In der Maassanalyse dient es u. A. zur Bestimmung des Kupfers. 
Man bewahrt dieses hochst giftige Salz in wohl verschlossenen Glas­
flaschen vorsichtig auf. 
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Handelssorten. 

Neben dem reinsten Cyan kalium finden sich im Handel noch 
die besonders fiir technische Zwecke Verwendung findenden Cyan­
kaliumsorten von sehr verschiedener Reinheit. Auch die Sorten fUr 
technische Zwecke werden mit bestimmter Gehaltsgarantie verkauft; 
sie enthalten neben dem Cyankalium cyansaures Kalium (Cyankalium 
nach der Methode von Liebig) und bisweilen auch Cyannatrium 
(Methode von Wagner). 

R. Kayser (Chem.-Ztg. 1892, S. 1148) betont, dass die zur Zeit 
im Handel vorkommenden Sorten Cyankalium haufig aus Gemengen 
von Cyankalium und Cyannatrium bestehen. Dieser Umstand soil 
bei der Untersuchung beriicksichtigt werden, da man bei einfacher 
Bestimmung des Gehaltes an Cyan und Rechnung auf Cyan kalium 
bei einem erheblichen Gehalte an Cyannatrium sehr leicht ein 
Handelscyankalium mit 15 Proc. Verunreinigungen als 100procentiges 
Cyankalium begutachten kann. Ein von Still mann (Chern. Central­
blatt 1892, S. 822) untersuchtes Cyankalium des Handels ergab 
105,87 Proc. Cyankalium; es enthielt 17 Proc. Cyannatrium und 
83 Proc. Cyankalium. 

Kalinmeisencyanid. 

Ferri-Kalium cyanatum puriss., Ferricyankalium (KsFe2 CYI2' 
lHolecular-Gew. = 657,70). 

Rothe Krystalle, welche sich klar in Wasser losen. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Losung: Siehe vorstehend. 
Schwe!elsaure und Ferrosalz: Die Losung (1: 30) farbt Eisen­

chloridlosung nicht blau, und das Praparat ist ebenso wie das 
Kalium ferro-cyanatum, S. 176, schwefelsaurefrei. 

Chlorid und Natriumsalz: Priifung wie S. 177 bei Kaliumeisen­
cyanur. 

Man controlirt die Reinheit des Praparates ferner durch die 
quantitative Bestimmung; es muss 99,6 bis 100procentig sein. 
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Quantitative Bestimmung. 

Man soll nach W. Gint (Mohr, Titrirmethode, 6. Aufiage, S. 237) 
das rothe Blutlaugensalz mit NatriumamaIgam reduciren und alsdann 
das Kaliumeisencyanur nach der auf S. 177 bei Kaliumeisencyanur 
beschriebenen Methode bestimmen. 

Fe X 11,769 = Kaliumeisencyanid. 

Besser lasst sich das Salz gasvolumetrisch bestimmen (siehe 
Quincke, Zeitschr. f. analytische Chemie 1892, S. 1 ff.; daselbst 
S. 436 ff., siehe Ref. uber ahnliche Arbeiten von Baumann; ferner 
Baumann, Zeitschr. f. angewandte Chemie 1892, S. 113). Man zer­
setzt bei dieser Methode in alkalischer Losung mit Wasserstoffsuper­
oxyd nach der Formel 

K6Fe2CYt2 + 2 KOH + H2 0 2 = 2 K4FeCY6 + 2 H20 + 2 O. 

Der Sauerstoff wird gem essen. 1 ccm 0 bei 0 Grad und 760 
Druck = 0,029447 Ferricyankalium. 

Baumann (1. c.) bringt das Ferricyankalium in den ausseren 
Raum des Entwickelungsgefasses eines Azotometers, lost in wenig 
Wasser und setzt ca. 5 ccm Kalilauge (1: 2) zu. In den einge­
schmolzenen Glascylinder kornrnt das Wasserstoffsuperoxyd. Will 
man bis zu 50 ccm Gas entwickeln, so wendet man 5 ccm etwa 
2procentiges H20 2 an, bei Entwickelung von 50 bis 100 ccm Sauer­
stoff aber 10 ccrn. Man stellt das Entwickelungsgefass nach Auf­
setzen des Stopfens in das Kuhlwasser, wartet bis die Temperatur 
ausgeglichen ist und verfahrt wie uhlich. Es werden nur zuver­
lassige Resultate erhalten, wenn Gasentwickelungsgefliss und Maass­
rohr wahrend des Versuches unter Wasser von dersE'lben Ternperatur 
sich befinden. Hat man die heiden im Entwickelungsflaschchen be­
findlichen Flussigkeiten gemischt., das Gas ausgeschuttelt und nach 
Temperaturausgleich dessen Volumen abgelesen, so reducirt man das 
letztere zunachst auf 0° bei 760 mm. Das reducirte Volumen mit 
29,447 multiplicirt, ergiebt das Gewicht an Ferricyankaliurn, denn 
657,724 G.-Th. Ferricyankalium entwickeln 31,92 G.-Th. Sauerstoff 
und es zeigt 1,42908 mg Sauerstoff, d. h. 1 cem bei 0° und 760 mm 
29,447 mg Ferricyankalium an. 

Mit rein em (umkrystallisirtem), trockenem Ferricyankalium wur­
den von Baumann nach dieser Methode im Azotometer folgende 
Resultate erhalten: 
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a) Angewendet 1,0015 g Ferricyankalium, Barometer auf 00 
reducirt 709 mm, Temperatur 17,0°, Gasvolumen abgelesen 39,5, 
reducirt 33,99 cc = 1,0008 g Ferricyankalium = 99,93 Proc. 

Wer sich haufiger mit der Untersuchung von Ferricyankalium 
oder solcher Praparate, die sich fiuch gasvolumetrisch bequem be­
stimmen lassen, zu beschaftigen hat, dem konnen Versuche, sei es 
mit Lunge's Nitrome,ter oder mit dem Azotometer nur empfohlen 
werden. Es ist aber bei dies en Analysen viel Uebung erforderlich. 
Neben den bereits citirten einschIagigen Arbeiten von Quincke und 
Baumann iiber derartige Bestimmungen erwahne ich noch die frii­
heren Arbeiten von Baumann und die Kritiken zu Baumann's Ar­
beiten von Lunge und Marchlewski sowie die Entgegnungen von 
Baumann, welche sammtlich in der Zeitschr. f. angewandte Chemie, 
Jahrgang 1891, veroffentlicht sind. 

Die gasvolumetrische Methode ist besonders beachtenswerth, 
weil die Titration nach GintI keine genauen Resultate giebt. 

Manche Fabrikanten fiihren die Untersuchung des Ferricyan­
kaliums auch durch die Bestimmung des Stickstoffes nach Kjeldahl 
aus oder sie bestimmen die Verunreinigungen. 

Die Resultate, welche durch die N-Bestimmung erhalten werden, 
sollen sehr genau und mit den Bestimmungen der Verunreinigungen 
iibereinstimmen. Wer also nicht auf die gasvolumetrische Methoden 
eingeiibt ist, wird zweckmassig die letzteren Methoden zur Controle 
verwenden. 

Anwendung und Aufbewahrung (Normallosung). 

Vorzugsweise dient das rothe Blutlaugensalz als Reagens auf 
Eiseuoxydul. Plugge (Arch. d. Pharm. 1887, S. 343) gebraucht das 
Salz zur Trennung der Alkaloide. 

Quincke (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1892, S. 1 ff.) benutzt das 
Ferricyankalium bei der gasvolumetrischen Bestimmung von Wasser­
stoffsuperoxyd, Alkalien, Erdalkalien etc. 

Nach Luckow und Anderen sind Ferrocyankalium und Ferri­
cyankalium sehr geeignet zu verschiedenen maassanalytischen Be­
stimmungs- und Trennungsmethoden der· Metalle (Chem.-Ztg. 1891, 
S. 1491). 

Man bewahrt das Ferrisalz in braun en Flaschen auf, da es 
gegen den Einfluss des Lichtes empfindlich ist. Auch die Normal­
losungen von Ferri- und Ferrocyankalium sollen in braunen Flaschen 
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aufbewahrt werden. Luckow verwendet selbst beim Titriren Buretten 
von braunem Glase. Gegen den Einfluss der Temperatur ist Ferri­
cyankalium ebenfalls empfindlich, weshalb beim Eindampfen behufs 
Umkrystallisiren nur eine Temperatur von 50 bis 600 angewendet 
werden solI. Fur verschiedene maassanalytische Bestimmungsme­
thoden ist ein Ferricyankalium nothwendig, das vollstandig frei ist 
von Verunreinigungen, also von Natriumsalz, SuI fat, Chlorid und 
Ferrosalz. 

Man bereitet als Reagens auch ein Ferricyankaliumpapier, 
siehe S. 145. Eine Vorschrift zur Herstellung eines besonders em­
pfindlichen solchen Papiers findet sich in Pharm. Ztg. 1895, S. 767. 

Handelssorten. 

Die Praparate des Handels sind haufig nicht klar in Wasser 
loslich und en thaI ten, wie das Ferrocyankalium, wenig Sulfat. Da 
das rothe Salz aus dem gel ben durch Einleiten von Chlor gewonnen 
wird, so istauch bei dem technischen Praparate (wie bei Ferro­
cyankalium angegeben) auf einen Chloridgehalt zu priifen. Der Ver­
fasser hat bestes technisches Ferricyankalium guter Bezugsquellen 
bisweilen sehr rein, ca. 99 procentig im Handel angetroffen. 

Kaliumeiseneyaniir. 

Ferro-Kalium cyanatum puriss., Ferrocyankalium 

(K, Fe CYs + 3 H2 O. Molecular-Gew. = 421,76). 

SchOne, citronengelbe Krystalle, welche sich leicht und klar in 
Wasser losen. 

Priifung anf Vernnreinignngen. 

Losung: Siehe oben. 
Schwejelsiiure: Die Losung (1: 20) darf sich nach Zusatz von 

wenig Salzsaure und Chlorbarium auch nach Hingerem Stehen nicht 
verandern. 

Anmerkung. Nach Mittheilnng einer FerrocyanhLliumfabrik be­
stimmt man genauer die SchwefeIsaure quantitativ wie foIgt. 5 g des 
gepulverten Durchschnittsmusters, in Wasser gelost, werden in eine 
heisse, mit Salzsaure angesauerte, schwefelsaurefreie Losung von 7 bis 
8 g Eisenchlorid gegossen, ein aliquoter Theil des Filtrates mit Chlor­
barium gefallt und wie gewohnlich behandelt, nur dass der Nieder-
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schlag zur Entfernung von Spuren von :Ferrocyanverbindungen auf 
dem :Filter nacheinander mit Wasser, ganz verdiinnter N atronlauge, 
Wasser, ganz verdiinnter Salzsaure, Wasser ausgewaschen wircl. 

Chlorid: Einen Gehalt von Kaliumchlorid findet man, wenn man 
0,5 g Blutlaugensalz und 1 g reinen Sal peter im Porzellantiegel ver­
pufft, die Schmelze mit Wasser auszieht, mit Salpetersaure ansauert 
und mit Silberlosung versetzt; es darf keine Triibung entstehen. 

Man kann auch nach C. Luckow (Chem.-Ztg. 1892, S. 164) einen 
Chlorgehalt nach Ausfallen des Ferrocyan mit einem passenden 
salpetersauren MetaJlsalze nachweisen, in dem Filtrat darf mit 
Silberlosung keine Triibung entstehen. 

Auf Natrium priift man wie folgt: Die mit wenig Salzsaure 
angesauerte Losung des Ferrocyankaliums wird mit Eisenchlorid im 
Ueberschuss versetzt, in einem Theil des Filtrates mit Ammoniak 
das iiberschiissige Eisen ausgefallt, filtrirt und das Filtrat nach be­
kannter Weise fUr die Auffindung des Natriums mit metaantimon­
saurem ;Kalium behandelt. 

Man verwendet zur Priifung 1 g Ferrocyankalium, welches sich 
als frei von Natriumsalz erweisen muss. 

Man controlirt ferner das Praparat durch die quantitative Be­
stimmung, welche einen Gehalt von 99,6 bis 100 Proc. ergeben muss. 

Quantitative Bestimmung. 

Die quantitative Bestimmung des Blutlaugensalzes griindet sich 
auf das Verhalten einer verdiinnten, mit Salzsaure angesauerten 
Losung von Blutlaugensalz gegen eine Losung von iibermangan­
saurem Kalium. Man steJlt nach de Haen und Fresenius (Gra­
ham-Otto's Lehrbuch der Chemie) zunachst den Titer der Losung 
des iibermangansauren Kalis durch eine Losung von chemisch reinem 
Blutlaugensalz fest, welehe im Liter 10 g Salz enthiilt. Von dieser 
Losung giebt man 10 cern in eine weisse Porzellansehale, verdiinnt 
mit 250 cern Wasser, mgt Salzsaure und dann so lange von der 
Losung des iibermangansauren Kaliums hinzu, bis die Fliissigkeit 
die eigenthiimliche rothe Farbe des Chamaleons zeigt. Gesetzt, man 
hatte 50 ccm Losung nothig, so entsprechen diese 0,1 g Blutlaugen­
salz oder 1 ecm Chamaleonlosung 0,002 g. Urn nun den Gehalt eines 
Kalium-Ferrocyanat des Handels zu bestimmen, lost man ebenfaJls 
10 g in Wasser zu 1000 ccm auf und titrirt wie oben mit Chamaleon. 
Statt mit reinem Blutlaugensalz kann del' Titer cler ChamaleonlOsung 

Krauch. 3. Aufiage. 12 
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nach Mohr auch mit Eisen gestellt werden und ergiebt dann 
Fe x 7,546 den Gehalt an Blutlaugensalz. 

Ueber die chemische U ntersuchung des Blutlaugensalzes in der 
Technik vergl. auch Bockmann, Chem.-tecbn. Untersuchungen 
3. Aufl., Bd. 1, S. 510 ff. 

Eine zweckmassige quantitative Bestimmung ist auch folgende: 
Man dampft eine gewogene Menge des Kaliumeisencyaniirs in der 
Platinschale mit verdiinnter Schwefelsaure ein, die iiberschiissige 
Saure wird abgeraucht, der Riickstand schwach gegliiht, mit ver­
diinnter Schwefelsaure aufgenommen, event. mit Zink (unter Zusatz 
einiger Tropfen Kupfervitriol) reducirt und mit Kaliumpermanganat 
titrirt. Zugleich wird eine Bestimmung der anbangenden Feuchtig­
keit ausgefiihrt; das gepulverte Durchschnittsmuster wird bei 1100 

bis zur Gewichtsconstanz getrocknet und von dem gefundenen Ge­
wichtsverluste die auf den Reingehalt berechnete Krystallwasser­
menge abgezogen. 

Anwendnng und Anfbewahrung. 

Das Ferrocyankalium dient hauptsachlich als Reagens auf 
Kupfer, Eisen und sonstige Metalle. Das Salz dient auch zur Be­
stimmung des Strychnins (Pharm. Ztg. 1888, S. 64). 

Man bewahrt das Salz in braunen Glasflaschen auf. 

HandeIssorten. 

Die . grossen Krystalle des Blutlaugensalzes enthalten bisweilen 
viel Schwefelsaure; Otto fand in einem dem Aeusseren nach ausge­
z eichneten Praparate bis 14 Proc. 

Nach L. Blum (Zeitschr. f. analytische Chemie 1891, S. 284) 
ist das kaufliche gelbe Blutlaugensalz bisweilen stark natriumhaltig. 
Der Verfasser dieses Buches fand bessere technische Praparate oft 
sehr rein und ca. 99 procentig; Sulfate und Chloride waren nur 
einige 1/10 Proc. vorhanden. 

Kaliumltydroxyd. 

Kalium hydricum (KOB. Molecular-Gew. = 55,99). 

Das Kaliumhydrat kommt in den analytischen Laboratorien in 
drei verschiedenen Sorten zur Verwendung und zwar: 
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a) Das reinste Praparat, das "Kalium hydric. puriss." oder 
auch "Kalium hydric. e Kalio sulfuric. et Baryta hydric. 
parat." genannt. 

b) Die zweite Sorte, das "Kalium hydric. pur." oder auch 
"Kalium hydric. alcohol. depurat." genannt. 

c) Die dritte Qualitat, das "Kalium hydric. depul'at.". 
lch habe mich bemiiht, bei diesen Praparaten die Priifungs­

vorschriften besonders ausfiihrlich zu geben, urn Verwechselungen 
vorzubeugen, welche zwischen den drei auch im Preise verschiedenen 
Qualitaten vorkommen konn,ten. 

a) Kalium hydric. puriss. [KOH + aq.]. 

Weisse, krystallinische Stucke. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit und Thonerde: 5 g geben mit 10 cern Wasser eme 
farblose und klare Liisung; diese Losung wird mit Essigsaure iiber­
sattigt, alsdann ein kleiner Ueberschuss von Ammon zugegeben, die 
Fliissigkeit auf ca. 100 cern gebracht, 1/2 Stunde im Becherglase auf 
dem Dampfbade erwiirmt, so dass sie nur noch schwachen Geruch 
nach Ammon zeigt, bzw., wenn kein iiberschiissiges Ammon mehr 
vorhanden sein soUte, nach dem Erwarmen noch 1 oder 2 Tropfcn 
zugegeben und nun mehrerc Stun den bei gewohnlicher Temperatur 
bei Seite gestellt; es zeigt sich keine Abscheidung von Flocken odeI' 
eines sonstigen Niederschlags. 

Calcium und schwere Metalle: Die bei del' Priifung auf Thonerde 
erhaltene schwach alkalische Losung zeigt nach Zusatz von oxal­
saul'em Ammon und Schwefelammon keine Veranderung. 

Kieselsiiure: 5 g werden mit verdiinnter Salzsaure zur Tl'ockene 
verdampft, der Riickstand 1/2 Stunde bei 1000 C. getrocknet und mit 
wenig Salzsiiure und 250 cern Wasser gelOst; diese Losung ist klar. 

SchweJelsiiure: 3 g werden mit circa 50 cern Wasser gelost, 
mit Salzsaure wenig iibersattigt, erwarmt, Chlorbarium zugegeben, 
alsdann mehrere Stun den bei Seite gesteUt, wobei sich keine Ver­
anderung zeigt. 

Chlorid: Die mit Salpetersaure angesauerte Losung 1 : 20 opalisirt 
auf Zusatz von salpetersaurem Silber nul' schwach. 

Salpetersiiure: a) 2 g werden mit 10 cern Wasser gelost, die 
12* 
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Lasung mit verdiinnter Schwefelsaure iibersattigt, ein Tropfen einer 
mit dem doppelten Volumen Wasser verdiinnten gewahnlichen Indigo­
lasung (siehe S. 141) und ca. 10 ccm conc. Schwefelsaure zugegeben; 
aueh nach langerem Stehen erscheint die Fliissigkeit noch blau. 

b) 50 g Kalihydrat werden in 200 ccrn Wasser gelOst und zu 
dieser Lasung je 5 g arsenfreies Zinkpulver und Ferrum hydrogen. 

reduct. gegeben; nachdem der ca. 500 ccrn fassende Kolben rnit 
einer Vorlage von ca. 10 cern verdiinnter Schwefelsaure (1 Theil 
Schwefelsaure mit 100 Theilen Wasser verdiinnt) verbunden ist, 
lasst man einige Stunden stehen und destillirt bei kleiner Flamme, 
so dass in % Stun den ca. 15 ccrn Destillat erhalten werden. Die 
in der Vorlage beflndliche FIUssigkeit wird mit wenig reinstem Ka­
liumhydrat alkalisch gemacht und ca. 2 ccm Nessler's Reagens zu­
gegeben, wodurch nur eine deutliche gelbe Opalisirung, aber kein 
starker braunrother Niederschlag, welcher die Fliissigkeit in dicker en 
(ca. 5 cm dicken) Schichten vollstandig triibe und undurchsichtig 
macht, entstehen darr. 

Anmerkung. Es wul'de bei Kalium hydric. zunachst als eine 
Methode, nach der man zu garantiren vermag, die Indigomethode an­
gefiihrt. Der Indigomethode wurde zur Controle noch eine zweite, 
einfaehe und genaue Priifungsweise auf Salpetersaure, die bekannte 
Reduetionsmethode mit Zink und Eisen, in miiglichst einfacher Form 
hinzugefiigt. In der vorgesehriebenen Weise ausgefiihl't, ist diese 
Probe so genau, dass 1 mg und noeh weniger HN03 in 25 g Aetzkali 
oder Aetznatron mit Sieherheit erkannt wird. Zur Controle wurden 
von mil' je 50 g verschiedener, selbst hergestellter und reiner Kali­
und Natronprob,.l mit 2 mg HNOa versetzt und nach yorstehender 
Vorschrift untersueht; es traten dabei auf Zusatz von N es sl er' s 
Reagens sofort starke braunrothe Niedersehlage und Triibungen der 
Fliissigkeit bis zur vollstiindigen Undurehsichtigkeit cin. Die Priifung 
ist daher in der vorgeschriebeucn Weise zuverlassig. Gelbe Farbung 
oder Opalisirung muss naeh Zusatz von Nessler's Reagens gestattet 
werden, denn diese Farbung wird haufig schon erhalten, wenn man 
eine blinde Bestimmung ohne Alkali ausfiihrt, also nur das Wasser 
mit Zink und Eisen koeht. Es ist iiberhaupt zweckmassig, zur Priifung 
des destillirten 'Vassers und von Zink und Eisen eine sole he blinde 
Bestimmung stets neben der eigentliehen Analyse auszufiihren, denn die 
Empfindliehkeit von Nessler's Reagens ist bekanntlieh ungemein gross. 
Ieh nehme fiir die Ausfiihrung der Analyse das mit Wasserstofi redu­
eirte Eisen- und Zinkpulver, welches fiir diese Zweeke besonders her­
gestellt wird; denn beim Zinkstaub des Handels habe ieh haufig beob­
achtet, dass das damit gesehiittelte Wasser auf Zusatz von N e s s 1 e r's 
Reagens eine braune Farbung zeigt. 
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Es kommen oft atzende Alkalien mit sehr erheblichem und bis 
zu mehreren Procenten starkem Nitrit- oder Nitratgehalt in dem Handel 
vor. Man bedient sich zur etwaigen quantitativen Bestimmung eben­
falls der Reductionsmethode, destillirt aber mit Alkohol, giebt in die 
Vorlage titrirte Schwefelsaure und titrirt nach der DestiIlation mit 
Barythydrat zuriick. Bei einer grDssen Anzahl quantitativer Salpeter­
saurebestimmungen habe ich an der Versuchsstlltion Miinster diescs 
Verfahren benutzt. (Vergl. J. Konig und C. Krauch, Landwirthsch. 
Jahrbiicher 1882, S. 1M) und J. Konig, Chern. d. Nabrungsmittel, 
II. Bd., 1883, S. 669.) 

Kohlensiiure, Kalium und andere Salze: Das Priiparat giebt beim 
Erwiirmen mit 90procentigem Alkohol (5 g Kali und 25 g Alkohol 
spec. Gew. 0,83) eine klare und farblose Liisung. 

Auf Kohlensiiure kann zur Controle auch nach der bei Kalium 
hydric. alcohol. depurat. S.184 angegebenen Vorschrift gepriift werden. 

Phosphorsiiure: 5 g werden in 50 ccm Wasser gelost, die Losung 
mit Salpetersiiure in stark em Ueberschuss versetzt und eine salpeter­
saure Losung von molybdansaurem Ammon zugegeben. Man steHt 
die Fliissigkeit bei gelinder Wiirme 2 Stunden bei Seite, wobei sich 
kein Niederschlag zeigen darf. 

Natrium und Schwejelkalium siehe S. 165 bei Kaliumcarbonat. 
Natrium siehe auch nachstehend. 

Quantitative Bestimmung. 

Die kaustischen Alkalien werden mit Lackmustinctur versetzt 
und mit titrirter Siiure roth titrirt. 1 ccm Normalsiiure ist gleich 
0,05599 K 0 H. 

Wenn Alkalihydrate und kohlensaure Alkalien gemischt vor­
kommen, wie bei vielen Sorten Pottasche und Soda und bei weniger 
rein em Aetzkali, muss man eine besondere Bestimmung fUr beide 
vornehmen. Man bestimmt 1. die Alkalitiit im Ganzen und 2. das 
Alkalihydrat; letzteres dadurch, dass man zu der Losung des zu 
nntersuchenden Aetzkalis Chlorbarium giebt (welches sich mit dem 
kohlensauren Alkali in kohlensaures Barium und Chlorkalium um­
setzt), filtrirt und im Filtrat das Alkalihydrat mit Normalsaure titrirt. 
Der Gehalt an kohlensaurem Kali ergiebt sich alsdann aus der Dif­
ferenz beider Bestimmungen. Die ausfiihrliche Vorschrift zu dieser 
Methode findet sich in den Lehrbiichern der Maassanalyse be­
schrieben; siehe u. A. Mohr's Titrirmethode, 6. Aufi., S. 113; eben­
daselbst (S. 89) siehe auch eine Methode zur directen Bestimmung 
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von Alkalihydraten neben kohlensauren Alkalien mit Hiilfe von 
Phenolphtale'in als Indicator. 

Zur quantitativen Bestimmung von Natriumhydroxyd im Kalium­
hydroxyd iibersattigt man eine gewogene Menge des zu untersuchen­
den Kaliumhydroxyds mit Salzsaure, trocknet, wagt die Chloride, 
lost dieselben, bestimmt in iiblicher Weise mit Platinchlorid das 
Kalium und berechnet aus der gefundenen Menge Kalium-Platin­
chlorid das Chlorkalium. Aus der Differenz des gefundenen Chlor­
kaliums und der Gesammtchloride ergiebt sich die Menge des Chlor­
natriums. Siehe auch S. 166 bei Kaliumcarbonat. Diese Methode 
giebt genaue Resultate. 

Anwendung, Aufbewahrung und Normalkalilauge. 

Das Aetzkali findet als Fallungs- und Trennungsmittel vielfach 
in der chemischen Analyse Anwendung. Es dient u. A. zur Fallung 
des Kupferoxyds, zur Trennung von Eisen und Thonerde, zum Auf­
scbliessen der Mineralien und zur Herstellung der Normalkalilauge. 
Es wird bei Bestimmungen der Salpetersaure nach der Reductions­
methode (s. S. 180) und bei Schwefelbestimmungen in organischen 
und in anorganischen Stoffen verwendet. 

Kalihydrat und Natronhydrat mit Kohle sind wirksame Auf­
schlussmittel fur Silicate und Erze (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1891, 
S. 226). 

Auch bei der organischen Synthese wird das Aetzkali h1iufig 
gebraucht. In der Elementaranalyse und in der Gasanalyse dient 
es zur Absorption der Kohlensaure. 

Je nach dem Zwecke der chemischen Untersuchung muss das 
Kalium hydric. puriss., das Kalium hydric. alcoh. depurat. oder das, 
Kalium hydric. depurat. als Reagens angewendet werden. 

Man bewahrt das Kaliumhydroxyd in gut verschlossenen Glas­
flaschen auf. 

Normalkalilauge. Dieselbe muss 55,99 g K 0 H im Liter ent­
balten. Darstellung etc. wie bei Normalnatronlauge in diesem Bucbe 
angegeben ist. Die Controle des richtigen Titers wird mit Normal­
saure (Normalchlorwasserstoffsaure siebe S.99, Normalschwefelsaure 
siehe weiter binten in diesem Bucbe) oder mit Kaliumtetraoxalat 
(siebe dieses) ausgefiibrt. Siebe aucb nachstehende Anmerkung. 

Anmerk ung. No rmalla ugen. Dieselben miissen, in Grammen 
ausgedriickt, in 1000 ccm genau das Moleciil einer einsaurigen oder 
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1/2 Moleeul einer zweisaurigen Base enthalten. Ein Liter Normallauge 
muss daher, in Grammen ausgedruekt, genau ein Molecul einer ein­
basischen Saure oder 1/2 Molecul einer zweibasisehen Saure neutrali­
siren. So enthalt 1 Liter Normalkalilauge, wenn man die alten, hiiufig 
gebrauchten Atomgewichte zu Grunde leg("), 56 g KOH, 1 Liter Normal­
natronlauge 40 g N a ° H, 1 Liter Normal-Ammon 35 g NH4 0H. Ein 
Liter dieser Normallaugen Iieutralisirt 36,5 g Salzsaure (HCI), 63 g 
Salpetersaure (HN03), 60 g C2H40 2 (Essigsaure), 49 g Sehwefelsaure 
(H2 S04), 45 g Oxalsaure (C2 H2 04)' bzw. 63 g kryst. Oxalsaure 
(C2 H2 0 4 + 2H2 0), 75 g C4HsOs (Weinsaure); es neutralisirt 1/3 Mo­
lecul einer dreibasisehen Saure, also 32,67 g Phosphorsaure (H3P04), 

64 g CsHa 07 (Citronensaure), bzw. 70 g CsHs 07 + H2 ° (krystalli­
sirte Citronensaure). Die Normalsauren enthalten, eben falls in Grammen 
ausgedruekt, in einem Liter eill Molecul einer einbasischen, 1/2 Moleciil 
einer zweibasisehen oder 1/3 MoleeiH einer dreibasischen Saure. 

Handelssorten. 

1m krystallinischen rein en Kalium hydric. des Handels fand 
Gerlach (Chern. Ind. 1886, S.245) 74,4 Proc. Kaliumhydroxyd. 
Dieses Aetzkali hatte die Zusammensetzung nach der Formel K 0 H 

+H2 0. 
Wasserfreies, vollstandig reines Kaliumhydroxyd, also ein Prli­

parat nach der Formel KOH, lasst sich bekanntlich nicht herstellen, 
da das geschmolzene wasserfreie Kaliumhydroxyd und selbst Kalium­
hydroxyd, das noch mehr wie 10 Procent Wasser enthiilt, erheblich 
auf die Silbergefiisse, in denen es hergestellt werden muss, einwirkt, 
wodurch es mit Metall verunreinigt wird und gran gefarbt erscheint. 
Das reine, fUr analytische Zwecke brauchbare Kalinmbydroxyd wird 
daber immer so bergestellt, dass es nocb 20 Proc. H2 0 enthiilt. 
Die Angabe mancber Lehrbiicher, dass das Kaliumhydroxyd ohne 
H2 0, also der Korper von der Formel KOH von vollstiindig weissem 
Anssehen ist, trifft daher, wie auch W. Dittmar (Chem.-Ztg. 1891, 
S. 1581) bemerkt, nicht zu. 

Was die Verunreinignngen del' Handelspraparate betrifft, so 
fand ich in verschiedenen Mustern, weiche mit "Kali hydric. e Kalio 
sulfuric. et Baryta hydric. parat." bezeichnet waren, starken Thon­
erdegehalt, ferner Schwefeisaure oder Baryt und Salpetersaure. Es 
ist die Verwendung solch unreiner Priiparate bei der Analyse, be-

*) Den Moleculargewichtsberechnungen in diesem Buche sind die 
neueren Atomgewichte nach L. Meyer, Theoretische Chemie, Leipzig 1890, 
zu Grunde gelegt. 
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sonders bei der Trennung von Eisen und Thonerde, selbstverstand­
lich unmoglich und man hat Grund, auf derartige Uebelstande zu 
achten, umsomehr als man es mit der reinsten Aetzkalisorte zu thun 
hat, welche im Preise am hOchsten steht. 

Nach Messinger (Zeitschr. f. angew. Chern. 1889, S.26) ent­
hiilt das kiiuflicbe Kalihydrat fast stets Nitrite. (Messinger ver­
wendet eine Normalkalilauge (56 g im Liter) zu seiner Aceton­
bestimmungsmethode und priift diese Lauge zuvor wie folgt: 20 ccm 
der Kalilauge werden mit 1 bis 2 dg J odkalium versetzt, nach dem 
Ansauern mit Salzsaure wird das freigewordene Jod unter Zugabe 
von Starkelosung mit l/IO-Normal-Natriumthiosulfat titrirt.) Ueber 
das Vorkommen von Borsaure im Kalihydrat siehe unter Natrium 
bydric. in diesem Buche. 

b) Kalium hydric. alcoh. depurat. (KOH + aq.). 

Weisse, krystallinische Stucke oder Stangelchen. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit, Thonerde, Kalk etc.: 10 g geben mit 40 ccm Wasser 
eine farblose und klare Lasung. Dieselbe wird auf ca. 100 cern ver­
dunnt, mit Essigsaure ubersattigt, darauf Ammon in geringem Ueber­
schuss zugegeben; es darf innerhalb 5 Minuten hachstens eine 
schwache Triibung, aber keine Abscheidung von Thonerdeflocken 
stattfinden und auf Zusatz von oxalsaurem Ammon und Schwefel­
ammonium keine Trubung entstehen. Erst nach langerem Stehen 
der FlUssigkeit zeigt sich ein geringer Thonerdeniederschlag. 

Salpetersiiure und Schwejelsiiure: Die Untersuchung wird wie bei 
Kalium caust. puriss. S. 179 ausgefiibrt. 

Chloride: Es wird wie bei Kalinm caust. puriss. gepriift; auf 
Zusatz von salpetersaurem Silber darf die Lasung 1: 20 eben faIls nul' 
opalisiren und keinen Niederscblag zeigen. 

Kieselsiiure: 5 g werden mit verdunnter Salzsaure eingedampft, 
der Ruckstand bei 1000 getrocknet und mit 150 ccm Wasser auf­
genommen, wobei eine nUl" wenig trube Lasung entsteht. 

Kohlensiiure: 2 g werden in 10 ccm Wasser gelast und diese 
Losung in eine Mischung von je 8 ccm Salzsaure (1,12) und 8 ccm 
Wasser gegossen; es darf in del' Fliissigkeit kein Aufbrausen ein­
treten. 
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Quantitative Bestimmung und Anwendung. 

Siehe Kalium hydric. puriss. S. 181. 

Handelssorten. 

Das im Handel vorkommende Kalium hydric. alcoh. depurat. 
ist in Reinheit sehr verschieden. Graue Farbung dieses Aetzkalis, 
Thonerdegehalt, wie er bei der gewohnlichen Sorte zu gestatten ist, 
zu starker Chlorgehalt und insbesondere Salpetersllure zeigen sich 
sehr oft in ungehoriger Weise. 

c) Kalium hydric. depurat. (KOH + aq.). 

Weisse, krystallinische Stucke oder Stangelchen. 
Die Losung in Wasser ist ldar und farblos. 

Priifung auf Vernnreinigungen. 

Salpetersiiure: 2 g werden in 10 cern Wasser gelost, die Losung 
mit Schwefelsaure ubersattigt, 1 Tropfen mit dem doppelten V olumen 
Wasser verdunnter Indigolosung (Solutio Indici, S. 141) und 10 cern 
cone. Schwefelsaure zugegeben; es tritt innerhalb einiger Minuten 
keine Entfiirbung ein. 

Kohlensiiure: Prufung wie bei Kalium hydric. alcohol. depurat. 
S. 184. 

Quantitative Bestimmung und Anwendung. 

Siehe Kalium hydric. puriss. 

Handelssorten. 

Das' Praparat enthalt als Verunreinigungen im Gegensatze zu 
dem rein en Kalihydrat ca. 1 Proc. Chlorid, ferner etwas Kieselsaure 
und Thonerde. 5 g, in 100 cern Wasser gelost, zeigen nach dem 
Uebersattigen mit Salzsaure und Zugabe von Ammon im Ueber­
schuss sogleich Thonerdeflocken. (V erg!. in letzterer Hinsicht: 
Prufung auf Thonerde bei Kalium hydric. alcoh. depurat. S. 184.) 
Der Gehalt des gewohnlichen Aetzkalis an kaustischem Kali betragt 
75 bis 85 Procent. 

W. Dunstan (Arch. f. Pharm. 1886, S.603) fand im gewohn­
lichen Kalium caust. fus., welches als Reagens gebraucht wurde, 
0,34; 0,47; 0,56; 0,74; 1,0 Proc. salpetrige Saure; daneben war 
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auch Nitrat und gegen 4,5 Proc. Chlorid etc. vorhanden. Derartige 
Praparate sind zu verwerfen. 

Manche Praparate sind noch starker nitrathaltig, da bisweilen 
bei der Fabrikation zur Erzeugung eines rein weissen Praparates 
Salpeter zugesetzt wi rd. Auch chlorsaures Kalium kann im Kalium­
hydroxyd vorkommen. 

Der Natrongehalt ist im gewohnlichen guten Aetzkali gering; 
er betriigt ca. 0,5 Proc. N a2 C03• 

Von schwefelsaurem Kali wurde in 2 Handelssorten gefunden: 
0,47 Proc. und 1,9 Proc. 

Gewohnliches Kali wird nach den Procenten seiner Alkalitat 
verkauft. Ais Beispiel fiihre ich nachstehende Analysen einer chemi­
schen Fabrik auf: 

1. ca. 100 Proc. Alkalitat 
2. - 115/120 Proc. Alkalitat 

77/80 Proc. Kalihydrat enthaltend. 
86/88 

Durchschnittsanalysen: 
Alkalitat ca. 100,00 Proc. 115/120 Proc. 

100,37 115,74 

Kalihydrat 78,12 Proc. 86,67 Proc. 
koblensaures Kali 3,70 8,34 
kohlensaures Natron 0,35 0,49 
schwefelsaures Kali 0,44 2,82 
Cblorkalium 1,08 1,08 
U nlOsliches 0,02 0,02 
Wasser 16,29 0,58 

100,00 Proc. 100,00 Proc. 

Kalilauge. 

Liquor Kali caustici pur., Reine Kalilauge (KOH + aq.). 

Wasserhelle, klare Fliissigkeit. Spec. Gew. 1,30. Enthiilt ca. 
33 Proc. KOH. 

Die Priifung ist wie bei Kalium hydric. alcohol. dep. S. 184 
auszufiihren. 
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Volumgewicht von Kalilaugen bei 150 (Lunge ber.). 

Spec. 100 Gew.-Th. enthalten 1 cbm enthiilt kg 
Baume Twaddell 

Gewicht -,- -

K,O KOH K,O I KOH 

1,007 1 1,4 0,7 0,9 7 9 
1,014 2 2,8 1,4 1,7 14 17 
1,022 3 4,4 2,2 2,6 22 26 
1,029 4 5,8 2,9 3,5 30 36 
1,037 5 7,4 3,8 4,5 39 46 
1,045 6 9,0 4,7 5,6 49 58 
1,052 7 10,4 5,4 6,4 57 67 
1,060 8 12,0 6,2 7,4 66 78 
1,067 9 13,4 6,9 8,2 74 88 
1,075 10 15,0 7,7 9,2 83 99 
1,083 11 16,6 8,5 10,1 92 109 
1,091 12 18,2 9,2 10,9 100 119 
1,100 13 20,0 10,1 12,0 111 132 
1,108 14 21,6 10,8 12,9 119 14R 
1,116 15 23,2 11,6 13,8 129 153 
1,125 16 25,0 12,4 14,8 140 167 
1,134 17 26,8 13,2 15,7 150 178 
1,142 18 28,4 13,9 16,5 159 188 
1,152 19 30,4 14,8 17,6 170 203 
1,162 20 32,4 15,6 18,6 181 216 
1,171 21 34,2 16,4 19,5 192 228 
1,180 22 36,0 17,2 20,5 203 242 
1,190 23 38,0 18,0 21,4 214 255 
1,200 24 40,0 18,8 22,4 226 269 
1,2lO 25 42,0 19,6 23,3 237 282 
1,220 26 44,0 20,3 24,2 248 295 
1,231 27 46,2 21,1 25,1 260 309 
1,241 28 48,2 21,9 26,1 272 324 
1,252 29 50,4 22,7 27,0 284 338 
1,263 30 52,6 23,5 28,0 297 353 
1,274 31 54,8 24,2 28,9 308 368 
1,285 32 57,0 25,0 29,8 321 385 
1,297 33 59,4 25,8 30,7 335 398 
1,308 34 61,6 26,7 31,8 349 416 
1,320 35 64,0 27,5 32,7 363 432 
1,332 36 66,4 28,3 33,7 377 449 
1,345 37 69,0 29,3 34,9 394 469 
1,357 38 71,4 30,2 35,9 410 487 
1,370 39 74,0 31,0 36,9 425 506 
1,383 40 76,6 31,8 37,8 440 522 
1,397 41 79,4 32,7 38,9 457 543 
1,4lO 42 82,0 33,5 39,9 472 563 
1,424 43 84,8 34,4 40,9 490 582 
1,438 44 87,6 35,4 42,1 509 605 
1,453 45 90,6 36,5 43,4 530 631 
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Spec. 100 Gew.·Th. enthalten 1 cbm enthiilt kg 
Baume Twaddell 

Gewicht 
K20 KOH K,O KOH 

1,468 46 93,6 37,5 44,6 549 655 
1,483 47 96,6 38,5 45,8 571 679 
1,498 48 99,6 39,6 47,1 593 706 
1,514 49 102,8 40,6 48,3 615 731 
1,530 50 106,0 41,5 49,4 635 756 
1,546 51 109,2 42,5 50,6 655 779 
1,563 52 112,6 43,6 51,9 681 811 
1,580 53 116,0 44,7 53,2 706 840 
1,597 54 119,4 45,8 54,5 731 870 
1,615 55 123,0 47,0 55,9 754 902 
1,634 56 126,8 48,3 57,5 789 940 

Kaliumjodat. 

Kalium jodicum pm·iss., neutrales jodsaures Kalium 
(KJOa. Molecular-Gew. = 213,45). 

Weisse Krystalle. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Das Salz muss 100procentig sein. Es ml~SS klar in Wasser 10s­
lich sein und dar! keine saure Reaction zeigen, bzw. auf Zusatz von 
J odkalium kein freies J od abscheiden. 

Man lost ca. 0,5 g Kalium jodicum in ca. 20 ccm frisch ausge­
kochtem Wasser, fiigt einen kleinen Krystall Jodkalium und einige 
Tropfen frisch bereiteter Starkelosung hinzu, wodurch sich die Fliissig­
keit nicht sofort blau farben darf. 

Anmerkung. Eine blaue Farbung nach kurzem Stehen tritt bei 
dieser Priifung in Foige der Einwirkung der Luft stets ein; siehe 
dariiber auch die Anmerkung unter Kaliumjodid -So 189. 

Quantitative Bestimnmng. 

Die Bestimmung griindet sich wie beim Kaliumbijodat S. 157 

darauf, dass man mit Salzsaure und Jodkalium versetzt und aus der 
Menge des abgeschiedenen Jods den Gehalt an Jodsaure-Anhydrid 
berechnet. 
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Anwendung. 

Dieses Salz ist ebenso wie das Kaliumbijodat zum Einstellen 
del' Nol'mal-Natriumthiosulfatliisung vorgeschlagen worden (Zeitschr. 
f. analyt. Chemie 1887, S. 139). 

Handelssorten. 

Dieselben sind oft unrein und jodkaliumhaltig. 

Kaliumjodid. 

Kalium jodatum puriss., J odkalium 

(KJ. Molecular-Gew. = 165,57). 

Weisse, wiirfelfiirmige, an del' Luft nicht feucht werdende 
Krystalle, welche in Wasser und in Weingeist liislich sind. 

Anmerkung. Bei langerer Aufbewahrung bleibt das Jodkalium 
nicht vollig unverandert, sondern es farbt sich mit del' Zeit schwach 
gelblich und zwar farbt sieh absolut neutrales Jodkalium fruher als 
alkalisehes Jodkalium. Biltz (Notizen zur Pharm. Germ. S. 178) 
fuhrt die Farbung auf eine Oxydation zuruck. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Kohlensaures Kalium: Zerriebenes Jodkalium, auf befeuchtetes 
rothes Lackmuspapier gebracht, darf dieses nicht sofort violettblau 
flirben. 

Anm erkung. Naeh Eil tz (I. c.) farbt ein Jodkalium, welches 
mohr als 1/10 % kohlensaures Kalium enthalt, das feuchte Laekmus­
papier sogleieh violettblau. 

Metalle, Schwejelsiiure, Cyankalium: Die wasserige Liisung (1 : 20) 
darf wedel' durch Schwefelwasserstoffwasser, noch durch Barium­
chloridliisung verandert werden, noch sich, mit 1 Kiirnchen Ferro­
sulfat und 1 Tropfen Eisenchloridliisung nach Zusatz von Natron­
lauge gelinde erwarmt, beim Uebersattigen mit Salzsaure blau farben. 

Jodsaures Salz: Die mit ausgekochtem und wieder erkaltetem 
Wasser frisch bereitete Liisung (1 : 20) darf bei alsbaldigem Zusatze 
von Starkeliisung und verdiinnter Schwefelsaure sieh nicht sofort 
farben. 

Anmerkung. Zum Nachweis del' Jodsaure muss naeh J. Miihe 
(Pharm. Ctrlh. 27, S. 55 ff.) eine vollkommen reine Schwefelsaure, 
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sorgfaltig ausgekochtes Wasser und neutrale Starkelosung verwendet 
werden. 

Luft- und kohlensaurehaltiges destillirtes Wasser zersetzt nach 
M iih e 's Versuchen das Jodkalium unter Freimachen von Jod. 
H. Beck urts (Pharm. Ctrlh. 27, S. 230 ff.) bemerkt zu obiger Reaction 
auf Jodsaure, dass man niemals aus dem Eintreten der violetten Farbe 
auf die Anwesenheit von .lodat schliessen konne. Dieselbe konne durch 
das Vorhandensein von Chlorat und Bromat bedingt sein, welche 
letzteren sich aus Chlorjod und Bromjod mit iiberschiissigem Alkali 
bilden. Chlorjod und Bromjod sind in dem zur Fabrikation von Jod­
kalium dienenden Jod oft vorhanden. 

Das zur Herstellung der Normal-Jodlosung anzuwendende Jod­
kalium muss frei von Jodsaure sein; es kann bei der Wichtigkoit 
des Gegenstandes die Priifung zur Controle noch wie folgt ausgefiihrt 
werden: 

Man trage eine Probe des Salzes in verdiinnte Schwefelsaure cin. 
Reines Jodkalium lost sich darin ruhig und ohne Farbung auf; cnt­
haIt es aber jodsaures Kalium, so farbt sich die Fliissigkeit durch 
freies Jod. In dieser Weise lasst Fresenius in seiner Anleitung zur 
quantitativen Analyse das Jodkalium priifen. B i I t z (N otizen zur 
Pharm. Germ., S. 182) verlangt, dass eine im Verhaltniss 1: 20 be­
reitete Jodkaliumlosung mit verdiinnter Schwefelsaure aueh nieht die 
leiseste gelbliche Farbung geben soIl. 

Salpetersiiure: Erwarmt man 1 g des Salzes mit 5 cern Natron­
lauge, sowie mit je 0,5 g Zinkfeile und Eisenpulver, so darf sich ein 
Ammoniakgeruch nicht entwickeln. 

An m er k un g. Vorstehende Priifungsweise ist von der Pharm. 
Germ. III. vorgeschrieben, da die Priifungen der Pharm. Germ. II. 
vielfaeh Tauschungen veranlasst haben. Vergl. in letzterer Hinsicht die 
Abhandlungen von L. Scholvien (Rep. d. Chem.-Ztg. 1887, S.256) 
und von C. Schwarz (Rep. d. C4em.-Ztg. 1888, S.282). Schwarz 
schlagt auch noch eine weitere Priifung auf Nitrate vor. Scholvien 
bemerkt, dass die Verunreinigung der Handelspraparate mit Salpeter­
saure sehr selten ist. 

Chlorid und Bromid: Man versetzt die Losung des Jodkaliums 
mit salpetersaurem Silber, so lange ein Niederschlag entstebt, fiigt 
AmmonfHissigkeit im Ueberscbusse zu, scbiittelt, filtrirt und liber­
sattigt das Filtrat mit Salpetersaure; weisser, kasiger Niederschlag 
zeigt die genannten Verunreinigungen an. 

Anmerkung. Ueber die Untersuchung von Jodiden auf Chlo­
ride und Bromide vergleiche auch die Abschnitte iiber Jodwasserstoff­
saure und iiber Jod in diesel' Sehrift. Trennung des Jodids von 
Chlorid und Bromid siehe auch nachstehend. 
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Quantitative llestimmung. 

Zur Bestimmung des Jods und zur Trennung von Chlor und 
Brom verwendet man zweckmassig die Destillation mit Eisenchlorid; 
Jodide werden durch Eisensesquichlorid oder irgend eine Eisenoxyd­
verbindung und Salzsaure derart zerlegt, dass Jod frei wird. Die 
Chloride und Bromide bleiben unverlindert. Das Jod wird in Jod­
kaliumlosung aufgefangen und mit '/IO-Natriumthiosulfatlosung titrirt. 
Siehe hieruber auch den Abschnitt uber Jod in dieser Schrift. 
Eine genaue Beschreibung der genannten Methode findet sich in den 
Lehrbuchern der Titrirmethode. Einen neuen zweckmiissigen Apparat 
fUr die Destillation beschreibt Top f (Zeitschr. f. analyt. Chem. 1887, 
S. 293). 

Gewichtsanalytisch kann das Jod im Jodkalium sehr gut mit 
Palladiumchlorur bestimmt werden. (Siehe den Abschnitt uber 
"J od" in dieser Schrift.) 

Anwendung nnd Aufbewabrnng. 

Das Jodkalium dient als Losungsmittel fUr Jod bei Herstellung 
der Normaljodlosung, ferner als Mittel, freies Chlor zu absorbiren. 
Es soll fUr diese Zwecke hauptsachlich frei von jodsaurem Kalium 
und auch moglichst frei von Kaliumcarbonat sein. 

Man bewahrt es an einem trockenen Orte in mit Glasstopfen 
verschlossenen Gefiissen, vor Sonnenlicht geschutzt, auf. 

Handelssorten. 

Dieselben enthalten bisweilen jodsaures Kalium, Spuren Carbonat 
und wenig Chlorkalium. Nach Erfahrungen von Biltz entbalten die 
besten Handelssorten des Jodkaliums jedoch selten mehr als '/4 Proc. 
Chlorkalium. Daudt (Pbarm. Ztg. 1888, S. 117) hat im Jodkalium 
des Handels schwefligsaures Salz gefunden. Dieses Jodkalium ent­
wickelte mit Zink und Salzsiiure Wasserstoffgas, welches Bleipapier 
intensiv scbwiirzte. Von verschiedenen Seiten kommt das Jodkalium 
jetzt in sehr reiner und in schoner Form in den Handel. 

Analysen von 8 verscbiedenen Handelssorten von Jodkalium 
von M. P. Carles siehe Journ. de Pharm. et de Chimie, No. ]0, 
d. 15. Nov. 1891, oder C. Krauch, Essais de Purete des Reactifs 
Chimiques, Edition Franc;aise par J. Delaite, Liege 1892. 
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Kaliummanganat. 

Kalium manganic., mangansaures Kalium (K2 Mn 04' 
Molecular-Gew. = 196,70). 

Das Praparat, welches stark alkalisch ist, wird durch Zusammen­
schmelzen von reinem ubermangansauren Kalium mit rein em Kalium­
hydrat gewonnen; es findet in der Analyse seltener Verwendung 
(Jolles, Zeitschr. f. analyt. Chemie 1889, S.238). 

Kaliumnitrat. 

Kalium nitricum puriss., salpetersaures Kalium (KN03• 

Molecular-Gew. = 100,92). 

Farblose Krystalle oder Krystallpulver, leicht IOslich in Wasser, 
trocken und luftbestandig. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit, Kalk, schwere Metalle etc.: 3 g geben mit 50 cern 
Wasser eine klare, neutrale Losung, welche auf Zusatz von Ammon, 
oxalsaurem Ammon und Schwefelammon nicht verandert wird. Die 
wasserige, mit wenig Salzsaure angesauerte Losung zeigt auf Zusatz 
von Schwefelwasserstoff keine Veranderung. 

Chlorid und Chlorat: Die wasserige Losung (1: 20) darf durch 
Silbernitratliisung nicht verlindert werden. Gluht man 1 g des Sal­
peters schwach, lOst die gegluhte Masse in Wasser (1: 20) und mgt 
einige Tropfen Salpetersaure hinzu, so darf auf Zugabe von sal peter­
saurem Silber ebenfalls keine Veranderung eintreten. 

Anmerkung. Perchlorat: traeussermann (Chern.-Ztg. 1894, 
S. 1206) macht auf einen Gehalt· des Salpeters an Perchlorat auf­
merksam. Eine Probe des perchlorathaltigen Salpeter gab beim Er­
hitzen mit uberschussiger Schwefelsaure illl Anfang ein normales De­
stillat ohne erheblichen Chlorgehalt, dagegen ging gegen Ende del' 
Destillation eine Saure uber, in weIchel' nach dem Verdunnen mit 
'Vasser Silbernitrat einen dick en Niedel'schlag von Chlorsilber hel'vor­
rief. Panaotovi6 (Chem.-Ztg. 1894, S. 1567) fand, dass von 180 Fassern 
Salpeter, die YOI' 2 Jahl'en yon einer del' renommirtesten Firmen be-
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zogen wurden, 122 Fasser mehr als 0,25 Proc. Perchlorat enthielten, 
einige waren darunter, bei denen der Gehalt 1 Proc. iiberstieg. 

Zur Entfernung des Perchlorats empfiehlt Ruer (D.R.-P. 81, 102) 
den Rohsalpeter aus Wasser zu krystallisiren und die hierbei erhaltene 
Feinlauge einzudarnpfen und den Riickstand, der das Perchlorat ent­
halt, zur Entfernung desselben zu schmelzen. 

Natrium: Man priift, wie auf S. 165 bei Kaliumcarbonat an­
gegeben. 

Sulfat: Die Losung von 3 g in 60 ccm Wasser darf auf Zugabe 
von Chlorbariumlosung auch nach mehrstiindigem Stehen in der 
Warme keine Veranderung zeigen. 

Quantitative Bestimmung. 

Der Kalisalpeter kommt von solcher Reinheit in den Handel, 
dass eine quantitative Bestimmung gewohnlich iiberfiiissig ist. SoIl 
dieselbe ausgefiihrt werden, so verfabrt man nach Fresenius, Quant. 
Anal. Bd. 2, S. 226. 

Auch beim technischen Kalisalpeter erstreckt sich die Priifung 
fast ausschliesslich auf die Feststellung des Chlornatriumgehaltes. 
Gewohnlich wird seitens der Fabrikanten ein Maximalgehalt von 
Ohlornatrium (z. B. 1/10000., d. h. 10000 Theile Sal peter enthaIten 
0,01 Na 01) garantirt, der event. durch Titration von 10 g mit Nor­
malsilberlosung controlirt wird. 

Anwendung. 

Der Kali- (und auch der Natron-) salpeter dienen als Oxydations­
mittel. Sie werden zur Bestimmung des Schwefels und des Ohlors 
in organischen Substanzen gebraucht und miissen daher vor AHem 
frei von 01 und S sein. 1m Gange del' gerichtlich-chemischen Ana­
lyse wird Sal peter , gewohnlich aber nicht Kali-, sondern der weiter 
hinten in diesem Buche beschriebene Natronsalpeter, zur Zerstorung 
etwaiger iill H2S-Niedersehlage entbaltenen organisehen Substanzen 
und auch sonstiger organischer Riickstande, Bowie zur Zersetzung 
der in Schwefelammonium gelORten Metalle gebraucht. Der Salpeter 
muss daber auch absolut frei von metaIIischen Giften sein. 

Bei der anorganischen Analyse dient der Salpeter (Natronsal­
peter) zur UeberfUhrung des Schwefelzinns, Schwefelantimons und 
des Schwefelarsens in Oxyde und Sauren, feruer ZUll Nachweis des 
Mangans und des Chroms. 

Kra nch. 3. Auflage. 13 
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Handelssorten. 

Neben dem remen Salpeter kommt del' technische Salpeter in 
den Handel, welcher geringe Mengen von Chlornatrium enthalt, 
sonst abel' fast rein ist (siehe unter Quantitative Bestimmung). 

Kaliumnitrit. 
Kalium nitros. puriss., salpetrigsaures Kalium (KN02 • 

Molecular-Gew. = 84,96). 

Weisse oder sehr schwach gelblich gefiirbte, sehr leicht zer­
fliessliche Stangelchen, welche ca. 90 Proc. KN02 enthalten. 

Prfifung auf Verunreinigungen. 

Schwere Metalle: In del' wasserigen Losung 1: 20 erzeugt 
Schwefelammonium keinen Niederschlag. 

Anmerkung. Auf freies Alkali, Kaliumcarbonat, Chlorid, Sulfat 
und Nitrat, welche Stoffe in geringer Menge immer zugegen sind, 
kann ebenfalls gepruft werden. Eine quantitative Bestimmung des 
KN02 macht indessen meistens die ausfUhrliche qualitative Unter­
suchung iiberfliissig. 

Quantitative Bestimmung. 
Diese Bestimmung wird in der Technik meist in del' Weise 

(nach Feldhaus) ausgefiihrt, dass man eine Chamaleoniosung, deren 
Titer durch salpetrigsaures Silber oder durch Eisen festgestellt ist, 
in die sehr verdiinnte und angesauerte Losung des salpetrigsauren 
Salzes bis zur Rothfarbung einfliessen Iasst und nun naeh der ver­
brauchten Chamaleonlosung den Gehalt berechnet. Nach Lunge 
(Zeitsehr. f. angewandte Chemie 1891, S. 629) giebt abel' die Me­
thode von Feldhaus ungenaue Resultate und es ist viel zweck­
massiger, wenn man umgekehrt eine bestimmte Menge von Chamaleon 
anwendet und in diese, nachdem sie angesauert ist, die Salpetrigsiiure­
Losung aus einer Burette einfiiessen liisst, bis die rothe Farbung 
eben verschwunden ist. 

Letztere Methode von Lunge ist daher bei Untersuchung del' 
Nitrite anzuwenden. Man verfahrt also bei Untersuchung von sal­
petrigsaurem Natrium oder Kalium wie folgt: Man benutzt eine 
Halbnormal-Chamaleon15sung, welche durch Aufiosen von 15,82 g 
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reinstem, iibermangansaurem Kalium in einem Liter Wasser erhalten 
wird und woyon 1 ccm 0,0289 g Eisen = 0,0315 g krystallisirter 
Oxalsaure entsprechen muss. Die Oxydation dr-s salpetrigsauren 
Salzes mit Kaliumperrnanganat erfolgt nach folgender Gleichung: 

2KMn 04+ 5 N-a N02 + H2 ° =5NaN03 + 2Mn 0+ 2KOH. 

1 ccm der obigen Charnaleonlosung entspricht 0,01725 g NaN02• 

Zur Ausfiihrung der Analyse lOst man 10 g des zu untersuchenden 
Nitrits in einem Liter Wasser und lasst yon dieser Losung so viel 
in diinnern Strahle in eine mit Schwefelsaure angesauerte und auf 
400 erwarrnte Auflosung yon 20 ccrn Halbnorrnal-Charnaleonlosung 
in 130 ccrn Wasser einfliessen, bis schliesslich ein Tropfen nach 
einigern Stehen Entfarbung herbeifii.hrt *). 

Anmerkung. Bemerkt sei hier noch, dass Lunge (1. c.) die 
sogenannte Sulfanilsauremethode und auch die Anilinmethode, welche 
bisweilen in der Technik Verwendung finden, als unzuverlassig ge­
funden hat. 

Demgegeniiber bemerken nun A. G. Green und F. Evershed (Chern. 
News 1892, 65, 109 aus Rep. d. Chem.-Ztg. 1892, 89), dass nach 
ihren Erfahrungen das Verfahren mit Anilinchlorhydrat sehr zweck­
massig sei. Das Verfahren beruht auf der Diazotirung einer normalen 
Liisung von salzsaurem Anilin unter Benutzung von Starke und Zink­
jodid als Indicator. In einer Erwiderung auf die Abhandlung von 
Green und Evershed bezeichnet aber Lunge nochmals die obige Me­
thode mit Chamaleon als die bessere (Rep. d. Chem.-Ztg. 1892, 124). 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Salz dient zur Bestirnrnung des Kobalts und zum Frei­
rnachen des Jods in seinen Verbindungen. Es wird Ferner bei der 
Bestimmung der Amidosauren verwendet. Fur letztere Verwendung 
kommt es bisweilen darauf an, die im kaufiichen Praparate fast 
irnrner vorhandene Spuren Carbonat zu entfernen. Zu dem Zwecke 
empfiehlt U. Kreussler, die conc. Losung des salpetrigsauren Kaliums 
mit salpetersaurem Calcium zu versetzen, so lange uoch ein Nieder­
schlag entsteht, letzterer wird durch gelindes Erwarmenkrystallinisch 
und bald filtrirbar. Man hat dann statt des Carbonats Kalium-

*) Will man nach dieser Methode salpetrigsaures Silber untersuchen, 
so lost man dasselho nach Lunge (I. c.) in cinem bestimmten Volumen 
reinster conccntrirter Schwefelsaure uuter der Vorsichtsmaassregel, dass 
keine Stickoxyde entweichen kOnnen, und lasst die nun erhaltene Nitrose 
wie oben aus einer Biirette in Chamaleon einlaufen. 

13* 
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nitrat in Lasung; diese Nitrate sind abel' nicht starend. Kalium­
nitritlosung ist auch zur Bestimmung des Harnstoffs vorgeschlagen 
(Campani). 

Das Salz ist hyg1'oskopisch und wird dahe1' in gut ve1'schlossenen 
Glasgefassen auf bewah1't. 

Handelssorten. 

Ein 100p1'oc. Prapa1'at kommt meines Wissens nicht in den 
Handel und die He1'stellung eines solchen erscheint seh1' schwierig; 
leichte1' erhiilt mail ein Praparat von 80-90 Procent und kann 
man diesen Gehalt fiir das Kalium nitro sum puriss. verlangen. Von 
einigen Fabriken wird auch Kalium nitrosum puriss. verkauft, das 
kaum 70procentig ist. lch bemerke diese Unterschiede besonders, 
weil meines Wissens in der betr. Literatur noch nicht darauf auf­
merksam gemacht ist. 

Kalinmoxalat, nentrales. 

Kalium oxalic. neutrale puriss. (C2 0 4 K 2 + H 2 0. 
Molecular-Gew. = 183,80). 

Leicht losliche, in der Warme verwitternde Krystalle von neu­
traler Reaction. 

PrUfung auf Verunreinigungen und Quantitative Bestimmuug. 

Siehe S. 33 bei Ammoniumoxalat. 
Die quantitative Bestimmung durch Titration mit Permanganat­

liisung ist u. A. ausfiihrlich in Mohr, Titrirmethode, 6. Aufi., S. 226 
beschrieben. 

Anwendung. 

Das Salz findet u. A. bei del' Priifung des Chinins Anwendung 
(Archiv d. Pharm. 1887, S. 65,. 756, 765 und 780). 

Handelssorten. 

Stark chlorid-, sulfat- und bleihaltige Praparate sind im Handel 
bisweilen anzutreffen. 
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Kalinmpel"chlorat. 

Kalium perchloricum, iiberchlorsaures Kalium (K Cl 0 4, 

Molecular-Gew. = 138,24). 
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Farbloses, krystallinisches Pulver, welches in ca. 50 Th. Wasser 
loslich ist. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Diese Priifung wird wie bei Kalium chloric. S. 167 ausgefiihrt. 

Quantitative Bestimmung. 

Ueberchlorsaures Kalium wird nicht von Salzsaure zersetzt. 
Die quantitative Bestimmung der Ueberchlorsaure in den Salzen 
geschieht in der Regel aus dem Verluste und man bestimmt die 
Base. Auch aus del' Menge des beim Gliihen zuriickbleibenden 
Chlorids und dessen Chlorgehalt lasst sich die Menge der Saure 
berechnen (Graham-Otto's Lehrbuch, I. Bd., S.387), wenn das 
iiberchlorsaure Kalium nicht mit Chlorid verunreinigt war. 

Diesc Methoden sind indessen nicht genau. Eine neue und zu­
verlassige Methode zur Bestimmung del' Perchlorate hat Kreider an­
gegeben. Dieselbe beruht darauf, dass del' beim Erhitzen des Per­
chlorats abgegebene Sauerstoff aufgefangen, mit Stickoxyd in Gegen­
wart concentrirter Jodwasserstoffsaure vermischt und das freigewor­
dene Jod mit l/w-Normallosung von arseniger Saure bestimmt wird. 
Ueber die Ausfiihrung siehe Kreider, Zeitschr. f. anorgan. Chemie 
1895, S. 277 ff. oder Chern. Centralblatt 1895, Bd. 2, S. 905. 

Anwendung. 

Das Salz entsteht durch vorsichtiges Erhitzen des chlorsauren 
Salzes, bis die an fangs diinnfliissige Masse teigig und zahfliissig ge­
worden ist; es wird durch Behandeln mit Wasser gereinigt. Man 
benutzt es bisweilen bei der Elementaranalyse an Stelle des Kalium 
chloric. 

Handelssorten. 

Dieselben enthalten hliufig Chlorkalium. 



198 Kaliumpermanganat. 

Kaliumpermanganat. 

Kalium permanganicum pur., libermangansaures Kalium 

(KMn04' Molecular-Gew. = 157,67). 

Dunkelviolette, fast schwarze, metallglanzende und trockene 
Krystalle, welche sich leicht und vollstandig in Wasser losen. Die 
verdUnnte wasserige Losung ist neutral. 

Priifnng auf Verum-einigungen. 

Sulfate und Chloride: 0,5 g des Salzes mUssen, mit 2 ccm Wein­
geist und 25 ccm Wasser zum Sieden erhitzt, ein farbloses Filtrat 
geben, welches nach dem Ansauern mit Salpetersaure weder durch 
Bariumnitrat, noch durch Silbernitratlosung mehr als opalisirend 
getrUbt wird (Pharm. Germ. III). 

Nitrate: Wird einer Losung von 0,5 g des Salzes in 5 ccm 
heissem Wasser allmahlich Oxalsaure bis zur Entfiirbung zugesetzt, 
so darf eine Misehung von 2 ccm des klaren Filtrates mit 2 ccm 
Schwefelsaure beim Ueberschichten mit 1 ccm Ferrosulfatlosung eine 
gefiirbte Zone nicht zeigen (Pharm. Germ. III). 

Das Salz muss 99 bis 100 Procent KMn 0 4 enthalten. 

Quantitative Bestimmung. 

Zur quantitativen Ermittelung des KMn04 lost man 2 g des 
Praparates in vollstandig reinem destillirten Wasser zu 1000 ccm. 
Ferner lost man 39,2 g reines Eisenoxydulammoniumsulfat (Eisen-. 
doppelsalz) zu 1000 cem. Von letzterer Lusung werden 10 ccm ab­
gemessen und mit etwas verdiinnter Schwefelsaure versetzt, alsdann 
wird aus einer Burette so lange von der Losung des iibermangan­
sauren Kaliums zugetropfelt, bis bleibende Rothfarbung eintritt. 

Berechnung: Die 10 ccm Eisendoppelsalzlusung enthalten 
0,056 Fe, welche 0,0316 K Mn 0 4 entsprechen (Fe X 0,5643 ist 
gleich KMn04); es enthalt daher die Menge der Losung des uber­
mangansauren Kaliums, welche bis zur beginnenden Rothfarbung 
verbraucht wurde, immer 0,0316 reines KMn 0,. 

Dividirt man somit die Zahl 0,0316 mit der Menge des ver­
brauchten iibermangansauren Kaliums, so ergiebt sich der Gehalt 
des untersuchten Praparates an KMn 04' 
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An Stelle des Eisens bnn auch Oxalsaure zur Gehaltsbestim­
mung des Permanganats genommen werden. 1 g Kaliumpermanganat 
ist = 1,993 Oxalsaure, denn: 

5 [C2 H2 0 4 + 2 H2 0] + 3 H2 S04 + 2 KMn04 = 

10 CO2 + 2 MnS04 + K2 S04 + 18H20. 

1 ccm lkNormaloxalsaure (mit 62,85 kryst. Oxalsaure pro Liter) 
ist gleich 0,015767 K Mn 0 4, Die Ausfiihrung der Bestimmung siehe 
unter Oxalsaure in dies em Buche und ausfiihrlich in Fresenius, 
Quant. Analyse, S. 274. 

Anmerkung. Genau ist auch die Bestimmung des Permanganats 
mit dem Nitrometer. Auch eignet sich diese Methode zur Titerstellung 
der Chamaleonliisung. Man zersetzt dabei mit Wasserstoffsuperoxyd 
nach der Formel: 

Der 0 wird im Nitrometer aufg,efangen, gemessen und nach seinem 
Volumen der Gehalt des Permanganats berechnet. Ueber Belegana­
lysen, welche die Brauehbarkeit der Methode zeigen, siehe die betr. 
Abhandlung von Lunge in Zeitschr. f. angewandte Chemie 1890, S.11ft 

-Wem es an Uebung in solchen Arbeiten fehlt oder wer nur selten 
solche gasvolumetrische Analysen auszufiihren hat, wird bequemer die 
aben besehriebene Bestimmung des Permanganats oder der Perman­
ganatliisung mit Eisen- oder Oxalsaure ausfiihren. Bemerkt sei noeh, 
dass eine ausfiihrliche Beschreibung des Nitrometers u. A. zu finden 
ist in: Lunge, Handbuch der Sodaindustrie, 2. Autl. (Braunschweig 
bei Vieweg 1893) oder in Winkler, Lehrbuch der technischen Gas­
analyse (Freiberg bei Engelhard 1892) und in fast allen anderen 
Werken liber technisch-chemische Analyse. 

Anwendung und Aufbewahrung (ChamlHeonlOsung). 

Das Kaliumpermanganat ist ein wichtiges Oxydationsmittel, 
welches im Laboratorium sehr haufig verwendet wird. Es wird 
u. A. zu quantitativen Bestimmungen des Schwefels benutzt. FUr 
diesen Zweck ist daa schwefelsaurefreie Praparat nothwendig, wel­
ches in nachfolgendem Abschnitt beschrieben ist. Auch zur Her­
steHung von Normalliisungen dUrfte sich dieses ca. 100 proc. Praparat 
sehr gut eignen. 

Am haufigsten findet das Kaliumpermanganat zur Herstellung 
der Permanganatliisung, ChamlUeonlosung. Verwendung. Man wiegt 
fUr diesen Zweck eine beliebige Menge Kaliumpermanganat ab (nach 
Fresenius, Quantitat. Analyse, werden z. B. 5 g Kaliumpermanganat 
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pro Liter genommen), lost diese in 1 Liter destillirtem Wasser und 
bestimmt den Titer dieser Losung. O,der man lost zur Herstellung 
der gewohnlich gebrauchlichen l/lO-Normallosung 3,16 g KMn 0 4 zu 
1 Liter und stellt diese Losung so ein, dass 1 ccm derselben 0,0056 Fe 
entspricht. Man stellt den Wirkungswerth del' Chamaleonlosung ent­
wedel' gegenliber Eisendraht oder Eisendoppelsalz oder aueh gegen­
liber Oxalsaure bzw. Oxalsauresalzen fest. Die Art und Weise, in 
welcher diese Titerstellungen ausgefiihrt werden, findet sieh ausfUhr­
lieh in den Werken iiber analytisehe Chemie oder iiber Titrirmethoden 
besehrieben, so z. B. in Fresenius, Quant. Analyse, 6. Aufl., Bd. 1, 
S. 274 ff.; sie ist ferner S. 199 und bei Kaliumtetraoxalat (S. 206) 
in diesem Buche angegeben. 

Ueber eine Methode zur Bestimmung des Wirkungswerthes del' 
PermanganatlOsung mittelst J~unge's Nitrometer siehe oben die An­
merkung (S. 199). 

Was die Haltbarkeit der Permanganatlosung betrifft, so stellt 
Poleek (Chem.-Ztg. 1892, S. 908) fest, dass sieh Losungen von Per­
manganat 1: 1000 und 3: 1000, im Dunkeln und vor Staub ge­
sehiitzt aufbewahrt, ca. 1 Jahr lang fast unverandert halten. 

Ueber die Haltbarkeit titrirter KaliumpermanganatlOsungen maeht 
auch Griitzner (Arch. Pharm. Bd. 231, S.320) Angaben. 0,3 Proe. 
Permanganatlosung zeigte sieh naeh 11/2 jahrigem Aufbewahren in 
einer Glasstopselflasehe vollkommen unverandert, wahrend eine Lo­
sung 1: 1000 naeh 11/2 Jahren eine Abnahme von 2,61 Proe. im 
Permanganatgehalt erlitten hatte. 

Man bewahrt sowohl das Kaliumpermanganat als auch dessen 
Losung in wohl verschlossenen GIasflaschen (vor Licht, Staub und 
Beriihrung mit organisehen Stoffen geschiitzt) an einem dunklen 
Orte auf. 

Handelssorten. 

Man unterseheidet im Handel das gross krystallisirte und das 
klein krystallisirte Praparat, welche beide so rein sind, dass sie den 
Anforderungen del' Pharm. Germ. III vollstandig entspreehen. Ausser­
dem wird von rein en Priiparaten noeh das im naehfolgenden Kapitel 
besehriebene Kaliumpermanganat, sehwefelsiiurefrei, fiir besondere 
analytische Zwecke in den Handel gebracht. 

Auch ein rohes Praparat "Kali permanganic. crud.", welches 
del' Hauptsache nach aus mangansaurem Kali besteht, ist kauflich. 
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Kaliumpermanganat, sehwefelsaurefrei (KMn 0,). 

ca. 100 procentig , schwefelsaurefrei. Dunkelviolette, grosse 
KrystaIIe. 

PrHfnng anf Vernnreinigungen. 

Schwejelsiiure: 3 g miissen, mit 150 cern Wasser und 15 ccm 
Alkohol bis zur vollstandigen Entfiirbung erhitzt, ein Filtrat geben, 
welches mit einigen Tropfen Essigsaure und Chlorbarium versetzt, 
nach mehreren Stunden keine Schwefelsaurereaction zeigt. 

Chlarid und Nitrat: Wie S. 198. 

Qnantitative Bestimmung. 
Siehe S. 198. 

Kaliumpyroantimoniat, saures. 

Kalium stibicum pur., pyroantimonsaures Kalium 
(K2 H 2 Sb2 0 7 + 6 H 20. Molecular-Gew. = 538,74). 

Kornig krystallinisches, in kaltem Wasser schwer (1 : 250) los­
liches, weisses Pulver. In heissem Wasser 1: 90 loslich. 

Priifnng auf Vernnreinignngen. 

Salpetersiiure etc.: Die Losung des Salzes (1: 250) ist ohne Ein­
wirkung auf Lackmuspapier. Nach dem Vermis chen derselben mit 
einem gleichen Volumen Schwefelsaure und Ueberschichten mit 
Eisenvitriollosung darf sich keine braune Zone zeigen. 

Die frisch bereitete Losung muss mit Chlornatrium einen 
krystallinischen Niederschlag 1 iefern , sie darf aber mit Chlorkalium 
und mit Chlorammonium keine Niederschlage geben. 

Quantitative Bestimmung. 

Man lost das Salz in Salzsaure, fiigt Weinsaure hinzu, verdiinnt 
mit Wasser und falIt aus der verdiinnten Fliissigkeit das Antimon 
mit Schwefelwasserstoff. Ueber die Ausfiihrung dieser Fallung siehe 
die Anleitungen zur quantitativen Analyse u. A.: Fre seni us, Quan-



202 Kaliumrhodanat. 

titative Analyse, 6. Aufi., 1, S. 354. Das Filtrat von Schwefelantimon 
wird eingedampft, der Riickstand gegliiht, mit Salzsaure neutralisirt 
und nun das Kalium in iiblicher Weise mit Platinchlorid bestimmt. 

Anwendung. 

Die Losung des Kaliumpyroantimoniats dient als Reagens auf 
Natronsalze, wobei jedoch grosse Vorsicht erforderlich ist. Die zu 
priifenden Losungen diirfen nicht sauer sein, sondern sollen neu­
trale oder schwach alkalische Reaction zeigen. Die Natronsalzlosung 
darf ferner nicht zu verdiinnt sein und es diirfen keine anderen 
Basen als Natron und Kali zugegen sein. 

Die Aufiosung soli unmittelbar vor dem Gebrauch stattfinden 
und zwar durch Kochen des Salzes mit Wasser und Abfiltriren des 
ungelost bleibenden Salztheiles. Das Praparat ist in 90 Th. heissem 
und in 250 Th. kaltem Wasser loslich. 

Handelssorten. 
Meistens sind die Handelssorten stark salpeterhaltig. 

Kaliumrhodanat. 

Kalium rhodanatum puriss. cryst., Rhodankalium 
(CNSK. Molecular-Gew. = 96,99). 

Weisse Krystalle, k!ar loslich in Wasser und in warmem, ab­
solutern Alkohol (1: 10). 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Losung: Siehe oben. 
Schwejelsaures Salz: Die wasserige Losung (1: 20) zeigt auf Zu­

satz von Chlorbariurn innerhalb 5 Minuten keine Veranderung. 
Eisen: Die Losung (1: 20) bleibt nach Zusatz von wenig ver­

diinnter Salzsaure [1 cern HC! (1,19) + 10 ccm Wasser] vollstandig 
farblos. 

Sonstige schwere Metalle: Die Losung (1: 20) zeigt auf Zusatz 
von Schwefelammonium weder einen Niederschlag, noch eine braune 
Farbung. 
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Quantitative Bestimmung und Anwendung etc. 

siehe unter Ammoniumrhodanat (S. 34). 
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Man bewahrt das Salz gut verschlossen in Glasgefassen auf. 
Rhodanirtes Papier, welches nach Mohr zum Nachweis der 

freien Salzsaure im Magen dient, wird hergestellt, indem man eine 
10procentige Rhodankaliumlosung mit Eisenacetatlosung versetzt und 
damit Papier trankt. 

Ueber Rhodankaliumpapier siehe S. 145. 

Handelssorten. 

Rhodankalium ist in verschiedenen Qualitaten im Handel. Auch 
im reinsten Praparate des Handels fand ich haufig Spuren von Eisen 
und Blei. Fiir die Analyse muss ein Rhodankalium verlangt werden, 
welches schon weiss und absolut frei von genannten Verunreini­
gungen ist. 

Kaliumsulfat. 

Kalium sulfuricum puriss., schwefelsaures Kalium 
(K2S04• Molecular-Gew. = 173,88). 

Weisse, harte Krystalle, welche mit Wasser eine klare Losung 
geben. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Chlorid, Metalle etc.: Die wasserige Losung (1 : 20) solI neutral 
und klar sein und darf weder durch Schwefelwasserstoffwasser, noch 
durch Ammoniumoxalat- und durch Kaliumcarbonat-, noch durch 
Silbernitratlosung verandert werden. 

Natrium: Am Platindrahte erhitzt, darf Kaliumsulfat die Flamme 
nicht gelb farben. 

Quantitative Bestimmung 

Wle bei Kaliumbisulfat (S. 158). 

Anwendwlg. 

Das Salz dient bisweilen zur Fallung des Bariums. 
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Handelssorten. 
Neben dero rein en Salze finden sich im Handel die Praparate 

fUr technische Zwecke. Dieselben enthalten oft schwefelsaures 
Natrium, freie SaUl·e, ChIorkaIiuro und Arsen. Ueber die Unter­
suchung der technischen Sorten siehe u. A. Backmann, Chem.­
techno Untersuchungen, 3. Aufi., S. 502. 

Kaliumsulfhydrat. 
Kalium sulfhydrat. cryst. puriss. ((KSH)2 + H20. 

Molecular·Gew. = 161,98). 

FarbIose odeI' nul' se1r wenig gefiirbte, in Wasser Ieicht Iiis­
liche, zerfliessIiche Krystallmasse. Auch in Alkobol laslich. 

Die Lasung des Praparates lOst Schwefel auf unter Entweichen 
von Schwefel wasserstoffgas. 

Priifnng auf Verunreinignngen. 

Aussehen: wie vorstehend beschrieben. 
Polysulfide: Die Lasung in Wasser sei farblos. Sauren ent­

wickeln aus der wasserigen Lasung reichlich Schwefelwasserstoffgas 
ohne Abscheidung von Schwefel. Das Priiparat sei farblos oder nul' 
sehr wenig gefiirbt. (Eine nur geringe Farbung des Prliparates oder 
geringe opalisirende Triibnng nach Zusatz von Sliure zur Lasung 
darf nicht beanstandet werden.) 

Aufbewahrung. 

Das Prliparat fiirbt sich unter Aufnahme von Sauerstoff aus der 
Luft und BiIdung von PoIysuIfid rasch geIb. (Siehe auch S. 38 
bei Ammoniumsulfid.) Es scheidet dann auch mit Sliure Schwefel 
abo Man bewabrt es daher in gut verschIossenem GIase auf, wobei 
aber eine geringe Zersetzung auf Lager schwer zu vermeiden ist. 

Kaliumsulfllydratlosung. 
Kalium sulfhydrat. puriss. solut. 

Eine jarblose FIiissigkeit, weIche, wie im vorhergehenden Ab­
schnitte beschrieben ist, gepriift und aufbewahrt wird. 
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Kaliumsulfid. 

Kalium sulfuratum pur. e Kali carbo pur. 

Reine Schwefelleber, hergestellt durch vorsichtiges Erhitzen von 
1 Theil l'einem Schwefel und 2 Theilen l'einer Pottasche, wodurch 
sie im Wesentlichen aus einem Gemisch von Kaliumtl'isulfid und 
Kaliumthiosulfat bestebt. Man verwendet bei del' Herstellung l'eine 
N-fl'eie Pottasche, damit das erbaltene Praparat N-frei ist. Es 
bildet ledel'bl'aune Stiickchen odel' Korner, welche klar oder fast 

klar in Wasser [oslich sind. Die wassel'ige Liisung entwickelt beim 
Uebel'sattigen mit Essigsaure reichlich Schwefelwasserstoff. 

KaliumsulfidlOsung (mono). 

Kalium monosulfurat. pul'iss. solut., Losung von Kaliummono­

sulfid (K2S. Molecular-Gew. = 110,26). 

Sie wird erhalten, indem man eine gewisse Menge l'eine N-freie 
Kalilauge in zwei gleiche Theile theilt, durch den einen Theil 
Schwefelwasserstoffgas leitet bis zul' Sattigung, und nun diesen Theil 
mit dem anderen Theile del' Lauge vermischt. Es ist dieselbe Dar­
stellung, wie sie S. 38 bei Schwefelammonium beschrieben wul'de. 
Die Fliissigkeit muss farblos sein und soil mit Saure reichlich 
Schwefelwasserstoff entwickeln, ohne Schwefel abzu8cheiden. Sie lOst 
Schwefel auf ohne Entwickelung von Schwefelwasserstoffgas (Unterschied 
von Sulfhydrat). Auf dem Lager kann sich die Fliissigkeit durch 
Luftzutritt lihnlich wie das Schwefelammonium rasch gelb flirben, 
worauf sie mit Sliuren Scbwefel abscheidet. Man muss sie dahel' in 
wobl verschlossenen Glasgefassen aufbewahl'en. 

Kaliumtetraoxalat. 

Kalium tetraoxalicum puriss. (HKC2 0 4+ H 2 C2 0 4 + 2H2 0. 
Molecular-Gew. = 253,51). 

Kleine, weisse Krystalle, welche in Wasser klar loslich sind. 
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Priifung auf VeruDl'einigungen. 

Man priift, wie S. 33 bei Ammoniumoxalat angegeben ist, auf 
Schwefelsanre und Metalle. 

Die Zusammensetzung des Salzes wird ferner maassanalytisch 
durch Titration mit Normalkalilauge und zur Controle dnrch 
Titration mit Kaliumpermanganatliisung festgestellt. Das Praparat 
muss 100procentig sein. Die KrystaIIe miissen vorsichtig und so 
getrocknet sein, dass sie, in einem trockenen Glase geschiittelt, 
keine Partikelchen an der Glaswandung hangen lassen. 

Quantitathe Bestimmung. 

Man titrirt mit Normalkalilauge. 1 ccm Normalkalilauge ist 
= 0,06285 krystallisirter Oxalsaure odBr = 0,0845 Kaliumtetraoxalat. 

Als Indicator dient Lackmus. 
Zur Controle wird mit Chamaleon titrirt. 
Nach der Gleichung 

10 (HK Co 0.+ Ho Co 0.+ 2Ho 0) + 8KMn 0. + 17 H, SO. = 
40CO.+ 8 Mn SO. + 9 K. SO. + 32 H. ° 

sind 2535,1 Gewthl. Kaliumtetraoxalat = 1261,36 Kaliumperman­
gauat oder 1 Kaliumpermanganat = 2,009 Theile Kaliumtetraoxalat. 

Der Titer der Chamaleonlosung wird mit vorsicbtig getrockneter 
Oxalsaure (siehe diese) oder mit oxalsaurem Ammonium festgestellt. 

Tetraoxalat x 0,9917 ist = Oxalsaure. 

Fiir 1 g Tetraoxalat miissen 0,9917 Oxalsaure gefunden werden, 
wenn das Praparat 100procentig ist. Die Ausfiihrung der Titration 
ist bei Oxalsaure in diesem Buche oder in Fresenius, Quant. Analyse 
6. Aufi., Bd. 1, S. 277 beschrieben. 

Anwendnng und Aufbewahrung. 

Das Kaliumtetraoxalat ist von Ulbricht (Pharm. Centralhalle 26, 
198-99) als vorziigliches und unveranderliches Urmaass fUr die 
Maassanalyse sowohl zur Bestimmung der Permanganatliisung als 
auch zur Grundlage alkalimetrischer und acidimetrischer Bestim­
mungen empfoblen. Auch schon friiher bat Kraut das Salz fiir 
genannte Zwecke empfohlen (Zeitschr. f. analytische Chemie 26, 
S. 350 u. S. 629). In neuerer Zeit (Zeitschr. f. analytische Chemie 
1895, Heft 4, S. 431) wird von einigen Seiten betont, dass die 
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Reindarstellung des Tetraoxalats nicht ganz leicht sei; es soll auch 
im wasserhaltigen Zustand etwas zum Verwittern neigen. Man muss 
das Salz also vorsichtig herstellen und vorsichtig bei nicht zu hoher 
Temperatur trocknen. Man bewahrt es in wohlverschlossenen 
Flaschen im Dunkeln auf. 

Handelssorten. 

Parsons (Chem. Centralblatt 1892, 2, S. 896) hebt hervor, dass 
er sehr unreines Kaliumtetraoxalat im Handel angetroffen habe. Am 
reinsten waren nach demselben (1. c.) die Praparate von E. Merck. 

KieseUlnOI'wasserstotfsanre. 

Acid. hydro-silicico-fluoric. puriss. (Si FI6 H2• 

Molecular-Gew. = 143,97). 

WasserheIIe Fliissigkeit von 1,06 spec. Gew. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 5 g verfluchtigen sich beim Erhitzen in der Platin­
schale vollstandig. 

Metalle etc.: a) 5 g werden mit 10 ccm Wasser verdiinnt, etwas 
Salzsaure und darauf Schwefelwasserstoffwasser zugesetzt; es ent­
steht kein Niederschlag. 

b) 5 g mit 10 ccm Wasser verdiinnt, geben nach Zusatz einer 
Liisung von (barytfreiem) salpetersaurem Strontium nach liingerem 
Stehen keine Trubung. 

Quantitative Bestimmung. 

Der Gehalt kann durch Titriren mit Normalnatronlauge bestimmt 
werden. Bei Anwendllng von Phenolphtale"in oder Lackmustinctur 
als Indicator entsprechen 3 Aeq. Natron 1 Aeq. Kieselfluorwasser­
stoff. Fresenius (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1890, S. 144) gebrauchte 
zu 10 g einer Saure, welche er als Reagens verwendete, unter An­
wendung von Phenolphtaleln 30,86 ccm 1/2-Normal-Natronlauge, so-
mit enthielten 100 g 3,70 g Kieselfluorwasserstoff. . 

Zur Ermittelung des Gehaltes nach dem spec. Gew. dient fol­
gende Tabelle: 
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Volumgewicht der Kieselfiuorwasserstoffsaure und Gehalt an 
H2 Si Fl6 bei 17,0 (Stolba). 

vOlum'l Proc. 
Gew. H2 SiF10 

vOlum'l Proc. 
Gew. Hz Si FIG 

VOlum'l Proc. 
Gew. II. Si FIt; 

vOlum'I-- proc.-
Gew. H. Si FIG 

1,3162 34,0 1,2285 25,5 1,1466 17,0 1,0704 8,5 
1,3109 33,5 1,2235 25,0 1,1419 16,5 1,0661 8,0 
1,3056 33,0 1,2186 24,5 1,1373 16,0 1,0618 7,5 
1,3003 32,5 1,2136 24,0 1,1327 15,5 1,0576 7,0 
1,2951 32,0 1,2087 23,5 1,1281 15,0 1,0533 6,5 
1,2898 31,5 1,2038 23,0 1,1236 14,5 1,0491 6,0 
1,2846 31,0 1,1989 22,5 1,1190 14,0 1,0449 5,5 
1,2794 30,5 1,1941 22,0 1,1145 13,5 1,0407 5,0 
1,2742 30,0 1,1892 21,5 1,1100 13,0 1,0366 4,5 
1,2691 29,5 1,1844 21,0 1,1055 12,5 1,0324 4,0 
1,2639 29,0 1,1766 20,5 1,1011 12,0 1,0283 3,5 
1,2588 28,5 1,1748 20,0 1,0966 11,5 1,0242 3,0 
1,2537 28,0 1,1701 19,5 1,0922 11,0 1,0201 2,5 
1,2486 27,5 1,1653 19,0 1,0878 10,5 1,0161 2,0 
1,2436 27,0 1,1606 18,5 1,0834 10,0 1,0120 1,5 
1,2385 26,5 1,1559 18,0 1,0791 9,5 1,0080 1,0 
1,2335 26,0 1,1512 17,5 1,0747 9,0 1,0040 0,5 

Anwelldung. 

Die Kieselfluorwasserstoffsaure dient zur Trennung von Kalk 
und Baryt (Zeitschr. f. analyt. Chemie '1891, S. 21). 

Handelssortell. 

Dieselben sind im spec. Gewicht, also im Gehalte verschieden. 

KobaItnitrat. 
Oobaltum nitricum pUl'iss., salpetersaures Kobaltoxydul 

(00 (N03)2 + 6 H2 O. Molecular-Gew. = 290,28). 

Rothe, an der Luft zerfliessliche Krystalle. 

Priifnng auf Verunreilligungell. 

Schwejelsaure: Die Losung (1: 20) giebt auf Zusatz von Chlor­
barium keine Triibung. 

Blei, Kupjer etc.: 2 g, in 50 cern Wasser gelOst, zeigen naeh 
Zusatz von 2 cern Salpetersiiure und Schwefelwasserstoffwasser keine 
Veranderung. 
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Alkalische Salze etc.: 2 g werden in 100 ccm Wasser gelost, aus 
diesel' Losung wird mit Ammoniak und Schwefelammonium das 
Kobalt gefiillt, das Filtrat hiervon dampft man ein und gliiht, wobei 
kein wiigbarer Riickstand verbleiben darf. 

Quantitative Bestimmung. 

Man fiillt das Kobalt als salpetrigsaures Kobaltoxyd-Kali, lOst 
den Niederschlag nach dem Trocknen und Auswaschen in del' ge­
niigenden Menge Salzsaure und fiillt aus diesel' Losung das Kobalt 
wieder mit Kalilauge, urn es dann als metallisehes. Kobalt zu be­
stimmen. Auf diese Weise wird Kobalt zugleich von Nickel ge­
trennt. Ueber die V orsiehtsmaassregeln, welche bei Ausfiihrung 
diesel' Analyse zu beobachten sind, siehe die Handbiicher der ana­
lytisehen Chemie, u. A. Fresenius, Anleitung zur quantitativen 
Analyse, 6. Auff., 1. Ed., S. 269 und S. 582. Ebendaselbst siehe die 
Trennung des Kobalts von anderen Metallen. 

Anmerkung. Eine kritische Arbeit liber die verschiedenen und 
zahlreichen Methoden, welche Zllr Trennung von Kobalt und Nickel 
vorgeschlagen wurden, liegt yon C. Krauss yor (Zeitschr. f. analytische 
Chemie 1891, S. 227) . 

.!nwendung und .!ufbewahrnng. 

Das Kobaltnitrat ist ein Lothrohrreagens auf Zink, Thonerde 
und Magnesia. Es dient ferner zur Herstellung des Natrinm-Kobalt­
nitrit, eines wiehtigen Reagens auf sehwere Alkalimetalle. Dasselbe 
fiillt Rubidiumsalze aus sehr verdunnten Losungen. Auch Kalium­
salze lassen sich damit in sehr kleinen Mengen nachweisen. Nach 
Hugo Erdmann (Archiv del' Pharm. 1894, S. 22) bereitet man das 
Reagens wie folgt: 30 g krystallisirtes Kobaltnitrat werden in 60 ccm 
Wasser gel5st, mit 100 cem einer concentrirten NatriumnitritlOsung 
(entsprechend 50 g NaN02) gemischt und 10 cem Eisessig zuge­
geben. Nach einigen Secunden beginnt eine lebhafte Entwicklung 
von .farblosem Stickoxydgas und das Kobalt geht in die dreiwer­
thige Form uber, was sich an der' Farbenveranderung der L5sung 
beobachten lasst. Da das kauffiehe Natriumnitrit meist eine Spur 
Kali enthalt, setzt das Reagens beim Stehen gewohnlich libel' Nacht 
wenig eines gelben Niederschlages ab, von dem es abfiltrirt wird. 

Man kann dieses Reagens auch aus essigsaurem Kobalt nach 
Krauch. 3, Auflage. 14 
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der bei Natriumnitrat in dies em Buche angegebenen Methode her­
stellen. 

Auch das essigsaure Kobalt findet wie das Kobaltnitrat bei der 
Analyse Verwendung; es wird ebenso gepriift. 

Man bewahrt die Kobaltsalze in gut verschlossenen Glasge­
Hissen auf. 

Handelssorten. 

In denselben hat Verfasser haung grossere Mengen Kobaltsulfat 
und Nickelverbindungen gefunden. 

Kohlensaure-Anhydrid. 

(C02, Molecular-Gew. = 43,89.) 

Dasselbe gelangt im fliissigen Zustande in Stahlcylindern in 
den Handel. 

Ueber die Untersuchung ftiissiger Kohlensiiure hat Griinhut 
(Chem.-Ztg. 1895, S. 505) eine ausfilhrliche Arbeit veroffentlicht. 
Darnach enthiilt die fliissige Kohlensiiure zwar keine gasfiirmigen 
Verunreinigungen, denn die eudiometrische Analyse ergab stets ca. 
100 Pro cent, aber andere Verunreinigungen wurden wiederholt be­
obachtet, so ein sehr unangenehmer Nebengeruch, welcher von einer 
Fliissigkeit herriihrt, die am Boden der Flaschen in Mengen bis ca. 
70 g (pro Flasche yon 10 Kilo) beobachtet wurde. Diese Fliissigkeit 
ist braun, triibe, tintenartig und meist daneben yon siisslichem Ge­
schmack. Das Gas der Flaschen, welche damit verunreinigt sind, 
braunt cone. Schwefelsaure und entfarbt ausserst verdiinnte Per­
manganatlosung (der Versuch wird mit saurer und alkalischer Liisung 
gemacht) nach mehrstiindigem Durchleiten. Die verunreinigende 
unangenehm riechende Fliissigkeit enthielt viel Eisenoxydhydrat und 
Glycerin. 

Anfbewahrnng. 

Man bewahrt die Stahlflaschen, welche CO2 enthalten, an einem 
kiihlen Orte auf. 
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Kupfer. 

Cuprum metallic. puriss. (Cu. Molecular-Gew. = 63,18). 

Rothliches Pulver, diinnes Blech oder Draht. 

Prilfung auf Verunreinigungen. 

Eisen, Silber, Blei etc.: 2 g losen sich klar in Salpetersaure. 
Die Losung wird weder durch Ammon noch durch Salzsaure getriibt 
und hinterlasst nach dem Ausfallen mit Schwefelwasserstoff, Filtriren, 
Eindampfen und Gliihen keinen wagbaren Riickstand. 

Arsen und Oxydul: Priifung auf Arsen im Marsh'schen Apparate. 
Eine einfache Methode zur Bestimmung von Arsen im metallischen 
Kupfer hat J. Clark (Journ. Soc. Chern. Ind. 1887, 6, 352 oder 
Rep. d. Chem.-Ztg. 1887, S. 154) angegeben. Bestimmung von 
Kupferoxydul im metallischen Kupfer nach Hampe siehe Zeitschr. 
f. analyt. Chemie 1891, S. 344. 

AU8sehen: Siehe bei Anwendung. 

Quantitative Bestinunung. 
Man lOst das Metall in der genugenden Menge Salpetersiiure, 

flillt das Kupfer aus der verdiinnten Losung mit Schwefelwasserstoff 
und verfahrt mit dem gefallten Kupfersulfid wie unter "Cupr. oxydat. 
pur." S. 217 angegeben ist. Beziiglich der ausfiihrlichen chemischen 
Analyse der Kupfersorten des Handels siehe Fresenius, Quant. 
chern. Analyse, 6. Aufl., 2. Bd., S. 509 ff. 

Ueber eine einfache Methode zur Bestimmung der fremden 
Metalle im Handelskupfer siehe Chem.-Ztg. 1893, S. 1691; Mit­
theilung von Hampe. 

Anwendung. 

Das reine metallische Kupfer, welches durch Fallen einer Kupfer­
vitriollosung mit reinem Zink, Auskochen mit Salzsaure und event. 
Schmelz en unter einer Decke von Borax und Auswalzen erhalten 
wird, dient unter Anderem zum Fallen des· Eisens nach Fuchs. 
Auch zum Nachweis des Arsens nach Reinisch, zur Ela"idinprobe 
bei Untersuchung der Fette und zur Elementaranalyse stickstoff­
haltiger Korper wird das metallische Kupfer gebraucht. Zu Ietzteren 
Zwecken geniigt gutes, reines Kupfer des Handels. 

14* 
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Das Kupfer wird im chemischen Laboratorium in Form von 
diinnem Blech und Draht, in geraspeltem und granulirtem Zustande 
und in Form von Spanen (gedreht) gebraucht. 

Die Spane werden u. A. bei Eisenanalysen gebraucht, um das 
Ohlor, welches wahrerid der Verbrennung von kohlenstoffhaltigen 
Substanzen im Eisen und Stahl entwickelt werden konnte, zu ab­
sorbiren. Sie miissen daher vollstiindig rein und gliinzend und jrei 

~'on Oel sein. 
Handelssorten. 

Das hiittenmannisch dargestellte Kupfer enthalt auch in seinen 
reinsten Sorten noch Spuren fremder Stoffe, besonders Eisen und 
Kupferoxydul. Das Ouprum metallic. praec. des Bandels, welches 
wie oben angegeben, dargestellt ist, kann, wenn es nicht rasch und 
vorsichtig getrocknet ist, Griinspan enthalten, da Kupfer in feuchter, 
gewohnlicher Luft Griinspan bildet. Weiteres hieriiber siehe oben· 
unter Anwendung. 

Kupferdraht und Kupferblech werden jetzt in grossen Mengen 
auf elektrolytischem Wege gewonnen. Dieses Kupfer kommt in sehr 
reiner Form in den Bandel. 

Anmerkung. Ueber Kupfergewinnung auf elektrolytischem Wege 
siehe Elbs, Chem.-Ztg. 18~)4, S. 1585. 

Kupfe)"ammoniumehlorid. 
Cuprum ammonium chlorat. puriss. (2 (NH4 CI)CuC12 + 2 H 20. 

Molecular-Gew. = 276,60). 

Blaue Krystalle, welche in Wasser klar loslich sind. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Dieselbe wird wie bei Kupfersulfat S. 218 ausgefiihrt. Das 
Salz soIl jrei von Schwejelsiiure sein. Eine schwach saure Reaction 
gegeniiber Lackmuspapier ist abel' auch nach mehrfachem Umkrystal­
lisiren noch vorhanden. Man muss das Salz mehrfach umkrystalli­
siren; es soIl feruer aus reinsten Materialien hergestellt werden. 

Anwendung. 

Es dient zur Bestimmung des Kohlenstoffs im Eisen und muss 
rein sein, da sonst die Bestimmungen verschieden ausfallen. 
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A. A. Blair glaubt, dass Kupferammoniumchlorid baufig eine 
organische Substanz enthalte, durch welche Fehler bei der Kohlen­
stoffbestimmung verursacht wiirden (Zeitschr. f. angewandte Chemie 
1891, S. 457). 

Es wurde daher zum Auflosen von Eisen bei Kohlenstoff­
bestimmungen an Stelle des Kupferammoniumchlorids das Kupfer­
kaliumchlorid, 2 (K Cl) Cu Cl2 • 2 H20, empfohlen. Zur Herstellung 
dieser Salze lost man 107 Theile Ammoniumchlorid oder 149,1 Th. 
Kaliumchlorid und 170,3 Th. krystallisirtes Kupferchlorid in Wasser, 
krystallisirt das Doppelsalz aus und reinigt durch wiederholtes Um­
krystallisiren. 

Creath (Chern. Centralblatt 1877, S. 686) nimmt zu den Kohlen­
stoffbestimmungen eine Losung von Kupferchlorid und Chloram­
monium (340 g Kupferchlorid und 214 g Chlorammonium in 1850 cern 
Wasser). 

Kupferehlorid. 

Cuprum bichlorat. cryst. pur. (CuCI2 + 2 H 20. 
Molecular-Gew. = 169,84). 

Griine Krystalle, welche an feuchter Luft zerftiessen. 

Priifnng anf Yernnreinignngen. 

Man priift, wie S. 218 bei Kupfersulfat angegeben. Mit Chlor­
barium ist ferner auf Schwefelsaure zu priifen. Das Praparat muss 
in Wasser und auch in Alkohol voHstandig loslich sein. 

Arsen: 1 g darf im Marsh'schen Apparat (siehe unter Zink) 
keinen Arsenspiegel geben. 

Qnantitative Bestimnmng. 

Dieselbe wird, wie bei Cuprum sulfuric. puriss. angegeben, aus­
gefiihrt. Das bei der Bestimmung erhaltene Kupfersulfiir muss auf 
einen Gehalt an B1ei gepriift werden. 

Anwendung und Aufbewahrnng. 

Eine neutrale Losung von Kupferchlorid diente nach Berzelius 
zu den Bestimmungen des Kohlenstoffs im Eisen. An Stelle des 
reinen Kupferchlorids nimmt man jetzt nach Creath (Chern. Cen-
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tralbl. 1877, S. 686 und Eng. and Min. Journ. 23, 16) eine L6sung 
von Kupferchlorid und Chlorammonium (siehe S. 213). 

Man bewahrt das Kupferchlorid in gut verschlossenen Glas­
flaschen auf. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Prliparat kommt das gewohnlich stark sulfat­
haltige Kupferchlorid fur technische Zwecke in den Handel. Letz­
teres dient als Oxydationsmittel namentlich fur die Darstellung des 
Methylvioletts. Bei seiner Untersuchung ist die Bestimmung des 
Kupfergehaltes maassgebend. Ausserdem solI das Praparat ziemlich 
klar in Wasser 16slich sein. 

Kupferchlorid, wasserfrei. 

Das entwasserte, reine Kupferchlorid stellt ein braunes Pulver 
dar, welches sich unter Anwendung von 1 g im Marsh'schen 
Apparat als arsen!rei erwEiisen muss. Es darf keine grunen Theilchen 
von wasserhaltigem Salz enthalten und soIl in Wasser fast klar los­
lich sein, also h6chstens Spuren von Oxyd enthalten. 

Es muss in sehr gut verschlossenen Flaschen, VOl' Feuchtigkeit 
geschutzt, aufbewahrt werden. 

Kupferchloriir. 

Cuprum chlorat. alb. (monochlorat.) (Cu2CI2' 
Molecular-Gew. = 197,10). 

Weisses Pulver, welches sich leicht in Salzsaure und auch in 
Ammoniak lost. Das Kupferchlorur flirbt sich im Licht oder wenn 
es der Luft ausgesetzt wird, sehr rasch griinlich. 

Priifong auf Verunreinigungen. 
Die gute Beschaffenheit des Kupferchloriirs ergiebt sich zu­

nachst durch das Aeussere. Ein Praparat, welches mangelhaft her­
gestellt oder aufbewahrt wurde, ist nicht weiss, sondern grun oder 
braun. Zur Priifung und zur quantitativen Bestimmung des Kupfers 
oxydirt man das Chlorur und verflihrt im Weiteren, wie S. 218 bei 
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Kupfersulfat angegeben ist. Die Gegenwart von geringen Mengen 
Eisen ist fUr die gewohnliche Verwendungsweise ohne Nachtheil. 
Die Losung des Kupferchloriirs in Salzsaure muss rasch und reich­
lich Kohlenoxyd absorbiren. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Die Losungen des Kupferchloriirs in Salzsaure und in Ammoniak 
absorbiren manche gasformigen Kohlenwasserstoffe und Kohlenoxyd, 
sie dienen daher zur quantitativen Bestimmung dieser Korper. Auch 
zur quantitativen Bestimmung von Antimon- und Arsenwasserstoff 
ist eine salzsaure Losung von Kupferchloriir sehr geeignet. (Riban, 
Chem. Centralbl. 1879, S.348.) Thomas giebt zur Herstellung einer 
Kupferchloriirlosung von guter Wirksamkeit in Chem. N. 37, 6 eine 
V orschrift. 

Man wendet bei der Gasanalyse das Kupferchloriir in salzsaurer 
odeI' in ammoniakalischer Losung an. Diese Kupferchloriirliisung 
fUr Gasanalyse stellt man durch Losung von Kupferchlorid in Salz­
saure (1.124) und Reduciren der dunklen Losung auf dem Wasser­
bade mittelst Kupferspirale her. Die Losung soil unter einer Pe­
troleumschicht aufbewahrt werden (Chem.-Ztg. 1891, S. 767). 

Oder man verfahrt zur Herstellung einer ammoniakalischen 
Kupferchloriirlosung als Absorptionsmittel fiir Kohlenoxyd nach 
Winkler, Technische Gasanalyse, 2. Aufl., S. 77: Man lost 250 g 
Ammoniumchlorid in 750 cern Wasser und fiigt zu dieser Losung, 
nachdem sie in eine gut verschliessbare Flasche gebracht ist, 200 g 
Kupferchloriir. Vor dem Gebrauche wird Ammoniak zugesetzt. Die 
Aufbewahrung dieser Losungen muss unter Luftabschluss stattfin­
den, man wendet in der Regel Hempel'sche Gaspipetten dazu an. 

Das feste Kupferchloriir wird in Glasflaschen unter Luft- und 
Lichtabschluss aufbewahrt. 

Handelssorten. 

Unreine Praparate von sehmutzig griiner oder brauner Farbe 
kommen im Handel VOl'. 

Knpferoxyd. 

Cuprum oxydatum pur. pulv. (CuO. Molecular-Gew. = 79,14). 

Diehtes, sehweres, tief schwarzes, sandig anzufiihlendes Pulver 
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Priifung auf Verum·einigungen. 

a) 100 g entwickeln bei Erhitzen und Ueberleiten von feuchter, 
kohlensaurefreier Luft keine Dampfe, welche Lackmuspapier rothen 
oder Kalkwasser triiben. 

b) 2 g werden mit Salzsaure gelost und mit Wasser auf 100 cern 
verdiinnt; die Losung ist fast klar. Sie wird mit Schwefelwasser­
stoff ausgefallt; das Filtrat yom Schwefelwasserstoffniederschlag ver­
dampft man zur Trockene und gliiht, wobei nur ein geringer Riick­
stand (wenig Eisen) verbleibt. 

c) Die salzsaure Losung (1: 50) wird weder durch Chlorbarium, 
noch durch Schwefelsaure getriibt. 

d) 20 g zieht man mit ganz verdiinnter kalter Salpetersaure aus, 
fiiIlt im sauren Auszuge das geli.iste Kupfer mit Schwefelwasserstoff, 
dampft das Filtrat von Schwefelkupfer zur Trockene ein und glUht, 
wobei nur ein geringer Riickstand (Eisen) verbleiben darf. Derselbe 
ist auf alkalische und auf alkalische erdige Salze, besonders auf 
Kalk, zu priifen. Zur Priifung auf Kalk lost man in verdiinntcr 
Saure, iibersattigt mit Ammon, filtrirt und versetzt das Filtrat mit 
oxalsaurem Ammon. Ein etwaiger Niederschlag wird abfiltrirt, ge­
gliiht und als Ca 0 gewogen. 

Anmerkung. Fresenius (Anleitung zur quantitativen Analyse, 
G. Aufi., Bd. 1, S. 138 und Bd. 2, S. 15) macht darauf aufmerksam, 
dass ,las Kupferoxyd bisweilen kalkhaltig sein kann, besonders wenn 
es aus kalkhaltigem KupferhammersGhlag hergestellt ist; er lasst solches 
Kupferoxyd zur Entfemung des' Kalkcs mit verdiinnter Salpetersaure 
ausziehen. Man kann daller zur Auffindung des Kalkes ebenfalls mit 
verdLlnnter Saure ausziehen, wie dies unter d) angegeben ist. 

N encki (siehe auch Plumb. chromic. S. 62 in diesem Buche) hat 
Muster von Kupferoxyd versehiedener Fabriken auf Kalk untersueht, 
aber nur wenige dioser Muster frei ,lavon gefumlen; ein :Muster ent­
hielt sogar 1,02 Proe. CaO. N encki (1. c.) bemerkt, dass nach der 
in der ersten Auflage dieser Sehrift fiir Untersuchung von Kupferoxyd 
gegebenen Vorschrift eine Veruureinigung mit Kalk zwar erkannt, 
aber auch sehr leicht iibersehen werden kiinne. Er betont dabei, dass 
er auf die Veruureinigung des kauflichen Kupferoxyds mit Kalk erst 
durch seinen Freund Herm Koshnecki aufmerksam gemacht worden 
sei. Es war Herm Nencki also die genannte Verunreinigung friiher 
so wenig bekannt wie dem Verfasser, welcher ebenfalls erst durch die 
Beobachtung des Herm Kostanecki darauf nufmerksam gemacht 
wurde und daher eine besondere Priifung auf Kalk seiner Yorschrift 
beigefiigt hat. 
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Quantitative Bestimmung. 

Zur Feststellung der Reinheit genugen gewohnlich die oben an­
gegebenen Priifungen. Zur quantitativen Bestimmung des Kupfers 
lost man das Oxyd in uberschussiger Salzsaure, filtrirt die Losung 
und flillt das Kupfer in der Warme mit Schwefelwasserstoff aIs 
Sulfid. Letzteres wird im Wasserstoffstrome zu Sulfur reducirt und 
gewogen. Es muss auf einen etwaigen GehaIt an Blei untersucht 
werden. Ueber die V orsichtsmaassregeln, welche bei del' Fallung 
des Kupfers aIs SuIfid zu beobachten sind, und uber die genaue 
Trennung des Kupfers von anderen Metallen siehe: F res e n ius, 
Quantitative Analyse, 6. Aufi., Bd. 1, S. 508 ff. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Praparat dient zur Elementaranalyse organischer Korper. 
Man bewahrt das Kupferoxyd in Glasfiascheu mit Glasstopsel, 

vor Staub geschutzt, auf. 
Es sei hier bemerkt, dass nach Frankland und Armstrong das 

Kupferoxyd, das aus Nitrat hergestellt ist, minimale Spuren Stick­
stoff und Kohlensaure enthiilt. Es soil sich daher fiir N-Bestim­
mungen die Drahtform des Kupferoxyds besser eignen als das Kupfer­
oxyd in Pulver oder in granulirtem Zustande (vergl. hieriiber Richards, 
Zeitschr. f. anorgan. Chemie 1892, S. 196 ff.). 

Handelssorten. 

Neben dem Cup rum oxydat. pur. pulv. kommt filr die Elementar­
analyse auch das Cuprum oxydat. pur. granulat. in den·Handel. Das 
letztere wird ebenso gepruft wie das "pulv.". Bei der Losung in 
Salzsaure hinterlasst das granulirte Kupferoxyd immer deutlichen 
Ruckstand, welcher nach del' Herstellungsweise des Praparates (starkes 
Gluhen im hessischen Tiegel) unvermeidlich ist. 

1m Handel befinden sich ferner das Cuprum oxydat. pur. 
Drahtform (ebenfalls bei der Elementaranalyse gebraucht), das 
Cuprum oxydat. fiir technische Zwecke und das Cupr. oxydat. 
hydric. 

Das Cuprum oxydat. hydric. (Kupferoxydhydrat) dient zur quan­
titativen Bestimmung der Albuminate und wird fiir diese Zwecke 
besonders hergestellt durch Fallen von Kupfervitriol mit Natronlauge. 
Man bewahrt es feucht unter Zusatz von Glycerin auf. Niiheres 
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tiber die Herstellung, Gehaltsbestimmung und Aufbewahrung siehe 
u. A. in J. Konig, Untersuehung landw. und gewerbI. wiehtiger Stoffe, 
Berlin 1891. 

Kupferoxydammoniaklosung. 

Diese Losung entsteht beim Schiitteln von NH3 mit Cu und 
Luft. Sie verwandelt Cellulose in Oxycellulose und wird daher als 
Reagens zum Losen der Cellulose gebraucht. Praktiseh stellt man 
dieses Reagens wie folgt dar: Man raIlt eine beliebige Menge von 
Kupfersulfat mit so viel Ammoniak, bis eine eben entstehende dunk­
lere F1irbung der Flussigkeit einen kleinen Ueberschuss von Am­
moniak anzeigt, den entstandenen Niederschlag w1ischt man durch 
Dekantation wiederholt mit Wasser aus, tibergiesst ihn in der K1iIte 
mit so viel 'Vasser und Natronlauge, w1ischt dann auf gleiche Weise 
aus und lost den Rtickstand in stark stem Ammoniak. 

Kupfe]-'sulfat. 

Cuprum sulfuricum puriss. cryst., schwefelsaures Kupfer 
(CuSO, + 5 H 2 0. Molecular-Gew. = 248,80). 

Schone, blaue KrystalIe, welche mit 3 Th. Wasser eine klare 
Losung geben. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

3 g werden in ca. 80 ccm Wasser gelost; diese Losung wird 
mit Schwefelwasserstoff gef1ilIt, der Niederschlag abfiltrirt, das Filtrat 
zur Trockene verdampft uud gegliiht, wobei nm Spuren von Ruek­
stand verbleiben durfen. 

Eisen: Es werden 5,0 g in 25,0 Wasser gelOst, 15,0 Ammoniak 
zugefiigt, wodurch del' anfangs entstandene Niederschlag gelost wird. 
Die Flussigkeit wird auf ein 10 cem weites Filter gegossen und nach 
dem Ablaufen so lange abweehselnd mit Ammoniak nnd Wasser 
ausgewaschen, bis das Filter nicht mehr blau ist. Auf letzterem 
durfen keine braune Flecke zuruekbleiben, welche nach dem Trocknen 
besonders auffallen. (Ronde.) 
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Quantitative Bestimmung. 

Man lost den Kupfervitriol in Wasser, fiigt Salzsaure hinzu und 
faIlt aus der erwarmten Flilssigkeit das Kupfer mit Schwefelwasser­
stoff als Sulfid. Letzteres wird durch Gliihen im Wasserstoffstrome 
III Sulfiir iibergefiihrt und gewogen. Siehe auch Cupr. oxydat. pur. 
S. 217. 

Anwendung. 

Der reine Kupfervitriol dient zm Herstellung der Fehling'schen 
Losung fUr Zuckerbestimmungen. Siehe S. 123. 

Die fiir Zuckerbestimmung gebrauchten Lowe' schen und 
W orm- M iiller' schen Kupferliisungen werden ebenfalls mit Kupfer­
vitriol hergestellt. 

Kupfervitriol mit Eisenvitriol fallen aus den wasserigen, neu­
traleIi Losungen del' Jodmetalle Kupferjodiir. Auch Kupfervitriol 
allein mit schwefliger Same fiillt das Jod und findet fiir diese Zwecke 
in del' Analyse Anwendung. Eine Losung von Kupfervitriol in ilber­
schiissigem Ammoniak dient als Reagens auf Schwefelkohlenstoff. 
Zum Nachweis freier Samen neben gebundenen Sauren in den Salz­
liisungen der schweren Metalle dient das Kieft'er'sche Reagens, wel­
ches durch schwaches Uebersattigen einer Kupfersulfatlosung mit 
Ammoniak erhalten wird. 

Handelssorten. 

Del' Kupfervitriol gelangt im Allgemeinen ziemlich rein in den 
Handel. Starker Eisengehalt ist schon an einer griinlichen Farbe 
des Kupfervitriols zu erkennen. Bisweilen kommen im Kupfervitriol 
des Handels auch Spuren Zink-, Magnesium- und Calciumsulfat vor. 

Kupfersulfat, entwassert. 

Der entwasserte Kupfervitriol wird in der Analyse zum Nach­
weis des Wassers gebraucht, u. A. bei der Untersuchung des Aethers. 
Man stellt den entwasserten Kupfervitriol her durch Trocknen des 
reinen Kupfervitriols im Luftbade bei 200 0 C., bis die ganze Masse 
eine weisse Farbe angenommen hat. Der entwasserte Kupfervitriol 
wird auch zu der Borsaurebestimmung nach Mors e und Burto n 
verwendet, ferner zur Bestimmung des Fettes in der Milch nach 
Morse und Piggot (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1888, S.93). 
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Die Priifung wird, wie im vorhergehenden Abschnitt beschrieben 
ist, ausgefiihrt. Das Praparat dar! beim Erhitzen auf ca. 150 0 C. 
kein Wasser mehr abgeben. Die Gegen wart von Spllren Eisen ist 
bei diesem Praparate zlllassig. 

Lackmoid und Diazoresorcin. 

a) Lackmoid. 

Dllnkelblau violette Lamellen, loslich in Alkohol, schwer loslich 
111 Wasser. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Bei del' PriiJung des Lackmoids ist nach Forster (Zeitschr. f. 
angewandte Chemie 1890, 16) vor Allem die lVasserlOslichkeit zu 
beachten; wird, wie es nicht seltcn vorkommt, wenig odeI' gar kein 
blauer Farbstoff gelost, so kann man von del' Verwendung des 
Prapamts von vorneherein absehen. Wird kochendes 'Vasser dagegen 
durch dassel be intensiv und schon blau geflirbt, so ist dasselbe 
brauchbar. Auch die alkoholische Losung des Lackmoids soll eine 
schone blaue, wenig in's Violette spielende Farbe zeigen. 

Has Lackmoid. puriss. muss diese Eigenschaften in besonders 
hohem Grade zeigen und seine Losung muss als Indicator empfind­
lich sein. Giebt man zur vergleichenden Priifung zu 1 Liter mit 
Lackmustinctur und zu 1 Liter mit der Lasung von Lackmoid. 
puriss. gleich stark gefarbten kohlensaurefreien Wassers (siehe S. 223), 
welche beide durch einige Tropfen I/,-Normalschwefelsaure gleich 
stark angesauert werden, gleiche Mengen I/,-Normal-Natronlauge 
tropfenweise, so tritt nach Forster der Umschlag bei gutem Lack­
moid fruher und mit grosserer Scharfe ein als bei Lackmusfarbstoff. 

Siehe uber die Prufung allch unter Lackmustinctur S. 223, ferner 
nachstebend bei Anwendung. 

Anwendung. 

Die Losung des Lackmoids zeigt eine eigenthiimliche Roth­
farbung, welche durch eine Spur Alkali sofort in Blau iibergeht. 
Ueber den Werth des Lackmoids als Indicator sind die Ansichten 
noch verschieden. Nach Forster (I. c.) bildet Lackmoidlosung aus 
gutem IJackmoid einen sehr guten Indicator, der wegen del' Scharfe 
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des U mschlags sowie wegen seiner Farbenreinheit den Vorzug VOl' 

allen anderen jetzt gebrauchlichen Indicatoren, selbst vor Lackmus­
tinctur, verdienen solI. Besonders soIl er bei den Titrationen fUr 
Stickstoffbestimmungen sehr geeignet und besser als Lackmus sein. 

Zu den Arbeiten Forster's (1. c.) sei hier bemerkt, dass Dr. 
Niederhiiuser- Wiesbaden nach miindlichen Mittheilungen, welche 
dersel be dem Verfasser dieses Buches machte, mit Lackmoid zu 
keinen guten Resultaten beim Titriren gelangte. Auch Lackmoid­
tinctur, welche unter Zusatz von Malachitgriin nach Forster herge­
stellt war, erwies sich als ungeniigend. Niederhauser hat viele 
Priiparate verschiedener Herkunft - direct und nach Forster ge­
reinigt - untersucht und zwar mit und ohne Zusatz von ver­
schiedenen Malachitgriinpraparaten. In reinem Wasser erhielt der­
selbe namentlich bei den gereinigten Priiparaten scharfe Umschlage; 
bei Gegenwart von Natron- und Kali-, besonders abel' von Ammon­
salzen war der Umschlag sehr schlecht. Es entstand eine fluores­
cirende blauviolette, in's Rothe schillernde Fliissigkeit, welche den 
Umschlag nicht erkennen liess. 

Die Lackmoidtinctur wird in schwarz en Glasern aufbewahrt, 
da dieselbe trotz der verhaltnissmassig grossen Haltbarkeit im Laufe 
der Zeit doch etwas durch das Licht leidet. 

Handelssorten von Lackmoid. 

Forster (I. c.) fand bei seinen Untersuchungen sehr gering­
werthige Praparate im Handel. In einigen Fallen waren es Pra­
parate, welche fast gar keine in Wasser mit blauer Farbe loslichen 
Bestandtheile enthielten, welche zum grossten Theile unloslich 
waren und sich in Alkohol mit briiunlich violetter Farbe losten und 
durch Alkalien schwarzblau gefarbt wurden. 

b) Diazoresorcin. 
(Weselsky's Diazoresorcin. C18 HiO N2 06)' 

Dunkelrothe, kleine Krystalle mit griinem Metallglanz. Sch wer 
loslich in Alkohol. Un15s1ich in Wasser. In Alkalien mit blau­
violetter Farbe loslich. 

Der Lackmoidfarbstoff in vollig reiner Form ist dieses soge­
nannte Diazoresorcin, welches ebenfalls als Indicator vorgeschlagen 
wurde. Der Korper hat nach unseren Beobachtungen als Indicator 
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den Nachtheil, dass selUe Losung in Alkalien iluorescirt und zwar 
um so starker, je reiner das Praparat ist. 

Man prUft, wie bei Lackmoidtinctur S. 220 oder Lackmustinctur 
S. 223 angegeben ist. 

Laekmoidpapier. 

Blaues oder rothes Lackmoidpapier, hergestellt durch vorsich­
tiges Tranken von Papier mit gereinigter Lackmoidlosung. Die 
Neigung des roth en Papiers, wieder blaue Farbe anzunehmen, ist 
gross, man muss es in gut verschliessbaren Glasern aufbewahren. 
Forster (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1890, S. 165) fand bei ver­
gleichenden Untersuchungen, dass blaues gewohnliches Lackmus­
papier dem blauen Lackmoidpapier an Empfindlichkeit wenig nach­
steht, dass rothes Lackmuspapier dagegen vom rothen Lackmoid­
papier an Empfindlichkeit bei weitem Ubertroffen wird. Ueber die 
Prufung der Reagenspapiere siehe bei Indicatoren S. 144, wo die 
zum Vergleich in Betracht kommenden Empfindlichkeitsgrenzen fUr 
Lackmuspapier in der Tabelle von Dieterich angegeben sind. Die 
Empfindlichkeit muss ungefahr dieselbe sein wie bei Lackmuspapier 
(siehe S. 225). Genaue Angaben Uber die Empfindlichkeit, welche 
man bei diesem Papier verlangen kann, siehe auch Forster, Zeitschr. 
f. angewandte Chemie 1894, S. 166. 

Laekmus. 
Blaue WUrfel. 

Priifung. 

Die Qualitat der LackmuswUrfel wird nach dem Farbenton und 
del' Intensitat del' Farbung des kait bereiteten wasserigen Auszuges 
vergleichend beurtheilt. Man wiegt bestimmte, gIeiche Mengen der 
zu vergleichenden Lackmusproben ab, Ubergiesst sie mit gleichen 
Quantitaten kaItcn Wassers, lasst unter zeitweiligem Umschiitteln 
12 Stunden bei Zimmertemperatur stehen, stellt Uber Nacht zum 
Absetzen bei Seite und filtrirt den andern Tag ein bestimmtes 
Quantum des wasserigen Auszuges abo Dieses wird dann colorime­
trisch, wie S. 82 in der Anmerkung bei Carmin angegeben ist, ge-
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pruft. Noch besser ist es, wenn man aus dem Lackrnus die Lack­
mustinctur herstellt; man erhitzt zu dem Zweck den, wie vorstehend 
angegeben, erhaltenen wasserigen Auszug zum wallen den Sieden und 
mgt tropfenweise Salzsaure zu, bis auch nach langerem, etwa 7 bis 
8 Minuten dauerndem Sieden eine deutliche weinrothe Farbe er­
reicht ist, alsdann lasst man abkiihlen und fUgt die gleiche Raum­
menge starken Alkohols hinzu. Die Tinctur priift man colorime­
trisch und ausserdem auf ihre Empfindlichkeit gegeniiber Sauren 
und Alkalien, wie dieses bei Lackmustinctur S. 223 angegeben ist. 

Anwendung. 

Der Lackmus dient zur Herstellung der Lackmustinctur. Die 
Hauptmasse des Lackmusfarbstoffes besteht nach Kane aus Erythro­
lithmin und Azolithmin gebunden an NHa, Kali und Kalk (Azo­
lithmin siehe S. 43). 

Handelssorten. 

Dieselben sind sehr verschieden in Qualitat. Manche Sorten 
sind zu schlecht, dass sie fUr analytische Zwecke kaum zu ge­
brauchen sind. Der Lackmus kommt auch in gereinigter Form als 
Lackmus puriss. in den Handel. 

Lackmustinctur. 

Eine weinrothe, nach Alkohol riechende Fliissigkeit. 

Priifung. 

Man erhalte 1 Liter destillirtes Wasser m einem Kolben aus 
Jenaer Geratheglas (Resistenzglas) 8 bis 10 Minuten lang in wallen­
dem Sieden *) und kiihle dann sofort so stark als moglich abo Mit 
diesem kohlensaurefreien Wasser spiile man einige Kolben aus und 
messe in jeden 250 ccm dieses Wassers ein und fiige einige Tropfen 
Lackmustinctur hinzu bis zu deutlicher, keineswegs blasser Violett­
farbung. Das Violett ist bei richtig bereiteter Lackmuslosung ein 
ganz neutrales, es neigt weder in Elau noch Roth. 

Man fiigt nun zu einer der Proben einen Tropfen '/w-Normal-

*) Ueber den Einfluss, welchen das Kochen in gewohnlichen Glas­
gefassen durch deren Alkaligehalt beirn Titriren haben kann, siehe Reinitzer, 
Zeitschr. f. angew. Chernie 1894, S.577. 
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Salzsaure. Die Farbe schlagt sofort in Weinroth urn. Zu elUer 
zweiten Probe setzt man 1 Tropfen l/w-N.-Alkali. Die Farbe geht 
beim Umschwenken in rein Blau. 

Lasst man die beiden Proben 1 Minute stehen, so nimmt so­
wohl das Weinroth als das Blau einen Stich in's Violette an. Die 
l'othe Losung braucht nun genau 2 Tropfen l/lo-N.-Alkali, urn blau 
zu werden, die blaue 2 Tropfen, urn weinroth zu werden. 

Anmerkung. Vorstehende Prlifung ist von Reinitzer (Zeitschr. 
f. angewandte Chemie 1894, S. 550) bei seinen vergleichenden Unter­
suchungen verschiedener Indicatoren angewandt worden. Es wird be­
sonders darauf aufmerksam gemacht, dass diese grosse Empfindlichkeit 
nur in kalter Flussigkeit besteht und, dass die rothe bzw. blaue Fiir­
bung, welche auf Zusatz eines Tropfens der l/lO-Normalfliissigkeit ent­
steht, nach einer Minute wieder einen Stich in's Violette annimmt. 
Ueber die Priifung der Lackmustinctur auf Empfindlichkeit siehe auch 
eine AbhancUung von Lunge in Zeitschr. f. angewandte Chemie 1894, 
S. 733 ff. 

Anwendung und Aufbewahrung. 
Die Lackmustinctur ist der gebrauchlichste und jedenfalls auch 

einer der empfindlichsten Indicatoren. Die Tinctur kann nur bei 
Abwesenheit von Kohlensaure angewandt werden. Selbst die im 
Normalkali stets in geringer Menge vorhandene Kohlensaure kann 
storend wirken, wesshalb man unmittelbar vor dem Titriren 7 bis 
10 Minuten im Sieden erhalten und dann abkiihlen solI. 

Naheres iiber die Vorsichtsmaassregeln, welche bei der Titration 
mit Lackmus zu beobachten sind, siehe Reinitzer I. c. 

Man bewahrt die Tinctur in einem weithalsigen Pulverglase auf, 
aus dem man die zur Titration erforderliche Menge mittelst einer 
an einem Ende verjiingten Glasrohre heraushebt, die fest in del' 
Bohrung eines nur lose in die Miindung der Flasche passenden 
Korkes steckt. In die obere Oeffnung der Glasrohre wird etwas Baum­
wolle gesteckt. In fest verschlossenen Flaschen ist die Tinctur nicht 
haltbar, sondern sie entfiirbt sich, was auf die reducirende Ein­
wirkung eines Mikroorganismus zuriickgefiihrt wird. Die ent­
stehende leicht oxydirbare Leukoverbindung wird bei Zutritt der 
Luft wieder blau. 

(Eine Zusammenstellung der verscbiedenen zur Herstellung einer 
moglichst guten Lackmustinctur gegebenen Vorschriften findet sich 
in Bockmann, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Auflage, Bd. 1, 
S. 112 ff.) 
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Lackmuspapier. 
Rothes Lackmuspapier. Blaues Lackmuspapier. 

Dasselbe soIl gleichmiissig und nicht zu stark gefarbt sein. Als 
Empfindlichkeitsgrenze nimmt man nach der Tabelle von Dieterich hei 
blauelIl Papier H Cl = 50 000, bei rothem Papier K 0 H = 20 000 an. 
Siehe Tabelle S. 144. Man stellt sich zur Priifung Losungen her, 
welche 1: 50000 H Cl oder 20000 K 0 H enthalten und beobachtet, 
ob durch diesel be eine Einwirkung auf das Reagenspapier stattfindet. 
Diese stark verdiinnten Losungen miissen oft frisch bereitet werden, 
da sie sich leicht verandern. 

Ueber die Priifung und die Herstellung empfindlicher Reagens­
papiere siehe auch die Anmerkung S. 107 bei Curcumapapier, ferner 
S.144. 

Neben dem rothen und blauen Lackmuspapier wird nach Bock­
mann (Bockmann, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Auflage, 
Bd. 1, S. 146) ein sogenanntes neutrales Lackmuspapier hergestellt. 
Bockmann empfiehlt dafUr ganz besonders die Verwendung von 
Briefpapier an Stelle des Filtrirpapiers. Man erhiilt so ein iiusserst 
empfindliches Reagenspapier, das ebenso gut zur Priifung auf Siiuren 
als auf Basen geeignet ist. 

Man bewahrt das Lackmuspapier in vor Ammoniak- und Siiure­
diinsten geschiitzten Gliisern auf, da es sonst sehr schnell seine 
Empfindlichkeit verliert. 

Magnesium. 
Magnesium metallicum (Atom-Gew. = 24,30). 

Fast silberweisses, stark gliinzendes Metall, loslich in verdiinnten 
Siiuren. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Das Magnesium wurde von verschiedenen Seiten an Stelle des 
Zinks fUr den Nachweis des Arsens vorgeschlagen. Bemerkt muss 
aber werden, dass Fliickiger kein Magnesium im Handel erhalten 
hat, das nicht hochst minimale Spuren Arsen oder Schwefel enthielt 
(Archiv Pharm. 1889, S. 11); auch diejenigen Praparate, welche ich 
untersuchte, waren siimmtlich As-haltig. 

Krauch. 3. Auflage. 15 
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Auch zur Reduction der Eisenoxydlosungen zu Eisenoxydul­
losungen behufs titrimetrischer Bestimmung des Eisens ist Magnesium 
vorgeschlagen; fUr diese Zwecke miisste das Metall eisenfrei sein, 
d. h. die Losung VOn ca. 2 g Schwefelsaure diirfte hinzugefUgte Per­
manganatlosung nicht entfarben (siehe unter Zink). Der Verfasser 
dieses Buches hat verschiedene Proben von Magnesiummetall unter­
sucht, dieselben hielten aber weder die Priifung im Marsh'schen 
Apparat noch diejenige auf Eisen aus. 

Das Magnesium ist in der Hitze ein starkes Reagens gegen 
Chloride und gegen Oxyde. Eine ausfUhrliche Arbeit iiber dies en 
Gegenstand haben Seubert und Schmidt in Annalen der Chemie 
1891, Bd. 267, S. 218 ff., veroffentlicht. Auch in neutraler wassriger 
Losung geben die meisten Metallchloride ihr Ohlor an Magnesium 
ab (I. c.). 

Ueber Herstellung und Anwendung von Magnesiumamalgam 
siehe Chem. Repertor. d. Chem.-Ztg. 1895, S. 387, Abhandlung von 
Fleck und Bassett aus Journ. Amer. Chem. Soc. 1895, 17, 789. 

Handelssorten. 
Es kommt als Draht, Pulver und in Band- und Barrenform III 

den Handel. 

Magnesiumearbonat. 
Magnesium carbonic., kohlensaures Magnesium 

(MgC03• Molecular-Gew. = 83,79)*). 

Weisses, leichtes Pulver oder weisse, leichte, lose zusammen­
hangende Masse. 

Prilfung auf Vetunreinigungen. 

Eisen, Alkalisalze etc.: In verdiinnter Salzsaure lost sich kohlen­
saure Magnesia farblos; mit Wasser gekocht, giebt sie ein Filtrat, 
welches beim Verdunsten nur einen geringen Riickstand hinterlasst. 

*) Die Art del' Magnesiumsalze, aus welchen die Fallung geschieht, 
sowie die Art der Fallungsmittel, Temperatur bei der Fallung und beim 
Trocknen der Niederschlage wirken mehr oder weniger verandernd auf die 
Zusammensetzung, so dass die officinelle Magnesia carbo nicht Anspruch 
auf eine vollstandig constante chemische Verbindung machen kann. 
(Hager, Commentar zur Pharm. Germ. II.) 
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Anmerkung. Eisen- und manganhaltige Praparate geben mit 
Salzsaure eine gefarbte Losung. UngelOst bleiben Schmutz, Silicate, 
Kieselsaure. 

Werden Cnach Hager) 5 g kohlensaures Magnesium mit 40,0 
destillirtem Wasser gemischt, bis zum Aufwallen aufgekocht und 
kochendheiss auf ein Filter gebracht, so ergiebt sich ein Filtrat, von 
welchem 20 g nach Verdunsten nicht tiber 0,015 Riickstand hinter­
lassen diirfen. Ein starkerer Riickstand weist auf eine Verunreinigung 
mit Alkalisalzen hin. 

Metalle, Thonerde, Kalk, Schwejelsiiure, Chlor: Die mit verdiinnter 
Essigsiiure hergestellte Losung (1 : 50) muss kIar sein und darf durch 
SchwefeIwasserstoff nicht veriindert werden. Die essigsaure Losung 
(1 : 50) darf sich ferner, nachdem sie aufgekocht ist, auf Zusatz von 
Ammon und oxaIsaurem Ammonium innerhaIb mehrerer Minuten 
hochstens sehr schwach triiben, auch darf sie durch Bariumnitrat­
Iosung und nach Zusatz von einigen Tropfen SaIpetersiiure durch 
SiIbernitratlosung nur sehr wenig getriibt werden. 

Anwendnng. 

Das kohIensaure Magnesium dient zur Herstellung der Magne­
siumsalze. 

Handelssorten. 

Das officineIIe Magnesium carbonic. ist die sogenannte Ieichte 
Sorte. In England wird auch ein schweres Magnesiumcarbonat in 
den Handel gebracht, welches durch Fiillung kalter Magnesiumsulfat­
losung hergestellt wird und etwa 3 mal so schwer ist wie Magnesium 
carbonic. leviss. 

Der Gehalt der Magnesia carbo des Handels an Magnesiumoxyd 
betriigt nach Hager durchschnittlich 40 Proc., der KohIensiiurege­
halt 35 Proc., der Wassergehalt 25 Proc. Kalkerde wurde in der 
Handelswaare 1,25 bis 2,15 Proc. gefunden, Eisenoxyd ca. 0,25 Proc. 

:nagnesiumehlorid. 

Magnesium chloratum puriss., Chlormagnesium 

(MgCI2 + 6 H20. Molecular-Gew. = 202,44). 

Weisse, zerfliessliche KrystaIIe. 

15" 
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Priifnng auf Verunreinignngen. 

Loslichkeit: 2 g lOsen sich klar in 10 ccm Alcohol absolut. 
Schwejelsaure: Die Losung 1: 20 zeigt nach Zusatz von Ohlor­

barium keine Triibung. 
Phosphorsaure (auch Arsensaure): 3 g werden in 20 ccm Wasser 

gelost, Ohlorammonium und Ammon im Ueberschuss zugegeben, als­
dann die Fliissigkeit Hingere Zeit bei Seite gestellt; es zeigt sich 
hierbei kein Niederschlag und keine Triibung. 

J.l1etalle, Kalk etc.: Die wasserige Losung (1: 20) darf durch 
Schwefelwasserstoffwasser nicht verandert werden. 

Die mit der geniigenden Menge Ohlorammonium versetzte 
wasserige Losnng (1 : 20) darf nach Zusatz von Ammon, oxalsaurem 
Ammon und Schwefelammonium keine Triibung zeigen. 

Ammoniak: Beim Erwarmen mit Natronlauge darf das Magne­
siumchlorid kein Ammoniak entwickeln. 

Quantitative Bestimmung. 
Man bestimmt die Magnesia als pyrophosphorsaure Magnesia 

und versetzt zu dies em Zwecke die Losung des Salzes mit Salmiak 
und Ammon im Ueberschusse, giebt zu der klaren Fliissigkeit eine 
Losung von pbosphorsaurem Natron im Ueberschusse und Hisst 
Hingere Zeit stehen. Der entstandene Niedersehlag wird abfiltrirt, 
mit ammonhaltigem Wasser ausgewaschen, gegliiht und als pyro­
phosphorsaure Magnesia gewogen. Etwa vorbandener Kalk ware VOl' 
del' Bestimmung des Magnesiums mit oxalsaurem Ammon unter Zu­
satz von Ohlorammon abzuscheiden. Das Ohlor bestimmt man als 
Ohlorsilber durch Fallen del' mit Salpetersaure angesauerten Lcisung 
mit salpetersaurem Silber. 

Anwendnllg UIII} !.ufbewabrung. 

Das Salz dient wie die schwefelsaure Magnesia zur Herstellung 
del' Magnesiamischung. Es wi I'd auch zur Priifung des SchwefeI­
ammoniums gebraucht. Das Magnesiumchlorid wird in gut ver­
schlossenen Gefiissen aufbewahrt. 

Handelssorten. 

Neben dem reinsten Magnesiumchlorid findet sich im Handel 
Magnesium chlorat. pur. und das technische Ohlormagnesium, wel­
ches bei der Stassfurter Industrie in grossen Mengen als Nebenpro-
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duct gewonnen wird. Dieses Chlormagnesium ist meist stark 
sehwefelsaure- und natronhaltig, wesshalb sieh dieses Salz in Alkohol 
nieht vollstandig lost. Aueh das Magnesium chlorat. pur. enthalt 
fast immer noch geringe Mengen Natronsalz. Auch Bromsalze 
konnen im Chlormagnesium zugegen sein. 

Magnesiamixtnr fur die Phosphorsanre­
bestimmnng. 

Die Magnesiamischung fUr die Phosphorsaurebestimmung stellt 
man (Chem.-Ztg. 1895, S. 1420) wie folgt her: 

100 g krystallisirtes reines Magnesiumehlorid und 140 g Am­
moniumehlorid werden mit 700 eem Ammoniakfliissigkeit (von 8 Proe. 
NHs) und 1300 cem Wasser iibergossen. Naeh mehrtagigem Stehen 
wird die Losung filtrirt. 

Manehe Chemiker verwenden aueh folgende, ahnlieh hergestellte 
Losung: 550 g Chlormagnesium, 1050 g Chlorammonium werden in 
Wasser gelost, mit 3 1/ 2 Liter coneentrirter Ammoniakfliissigkeit von 
0,91 spec. Gew. versetzt undauf 10 Liter aufgefiillt. 

Ueber die Einwirkung, welche die Magnesiamixtur auf die zur 
Aufbewahrung dienenden Glasgefasse ausiibt, vergleiehe eine Arbeit 
VOn L. de Koninck in Chem.-Ztg. 1895, S. 450. Koninck ermittelte, 
dass die perlmuttergIanzenden Hautehen, welehe sich naeh langerem 
Stehen der Magnesiamixtur in den Glasflasehen bilden, einer zer­
setzenden Einwirkung der Magnesiamixtur auf das Glas zuzu­
sehreiben sind. Interessant ist bei den Versuehen de Koninek's 
aueh, dass eine Glasflasche, welehe wahrend einiger Zeit mit Wasser­
dampf behandelt war*), von der Magnesiamixtur fast gar nicht an­
gegriffen wurde, wahrend eine nur mit Wasser gewaschene Flasche 
von derselben Fliissigkeit in derselben Zeit (15 Monate) so ange­
griffen wurde, dass die FIache des Kolbens vollstandig mit einem, 
aus kieselsaurer Magnesia bestehenden Hautchen begleitet war (Chem.­
Ztg. 1896, S. 129). 

*) In Prof. Ostwaldt's Laboratorium werden aIle Kolben und Flaschen 
etc., welche zu feineren Arbeiten dienen sollen, wahrend einiger Zeit mit 
Wasserdampf behandelt, wodurch sie gegen die Einwirkung chemischer 
Agentien widerstanc1sfahiger gemacht werden. 
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MagnesiuDloxyd. 
Magnesium oxydatum pur., gebrannte Magnesia (MgO. 

Molecular-Gew. = 39,90). 

Leichtes, weisses, feines Pulver. 

PrUfung auf Verunreinigungen. 

Kohlensiiure: Eine Messerspitze voll Magnesiumoxyd wird mit 
einigen ccm Wasser erwarmt. Diese Mischung giesst man in einige 
ccm verdiinnte Essigsaure; die Auflosung muss ohne Aufbrausen 
stattfinden, es diirfen sich nur vereinzelte Gasblaschen zeigen. 

Metalle etc.: Priifung wie bei Magnesiumcarbonat S. 226. 

Quantitative Bestimmung. 

Man lost in Salzsaure und verfiihrt, wie bei Magnesiumchlorid 
S.228 angegeben. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Praparat wird bei der Eisenanalyse gebraucht (siehe auch 
den nachfolgenden Abschnitt iiber Magnesiumoxyd, schwefelsaure­
frei). Es findet auch bei Ammoniakbestimmungen Verwendung. 
Man bewahrt es in gut verschlossenen Glasflaschen auf. 

Handelssorten. 

Bisweilen enthalten dieselben noch reichlich Kohlensaure, auch 
starken Schwefelsauregehalt und Kalkgehalt findet man haufig in 
den Handelssorten. Fiir besondere analytische Zwecke wird noch 
das in nachstehendem Abschnitt beschriebene Magnesiumoxyd in 
den Handel gebracht. 

Magnesiumoxyd, schwefelsaurefrei [MgO]. 

Weisses Pulver, das mit verdiinnter Saure nur Spuren von 
Kohlensaure entwickelt. 

Prufung aUf Schwefelsiiwre: 3 g werden mit wenig verdiinnter 
Salzsaure gelost, die Losung auf ca. 100 cern verdiinnt, zum Kochen 
erhitzt und Chlorbarium zugegeben; nach 12 Stunden zeigt sich 
keine Abscheidung von schwefelsaurem Baryt. 
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Anmerkung. Magnesiumcarbonat und Magnesiumoxyd des Han­
dels entbalten immer etwas Schwefelsaure. Das schwefelsaurefreie 
Magnesiumoxyd war claher fiir besondere Zwecke (Eisenuntersuchungen), 
wo absolute Abwesenheit der Schwefelsaure erforderlich ist, herzustellen. 

JIagnesiumsulfat. 
Magnesium sulfuric. puriss., schwefelsaures Magnesium 

(MgSO, + 7H2 0. Molecular·Gew. = 245,48). 

Kleine farblose Krystalle, welche mit Wasser eine neutrale 
Losung geben. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit: Die wasserige Losnng (1: 10) sei klar und ohne 
Einwirkung auf Lackmuspapier. 

Phosphorsiiure, Arsensiiure, Metalle etc.: Priifung wie bei Mag­
nesiumchlorid S. 228. 

Anmerkung. Auf Arsen kann man aueh im Marsh'sehen 
Apparate priifen oder nach der Pharm. Germ. III, welehe folgende An­
forderung stellt: "Wird 1 g zerriebenes Magnesiumsulfat mit 3 eem 
Zinnehloriirlosung geschiittelt, so darf im Laufe einer Stnncle eine 
Farbung nieht eintreten". 

ehlor: Die wasserige Losung (1 = 20) werde dureh Silbernitrat­
!Osung nicht verandert. 

Natriumsalz: Das Salz darf, am Platindraht erhitzt, die Flamme 
nicht andauernd gelb flirben. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Bestimmung des Magnesiums siehe unter Magnesiumchlorid 
S. 228. Die Schwefelsaure bestimmt man mit Chlorbarium als 
schwefelsaures Barium. 

Anwendung. 

Wie bei Magnesiumchlorid. 

Handelssorten. 

Dieselben sind oft stark chloridhaltig. Auch mit Arsengehalt 
wird Magnesiumsulfat nicht selten im Handel angetroffen. 

Das rohe schwefelsaure Magnesium ist gewohnlich grau statt 
weiss und enthalt verschiedene Verunreinigungen, welche sich durch 
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die oben angegebene Priifungsvorschrift erkennen lassen. Verwechse­
lungen von schwefelsaurem Magnesium mit Glaubersalz erkennt man 
leicht durch Zugabe von phosphorsaurem Natrium; die wasserige 
Losung des schwefelsauren Magnesiums giebt mit Natriumphosphat­
losung bei Gegenwart von Ammoniumchlorid und Ammoniak einen 
weissen, krystallinischen Niederschlag. Eine etwaige Verwechselung 
mit Zinksulfat zeigt sich bei der Priifung auf Metalle mit Schwefel­
ammonium (siehe oben). 

Manganehloriir. 

Mangauum chlorat. cryst. pur. (Mu 012 + 4 H2 o. 
Molecular-Gew. = 197,38). 

Rothliche, leicht in Wasser losliche Krystalle. Die wasserige 
Losung ist klar. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Sehwejelsaure: Die klare wasserige Losung (1: 10) zeigt auf Zu­
satz von Chlorbariumlosung keine Veranderung. 

Eisen, andere Metalle etc.: Priifung wie bei Mangansulfat S. 233. 

Quantitative Bestimmung und Anwendung. 

Siehe bei Mangansulfat S. 233. 

Handelssorten. 

Wie beim Mangan. sulfuric. kommt auch hier em rohes Prii.· 
parat in den Handel, welches in grosseren Mengen aus den Ruck­
standen von der Chlorbereitung gewonnen wird. Dasselbe zeigt ge­
wohnlich starken Gehalt an Schwefelsaure, Kalk, Eisen und auch 
Arsen. Auch ein Mangan. chlorat. fusum pur. findet sich im Handel. 

Manganmetaphosphat. 

Siehe bei Metaphosphorsaure S. 237. 
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Mangansulfat. 

Manganum sulfuricum puriss. cryst., 
schwefelsaures Manganoxydul (Mn S04 + 4 H2 0 

Molecular-Gew. = 222,46). 
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Rosenfarbene, leicht in Wasser losliche Krystalle. Die wasserige 
Losung (1 : 20) ist neutral oder nur schwach sauer und klar. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit: siehe vorstehend. 
Eisen, andere Metalle etc.: Die wasserige Losung (1: 20), mit 

einigen Tropfen Salzsaure und Chlorwasser erhitzt, darf nach dem 
Erkalten weder auf Zusatz von Kaliumsulfocyanid sich roth farben, 
noch durch iiberschiissiges Schwefelwasserstoffwasser verandert werden. 

Fallt man aus der Losung von 3 g schwefelsaurem Mangan das 
Mangan mit Ammoniumcarbonat, so darf das Filtrat abgedampft und 
erhitzt keinen wagbaren Riickstand hinterlassen. 

Die aus gleichen Theilen des Salzes und Natriumacetat in der 
10fachen Menge Wasser und einigen Tropfen Essigsaure bewirkte 
Losung darf durch Schwefelwasserstoffwasser nicht getriibt werden 
(Vorschriften der Pharm. Germ. II). 

Chlor: Die wasserige Losung (1 = 30) wird durch Silbernitrat­
'losung nicht verandert. 

Quantitative Bestimmung. 

Man faUt das Mangan aus del' verdiinnten wasserigen, mit 
etwas Salmiak versetzten, mit Ammon neutralisirten und koch end 
heissen Losung mit Schwefelammonium im Ueberschusse und lasst 
einige Zeit stehen. Der Niederschlag von Schwefelmangan wird als­
dann mit Wasser, dem etwas Schwefelammonium zugesetzt ist, rasch 
ausgewaschen. Unter Zusatz von Schwefel gliiht man das getrocknete 
Schwefelmangan im Wasserstoffstrome und wagt es als Mangansulfiir. 
Auf vorstehende Weise wird das Mangan zugleich von etwa vor­
handenen alkalischen Erden getrennt. Das anzuwendende Schwefel­
ammon muss aber frei von kohlensaurem Ammon sein. Der Nach­
weis bzw. die Trennung des Mangans von anderen Metallen ergiebt 
sich aus der angegebenen Priifung auf Verunreinigungen. 
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A.nwendung. 

Reines, eisenfreies, schwefelsaures Manganoxydul wird zu Sauer­
stoffbestimmungen im Wasser verwendet. (Chem.-Ztg. 1889, S. 1188, 
S. 1337 u. S. 1340.) Es dient ferner zur quantitativen Bestimmung 
der Borsaure nach E. F. Smith. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Praparate, das auch im entwasserten Zu­
stande als MnSO, + H2 0 kliufiich ist, findet sich im Handel das 
rohe Mangansulfat, welches bisweilen starken Eisen- und Chlorgehalt 
zeigt, ferner noch sonstige Verunreinigungen enthlilt. 

Der Krystallwassergehalt des Mangan. sulfuric. ist verschieden 
je nach der Temperatur, bei welcher die Krystalle gewonnen werden; 
zwischen 20 und 30° krystallisirt das Salz mit 4 Mol. H2 0. 

lJIangansnperoxyd. 

Manganum peroxydatum, Braunstein (Mn O2, 

Molecular-Gew. = 86,72.) 

Stahlgraue, metallisch gllinzende Stiicke von schwarzem oder 
grauschwarzem Strich. Der gute Braunstein liefert ein stablgraues 
Pulver und entblilt ca. 90 Proc. Mn 02' 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Man ermittelt den Werth des Braunsteins durch die quantita­
tive Analyse. 

Quantitative Bestimmung. 

Der Braunstein wird in der Technik in grossen Mengen zur 
Chlor- und Chlorkalkbereitung gebraucht *). Er dient bei -der 
Analyse zur Chlorentwickelung und znr Sauerstoffentwickelung. Der 
Werth des Braunsteins hlingt daher in erster Linie von seinem Ge­
halt an Mn O2 abo 

Zur quantitativen Ermittelung des Mn 02-Gehaltes sind ver-

*) Mn O2 + 4 H Cl = Mn C12 + 2 H2 0 + 2 C1. 87 Theile reines MnOs 
und 144 Theile wasserfreie Salzsaure entwickeln theoretiscb 71 Theile 
ChI or. Aus 100 Kilo ca. 90 procentigen guten Braunsteins und ca, 500 Kilo 
gewohnlicher Salzsaure erhalt man ca. 70 Kilo Chlor. 
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schiedene zuverHissige Methoden vorgeschlagen, so die Methoden von 
Bunsen, von Fresenius und Will und von Lunge. 

Die letztere Methode ist besonders zweckmassig und wurde 
daher von dem Verein deutscher Sodafabrikanten als allgemein 
giltige angenommen. Man vernihrt nach Lunge wie folgt: Man 
wagt 1,0875 g des feinst gepulverten und langere Zeit bei 1000 ge­
trockneten Braunsteins ab, bringt ihn in einen mit Bun sen' schem 
Kautschukventil versehenen Auflosungskolben, setzt hierzu 75 ccm 
(in drei Pipettenfiillungen it 25 ccm) von einer Losung von 100 g 
rein em Eisenvitriol und 100 ccm conc. reiner Schwefelsaure in 1 1 
Wasser, deren Titer mit derselben Pipette gegeniiber einer Halb­
normal-Chamaleonlosung (15,820 g chemisch reines Permanganat im 
Liter) an demselben Tage genau ermittelt worden ist (man verdiinnt 
hierbei die zu priifende saure EisenlOsung mit dem 4-8 fachen 
Volumen destillirten Wassers), verschliesst den Kolben mit seinem 
Ventilkork und erhitzt so lange, bis der Braunstein sich bis auf 
einen nicht mehr dunkel gefarbten Riickstand zersetzt hat. Wahrend 
des Erkaltens muss das Ventil gut schliessen, was man am Zu­
sammenklappen des Kautschukrohrchens sieht. Nach volligem Er­
kalten verdiinnt man mit 200 ccm Wasser und titrirt mit Chamaleon, 
bis beim Umschwenken die schwache Rosafarbe nicht mehr augen­
blicklich verschwindet, sondern wenigstens 1/2 Minute stehen bleibt 
(spatere Entfarbung wird nicht beachtet). Die jetzt gebrauchte 
Menge wird von der den 75 ccm Eisenlosung entsprechenden abge­
zogen; von dem Reste entspricht jeder Cubikcentimeter 0,02175 g 
oder 2 Proc. Mn 02' 

In der Technik wird neben der Mn02-Bestimmung haufig auch 
noch die Bestimmung eines etwaigen Kohlensauregehaltes, der Feuch­
tigkeit und der zur Zersetzung des Braunsteins nothwendigen Menge 
Salzsaure vorgenommen. 

Naheres iiber die Analyse des Braunsteins siehe: Bockmann, 
Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Aufi., Bd. 1, S. 440 ff. 

Anwendung. 
Siehe unter Quantitative Bestimmung. 

Handelssorten. 
Dieselben sind in ihrem Gehalte an Mn O2 und an Gangart 

sehr verschieden. Manche Braunsteinsorten des Handels enthalten 
nur 30 Proc. Mn 02' 
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Hochprocentiger Braunstein, z. B. guter Pyrolusit, ist schon an 
der stahlgrauen Farbe, besonders seines Pulvers, zu erkennen. Ge­
ringe Braunsteine geben ein mehr braunes oder rothbraunes Pulver. 

Metadiamidobenzol. 

Siehe Phenylendiaminchlorhydrat in dies em Buche. 

Metaphosphorsaure. 

Acid. phosphor. glaciale (POaH. Molecular-Gew. = 79,84). 

Glasartige, durchsichtige, zerfliessliche Masse oder Stangelchen. 
Leicht loslich in Wasser. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Man priift wie bei Phosphorsaure (siehe diese), ausserdem auf 
Natrium durch Behandeln mit rauchender Salzsaure. Reine Meta­
phosphorsaure lost sich in rauchender Salzsaure klar; ein Gehalt 
der Saure an Natronsalz bleibt beim Losen in Salzsaure als Koch­
salz zuriick (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1888, S. 24). Die Meta-

0 I 
I Ent-~ 

p:: Gebunden Gesam 
Ursprung des Praparates Form spl'echend 

" HP03 HP( 
'2 p03 

~ 

Gewonnen durch Calcination I 
von Ammoniumphosphat in Stiieken 48,00 43,52 42,98 91,5 

Englisches Product - 52,80 40,00 39,50 92,8 
- - .. 46,08 39,36 38,87 85,4 

Dentsches Produd - 31,68 52,80 52,14 84,4 
- - in Stab chen 36,48 47,36 46,77 83,8 

Ellrop. Product, aus Amerika 
erhalten in Stiickcll 42,21 37,89 37,41 80,1 

Praparat, durch Calcination 
von Ammonium- 11. NatrillIll-
phosphat bereitet . - 44,16 46,72 46,14 90,8 

Praparat aus N atrilllllaIlllllo-
niuIllphosnhat hereit(>t - keine - - -
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pbospborsaure des Handels erbalt meistens einen Zusatz von N a­
triummetapbospbat, damit sie besser baltbar ist. 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe wird wie bei Pbospborsaure-Anbydrid ausgefiihrt, d. b. 
man fiibrt die Metaphosphorsaure durch Losen in Wasser und 
Kochen del' Lasung in Ortbopbosphorsaure iiber und bestimmt diese 
nacb der Molybdanmethode oder durcb Titriren mit Uranlasung. 

Anwendung. 

Die Losung der Metaphospborsaure coagulirt Eiweiss, sie dient 
daber zum Nachweis von Albumin im Harn. Blum wendet zu 
letzterem Zwecke statt der freien Saure eine Losung von metaphos­
phorsaurem Manganoxyd an; Eigenschaften und Darstellung des­
selben siehe Rep. d. Chem.-Ztg. 1887, S. 24. 

Handelssorten. 

Prescott fand in verscbiedenen Proben Glacial-Phosphorsaure 
23 bis 38 Proc. Natriummetaphospbat. 

John Hodgkin (Rep. d. Chem.-Ztg. 1891, S. 295) erhielt bei 
Analysen verschiedener Handelssorten von Acidum phosphoricum 
glaciale folgendes Resultat: 

isammt 

AmmO","m! 
I Ent- " ,. 

~ 

IP03 Gesammt- sprechend ,~ 

Natrium Wasser ,os Arsen 
. ittelsl Basen I Ka,HPO • ~ 
Jran 

I I I 

+ 12 !T,O ~ 

I 
I 

I 

n,84 
I-

8,05 8,05 kein8S - Spurell 0,54 Spuren 
)3,14 7,82 6,48 1,34 10,44 - - 0,08 
l5,40 9,79 0,07 9,72 75,63 5,60 - Spuren 
l4,98 14,09 0,05 14,04 109,30 2,40 

I 
- -

33,70 13,49 0,06 13,43 104,48 3,25 - -

30,41 10,20 keines 10,20 79,30 10,10 - -

)0,65 10,10 4,87 5,23 40,67 Spuren - -
78,12 22,50 - 22,50 - - - --
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lUethylalkohol. 

Alcohol methylic. puriss. (CH40. Molecular-Gew. = 31,93). 

Siedepunkt 650 C., spec. Gew. 0,796. Klare und farblose 
Fllissigkeit, welche Lackmuspapier nicht verandert. 

Prilfnng anf Vernnreinignngen. 

Fluchtig: 30 g hinterlassen beim Verdunsten keinen Riickstand. 
Aceton: 1 ccm wird mit 10 ccm Natronlosung versetzt und als­

dann mit einigen Tropfen Jodlosung vermischt, wodurch keine 
Trlibung eintreten darf. 

Quantitative Bestimmung des Acetons siehe S. 239. 
Natronlauge: Der Methylalkohol muss, mit einer beliebigen 

Menge Natronlauge versetzt, farblos bleiben. 
Prufung mit Schwefelsaure: 2 ccm Methylalkohol werden nach 

und nach mit 2 ccm cone. Schwefelsaure vermiscbt, wobei keine 
oder hocbstens eine sebr schwach gelbliche Farbung eintreten.~l1rf. 

Anmerkung. Del' gewiihnlicbe Methylalkohol enthalt oft Aceton, 
Methylacetat, Methylacetal, Aldehyd, Propion und Allylalkohol. Es ist 
mil' neuerdings ein Muster Methylalkohol mit del' Bezeichnung "puriss." 
zu Randen gekommen, welcher mit Jodliisung und Natronlauge sehr 
reichlich Jodoform bildete und daher sehr starken Acetongehalt zeigte. 
Ein gewiihnlicher Methylalkohol farbt sich mit Schwefelsaure intensiv 
braun. 

Auch Aethylalkohol kann in Methylalkohol zugegen sein. Auf 
Aethylalkohol wird nach Riel und Ch. Bardy (Compt. rend. 82, 768; 
Berl. Berichte 1876, 9, 638) wie folgt untersucht: Man erhitzt den 
Rolzgeist mit Schwefelsaure, versetzt mit Wasser und destillirt; zum 
Destillat wird Schwefelsaure und Kaliumpermanganat, dann Natrium­
thiosulfat und endlich eine verdiinnte Fuchsinliisung gesetzt. 1st 
Aethylalkohol vorhanden, so farbt sich die Fliissigkeit violett. Vergl. 
beziiglich diesel' Methoden auch Rep. d. Chem.-Ztg. 1887, S. 25. 
Aldehyd und sonstige Verunreinigungen werden durch die Schwefel­
saureprobe erkannt. Aceton siehe oben. 

Siedepunkt: Derselhe wird unter Anwendung eines Metallgefasses 
bestimmt, wie dieses S. 3 bei Aceton angegeben ist. Es sollen 
ca. 99 Theile des Methylalkohols innerhalb eines Grades des 100-
tbeiligen Thermometers iiberdestilliren. Ueber die Siedepunktsbestim­
mung siebe auch unter Handelssorten S. 241. 
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Quantitative Bestimmung. 

Zur Priifung des kauflichen Methylalkohols auf seinen Gehalt 
an Metbylalkohol bestimmt man nach G. Kramer und Grodizki die 
Menge Jodmetbyl, welche ein bestimmtes Quantum zu liefern ver­
mag. Die Methode ist ausfiihrlich in den Handbiichern der chemisch­
technischen Untersuchung beschrieben und verweise ich u. A. aut 
das bekannte Werk von Bockmann, Chem.-techn. Untersuchungs­

methoden, 3. Aufl., Bd. 2, S. 63. 

Anmerkung. Kramer hat zur quantitativen Bestimmung des 
Acetons ein auf vorstehender, zuerst von Lieben beschriebener Reaction 
beruhendes Verfahren ausgearbeitet, nach welchem der zu unter­
suchende Methylalkohol in einem Mischcylinder mit Natron- und Jod­
lasung geschuttelt und das gebildete Jodoform mit reinem, alkohol­
freiem Aether ausgezogen wird. Eine aliquote Menge des angewandten 
Aethers wird auf einem tarirten Uhrglase verdampft und der Riick­
stand gewogen. Aus der gefundenen Menge Jodoform berechnet er 
den Acetongehalt. (Ber. d. d. chem. Ges. XIII, 1000.) Hintz (Zeit­
schr. f. analyt. Chem. 1888, S. 182) bemerkt zu der Methode von 
Kramer, dass sich die im Methylalkohol des Handels, wie solcher den 
Farbenfabriken geliefert wird, hiichstens vorkommende Menge von 0,2 
bis 0,3 Proc. Aceton gut nach genannter Methode bestimmen lasse, 
dass aber bei einem hiiheren Acetongehalt von einigen Procenten schon 
unrichtige Resultate erhalten werden. Man solle daher jeden mehr als 
1-11/ 2 Proc. Aceton enthaltenden Methylalkohol yor der Bestimmung 
mit 'Vasser so verdiinnen, dass dessen Gehalt yon Aceton etwa 1 bis 
11/2 Proc. betragt. Bei der Untersuchung Yon Acetonen sind nach 
Hintz (1. c.) dieselben Regeln einzuhalten. 

In neuerer Zeit ist Yon Messinger (Ber. d. d. chem. Ges. 1888, 
S. 3366) folgende titrimetrische Bestimmung von Aceton im Methyl­
alkohol ausgearbeitet worden: Man bringt 20 ccm oder bei Methyl­
alkoholen Yon haherem Acetongehalt 30 ccm reiner Normal-Kalilauge 
(aber stets genau gem essen) und 1-2 ccm des zu untersuchenden 
Methylalkohols (bei Untersuchung von reiner Handelswaare kannen 
10-15 ccm Methylalkohol zur Analyse verwendet werden) in eine 
Stiipselflasche und schiittelt tuchtig urn. Hernach lasst man aus einer 
Burette eine bestimmte Menge 1kNormal-Jodlasung (20-30 ccm) hin­
zutropfen und schiittelt 1/4 bis 1/2 Minute, bis die Lasung klar er­
scheint, dann sauert man mit Salzsaure (1,025) an (man giebt eine 
ebensolche Anzahl ccm Salzsaure, wie man Kalilauge angewendet hat, 
hinzu), lasst l/lO-Normal-Natriumthiosulfat im Ueberschuss hinzu, ver­
setzt mit Starke und titrirt mit l/s-Normal-Jodlasung zuriick. 

1 Aceton braucht 6 Jod, um Jodoform zu bilden. 
~ '--,-' 

58 762 
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762: 58 =m: y 

m = gefundene Menge Jod, 

y = entsprechende Menge Aceton, 

58 
y = m· 762 = 0,07612. 

Sind bei der Analyse n ccm Methylalkohol angewendet worden, 
dann enthalten 100 ccm Methylalkohol x g Aceton 

n . m . 0,07612 = 100 : x 

x=~.7,612. 
n 

Da gewiihnlich n = 1 ist, so findet man das Gewicht Aceton in 
100 cern Alkohol, indem man die gefundene Menge J od mit 7,612 
multiplicirt. 

Ueber den Nachweis des Acetons mit Phenylhydmzin siehe Strache, 
Zeitschr. analyt. Chemie 1892, S. 573 ff. 

Anwendung und Anfbewabrnng. 

Der Methylalkohol dient zum Nachweis der Salicylsiiure nach 
Curtman (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1887, S. 641), ferner zur Be­
stimmung der Borsiiure nach der Methode von Gooch (Rep. d. Chem.­
Ztg. 1887, S. 23) und zur Darstellung rein en Traubenzuckers. 

Man bewahrt den Methylalkohol in gut verschlossenen Glas­
gefassen im Keller auf. 

Handelssortell. 

Neben dem rein en Methylalkohol kommt der wenig acetonhaltige 
Methylalkohol fUr Farbenfabriken und auch roher, ca. 90procentiger 
Methylalkohol in den Handel. 

Was die Qualitiiten diesel' Handelssol'ten betrifft, so sei folgendes 
bemerkt: 

Bezuglich der besseren HandeIssorten haben sich eine AnzahI von 
Holzgeistproducenten zur bestimmten Qualitatsgarantie geeinigt*): 

1. Volumprocente nach Tralles' Araometer nicht unter 99 0 

(0,7995 spec. Gew.). 

') Vergl. Biickmann, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden Bd. 2, S.66. 
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2. Acetongehalt nach del' Kramer'schen Methode hiichstens 
0,7 Procent. 

3. Es sollen mindestens 95 Proc. des Methylalkohols innerhalb 
eines Grades des hunderttheiligen Thermometers iiberdestilliren. 

4. Darf del' Alkohol, mit del' doppelten Menge 66procentiger 
Schwefelsaure versetzt, hiichstens eine lichtgelbe Farbung annehmen. 

5. 5 ccm des Alkohols diirfen 1 cern einer Liisung von 1 g iiber­
mangansaurem Kali im Liter nicht sofort entfiirben. 

6. 25 ccm muss en bei einem Zusatze von 1 ccm Bromliisung, 
wie solche durch die deutsche Zollbehiirde bei del' Untersuchung 
des zum Denaturiren des Spiritus bestimmten Holzgeistes vorge­
schrieben ist (1 Theil Brom in 80 Theilen 50procentiger Essigsaure), 
noch gelb bleiben. 

7. Der Methylalkohol muss, mit einer beliebigen Menge cone. 
Natronlauge versetzt, farblos bleiben. 

Del' rohe Holzgeist, welcher zu Denaturirungszwecken dient, 
soll nach amtlicher Vorschrift*) gepruft werden auf Siedepunkt, 
Mischbarkeit mit Wasser, Abscheidung mit Natronlauge, Aceton und 
Aufnahmefiihigkeit fur Brom. Die Siedetemperatur soIl wie folgt 
ermittelt werden: 100 ccm Holzgeist werden in einen Metallkolben 
gebraeht, auf den Kolben ist ein mit Kugel versehenes Siederohr 
gesetzt, welches durch seitliehen Stutzen mit einem Liebig'schen 
Kuhler verbunden ist. Durch die obere Oeffnung wird ein amtlieh 
beglaubigtes Thermometer mit hunderttheiliger Skala eingefUhrt, 
dessen Quecksilbergefass bis unterhalb des Stutz ens hinabreicht. 
Der Kolben wird so massig erhitzt, dass das iibergegangene Destillat 
aus dem Kiihler tropfenweise ablauft. Das Destillat wird in einem 
graduirten Glaseylinder aufgefangen und es soli en, wenn das Thermo­
meter 75 Grad zeigt, bei normalem Barometerstand mindestens 
90 cern iibergegangen sein. 

Weicht del' Barometerstand· yom normalen ab, so sollen fUr 
je 30 cern 1 Grad in Anrechnung gebracht werden, also z. B. sollen 
bei 770 mm 90 cern bei 75,8 Grad, bei 750 mm bei 74,7 Grad iiber­
gegangen sein. 

'f.) Siehe n. A. Amtsblatt des Grossh. Minist. del' Finanzen, Darm­
stadt d. 11. J UIi 1888. 

Kl'auch. 3. Aufiage. 16 
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Methylenblau. 

Tetramethylthioninchlorhydrat, 0 16 HIS Ns S 01. 

Dunkelgriines, bronceglanzendes Pulver, welches sich leicht mit 
blauer Farbe in Wasser lost, weniger leicht in Alkohol loslich ist. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Arsen: 2 g werden mit Soda und Salpeter verascht und in 
ublicher Weise (siehe bei Zink) im Marsh'schen Apparat gepruft. 

Asche: 2 g durfen beim Veraschen nur Spuren Riickstand 
hinterlassen. 

Anmerkung. Ueber eingehende Priifung von Methylenblau siehe 
die Arbeiten von Lenz in Zeitschr. f. analyt. Chemie 1895, S. 39 ff. 

Anwendung. 

Es dient zu Tinctionszwecken; siehe Herstellung von Reagentien­
losungen im Anhang. 

Handelssorten. 

Vnter dem Namen Methylenblau kommt neben dem Tetra­
methylthioninhydrochlorat auch das Zinkchloriddoppelsalz in den 
Handel, welches durch den Zinkgehalt seiner Asche beim Ver­
brennen leicht zu erkennen ist. 

Nach Lenz (Zeitschr. f. analytische Chemie 1895, S. 39 ff.) 
kommt das Methylenblau im Handel oft in sehr unreinem Zustande 
vor. Derselbe giebt zur Prufung und Qualitatsbeurtheilung ausfiihr­
Iiche V orschriften, bezugl. deren auf das Original verwiesen sei. 

Methylorange. 

Dimethylamidoazo benzolsulfosaures Natrium, 
(SOs Na) Os H, - N2 - Os H, N (OHS)2. 

Orangegelbes, in Wasser leicht losliches Pulver. 

Priifnng. 

Man priift eine O,lprocentige Losung auf Empfindlichkeit als 
Indicator gegeniiber Salzsaure oder Schwefelsaure. Man darf der 



Methylorange. 243 

zu titrirenden Fliissigkeit nur sehr wenig von der Methylorange­
losung zusetzen, nicht mehr als hinreicht, urn die Fliissigkeit merk­
lich gelblich zu farben. 100 ccm destillirtes Wasser werden in ein 
Becherglas aus Jenaer Geratheglas gegeben und nun mit Methyl­
orange merklich gelblich gefarbt; es muss nach Zusatz von 2 Tropfen 
I/s-Normalsaure ein Uebergang von Hellgelb in ein tiefes Braunlich­
gelb stattfinden. 

Resultate, welche bei vergleichenden Priifungen mit diesem In­
dicator erhalten wurden, sind in der Tabelle S. 142 und besonders 
nachstehend unter "Anwendung" mitgetheilt. 

Anwendung. 

Dieser von Lunge yorgeschlagene Indicator hat den grossen 
Vorzug·, dass er von den schwachen Sauren, wie Kohlensaure, Essig­
saure etc. nicht verandert wird und dass man daher das lange 
Kochen der Fliissigkeiten, welche Kohlensaure enthalten, beim 
Titriren nicht nothwendig hat. 

Methylorange ist nur in kalten Fliissigkeiten verwendbar. Hat 
man Oxalsaure als Normalsaure, so kann Methylorange nicht ver­
wendet werden. 

Da man bei Verwendung dieses Indicators das Kochen der zu 
titrirenden Fliissigkeit nicht nothwendig hat, ziehen viele das Methyl­
orange dem Lackmus vor. Besonders fiir Sodamessungen in den 
Sodafabriken benutzt man es aus diesem Grunde. 

Von verschiedenen Seiten wurde schon die Frage gepriift, {)b 
das Methylorange dem Lackmus an Empfindlichkeit gleich steht. So 
hat Reinitzer (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1894, S. 548 ff.), in 
dieser Richtung vergleichende Versuche gemacht, wobei er zu. dem 
Resultate kam, dass man bei Sodamessungen mit Methylorange aus 
Indicator keine so genauen Resultate erhalten kann wie mit Lackmus 
Das Methylorange steht nach Reinitzer dem Lackmus sowohl in 
Bezug auf Saureempfindlichkeit als auch Deutlichkeit des Farben­
iibergangs nacho Die Farbe iiberging bei seinen Versuchen nicht 
plotzlich und scharf aus hellgelb in purpurroth, sondern aus helI­
gelb durch ein eigenthiimliches Goldbraun oder Dunkelgelb in gelb­
roth, in jenes Gelbroth, das man bei Lackmus als zwiebelroth be­
zeichnet. Bemerkt muss zu diesen Resultaten Reinitzer's werden, 
dass nach Lunge (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1894, S. 733) die 
Empfindlichkeit des Methylorange eine viel grossere ist, als sie von 

16* 
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Reinitzer gefunden wurde. Man darf aber nicht bis zum Farben­
iibergang in schon purpurroth titriren, sondern man nimmt bei An­
wendung von lj,-Normalsaure den Uebergang da an, wo die Farbe 
zuerst wechselt, namlich aus dem reinen HellgeJb in ein tieferes 
Braunlichgelb iibergeht. Naheres iiber die Ausfiihrung del' Titration 
und iiber die Vorsichtsmaassregeln, welche bei Anwendung von 
Methylorange beim Titriren zu beachten sind, siehe Lunge 1. c. 

Die Reinheit des Indicators ist auch von grosser Wichtigkeit. 
Dott (Zeitschr. f. analytische Chemie 1890, S. 321) hat auf die Ull­
reinheit des kaufiichen Methylorange hingewiesen und betonte dabei 
besonders die Verschiedenheit der Resultate, welche man je nach 
der Reinheit des Methylorange beim Titriren erhalt. Man darf, 
wenn man brauchbare Resultate erhalten will, nur reinstes Methy 1-
orange verwenden. Der Verein schweiz. analytischer Chemiker 
(Chem.-Ztg. 1895, S. 1895) verwendet das Methylorange bei Beur­
theilung des Trinkwassers auf Alkalinitat, es wird aber auch hier 
ganz besonders darauf hingewiesen, dass es sehr wesentlich ist, das 
iichtige Methylorange zu erhalten, da die von vielen Firmen als 
Methylorange declarirten Producte sich zu obiger Prufung total un­
brauchbar erwiesen. 

Ueber die Verwendung dieses Indicators zur Bestimmung von 
Alkalien und Erden in Form von borsauren Salzen, zur Bestimmung 
von Schwefelalkalien, zur directen Bestimmung der kohlensauren 
Alkalien, uber die Verwendungsform des Methylorange bei Gegen­
wart von schwefiigsauren Alkalien siehe die Lehrbucher der Titrir­
methode (so u. A. Mohr's Titrirmethode, 6. Aufi., S.91 u. S.165). 
Auch in den Zeitschriften der analytischen Chemie wurden in den 
letzten Jahren eine Reihe von Abhandlungen iiber Methylorange ver­
offentlicht. Verg1. u. A. die Arbeiten von R. T. Thomson in Zeitschr. 
f. analyt. Chemie 1888, S. 222 ff., ferner 1888, S. 54 ff. Siehe ferner 
Lunge, Soda-Industrie, 2. Aufi., Bd. 1, S. 151. 

Handelssorten. 

Siehe unter Anwendung. 
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lDethylviolett. 

Dasselbe besteht im Wesentlichen aus dem salzsauren Salze des 
Pentamethyl-p-Rosanilins, 024H2SNs 01, und demje'nigen des Hexa­
methyl-p-Rosanilins, 0 25 Hso Ns 01. 

Blaues Pulver, welches sich leicht in Wasser und Weingeist lost. 

Priifnng. 

Wie bei Metbylenblau S. 242. 

Anwendnng. 

Es dient wie das Methylenblau zur Bacterienflirbung. 
Ueber die ausserordentlich grossen bacterientodtenden Wir­

kungen dieses Korpers vergleiche die Jahresberichte von E. Merck, 
1891 bis 1894. 

Handelssorten. 

Methylviolett in reinstem Zustande wird von E. Merck unter 
dem Namen "Pyoktanin" in den Handel gebracht. 

lDiIchsiiure. 

Acidum laoticuID pur. Gahrungs-Milchsaure (OSH6 Os. 
Molecular-Gew. = 90). 

Eine klare, farblose, geruchlose Flussigkeit von 1,210 spec. 
Gew., welche ca. 75 Proc. wasserfreie Milchsaure (03H60S) enthalt 
und klar in Wasser, Weingeist und Aether loslich ist. 

Prnrung auf Vel'unreinignngen. 

AU88ehen, Geruch und Loslichkeit: Wie vorstehend beschrieben. 
Oralsiiure, Citronensiiure etc.: Auf Zusatz von Kalkwasser bis 

zur alkalischen Reaction darf weder in der Kltlte (Oxalsaure, Wein­
saure, Phosphorsal1re), noch beim Erhitzen (Oitronensaure) eine 
Triibung eintreten. Bleiessig, zu der schwach verdunnten Saure ge­
tropfelt, darf keine Fallung hervorrufen (Schwefelsaure, Apfelsaure). 

Kalk und Metalle, SchweJelsiiU1'e etc.: In 10 Theilen Wasser ge­
lost, darf die Milchsaure wedel' durch Schwefelwasserstoffwasser, 
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noch durch Chlorbarium-, Silbernitrat- oder Ammoniumoxalatlasung 
verandert werden. 

Zucker etc.: Milchsaure entwickle bei gelindem Erhitzen keinen 
Geruch nach Fettsauren und flirbe, wenn sie in einem Glase uber 
1 Raumtheil Schwefelsaure geschichtet wird, die letztere nicht. 

Quantitative Bestimmung. 

Man titrirt mit Normalalkalilauge. 1 ccm Normallauge = 0,09 
Milchsaure. Ueber die quantitative Bestimmung der Milchsaure 
durch Oxydation derselben zu Aldehyd und Ameisensaure nach 
Boas siehe deutsche medicin. Wochenschrift 1893, No. 39. 

Anwendnng. 

Eine mit Chlorwasserstoff versetzte Milchsaure dient als Lasungs­
mittel fur die Eiweissstoffe der Milch bei der Fettbestimmung mit 
dem Lactokrit (Chem.-Ztg. 1891, S. 649 ff.). Milchsaure in Iproc. 
oder starkerer Lasung dient in der Mikroskopie als Entkalkungsmittel. 

Handelssorten. 
Die Milchsaure kommt mit verschiedenem spec. Gew. bzw. 

Gehalt und auch in gefiirbten, technischen Sorten in den Handel. 

Molybdiinsiiure-A.nhydrid. 

Acid. molybdaenic. purum (MoOa• Molecular-Gew. = 143,78). 

Weisses oder nur schwach gelblich weisses Pulver, welches 
ca. 85 Proc. Molybdansaure-Anhydrid und ca. 15 Proc. Ammonium­
oder Natriumnitrat oder Natriumsulfat und Feuchtigkeit enthalt. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Schwere ffIetalleund Loslichkeit: Die Lasung (1 : 5) in verdunntem 
Ammon ist klar und zeigt auf Zusatz von Schwefelammon keine 
Veranderung. 

Phosphorsiiure: 10 g des Priiparates werden in 25 ccm Wasser 
und 15 ccm Ammon (0,910) gelast, und diese Lasung mit 150 ccm 
Salpetersaure (1,20) vermischt; auch nach 2 stundigem Stehen in 
gelinder Warme darf sich hierbei kein gelber Niederschlag (phos-
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phormolybdansaures Ammon) bilden. (Vergl. auch Anmerkung bei 
Ammon. molybdaenic.) 

Anmerkung. Acid. molybdaenic. pur. findet vielfach in den 
Laboratorien Verwendung. Sie enthalt ca. 15 Procent Ammon- oder 
Natronsalze. Ueber vergleichende Untersuchungen von Molybdansaure­
Praparaten des Bandels siehe im Repertor. f. analyt. Chemie 84, No. 11, 
S. 161, eine Arbeit von J. Konig. 

Quantitative Bestimmung. 

Die reine Molybdansaure und das molybdansaure Ammon be­
stimmt man gewichtsanalytisch, indem man die Saure in Ammon 
lost, die Losung mit Essigsaure neutralisirt, dann koch end mit 
essigsaurem Bleioxyd (in schwachem Ueberschuss) faUt, den Nieder­
schlag, nachdem er abfiltrirt, mit heissem Wasser auswascht, trocknet, 
vom Filter entfernt, gluht und als Pb 0 . Mo 0 3 wagt. (Fresenius, 
Quantit. Analyse, 6. Aufi., Bd. 1, S. 378.) Ueber die volumetrische 
Bestimmung der Molybdansaure vergl. Berichte d. d. chem. Gesell­
schaft 1888, 3, 485. 

Ueber die quantitative Bestimmung des Molybdans vergl. ferner 
eine Abhandlung von Friedheim und Euler in Ber. d. d. chem. Ges. 
Berlin 28, 2061, Referat in Zeitschr. f. analyt. Chemie 1896, S. 77 ff. 

Anwendung. 

Die Molybdansaure und das molybdansaure Ammon werden 
zum Nachweis und zur quantitativen Bestimmung der Phosphorsaure 
gebraucht. 

Die MolybdanlOsung fUr genannte Zwecke kann entweder aus 
Molybdansaure oder aus molybdansaurem Ammon hergestellt werden. 
P. Wagner (Chem.-Ztg. 1895, S. 1420) giebt folgende Vorschriften: 

V orschrift a. 125 g Molybdansaure werden in einen Liter­
kolben gebracht, mit ca. lOp ccm Wasser aufgeschlemmt und unter 
Zufiigen von ca. 300 ccm 8 proc. Ammoniak gelost. Die Losung 
wird mit 400 g Ammoniumnitrat versetzt, bis zur Marke mit Wasser 
aufgefiillt und in 1 Liter Salpetersaure von 1,19 spec. Gewicht ge­
gossen. Die Mischung wird 24 Stunden bei ca. 35° C. stehen ge­
lassen und filtrirt. 

Vorschrift b. 150 g molybdansaures Ammonium werden in 
eine Literflasche gebracht und in Wasser gelost. Die Losung wird 
mit 400 g Ammoniumnitrat versetzt, bis zur Marke mit Wasser auf-
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gemut und in 1 Liter Salpetersaure von 1,19 spec. Gewicht ge­
gossen. Die Mischung wird 24 Stunden bei ca. 35 0 C. stehen ge­
lassen und filtrirt. 

Die Molybdanlosung scheidet bisweilen bei langerem Steben 
einen gel ben Niederscblag ab, welcher aus einer gel ben Modification 
der Saure besteht und keine Verunreinigung ist. (V gl. Anmerkung 
unter Ammon. molybdaenic. S. 31.) 

Darstellung der Molybdanlosung zur P 2 Os - Bestimmung nach 
Meineke (Chem.-Ztg. 1896, S. 108): Man lost 150 g Ammonmolybdat 
in 150 ccrn Ammoniak von 0,91 spec. Gew. und 850 ccm Wasser 
und giesst diese Losung unter Umschwenken in 1000 ccm Salpeter­
saure von 1,2 spec. Gew. Das Gemisch wird 10 Minuten lang auf 
900 erwarmt. Die durch Decantiren und Filtriren von der reich­
lich ausgeschiedenen Molybdansaure getrennte Molybdiinfiiissigkeit 
halt sich bei Lichtabschluss oder beim Aufbewahren in braunen 
Flascben lange Zeit klar. Sie kann zur Phosphorsaurefallung be­
nutzt werden, ohne dass eine weitere Ausscheidung zu befiircbten ist. 

Frohde's Reagens, welches beim Nachweis der Alkaloide ge­
braucht wird, ist eine Losung von reiner Molybdiinsaure in conc. 
Schwefelsiiure. 

Molybdiinschwefelsaure dient nach Deniges als Reagens auf 
Wasserstoffsuperoxyd (Bull. Soc. Chim. 1891, 3. Ser. 5, 293). 

Handelssorten. 

Dieselben sind die "Acid. molybdaenic. pur." und die in fol­
gendem Abschnitte beschriebene "Acid. molybdaenic. puriss.". Die 
Handelssorten unterscheiden sich durch den Gehalt an Mo 0 3 bzw. 
den Gehalt an salpetersaurem Ammon oder Natronsalzen. 

Molybdansaure-Anhydrid, ammoniakfrei. 

Acid. molybdaenic. puriss. ammoniakfrei (Mo 0 3, 

Molecular-Gew. = 143,78). 

Das Praparat ist ca. 100procentig. 1m Gegensatz zu dem rein 
weissen Ausseben der Purum-Saure des Handels zeigt diese reinste 
Molybdansaure einen schwachen Stich in's Blauliche (durch minimale 
Spuren Molybdanoxyd verursacbt). Unloslich in Wasser. 
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Priifnng auf Vemnreinigungen. 

Schwere Metalle und Loslichkeit: 2 g 16sen sich in 10 CClU 

Wasser und 5 ccm Ammon von 0,910 ccm spec. Gew. nach kurzem 
Stehen in gelinder Warme voUstandig, und zeigt die Losung auf 
Zusatz von Schwefelammon keine Vel'anderung. 

Phosphorsiiure: Wie bei Acid. molybdaenic. pur. S. 246. 
Ammon- llnd Natronsalze: 2 g geben beim Behandeln mit Wasser 

nul' Spuren 16sIicher Stoffe abo 

Quantitative Bestimmung, Anwendung und Handelssorten 

siehe unter Acid. molybdaenic. pur. S. 247. 

ltIolybdanlOsnng fur Phosphorsanrebestimmnng. 

Siehe S. 247. 

Naphtol a. 

Naphtolum (a) recryst. alb., Alpha-Naphtol (010 H7 0 H. 
Molecular-Gew. = 143,66). 

Farblose Krystalle, welche bei 940 C. schmelzen und leicht in 
Alkohol und Aether 16slich sind. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 1 g hinterlasst beim Erhitzen keinen Rii.ckstand. 
Sonstige Verunreinigungen: Die Krystalle des rein en Naphtols 

sind farblos und besitzen den oben genannten Schmelzpunkt. 

Quantitative Bestimmung. 

Aus der Schmelzpunktsbestimmung und den oben bcschriebenen 
Eigenschaften ergiebt sich die Reinheit des Praparates. 

Anwendung. 

Das a-Naphtol findet Vel'wendung zu Molisch's Zuckerreaction 
(Zeitschr. f. analyt. Chemie 1887, S. 258, 369 u. 402). 

Ueber die praktische Vel'wel'thbarkeit del' a-Naphtol-Probe auf 
Zucker vergl. auch Posner und Epenstein, Chern. Central blatt 1891, 



250 Natrium. 

S. 641. Das a-Naphtol dient auch zum Nachweis von Chloroform 
und Chloralbydrat. Erwarmt man zu letzterem Zwecke einige Cubik­
centimeter Naphtolkalilauge (0,1: 50 g) in einem Reagensglase im 
Wasserbade und setzt die chloroform- oder chloralhydrathaltige 
Fliissigkeit hinzu, so tritt eine intensive und bestandige blaue 
Farbung ein. Wird statt a-Naphtol fi-Naphtol bei dieser Reaction 
genom men, so ist die blaue Farbung nur von kurzer Dauer. Man 
kann durch dieses Verhalten nach Reuter (Pharm. Ztg. 1891, S. 298) 
die beiden Naphtole rasch von einander unterscheiden. 

Handelssorten. 
Neben dem Naphtol. recryst. albiss., welches farblose Nadeln 

darstellt, gelangt das technische Product in den Handel. Dasselbe 
besteht aus geschmolzenen, krystallinischen Massen und enthalt 
immer fi-Naphtol. 

Natrium. 

Natrium metallic. (Na. Atom-Gew. = 23). 

Silberweisses MetaIl, bei gewahnlicher Temperatur von Wachs­
consistenz. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Fremde Metalle: Die Lasung von Natriumhydroxyd, welch.e durch 
Zusammenbringen des Metalles mit Wasser erhalten wird, soIl auf 
Zugabe von Schwefelammonium unvedindert bleiben. 

Auch wenn die aus dem Metalle hergestellte Lauge mit Salz­
saure iibersattigt und diese saure Fliissigkeit mit Schwefelwasser­
stoffwasser versetzt wird, darf sich keine Abscheidung von fremden 
Metallen zeigen. 

Anmerkung. Bei der Auflasung des kauflichen Natriums in 
Wasser bekommt man oft eine etwas triibe Lasung in Folge von 
Spuren von Verunreinigungen, welehe das Metall enthalt. Fiir die 
analytisehe Verwendung zu Reduetionen sind diese geringen Ver­
unreinignngen nebensachlieh. 

Auf etwaige starende Verunreinigungen mit Sehwefel oder Arsen 
kannte durch Untersuchung'des aus dem Na und H20 entwickelten H 
mit Bleipapier und Silberpapier leicht gepriift werden (siehe unter 
Aluminium), doch werden diese Verunreinigungen im Natrium selten 
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zugegen sein. N-Verbindungen im Na warden sich am Ammongeruche 
beim Erwarmen der Natronlauge zeigen. 

Quantitative Bestimmung. 

Die quantitative Bestimmung wird durch Auflosen in Wasser 
und Titriren des entstandenen Natronhydrats ausgefiihrt. Ueber einen 
zweckmassigen Apparat zum Auflosen des Metalls ohne Verlust siehe 
nachstehend bei Anwendung . 

.!nwendung und .!ufbewahrung. 

In der Analyse dient das Natrium haufig ~ur Reduction resp. 
zur Entwickelung von Wasserstoff in statu nascendi, u. A. zum 
Nachweis der schwefligen Saure, der Salpetersaure und des Arsens. 
Man verwendet fUr diese Zwecke hauptsachlich das Natrium­
amalgam, eine graue, trockene Substanz, welche ca. 2 Proc. Natrium 
metallic. enthaIt und in Wasser eine ruhige, gleichmassige Ausgabe 
von Wasserstoff veranlasst. 

Auch zur Titerstellung von Sa.uren wird Natriummetall ver­
wendet (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1893, S. 422). 

Da die Auflosung durch Einwerfen in Wasser Verluste bedingt, 
so lasst Rosenfeld (Journ. f. pract. Chemie 1893, 599) iiber das 
abgewogene Metal! einen langsamen Wasserdampfstrom streichen und 
leitet den sich dabei gleichmassig entwickelnden Wasserstoff unter 
Anwendung eines kurzen, mit Glasrohr versehenen Kautschuck­
schlauches in destillirtes Wasser. Das vorgelegte Wasser, welches 
mitgerissenes Aetznatron enthalt, wird zur Auflosung des entstan­
denen Hydroxyds verwendet. Bei Anwendung von 23 g Natrium 
erhielt er genau Normallauge. Naheres iiber den nothwendigen 
klein en Apparat siehe 1. C. 

Das Natrium wird gewohnlich unter Petroleum aufbewahrt. Es 
sind aber dabei schon Explosionen vorgekommen. 

Ueber die Explosion einer Flasche, welche 0,9 kg Natrium 
enthielt, wil'd in Rep. d. Chem.-Ztg. 1892, S. 67 berichtet. Der 
Grund der Explosion konnte nicht bestimmt festgestellt werden. 
Nach Phipson ist vielleicht feuchtes Petroleum in die Flasche ge­
geben, oder letzteres ist mit Schwefelsaure gereinigt und die Saure 
nicht vollstandig entfernt worden. Vielleichtist auch durch langer 
dauernde desoxydirende Wirkung von Natrium auf unreines ver­
harztes Petroleum Wasser oder organische Saure gebildet worden. 
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Angesichts der Gefiihrlichkeit, welche das Aufbewahren von metalIi­
schem Natrium unter Petroleum in sich schliesst, empfieblt W. Vaubel 
in No.7 der Zeitschr. f. angew. Chemie die Aufbewabrung des 
Natriums unter Paraffin. liquidum (Vaselinol). TInter Paraffin. liquid. 
aufbewabrtes Natrium hielt sich Jahre lang 8ehr schon. Ein Ab­
wischen des Natriums mit Fliesspapier genuge, um das Paraffinol 
voIIig zu entfernen. 

Zur Aufbewabrung der Alkalimetalle soIl auch das sogenannte 
"Sicherheitsol", ein im Handel vorkommende8 Erdolproduct, sehr 
geeignet sein. (Chem.-Ztg. 19, 1682-1683.) 

Handelssorten. 

Das Natrium wird in Stangen, Stucken oder Wiirfeln in den 
Handel gebracht. 

N atriumaeetat. 

Natrium aceticum puriss., essigsaures Natrium 

(02H302Na + 3 H20. Molecular-Gew. = 135,74). 

Farblose, durchsichtige, in warmer Luft verwitternde KrystaIIe, 
welche mit 1 Th. Wasser eine schwach alkalische Losung geben 
und sich in 23 Th. kaltem, Bowie in 1 Th. siedendem Weingeist 
losen. 

Anmerkung. Ueber die Reaction des Natriumacetats siehe 
Naheres in Chem.-Ztg. 1892, S. 1921. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Losung: Siehe vorstehend. 
Metalle, 8chwejelsiiure, Kalk, Chlor und Eisen: Die wasserige 

Losung des Salzes (1: 20) darf weder durch Schwefelwasserstoff­
wasser, noch durch Bariumnitrat-, noch durch Ammoniumoxalat-, 
noch, nach Zusatz einer gleichen Menge Wasser und Ansauren mit 
Salpetersiiure, durch Silbernitratlosung veriindert werden. 20 ccm 
derselben wiisserigen Losung durfen durch 0,5 ccm Kaliumferro­
cyanatlOsung nicht verandert werden. 
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Quantitative Bestimmung. 

Zur genauen Bestimmung der Essigsaure in den Acetaten be­
niitzt man am besten die Methode von Fresenius (Fresenius, 
Quant. Analyse), welche Destillation mit Phosphorsaure und Titration 
des Destillates vorschreibt. G. N e u man n beschreibt (Zeitschr. f. 
angew. Chemie 1889, S. 24) fUr diese Destillation einen zweck­
massigen Apparat. Auch Harcourt Phillips (Chemical News 1886, 
.53, S. 181) halt die Methode der Destillation mit Phosphorsaure fUr 
sehr genau und fur geeigneter zur Untersuchung von ~~saurem 
Kalk als die sogenannte "Glaubersalzprobe" (die "EnglischeJiandels­
probe"). Nach dieser wird der essigsaure Kalk durch Zusatz von 
Natriumsulfat in Natriumacetat umgewandelt, welch' letzteres durch 
Gliihen in kohlensaures Natrium verwandelt und maassanalytisch 
bestimmt wird. 

Es sind zUr Untersuchung der Essigsaure in Acetaten (die be­
kanntlich in der Technik vielfach Verwendung finden) noch mehrere 
einfache, rasch ausfUhrbare Methoden fUr die Fabrikcontrole vorge­
schlagen, so die Bestimmung mittelst directer Titration von A. Sonnen­
schein, welche darauf beruht, dass Methylanilinorange durch Essig­
saure nicht verandert, durch Mineralsauren aber roth gefarbt wird. 
(Chem.-Ztg. 1887, S. 591.) 

Anwendung. 

Das essigsaure Natrium dient in der Analyse zur Abscheidung 
von Eisenoxyd und Thonerde; es wird auch bei del' Titration del' 
Phosphorsaure mit UranlOsung beniitzt. Essigsaures Natrium ist 
ferner ein wichtiges qualitatives Reagens fUr Narcotin, Papaverin 
und Narce'in, auch dient es zur quantitativen Bestimmung und zur 
Trennung der wichtigsten Opium-Alkalo"ide. (Plugge, Arch. d. 
Pharm. 1887, S. 343.) 

Handelssorten. 

Neben dem Natrium acetic. puriss. findet sich im Handel das 
sogenannte Rothsalz, welches meistens ziemlich rein ist, ferner das 
geschmolzene, rohe, essigsaure Natrium. Letzteres enthiilt oft Kohle 
und Soda; Sonnenschein (I. c.) fand bei Analysen von 2 Proben 
91 und 95 Proc. CHaCOONa. 
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Natriumammoniumphosphat. 

Natrium phosphoric. ammoniat. pur., Phosphorsalz 
(P04HNa(NH4) + 4 H20. Molecular-Gew. = 208,65). 

Farblose Krystalle, welche am Platindraht eine klare und farb­
lose Perle geben. Das Salz ist in Wasser zu einer schwach alkalisch 
reagirenden Fliissigkeit liislich. Die wiisserige Losung ist klar. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Die Priifung wird wie bei Natriumphosphat (siehe dieses) aus­
gefiihrt. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Phosphorsiiure bestimmt man in der unter Natriumphosphat 
angegebenen Weise. Das Ammoniak wird nach der unter Ammonium­
chlorid angefiihrten Methode bestimmt (S. 28). 

A.nwendnng. 

Das Phosphorsalz ist ein wichtiges Lothrohrreagens und dient 
zur Titerstellung der Uranlosung. (Vergl. bei Natriumphosphat den 
Abschnitt iiber Anwendung.) 

Handelssorten. 

Dieselben konnen ebenso verunreinigt sein wie das Natrium­
phosphat (siehe dieses). 

N atriumbicarbonat. 

Natrium bicarbonic. puriss., doppelt kohlensaures Natrium 
(NaH003• Molecular-Gew. = 83,85). 

Weisse KrystalIkr.usten oder krystallinisches Pulver von schwach 
alkalischem Geschmack, in ca. 12 Theilen Wasser klar loslich. 
Durch Kobaltglas oder ein Indigoprisma betrachtet, darf die durch 
das Salz gelb gefiirbte Flamme nicht oder nur voriibergehend roth 
gefiirbt erscheinen. 
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Priifnng auf Verunreinignngen. 

Schwere Metalle, Kieselsiiure, Schwejelsiiure, P1lOsphorsiiure: U nter 
Anwendung von je 1 bis 2 g Natr. bicarbonic. in entsprechender 
Losung priift man auf genannte Verunreinigungen, wie bei Natrium­
carbonat S. 265. 

Ammoniak: Erhitzt man das Natriumbicarbonat im Reagensglase, 
so darf sich kein Amrnoniakgeruch entwickeln; auch feuchtes Cur­
curnapapier darf die entweichenden Dampfe nicht braun far ben. 

Chlor, Thiosulfat, Arsen: Die wasserige, mit Essigsaure iiber­
sattigte Losung (1: 50) darf. mit Silbernitrat hochstens eine sehr 
schwache weisse opalisirende Triibung geben. 

Monocarbonat: Die bei einer 150 nicht iibersteigenden Warme 
ohne Umschiitteln erhaItene Losung von 1 g Natriumbicarbonat in 
20 cern Wasser darf, auf Zusatz von drei Tropfen Phenolphtale'in­
losung, nicht sofort gerothet werden; jedenfalls solI eine etwa ent­
stehe'!1de schwache Rothung auf Zusatz von 0,2 ccm Normal-Salz­
saure verschwinden. 

Kaliumsalz: siehe Anmerkung. 

Anmerkung. Ueber die Priifung von Natrium bicarbonic. ist 
in den letzten J ahren viel gearbeitet worden.. Besonders liegt eine 
diesbeziigliche ausfiihrliche Arbeit der Pharm.-Commission des deutschen 
Apotheker-Vereins vor (Arch. d. Pharm. 1887, S. 293), aus welcher ich 
in Nachstehendem das Wichtigste mittheilen will: Die Priifung der 
Natriumsalze auf Kalium geschieht mittelst der Plammenfarbung, und 
zwar mit der Porderung, dass die durch das Salz gefarbte gelbe Plamme 
durch ein blaues Glas betrachtet nicht dauernd roth gefarbt werden 
darf. Diese Priifungsweise ist eine ziemlich scharfe, indem schon 
Bruchtheile von 1 Proc. des eutsprechenden Kalisalzes geniigen, um 
die rothe Kaliflamme dauernd zu erkennen. 

Was die Priifung auf Ammon (durch Erhitzen des trockenen 
Salzes im Reagensglase) betrifft, so lasst sich noch 1 Proc. Ammonium­
salz durch den Geruchssinn deutlich wahrnehmen. Mittelst befeuchteten 
Curcumapapiers, welches im oberen Theile des Reagensglases einge­
klemmt ist, Jasst sich 1/50 Pro cent Arnmoniak nachweisen. 

Chlor, Thiosulfat, Arsen. Priift man in essigsaurer Losung 
1 : 50 mit Silbernitrat, so bedeutet eine weissliche Triibung Spuren 
von ChI or, eine rothliche oder gelbliche Triibung zeigt Arsen an und 
eine braune oder schwarze Triibung deutet auf Thiosulfat. Zeigt also 
die mit Silbernitrat versetzte essigsaure Losung des Natriumbicarbonats 
nach mehreren Minuten nur eine weissliche Opalescenz, so ist weder 
Natriumthiosulfat, noch Arsen in merklicher Menge zugegen. Auf 
Arsen kann iibrigens auch leicht im Marsh'schen Apparat gepriift 
werden. Auf Thiosulfat kann man durch Losen des Salzes in iiber-
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sehussiger verdunnter Schwefelsaure und Zugabe vou rnetallischem 
Zink prufen, wobei sieh kein Sehwefelwasserstoff entwickeln darf (an 
del' Schwarzung von Bleipapier zu erkennen). Auch kann man die in 
der Kalte hergestellte Biearbonatlosung bei Abwesenheit von Mono­
carbonat mit Jodlosung, welche nicht sogleich entfarbt werden darf, 
auf Thiosulfat priifen. (Vergl. auch Salzer, Arch. Ph arm. (3) Bd. 24, 
S. 761.) 

Monocarbonat. Die Probe von Kremel mit Phenolphtaleln 
(siehe oben) ist nach den Arbeiten der Pharm.-Commission sehr zweek­
massig, wenn sie genau ausgefiihrt wird. Sie muss sofort beurtheilt 
werden, nicht erst nach liingerem Stehen. Enthalt das Bicarbonat 
weniger als 2 Proc. Monocarbonat, so erfolgt durch 3 Tropfen Phenol­
phtaleln gar keine Farbung. 

Wenig Monocarbonat ist fast in jedem Natr. biearbonic. vor­
handen. Die Losung des Salzes ist vorsichtig zu bereiten, deun lost 
man das N atriumbicarbonat bei gewohnlicher Temperatur in Wasser 
auf, so verliert es dabei schon, namentlich wenn die Mischung starker 
geschuttelt wird, Kohlensaure. 

Die Prufung auf Monocarbonat mit PhenolphtaleYn ist zweck­
massiger als die friiher iibliche Priifung mit Quecksilberchloridlosung. 
Bei Anwesenheit von Ammonsalzen ist indessen auch die Priifung mit 
PhenolphtaleYll unsicher. 

Quantitative Hestimmung. 

Dieselbe bezweckt die Untersuchung auf Monocarbonat. Hat 
man chlol'id- und sulfatfl'eies, von del' hygroskopischen Feuchtigkeit 
dUl'ch Trocknen ubel' Sch wefelsaure befreites Natriumbical'bonat, so 
lasst sich del' Gehalt an Monocal'bonat dUl'ch einfache alkalimetrische 
Bestimmung ausfiihren. Je mehl' Monocarbonat vol'handen ist, desto 
mehl' Sliure ist zur Sattigung des Prapal'ats nothwendig. Lost 
man z. B. 5 g des Salzes in 62 ccm Nol'maIsiiul'e, so sind zum Neu­
tralisiren des U eberschusses der letztel'en bei ganz l'einem Bicar­
bonat 25 cern, bei einem Gehalt an 1 Proc. Monocal'bonat 2~,3 cern, 
bei 2 Proc. 17,8 cern, bei 3 Proc. 14,3 ccm l/w-Nol'malkali el'fol'der­
lich (B eckurts, Real-Encyclopiidie del' gesammten Pharmacie Bd. 7, 
S. 252). 

Zul' genauen Untersuchung eines feuchten, chlorid- und sulfat­
haltigen Natriumbicarbonats bestimmt man den Na2 0-Gehalt eben­
falls alkalimetrisch (wie bei der Soda) und ausserdem die CO2, 

letztere gewichtsanalytisch oder maassanalytisch. Die Appal'ate zur 
bequemen gewichtsanalytischen Bestimmung del' CO2 aus demGe­
wichtsverluste sind u. A. in Fl'esenius, quant. Analyse, 6. Aufi., 
Bd. I, S. 444 if. bescbrieben. Aus der gefundenen Menge Na2 0 und 
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CO2 wird der Gehalt des Natriumbicarbonats an Monocarbonat und 
an Bicarbonat berechnet. 

Anmerkung. Man stellt boi dieser Berechnung fest: 1. wieviel 
die gcfundene Menge Na2 ° von der gefundenen Menge CO2 ver­
braucht, um in Monocarbonat iiberzugehen, und wieviel Monocarbonat 
sich dabei bildet; 2. wieviel CO2 dabei iibrig bleibt und 3. wieviel 
diese iibrige CO2 vOn dem unter 1 berechneten Monocarbonat in Bicar­
bonat iiberzufiihren vermag; letztere Berechnung zeigt dann den Bicar­
bonatgehalt des Salzes. Zieht man nun diejenige Menge Na2 COa, 
welche dem gefundenen Bicarbonat entspricht, von der unter 1 be­
rechneten Menge Monocarbonat ab, so ergiebt sich der Gehalt des 
Salzes an Monocarbonat. 

Es wurden zum Beispiel bei der Analyse von 1 g Natr. bicarbonic: 
0,37 g Na2 0 und 0,52 g CO2 gefunden. Nach der Formel Na2 0 + 
CO2 = Na2 COa gebrauchen die 0,37 g Na2 0 0,2625 CO2 , urn voll­
standig in Monocarbonat iiberzugehen, die Menge des dabei gebildeten 
Monocarbonats betragt 0,6325 g. Von den ursprunglich gefundenen 
0,52 g CO2 verbleiben 0,52-0,2625, also 0,2575 g. Nach der Glei­
chung Na2 COa + CO2 + H2 0= 2 (NaHC03) vermiigen diese 0,2575 g 
CO2 0,6203 g Monocarbonat in Bicarbonat uberzufuhren, wobei 0,9831 g 
Bicarbonat entstehen. Da man zur Analyse 1 g des Salzes verwendet 
hat, so betragt der Gehalt an Bicarbonat 98,31 Proc. 

Fur die Berechnung des Monocarbonats ergiebt sich nun Folgen­
des: Dem gefundenen Bicarbonat entsprechen 0,6203 Monocarbonat 
nnd da urspriinglich 0,6325 Monocarbonat berochnet warden, so be­
tragt der Gehalt des Salzes an Monocarbonat 0,6325-0,6203 g oder 
0,012 g gleich 1,2 Proc. Das Natr. bicarb. besteht also aus 98,31 Proc. 
Bicarbonat, 1,2 Proc. Monocarbonat. Der Verlust von 0,49 Proc. ist 
der Gehalt des Salzes an Feuchtigkeit etc. Bei einem andern Beispiel 
ergab die Analyse 37,21 Proc. Na2 0 und 48,67 Proc. CO2, und das 
Praparat besteht nach dieser Analyse aus 85 Proc. Bicarbonat, 10 Proc. 
Monocarbonat und 5 Proc. Feuchtigkeit etc. 

Eine maassanalytische Bestimmungsmethode der Kohlensaure 
und des Alkalis behufs quantitativer Untersuchung des Natr. bicar­
bouic. auf Monocarbonat uond Bicarbonat ist auch von R. Rieth 
(R. Rieth, Volumetrische Analyse 1883, S. 101) beschrieben. Ferner 
besitzen wir eine maassanalytische Methode zur Bestimmung der 
einfach kohlensauren Alkalien neben doppelt kohlensauren Alkalien 
VOn Lunge. Die Methode von Lunge ist in den Sodafabriken all­
gemein gebrauchlich und zur Untersuchung des Natr. bicarbonic. 
sehr geeignet. Die Beschreibung findet sich u. A. in L u n g e ' s 
Handbuch der Sodaindustrie, 2. Aufi., und in Bockmann, Chem.­

techno Untersuchuugsmethoden, 3. Aufi., Bd. 1, S. 390. 

Krauch. S. Auflage. 17 
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Anwendung und Aufbewahrnng. 

Man verwendet das reine Bicarbonat znr Neutralisation (auch 
in der gerichtl.-chem. Analyse an Stelle des Natriumcarbonats im 
Gange der Untersuchung auf Alkaloide). In der Maassanalyse dient 
das reine Salz nach Mobr zweckmassig zur Herstellung des wasser­
freien Natriumcarbonats fUr die Bereitung der normalen Losung von 
koblensaurem Natrium. Man verwandelt zu letzterem Zweck das 
Bicarbonat durch Gliihen in Carbonat. 

Bemerkt muss bier werden, dass nach Kissling (Zeitscbr. f. 
angewandte Chemie 1890, S. 263) das Natr. carbonic. beim Gliiben 
geringe Spuren Kohlensaure verliert - es bildet sich wenig freies 
Alkali -; man wird also fast immer beim Gliihen ein Natriumcar­
bonat erhaiten, das sich mit Dobbin's Reagens (siehe S. 268) etwas 
farbt. Naheres iiber das aus Bicarbonat hergestellte wasserfreie Na­
triumcarbonat als Urmaass fUr Sauremessungen siehe bei Natrium­
carbonat S. 269. 

Man bewabrt das Natriumbicarbonat in gut verschlossenen Glas­
gefiissen auf. 

Handelssorten. 

Sehr minimale Spuren. von Chlor oder Schwefelsaure und Spuren 
Monocarbonat sind auch in den reinsten Praparaten fast immer vor­
handen. Die Purnm-Sorten des HandeIs enthalten neben einigen 
Procenten Monocarbonat deutliche Spuren Schwefelsaure und Chlor. 
Lehmann (Pharm. Ztg. 1888, S. 42) fand in einem als Natr. bic. 
pur. germ. bezeichneten Praparate 2,6 Proc. Ammoniumcarbonat und 
0,06 Proc. Natriumthiosulfat. 

In geringeren Handelssorten, welche theilweise in den Soda­
fabriken bei dem Ammoniaksodaverfahren gewonnen werden, und 
welche besonders von England aus in den Handel kommen, wurden 
auch von anderen Seiten oft reichliche Mengen Kochsalz, Am­
moniumchlorid resp. Ammoniumcarbonat und auch Thiosulfat ge­
funden (Rep.d. Chem.-Ztg. 1887, S. 288; Arch. d. Pharm. 1888, 
S. 35; Ph. Ztg. 1889, S. 198). Mylius und Wimmel fanden schon 
vor mehreren Jahren Thiosulfatgehalt, ferner Arsen, und auf den 
Ammongehalt der billigen Handelswaare ist schon vor larigerer Zeit 
aufmerksam gemacht worden. Mir selbst kamen Muster von billigeren 
und geringeren Sorten Natr. bicarbonic. zu Hiinden, die Ammoniak *) 

*) Zur quantitativen Bestimmung des Ammons kocht man das Salz 
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und Thiosulfat enthielten und daher verworfen werden mussten. 1m 
AIlgemeinen sind aber, wie oben betont, die besseren Handelssorten 
von sehr befriedigender Reinheit, indem sie hOchstens ganz minimale 
Spuren Chlor oder Schwefelsaure oder sehr wenig Monocarbonat 
enthalten; sie entsprechen den Anforderungen der Pharm. Germ. 
oder sie halten haufig Priifungen aus, die boch erheblich scharfer 
sind als diejenigen der Pharm. Germ. 

N atriumbiehromat. 

Natrium bichromicum puriss., doppelt chromsaures Natrium 

(Na20r207 + 2H2 0. Molecular-Gew. = 298,54). 

Zerfliessliche, rothe KrystaIIe. 

Priifung auf Verunreinigungen 

wie bei Kaliumbichromat S. 155. 

Quantitative Bestimmung. 

Man fiihrt die Gehaltsbestimmung wie bei Kalium bichromic. 
oder durch Titration mit Ferro-Ammoniumsulfat unter Anwendung 
des Tiipfelverfahrens mit Ferricyankalium .als Indicator aus. Die 
EinsteIIung der Ferro-AmmoniumsulfatIosung geschieht einmal mit 
chemisch rein em Kaliumbichromat und zur Controle mit Kalium­
permanganatlOsung, deren Gehalt mit Kaliumtetraoxalat ermittelt ist. 
(Naheres beziiglich des Verfahrens siehe auch Chem.-Ztg. 1891, 
S. 373.) Ueber Priifung von Chromaten nach der ebenfaIIs guten 
Methode von Zulkowski siehe Liebig's Annalen 1891, S. 357 ff. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Salz findet als Oxydationsmittel Verwendung. Man be­
wahrt es in gut verschlossenen Glasgefassen auf. 

Handelssorten. 

Neb€ll dem rein en Salz gelangen die Praparate fiir technische 
Zwecke in den Handel und zwar in krystallisirtem und geschmol-

mit Natronlauge, leitet das Ammon in titrirte Salzsaure und bestimmt 
mit titrirter Natronlauge, wieviel Saure durch das Ammon verbraucht wurde. 

17* 
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zenem, wasserarmem Zustande. R. Kissling (Chem.-Ztg. 1891, S. 373) 
fand in Praparaten der Technik folgenden Gehalt: 

bei A. Englischer Handelswaare mit 10-13 Proc. Wasser 83,79 
bis 88,42 Proc. Na2 Cr2 °7 ; 

bei B. Deutscher Handelswaare mit 11-12 Proc. Wasser 87,90 
bis 88,39 Proc. Na2 Cr2 0 7 ; 

bei C. Deutscher Handelswaare mit 6,6 Proc. Wasser 92,84 Proc. 
Na2 Cr2 0 7 ; 

bei D. Deutscher Handelswaare (geschmolzenes Natriumbichromat) 
mit 7,1 Proc. Wasser 88,61 Proc. Na2 Cr2 0 7 • 

Das wasserfreie Salz kommt meistens mit einem garantirten 
Chromsauregehalt von ca. 74 Proc. in den Handel. 

N atriumbisulfat. 

Natrium bisulfuricum puriss., saures schwefelsaures Natrium 

(NaHS04 • Molecular-Gew. = 119,82). 

Farblose Krystalle oder weisse geschmolzene Masse; das Salz 
giebt mit Wasser eine klare, farblose Losung von stark saurer 
Reaction. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Prufung wie bei Kaliumbisulfat S. 158. 
Prufung auf Kalium siehe S. 255 bei Natriumbicarbonat. 

Quantitative Bestimmung. 

Man lOst eine bestimmte Menge in Wasser, fiiUt die Schwefel­
saure mit Chlorbarium und wagt das schwefelsaure Barium. Zu 
dem Filtrat von schwefelsaurem Barium giebt man Schwefelsaure 
im U eberschuss, filtrirt, dampft ein und gluht den Riickstand, zu­
letzt mit kohlensaurem Ammon, bis die uberschussige Schwefelsaure 
entfernt ist. Das zuriickbleibende schwefelsaure Natrium wird ge­
wogen. Will man den Riickstand auf Kali untersuchen, so setzt 
man das Sulfat durch Zusatz von Chlorbarium in Chlorid urn, und 
pruft dieses in concentrirter Losung mit Platinchlorid. 

Iu den meisten Fallen wird es genugen, wenn in dem Priiparat 
del' Schwefelsauregehalt bestimmt wird, und dieses geschieht wie 
oben beschrieben odeI' durch Titriren mit Normalalkalilauge unter 
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Anwendung von Lackmus als Indicator. 1 cern Normalalkali ist 
gleich 0,11982 NaHS04• 

Anwendnng und Aufbewabruug. 

Man verwendet das Salz zum Aufschliessen schwer zersetzbarer 
Mineralien. Das Praparat wird in gut verschlossenen Glasgefiissen 
aufbewabrt. 

Handelssorten. 

Das reine Salz wird in krystallisirter und in gescbmolzener 
Form, als Natr. bisulfurie. pur. eryst., pur. fus. und pur. in baeilL 
in den Handel gebracht. Haufig habe ich das Salz von unrich­
tiger Zusammensetzung, mit zu geringem Schwefelsauregehalt an­
getroffen. 

Neben dem reinen Praparate findet sicb im Handel das robe 
Natriumbisulfat, welches meistens arsen- und aucb eisenhaltig ist. 

N atrinmbisnlfit. 

Natrinm bisulfurosum purum, saures schwefligsaures Natrium 
(NaHS03• Molecular-Gew. = 103,86). 

Weisses, stark nacb schwefliger Saure riechendes Pulver. Die 
wasserige Losung reagirt sauer. Ca. 90-95procentig. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Arsen: 5 g werden mit reiner cone. Schwefelsaure zur Trockene 
verdampft, wobei ein Riickstand verbleibt, dessen Losung durch 
Scbwefelwasserstoffwasser nicht verandert wird und nacb Zusatz 
einer mit Salpetersaure versetzten Losung von molybdansaurem 
Ammon bei gelindem Erwarmen nicbt gelb gefarbt wird. 

Man fiihrt ferner die Gehaltsbestimmung aus. 

Quantitative Bestimmung. 

Nach der Methode von Bunsen mittelst Jods: Man lost 5 g 
des Salzes in 1 Liter ausgekochtem und in verschlossenem Gefasse 
erkaltetem, destillirtem Wasser. Man pipettirt einen Theil der La­
sung ab und verdiinnt diese zu titrirende Fliissigkeit (ebenfalls mit 
ausgekochtem Wasser), so dass 100 ccm der Fliissigkeit bochstens 
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0,04 S02 enthalten (100 ccm sollen nicht mehr als ca. 12 cern 1/10-
Jodlosung verbrauchen). Die Fliissigkeit wird nun mit Starkelosung 
versetzt und mit l/lO-Jodlosung blau titrirt. 1 cern 1/w-Jodlosung ist 
gleieh 0,003195 g S02' 

Aueh alkalimetriseh lassen sieh die sehwefiigsauren Salze be­
stimmen. Als Indicator wird hierbei nach Lunge das Methylorange 
verwendet. Laekmus und Phenaeetolin eignen sieh hier zum Titriren 
nieht. Die Methode ist u. A. in Mohr's Titrirmethode, 6. Aufi., 
S. 165 und in Dingler's polyt. Journal 250, 530 besehrieben. Ueber 
das Verhalten del' sehwefiigen 8aure zu versehiedenen Indieatoren 
und die darauf sieh griindende Mogliehkeit, die sehwefiige Saure 
in Gegenwart anderer Sauren aeidimetriseh zu bestimmen, hat 
aueh C h. Blare z eine Abhandlung veroffentlieht. (Comptes rendus 
103, 69.) 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das NaHSOs ist ein kraftiges Reductionsmittel, welches haupt­
sachlich zur U eberfUhrung der ArseJ~saure in arsenige Saure, del' 
Cbromsaure in Cbromoxyd und des Eisenoxyds in Eisenoxydul dient 
und in der Analyse aueb noeh anderweitige Verwendung findet. 

Man bewahrt das Salz in gut verschlossenen Glasgefassen auf. 

Handelssorten. 

Es gelangen in den Handel: das Natr. bisulfuros. sice. techno 
und das Natr. bisulfuros. siec. pur., ferner das Praparat fUr analy­
tisehe Zweeke, welches besonders arsenfrei sein muss. Beim Troeknen 
des Natr. bisulfuros. an del' Luft entweicht bekanntlich immer etwas 
schweflige Saure, wesbalb die Herstellung eines 100 proc. Handels­
praparates oder eine genaue Garantie fUr den Procentgehalt nieht 
gut moglieh ist. Gute Praparate besitzen den oben angegebenen 
Gehalt an NaHSOs' Auf Lager verliert das Salz von seinem Ge­
halte, besonders wenn es mit Luft in Beriihrung kommt. Auch die 
wasserige Losung verliert sehwefiige Saure, indem sieh allrnahlich 
Sulfat bildet. 

Das Natriumsulfit (Nu2 80s + aq), ist wie das Natriumbisulfit 
zu priifen und wird wie dieses gebraueht und aufbewahrt. 
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N atriumborat. 

Natrium biboracicum pur., Borax (Na2B,07 + 10 H 20. 
Molecular-Gew. = 380,92). 

Harte, weisse Krystalle, welcbe sich in 17 Theilen kaltem 
Wasser und in 0,5 Theilen siedendem Wasser losen. Die wasserige 
Losung ist klar, reagirt schwach alkalisch und fiirbt nach dem An­
sauern mit Salzsaure Curcumapapier braun. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Metalle und Erden: Die wasserige Losung (1 = 30) zeigt nacb 
dem Ansauern mit Salzsaure auf Zusatz von Schwefelwasserstoff­
wasser in der Warme keine Veranderung. Auch wenn diese mit 
Schwefelwasserstoff versetzte Losung mit koblensaureOl Natrium im 
Ueberschusse versetzt wird, darf sich keine Abscheidung zeigen. 

Carbonat, Suifat und Chlorid: Die wasserige Losung (1 = 30) 
darf nacb dem Ansauern mit Salpetersaure, welche kein Aufbrausen 
veranlassen darf, weder durch Bariumnitrat-, noch durch Silbernitrat­
liisung verandert werden. 

Wasser: Der zerriebene und durch Liegen an 
nete Borax muss 47,1 Proe. Gliihverlust ergeben. 
merkung.) 

der Luft getroek­
(Siehe auch An-

Anmerkung. Der gewohnliche prismatische Borax mit 10 Mol. 
Wasser zeigt obigen Gliihverlust. Der octaedrische Borax, welcher 
aus iiber 60 0 heisseri oder iibersattigten Losungen auskrystallisirt, hat 
nur 5 Mol. Wasser. Da der prismatische Borax als Urmaass (siehe 
unten) in der Alkalimetrie verwendet wird, so istfor diese Zwecke 
durch die Wasserbestimmung festzustellen, ob er frei von octaedrischem 
Borax ist. An Stelle der Wasserbestimmung kann auch die quantita­
tive Bestimmung durch Titration ausgefiihrt werden. 1 g Borax solI 
5,2 cern Normalsaure entsprechen. Naheres iiber die Ausfiihrung dieser 
Bestimmung siehe Rimbach, Ber. d. d. chern. Gesellschaft 1893, S. 171 
und Salzer, Zeitschr. analyt. Chemie 1893, S. 529. 

Quantitative Bestimmung. 

Den Gehalt der Handelspraparate an Borax kann man auf alkali­
metrisehem Wege bestimmen, so bald sie keine freien oder kohl en­
sauren Alkalien enthalten. Wenn man namlich zu einer Boraxliisung 
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gerade so viel Schwefelsaure hinzufligt, als erforderlich ist, die Bor­
saure frei zu machen, so ertheilt die Losung . der Lackmustinctur 
eine weinrothe Farbe*), die sich aber in Zwiebelroth umandert, so­
bald die Schwefelsaure im geringsten Ueberschusse vorhanden ist. 
1 Mol. Borax (381) erfordert 1 Mol. Schwefelsaure (98) zur Zer­
setzung. Die Ausflihrung dieser Methode ist u. A. naher beschrieben 
in MU8pratt's Handbuch der technischen Chemie, 4. Aufi., Bd.1, 
S. 1998. 

In demselben Werke ist auch eine zweckmassige Methode zur 
direct en Bestimmung der Borsaure nach Rosenbladt beschrieben, 
wonach die Borsaure in Borsaure-Methylather verwandelt wird, wel­
chen man durch Destillation abscheidet, um schliesslich durch Zer­
legung des Aethers die Borsaure in wagbarer Form zu erhalten. 

Am besten fiihrt man die Boraxbestimmung durch Titration 
nach Rimbach oder nach Salzer aus. Die Methode ist in den oben 
unter "Anwendung" citirten Abhandlungen genau beschrieben. 

Anwendnng. 

Del' Borax ist ein wichtiges Lothrohrreagens. Man entwassert 
ihn zu diesem Gebrauch durch gelindes Erhitzen in einem Platin­
tiegel, bis er sich nieht mehr wei tel' aufbIaht. (Natr. biboracic. 
ust.) Er dient auch als FlussmitteI bei Schmelzen. 

Salzer (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1893, S. 529) empfiehlt den 
rein en Borax als sehr geeignetes Urmaass fiir Acidimetrie und Alkali­
metrie. Ueber die Herstellung der sehr haltbaren 1/10 Normallosung 
aus Borax zur Sauremessung siehe Salzer (I. c.). Vergl. auch Rim­
bach, Bel'. d. d. chem. Ges. 1893, S. 171. 

Handelssorten. 

Del' officinelle Borax (raffinirter Borax) ist der prismatische 
Borax mit 10 Mol. Krystallwasser. Fiir technische Zwecke kommt 
auch der 8ehr harte octaedrische Borax mit weniger Krystallwasser 
(5 Mol.) in den Handel. Entwasserter (calcinirter) Borax, Natrium 
biboracic. ustum (siehe unter Anwendung), und Boraxglas, Natrium 
biboracic. fusum, finden sich im Handel und werden fiir analytische 
Zwecke gebraucht. Beide sind wasserfreies Salz, Na2 B4 °7 , sle 

*) C. S ch warz titrirt Borate mit Salzsaure un tel' Anwendung yon 
Congoroth als Indicator (Pharm. Ztg. 1888, S. 34). 
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nehmen beim Liegen an der Luft etwas Feuchtigkeit auf, wodurch 
das Glas triibe wird. 

Der raffinirte Borax des Handels ist meistens rein, wie schon 
sein Aeusseres zu erkennen giebt. Phosphorsaures Natron soIl im 
englischen Borax bis zu 20 Proc. vorkommen (Backmann). Diese 
Verunreinigung, welche durch molybdansaures Ammoniak nachzu­
weisen ware, hat Verf. indessen noch nicht angetroffen. 

N atriumbromat. 
Natrium bromicum puriss., bromsaures Natrium. (NaBr03' 

Molecular-Gew. = 150,63). 

In Wasser leicht lOsliche Krystalle. Die wiissrige Losung sei klar. 

Priifung und Quantitative Bestimmung. 

Wie S. 161 bei Kaliumbromat. 

N atrinmearbonat, reines krystaUisirtes. 

Natrium carbonic. cryst. chem. pur., kohlensaures Natrium 
(Na2 003 + 10 H2 O. Molecular-Gew. = 285,45). 

Grosse, durchscheinende, rein weisse Krystalle. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Losung: 20 g geben mit 80 ccm Wasser eine klare und farb­
lose Lasung. 

Kieselsiiure: 20 g werden mit iiberschiissiger verdiinnter Salz­
saure verdun stet, der Riickstand einige Zeit bei 100° C. getrocknet 
und dann mit etwas Salzsaure und ca. 150 ccm Wasser gelast; diese 
Lasung ist klar und zeigt keine Kieselsaureflocken. 

Schwejelsaure: 10 g werden in 150 ccm Wasser gelast, die 
Lasung mit Salzsaure schwach angesauert, zum Kochen erhitzt und 
Chlorbarium zugefiigt; nach 12stiindigem Stehen zeigt sich keine 
Ausscheidung von schwefelsaurem Barium 

Chlorid: Die schwach saure Lasung von 5 g Natr. carbo cry st. 
in 50 ccm Wasser und verdiinnter Salpetersaure wird durch salpeter­
saures Silber nicht verandert. 
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A"sen: 10 g Zinc. met. arsenfrei granulat. werden in eine ca. 
200 ccm fassende Entwickelungsflasche des Marsh'schen Apparates 
gebracht und die Wasserstoffentwickelung mit verdiinnter Schwefel­
same (1: 3 Th. Wasser) in Gang gesetzt; nachdem der Apparat und 
die Reagentien in iiblicher Weise gepriift sind, lost man 30 g Soda 
in wenig Wasser, iibersiittigt diese Losung mit verdiinnter reiner 
Schwefelsiiure, giebt sie in den Marsh'schen Apparat und hiilt die 
langsame Gasentwickelung ca. 1/2 Stunde im Gange; nach dieser Zeit 
darf sich kein Arsenanfiug in der Reductionsrohre zeigen. 

Anmerkung. Arsen im kohlensauren Natron ist sowohl von 
Fresenius als auch von Otto gefunden worden, worauf dieselben 
mit Bezug auf Verwendung des N atr. carbo zur gerichtlichen chemischen 
Analyse wiederholt aufmerksam machen. (Vergl. R. 0 t to, Ausmitte­
lung der Gifte, 6. Aufl., S. 149.) 

Schwere lffetalle etc.: 20 g werden in 60 ccm Wasser gelost, mit 
Salzsiiure iibersiittigt und Schwefelwasserstoffwasser zugegeben, wobei 
sich keine Veriinderung zeigt. Auch auf Zusatz von Ammoniak und 
Schwefelammonium tritt kein Niederschlag und keine Triibung oder 
griine Fiirbung ein. Ueber die Priifung mit Rhodankalium siehe 
bei Anwendung S. 267. 

Phosphorsiiure: Man priift unter Anwendung von 20 g wie bei 
Kaliumhydroxyd S. 181. 

Thiosuifat, Ammoniak und Kalium: Ueber die Priifung siehe unter 
Natriumbicarbonat die Anmerkung S. 255. 

Alkalihydrat: Man priift mit Dobbin's Reagens; siehe Anmer­
kung S.268. 

Natriumbicarbonat: Man priift quantitativ nach der von Bock­
mann (Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Aufi., Bd. 1, S. 390) 
fUr Ammoniaksoda angegebenen Methode. Auch durch Erhitzen des 
verwitterten Natriumcarbonats auf ca. 1500 C. und Einleiten der bei 
Gegenwart von Bicarbonat entweichenden Kohlensiiure in Barytwasser 
liisst sich das Bicarbonat erkennen. Fiir die Verwendung des rein en 
Natriumcarbonats als Fiillungsmittel oder als Aufschliessungsmittel in 
der Analyse ist ein geringer Bicarbonatgehalt gewohnlich vollstiindig 
unwesentlich und nicht zu beanstanden. 

Nur das als Urmaass fiir Siiuremessungen dienende 100procen­
tige, entwiisserte Natriumcarbonat, siehe S.269, muss vollig frei von 
Bicarbonat sein. Es darf beim vorsichtigen Erhitzen (nicht bis zum 
Gliihen) keine Kohlensiiure abgeben, iiberhaupt keinen Verlust zeigen. 
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Quantitative Bestimmnng. 

Man lost 5 g Natr. carbo in 50 ccm Wasser, versetzt die Losung 
mit Lackmustinctur und titrirt die kochend heisse Losung mit Nor­
malsalzsaure bis zur bleibenden Rothung. 1 ccm Normalsaure ent­
spricht 0,053 Na2 C03 oder 0,1427 Na2 C03 + 10 H2 O. 

In den Sodafabriken beniitzt man nach der Vorschrift von 
Lunge beim Titriren Methylorange als Indicator. Die zum Titriren 
in Anwendung kommende Schwefelsaure wird hier mit reiner Soda 
selbst gestellt und zwar so, dass 5 g chemisch reiner Soda 50 ccm 
der Saure zum Neutralisiren gebrauchen. Die Ausflihrung dieser 
Prufung siehe u. A.: B 0 ckmann, Chem.-techn. Untersuchungsme­
thoden, 3. Aufl. Ueber die Vorsichtsmaassregeln, welche bei der 
genauen maassanalytischen Bestimmung des Natriumcarbonats zu 
beachten sind, siehe auch die Abhandlungen von Reinitzer, Zeitschr. 
f. angewandte Chemie 1894, S. 447 ff. und 577, ferner iiber die Vor­
sichtsmaassregeln bei Anwendung von Methylorange als Indicator 
siehe Lunge, Zeitschr. f. angewandte Chemie 1894, S. 733. 

Die quantitative Bestimmung wird gewohnlich nur bei dem 
wasserfreien Natriumcarbonat (siehe S.268) ausgefiihrt, da man das 
oben beschriebene, krystallisirte Salz in Bezug auf den Na2 C03-

Gehalt schon nach dem Aeusseren geniigend beurtheilen kann. 

Anwendnng nnd Anfbewabrung. 

Das krystallisirte kohlensaure Natron dient in der Analyse als 
Fallungs- und Sattigungsmittel. Es wird zur Zerlegung vieler un­
loslicher Salze mit alkalisch-erdiger oder metallischer Base, be­
sonders derer der organischen Sauren angewendet. Ueber die An­
wendung des entwasserten Natriumcarbonats siehe dieses S. 268. 

Man bewahrt das Praparat in Glasflaschen auf. 
Was die Herstellung des reinen Natriumcarbonats betrifft, so sind 

die Mittheilungen von Richards iiber absolut reines Natriumcarbonat, 
welches derselbe bei seinen Atomgewichtsbestimmungen des Kupfers 
verwendet hat (Zeitschr. f. anorgan. Chemie 1892, S. 156) von 
Interesse. Dieses Praparat gab keine Farbung mit Schwefelammonium 
und ebenso wenig nach der Neutralisation mit Rhodankalium, es war 
frei von Sulfat und Chlorid. Das Praparat war ferner rein weiss 
und lieferte mit Wasser eine voIlkommen klare, farblose und in der 
Warme geruchlose Losung. Es enthielt nur hochst minimale Spuren 
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von Kieselsaure und Thonerde, welche, wie schon Stas hervorhebt, 
selbst bei den sorgfaltigsten Vorsichtsmaassregeln nicht ganz zu ent­
fernen sind. 

Handelssorten. 

Neben dem Natr. carbonic. "chern. pur.", welches flir be­
sondere analytische Zwecke nothwendig ist, :linden wir im Handel 
als weniger reines Praparat das in del' Analyse meistens gebrauch­
liche Natr. carbo "puriss.". Letzteres enthalt noch minimale Spuren 
von Eisen, von Chlorid und von SuJfat. 

N atrinmcarbonat, reines entwBssertes. 

Natrium carbo sice. chern. pur., entwassertes kohlensaures 

Natrium (Na2 C03 + H2 0 und NU2 C03). 

Weisses, trockenes Pulver. 

Zur Prufung werden die bei Xatr. carbo cryst. chern. pur. S. 265 
gegebenen Vorschriften angewendet. Da das Praparat entwassert ist, 
so ist bei den einzelnen Untersuchungen nur 1/3 der bei Natr. carb. 
cryst. vorgeschriebenen Mengen zu nehmen. 

Ueber die verschiedenen Qualitaten von reinem, entwassertem 
Natriumcarbonat und uber die Anforderungen, welche bezuglich des 
H 20-Gebalts desselben zu stell en sind, siebe unter Handelssorten 
S. 269 in dies em Abschnitte. 

Anmerkung. Das Natr. carbo muss vorsichtig entwassert werden. 
In h6heren Temperaturen verliert das Salz etwas Kohlensaure und es 
enthalt daher stets minimale Spuren von kaustischem Alkali. Das 
Alkalihydrat kann mit dem Dobbin'schen Reagens (ammoniakhaltiges 
Kaliumquecksilberjodid) nachgewiesen werden. Nach Kissling (Rep. 
d. Chem.-Ztg. 1890, S. 136) bereitet man dieses Reagens wie folgt: 
Man mischt eine Losung von etwa 5 g Kaliumjodid mit einer Losung 
von Quecksilberchlorid, bis eben ein bleibender Niederschlag entsteht, 
von welch em abfiltrirt win1. Sodann giebt man 1 g Ammoniumchlorid 
hinzu und versetzt vorsichtig mit soviel einer verdiinnten N atronlauge, 
bis sich abermals ein bleibender Niederschlag bildet. Die hiervon ab­
filtrirte Losung wird zu 1 1 verdiinnt. Zum Nachweis von Spuren 
Alkalihydrat giebt man am besten die betr. Substanz auf ein Uhrglas 
und iibergiesst sie mit del' Losung. Bei Anwesenheit del' geringsten 
Spuren Alkalihydrat tritt Gelbfilrbung ein. 
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Quantitative Bestimnmng. 

Siehe nachstehend unter Anwendung. 

Anwendung und Aufbewallrung. 

Das entwasserte Natriumcarbonat benutzt man als Lothrohr­
reagens. Eine Mischung von chemisch rein em, wasserfreiem, kohlen­
saurem Natrium und kohlensaurem Kalium dient zum Aufschliessen 
der Silicate. In del' forensischen Analyse findet reines Natriumcar­
bonat haufig Anwendung, sowohl bei den Untersuchungen auf Alka­
loide, als auch beim Nachweis der metallischen Gifte. 

In del' Maassanalyse benutzt man das vollstandig entwasserte 
reine Natriumcarbonat als Urmaass fiir Sauremessungen. 

Das Praparat wird fUr diese Zwecke durch massige, nicht bis 
zum Gluhen gesteigerte Erhitzung des chemisch rein en Bicarbonats 
hergestellt. 

Ueber die Vorsichtsmaassregeln, welche bei Verwendung des 
Natriumcarbonats als Urmaass zu beobachten sind, und uber die 
quantitative Untersuchung desselben siehe Reinitzer, Zeitschr. f. 
angew. Chemie 1894, S. 551 und S. 573 ff., ferner tiber die Unter­
suchung des Priiparates unter Anwendung von Methylorange als In­
dicator siehe Lunge, Zeitschr. f. angewandte Chemie 1894, S. 733 ff. 
Man stellt am besten den Na2 COs-Gehalt mit Normalsalzsaure fest, 
deren Titer mittelst islandischem Doppelspath richtiggestellt wurde. 
(Siehe Reinitzer 1. c.) 

Das entwasserte Natriumcarbonat nimmt an offener Luft relativ 
rasch und bis zu etwa 10 Proc. Feuchtigkeit im Laufe der Zeit an, 
man muss es daher in sehr gut verschlossenen Gefiissen aufbewahren. 

Handelssorten. 

Es werden folgende Sorten von reinem, entwassertem Natririm­
carbonat hergestellt: 

1. Natr. carbo sicc. pulv. chern. pur. Dasselbe enthiilt noch ca. 
1 Mol. Wasser. Beztiglich dieses Praparates bemerkt R. Kissling 
(Chem.-Ztg. 1890, S. 136), dass das reinste Natriumcarbonat, welches 
ihm zu Gebote stand, das Natrium carbon. sicc. pulv. chern. pur. 
(pro analysi) von E. Merck, nur aus Natrium, Kohlensaure und 
Wasser besteht; das Salz verliert bei 1500 0,63 Proc. CO2 und 
14,76 Proc. H2 0, es enthalt daher etwas Bicarbonat, es ist aber, 
wie betont, in sonstiger Hinsicht absolut rein. 
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2. Natr. carbo chem. pur. anbydric. Dieses Pr1iparat ist eben­
falls vollst1indig rein; es enth1ilt noch 2 bis 3 Proc. Wasser und bis­
weilen wenig Bicarbonat. 

3. Nati. carbo chem. pur., Urmaass fUr S1iuremessungen. Das­
selbe muss ebenfalls ganz rein und auch wasserfrei und bicarbonat­
frei, also 100procentig sein. Ueber die Gehaltsbestimmung, welche 
bei diesem Pr1iparate auszufUhren ist, siehe unter "Anwendung" in 
diesem Abschnitt. 

Natriomcarbonat, robes. 
Natr. carbo crud., rohe Soda (Na2C03 und N~C03 + 10 H20). 

In den Handel gelangt die Krystallsoda und die calcinirte Soda. 
Vorzlige der Krystallsoda sind bessere Loslichkeit, geringerer 

Gehalt an Eisenoxyd und Freisein von Aetznatron und in Wasser 
unlOslichen Substanzen. Die Krystallsoda enth1ilt bis zu 65 Proc. 
Wasser und mehrere Procente Sulfat, Cblorid etc. Die Pharm. 
Germ. II verlangt einen Mindestgehalt von 32 Proc. Natriummono­
carbonat in der krystallisirten rohen Soda. 

Die calcinirte Soda kommt jetzt sehr hochprocentig in den 
Handel und wird h1iufig ein Gehalt von 98 bis 99 Proc. Na2 C03 

garantirt. 
Namentlich hat die Ammoniak-Soda jetzt einen hohen Grad 

der Reinheit erreicht, aber auch die Leblanc-Soda ist in der Rein­
heit gegen fruher bedeutend verbessert worden. Nach Bockmann 
kann man von einer guten Soda gegenw1irtig verlangen, dass sie 
nicht liber 1/2 Proc. Wasser und liber etwa 0,1 Proc. in Salzsaure 
Unlosliches und nicht liber ca. 0,02 Proc. Eisenoxyd habe. Die 
Ammoniak-Soda (calcinirte Soda) und speciell die Solvay-Soda geht 
betr1ichtlich unter diese Maxima herab. Sulfat findet sich in der 
Ammoniak-Soda nur unter 0,1 Proc. betragenden Mengen. Gute 
Leblanc-Soda zeigt einen ungefahren Gehalt von 1/2-1 Proc. Sulfat. 
Kochsalz enth1ilt die Ammoniak-Soda von 1/2 bis ca. 21/2 Proc., je 
nachdem es 98er oder 96er Soda ist. Gute Leblanc-Soda hat etwa 
1/4-1/2 Proc. Salz. 

Der Gehalt der rohen Soda wird in verschiedenen L1indern 
verschieden angegeben. In England wird die Gradigkeit der Soda 
nicht wie in Deutschland in Pro cent en kohlensauren Natriums, son-
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dern in Procenten Aetznatrons ausgedriickt. In Frankreich und 
Belgien wird der Gehalt der Handelssoda immer in Graden Des­
croizilles angegeben. Eine Tabelle tiber das Verhaltniss der ver­
schiedenen Grade ist von Pattinson aufgestellt und von Lunge 
vervollstandigt; dieselbe findet sich in den Werken tiber chem.­
techno Untersuchungen, u. A. in Bockmann, 3. Aufl., Bd. 1, S. 379ff. 

Ueber die Bestimmung des Na2 C03-Gehaltes siehe S. 267. 
Neben der Na2 C03-Bestimmung ist bei Untersuchung der rohen 

Soda bisweilen noch das specifische Gewicht, die Klarheit der Lo­
sung, das in Wasser Un15sliche, der Gehalt an loslichem und an 
unloslichem Eisen, der Kochsalz- und Sulfatgehalt, der Gehalt an 
unterschwefligsaurem Natrium und Schwefelnatrium, an kieselsaurem 
Natrium, Natriumbicarbonat und Aetznatron etc. zu berticksichtigen. 

In den betreffenden Werken von Lunge, Bockmann (1. c.) 
und Anderen ist der Gang zu solchen ausfiihrlichen Sodaanalysen 
genau beschrieben. 

Bemerkt sei hier noch, dass ealcinirte Soda an offener Luft 
relativ rasch und bis zu etwa 10 Proc. Feuchtigkeit im Laufe der 
Zeit anzieht, und dass daher bei Untersuchung dieser Soda auch 
der Wassergehalt, den die Soda auf Lager aufgenommen haben kann, 
beriicksiehtigt werden soIl. 

N atriumehlorid. 
Natrium chlorat. chem. pur., Chlornatrium (NaCl. 

Molecular-Gew. = 58,37). 

Weisse Krystalle oder Krystallpulver. 

Klar loslich und jrei von Schwejelsiiure: 3 g geben mit 20 ccm 
Wasser eine klare und neutrale Lasung; dieselbe wird auf 80 ccm 
verdiinnt, zum Kochen erhitzt und mit Chlorbarium versetzt; nach 
mehrstiindigem Stehen zeigt sieh keine Sehwefelsaurereaetion. 

Prujung auj alkalische Erden und 8chwere Metalle: 3 g werden 
in 50 ccm Wasser gelost und, naehdem die Losung zum Kochen 
erhitzt wurde, oxalsaures Ammon, kohlensaures Natrium und Sehwefel­
ammon zugegeben, wodurch keine Triibung entsteht. 

Jod: 20 cem der wasserigen Losung des Salzes (1: 20) mit 
1 Tropfen EisenchloridlOsung und hierauf mit Starkelosung versetzt, 
durfen letztere nicht farben. 
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Kalium: Die concentrirte Losung des Salzes darf nach Zusatz 
von Platinchlorid auch bei langerem Stehen keine Fallung zeigen. 

Arnmoniak: Beim Erwarmen mit Natronlauge darf das Natrium­
chlorid kein Ammoniak entwickeln. 

Quantitative Bestimmung. 

Man lost 0,2 g des Salzes in ca. 100 ccm Wasser, fiigt elmge 
Tropfen Kaliumchromat15sung hinzu und titrirt mit Normalsilber­
losung bis zur beginnenden Abscheidung eines rothen Niederschlages. 
1 ccm l/lO-Normalsilberlosung ist gleich 0,00585 Natriumchlorid. Bei 
der technischen Untersuchung des gewohnlichen Kochsalzes wird am 
besten der Gehalt an Magnesium, Schwefelsaure, Kalk und Wasser 
quantitativ ermittelt. 

Anwendung und .A.ufbewabrung. 

Das chemisch reine Chlornatrium dient zur Titerstellung der 
Normalsilberlosung und zum Fallen des Silbers. Man gliiht zur 
Darstellung der Normallosung das zerriebene, chemisch reine Chlo1'­
natrium seh1' massig (nicht bis zum Schmelzen, dam it kein HCI 
entweicht) und wiegt nun die fii.r 1 Liter No1'mallosung nothwendige 
Menge abo Ein Liter 1/IO-Normal-Natriumchloridlosung muss 5,837 
Na Cl enthalten; sie wird mit l/lO-Normal-SilbernitratIosung controlirt. 

Das Chlornatrium wird auch zum Farhen der Alkohol- oder 
Gasflamme bei Untersuchungen mit dem Polarisationsapparat ge­
braucht; man verwendet fii.r diese Zwecke das Natr. chlorat. puriss. 
exsicc. der Listen. 

Das reine Natriumchlorid wird in verschlossenen Glasgefassen 
aufbewahrt. 

HandeIssorten. 

Dieselben sind: Natr. chlorat. chern. pur., Natr. chlorat. puriss., 
Natr. chlorat. puriss. exsicc., Natr. chlorat. puriss. fus. und das ge­
wohnliche Kochsalz. Das Natr. chlorat. "chern. pur''' ist absolut 
rem. Die verschiedenen Sorten Natr. chlorat. "puriss." geniigen 
hliufig fiir analytische Zwecke. Diese Praparate enthalten nach den 
Beobachtungen des Verfassers gewohnlich geringe Spuren von 
schwefelsauren Salzen, Kalk oder Magnesia und entsprechen daher 
nicht vollstandig der oben angegebenen Priifungsvorschrift. K u b el 
(Arch. d. Pharm. 1888, S.440) fand Natr. chlorat. pur. des Handels 
magnesiumchlorid- und ammoniumchloridhaltig. 
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N atriomchlorid, gewohnliches. 
Natr. chlorat. crud., Kochsalz (NaCl). 

Das Kochsalz, welches in Deutschland in den Handel gelangt, 
ist das in den Salinen dargestellte Salz und das Stassfurter Stein­
salz. Letzteres enthiilt bis zu 99 Proc. NaC!. Hahn fand in zahl­
reichen Kochsalzsorten 87,39-99,45 NaCI; 0,0-0,17 KCI; 0,0 bis 
0,564 CaCI2 ; 0,07-2,06 MgCI2 ; 0,35-1,334 CaS04 ; 0,0-0,485 
MgS04 ; 0,0-0,579 K2 S04 ; 0,0-1,25 Na2 S04 ; 0,0-0,033 MgCOa; 
ausser diesen 0,60-7,91 H2 0 und Spuren Kieselsaure und organi­
scher Substanz. Besonders die Sulfate sind also mitunter reichlich 
vorhanden. 

J. Konig (Chemie der Nahrungsmittel) untersuchte 
dene Sorten Kochsalz mit folgendem Resultate: 

verschie-

;roskop. Wasser. 
undenes Wasser, 
lrnatrium 
lrkalium 
}rmagnesium . 
riumsulfat . 
liumsulfat . 
;nesiumsulfat . 
5s1iches. 
s.sere Beschaffen-} 
81t • • • • , 

Salzungen 
OJ) 

2. Meerwassersalz, I " , " " ... '" p 
~ ~~ 

...... N rI.l ~ ~..E " " untersucht von "'0 " 0) '0_ 0) 

'" " .., '" '" ~~ 'i ~:§ .~~ 
~r~ :§ =~ 00 

$ Karsten: .. ", 0 0 0 " rn p; rn < St, Ubes 

~ \,1-'- ~ ~ E-. Gcwohnliche KUchensa]ze 1 I 2 3 er,) 

Proe. Proe. Proe. proe.1 proe.) Proe. ! Froe. Froe. Froe. Proe. Proe. 

1,96 0,69 0,3312,2612,9213,06 j 1,20 - - - 0,41 
0,75 0,71 0,72 1,42 1,41 0,90 I 1,34 2,10 3,10 1,95 0,09 

97,03 98,16 9~~4 9~;~; 95~7193~8 95~9 95~6 92,46 96,50 97,83 

- 0,38 0,13 0,22 0,18 0,64 0,46 0,24 0,55 0,32 
0,46 0,16 0,09 - 0,21 0,94 0,96

1 
- - - --

0,09 - - 0,27 0,43 0,99 0,51
1 

1,30 2,28 0,88 1,47 
0,03 - - 0,36 - - - 0,35 0,66 0,25 0,24 

I - - - - - \ ° 15 0,95 0,10 0,25 
Grob- Fein- Se~r Grob- Grob- Mittel- Mittel-\ ~ Fein-
kornig kornig ~~ln~ kornig k6rnig fein fein - - kornig 

kornlg 

Auch Brom, Jod und Lithium konnen im Kochsalz in mllll­
malen Spuren zugegen sein. Diese Stoffe, welche in den So olen 
neben dem Kochsalz, dem Chlorcalcium, Chlormagnesium etc. ent­
haiten sind, bleiben aber bei der HersteIIung des Kochsalzes fast 
volistiindig in den Mutterlaugen. C. Krauch fand in der concen­
trirten Mutteriauge der Saline Werl 3,3754 g Ka Br, 0,0137 g KaJ 
und 8,9833 g LiCl pro Liter. 

Krauch, 3, Au:flage, 18 
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N atrium:ftuorid. 
Natrium fluoratum pur., Fluornatrium (NaFl. 

Molecular-Gew. = 42,06). 

Weisse Warfel, welche in ungefahr 25 Theilen Wasser los­
lich sind. 

Priifnng auf Verunreinigungen. 

Siehe S. 125 bei Fluorwasserstoffsaure. 

Quantitative Bestimmung. 

Der ausfiihrliche Gang fUr die quantitative Bestimmung der Be­
standtheile des Fluornatriums ist von Hintz und Weber in der Zeit­
schr. f. analyt. Chemie 1891, S. 30 beschrieben. 

Bezuglich der Bestimmung von Kieselsaure und Fluor etc. ver­
weise ich auf die genannte Arbeit. 

Schwefelsaure und Chlor bestimmten Hintz und Weber wie 
folgt: 

Etwa 20 g der urspriinglichen Substanz werden mit Wasser er­
hitzt. Nach dem Erkalten bringt man, ohne zu filtriren, die Flussig­
keit auf 1 Liter. 

a) In einem abgemessenen Theil der ziemlich verdiinnten, durch 
Absitzenlassen geklarten Losung flint man in einer geraumigen Platin­
schale nach dem Ansauern mit Salzsaure die vorhandene Schwefel­
saure mit Chlorbarium. Den Niederschlag filtrirt man unter An­
wendung eines Platintrichters ab und wascht ihn aus. Zur weiteren 
Reinigung schmilzt man denselben mit kohlensaurem Natron, weicht 
die Schmelze mit Wasser auf, filtrirt und fant das alkalische Filtrat 
nach dem Ansauern und Verdunnen wieder mit Chlorbarium. Diese 
Operation ist, wenn nothig, nochmals zu wiederholen. 

Das schliesslich erhaltene schwefelsaure Barium wagt man und 
uberzeugt sich durch die Constanz des Gewichtes desselben bei dem 
Abrauchen mit Schwefelsaure von seiner Reinheit. 

b) In einem zweiten abgemessenen Theil der klaren Losung 
fant man gleichfalls in einer Platinschale nach dem Ansauern mit 
Salpetersaure das Chlor mit salpetersaurem Silber, filtrirt das Chlor­
silber unter Anwendung eines Platintrichters ab und bestimmt das­
selbe in bekannter Weise. 
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Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Salz wird in der Analyse nur selten verwendet; es dient 
mehr fiir technische Zwecke. 

Man bewahrt es in Kautschuckflaschen auf. 

Handelssorten. 

Ein technisches Fluornatrium fanden Hintz und Weber (Zeitschr. 
f. analyt. Chemie 1891, S. 33) wie folgt zusammengesetzt: 

Fluornatrium 65,65 Proc. 
Chlornatrium 0,74 
Kohlensaures Natron 13-89 
Schwefelsaures Natron 
Schwefelsaures Kali 
Natron an Kieselsaure gebunden 
Kieselsaure, zum Theil an Natron 

gebunden 
Kohlensaurer Kalk 
Kohlensaure Magnesia 
Eisenoxyd 
Thonerde 
Wasser 

Summa 

1,96 
0,74 
1,50 

10,11 
0,25 
0,32 
0,48 
0,17 
3,97 

99,78 Proc. 

Zur Zeit gelangt das technische Praparat reiner, mit einem 
Gehalt von bis zu 97 Proc. NaFI, in den Handel. 

N atrinmhydroxyd. 

Natrium hydricum (NaOH. Molecular-Gew. = 39,96). 

Das Natriumhydroxyd kommt in den analytischen Laboratorien 
in drei verschiedenen Sorten zur Verwendung und zwar: 

a) das reinste Praparat, das "Natr. hydric. e Natrio", 
b) die zweite Qualitat, das "Natr. hydric. pur." oder auch 

"Natr. hydric. alcoh. depurat." genannt, 
c) die dritte Qualitat, das " Natr. hydric. depurat. ". 

a) Natrium hydric. puriss. e Natrio (NaOH + aq). 

Weisse, krystallinische Stiicke. 
18* 
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Priifnng auf Verunreinigungen. 

Klar loslich in Wasser und thonerdefrei: Prufung wie bei Kalium 
hydric. puriss. S. 179. 

Kalk und schwere Metalle: Die bei der Prufung auf Thonerde 
erhaltene schwach alkalische Losung zeigt nach Zusatz von oxal­
saurem Ammon keine Veranderung, und Schwefelammon giebt darin 
keinen Niederschlag. 

Kieselsiiure: Wie bei Kalium hydric. puriss. S. 179. 
Schwefelsiiure: Wie bei Kalium hydric. puriss. S. 179. 
Chlor: Die mit Salpetersaure angesauerte Losung (1: 20) zeigt 

nach Zusatz von salpetersaurem Silber keine Veranderung. 
Salpetersiiure: Wie bei Kalium hydric. puriss. S. 179. 
Kohlensiiure: 2 g werden mit 10 ccm Wasser gelost und die 

Losung in eine Misehung von 8 cern Salzsaure (1 : 12) und 8 cem 
Wasser gegossen; die Flussigkeit zeigt hierbei nur ein sehwaches 
Perlen und kein Aufbrausen. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Bestimmung der Gesammt-Alkalinitat wird wie bei Natrium­
carbonat (S. 267) ausgeflihrt. Nimmt man zur Analyse 4 g, so ent­
spricbt jeder ccm Normalsaure 1 Proc. NaOH. Zur, Bestimmllng 
von koblensaurem Natrium in Aetznatron verfahrt man, wie unter 
Natr. hydric. depurat. angegeben ist, siehe S. 278. 

Anwendung und Normal·Natronlauge. 

Das reinste Natriumhydroxyd findet wie das Kaliumhydroxyd 
(siehe dieses S. 182) Verwendung. 

Normal-Natronlauge. Dieselbe muss 39,96 g*) NaOH im Liter 
enthalten. Sie sol! moglicbst kohlensaurefrei sein, wessbalb man 
nacb Muller im Natron vorhandene Kohlensaure erst mit Baryt­
wasser entfernen solI. Die Vorschrift zur Darstellung und Aufbe­
wahrung ist u. A. in J. Konig, Untersucbung landwirtbscbaftl. und 
techno wichtiger Producte (Berlin 1891) S. 683 angegeben. Zur 
Controle verwendet man eine Normalschwefelsaure oder eine Normal­
salzsaure, deren richtiger Titer, siehe S. 99, festgestellt ist. Auch 
das Kaliumtetraoxalat, siehe S. 205, wird z~eckmassig zur Titer­
stellung der Normallauge verwendet. 

*) Siehe allch Anmerkllng bei Normalkalilallge, S.182. 
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Handelssorten. 

Bei sorgfaItiger Bereitung aus Natrium metallic. entspricht das 
Priiparat immer den oben gestellten Anforderungen. 

b) Natrium bydric. a1cob. dep. oder purum [NaOH +aqJ. 

Weisse, krystallinische Masse oder weisse Stangelchen, in Wasser 
klar und farblos Ioslich. 

Priifnng auf Vernnreinigungen. 

Loslichkeit, Thonerde, Kalk und schwere frletalle: 10 g geben mit 
40 ccm Wasser eine klare Losung, dieselbe wird auf ca. 100 ccm 
verdiinnt, mit Essigsiiure iibersiittigt und Ammon in geringem Ueber­
schuss zugegeben, wobei sicb nur wenig Tbonerdeflocken abscbeiden. 
Zusatz von oxalsaurem Ammon und Schwefelammon erzeugt darauf 
keine Niederschliige. 

Salpetersiiure: Wie bei Kalium hydric. puriss. (S. 179). 
Chloride: Wie bei Kalium bydric. alcobol. dep. (S. 184). 
Kieselsaure: Wie bei Kalium hydric. ale. dep. (S. 184). 
Schwefelsaure: Die Losung (1 : 20) zeigt nach dem Ansiiuern 

mit Salzsaure und Zusatz von Chlorbarium nur schwache Triibung, 
so dass die Fliissigkeit in einem 2 em weiten Reagensglase nicht 
undurchsichtig wird. 

Kohlensaure: Wie bei Natrium bydric. e Natrio (S. 276). 
Borsaure: Siehe unter "Handelssorten" in diesem Abschnitte 

(S. 278, Anmerkung). 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe wird wie bei Natr. hydric. depurat. ausgefiihrt (S. 278. 

Anwendung. 

Wie bei Kalium hydric. (S. 182). 

Handelssorten. 

Gerlach (Chern. Industrie 1886, S. 2(4) fand in schOnem, gut 
krystaIIisirtem Aetznatron des Handels 88,96 Proc. Natriumbydroxyd 
Das Priiparat kommt im Handel haufig sehr stark schwefelsaure­
nnd cblorhaltig vor; ich habe Muster, welche die Bezeichnung 
"alcoh. depurat." hatten, untersucht, deren angesiiuerte Losungen 
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starke Niederschlage mit Chlorbarium und salpetersaurem Silber 
gaben und die nicht bessel' waren, als die dritte Qualitat des Han­
dels. Venable und Callison (Jour. anal. Chem. 1890, 4, 196 aus 
Chemiker-Ztg. 1890, S. 197) berichten uber das Vorkommen von 
Borsaure als Verunreinigung in Aetzalkalien des Handels. Von 
mehreren Proben, welche aus drei Fabriken bezogen wurden, war 
nicht eine borsaurefrei *). Nach Hager enthalten die Aetzalkalien 
stets Spuren Ammoniak, welches sie als kohlensaures Ammon aus 
del' Luft aufnehmen. 

c) Natrium hydric. dep. [NaOH + aqJ. 

Weisse, krystallinische Stucke oder Stangel chen ; die Lasung in 
Wasser ist klar und farblos. 

Prilfung auf Verunreinigungen. 

Salpetersaure: Wie bei Kalium hydric. dep. (S. 185). 
Thonerde, Eisen und Kalk: Wie bei Natrium hydric. alcoh. dep. 

(S. 277). Der Thonerdegehalt darf etwas grosser sein als bei Natr. 
hydro ale. dep. 

Kohlensaure: Wie bei Kalium hydric. dep. (S. 185). 

Quantitative Bestinunung. 

Man lOst 20 g Aetznatron in 500 cern Wasser. Die Gesammt­
alkalinitat wird in 50 ccrn dieser Lasung unter Anwendung von 
Methylorange als Indicator bestimmt. 

Zur Bestimmung des Aetznatrons werden 100 ccrn obiger Lasung 
mit einern genugenden Ueberschuss von 10procentiger Chlorbarium-

*) Selbst als "chem. rein" bezogene und mittelst Alkohol oder Baryt 
gereinigte Aetzalkalien sollen borsaurehaltig gewesen sein. Da Aetzalkalien, 
besonders Aetzalkali, haufig bei quantitativen Bestimmungen von Borsaure 
benutzt werden, so ware ihr Borsauregehalt nachtheilig. Zum Nachweis 
del' Borsaure wurden die Alkalien (in einer Platinschale) an Salzsaure ge­
bunden, das Salz mit sehr verdiinnter Salzsaure (1: 100) befeuchtet, einige 
Tropfen Curcumatinctur zugegeben und auf dem Wasserbade zur Trockene 
gebracht, wobei Spuren von Borsaure eine kirschrothe Farbe verursachen. 
Weiter wurde dann noch die Flammenreaction angestellt. Ve nab I e und 
Callison glauben nach dieser Untersuchung, dass der Borsanregehalt der 
betreffenden Alkalien 0,1 Proc. iiberschritten habe. 
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losung in einem 1/4 Literkolben versetzt, mit warmem Wasser zu 
250 ccm aufgefiiIIt, verschlossen, umgeschiittelt und nach dem klaren 
Absitzen 100 ccm nach Zusatz von Methylorange titrirt. Man findet 
das kohlensaure Natrium aus der Differenz beider vorstehenden Be­
stimmungen. V orstehende Bestimmungsmethode ist gewohnlich bei 
Untersuchung iitzender Alkalien gebriiuchlich (siehe auch unter 
Kalium hydric.). Eine andere Methode zur Bcstimmung von kohlen­
saurem Natrium neben Natriumhydroxyd im kiiuflichen Aetznatron 
hat Gobel (siehe Chem.-Ztg. 1889, S.696) angegeben. Man titrirt 
nach demselben kalt mit einem Tropfen Phenolphtale'in (1 : 90 Alko­
hoi) bis farblos, setzt dann einen Tropfen Blau Poirrier (1 : 400 
Wasser) zu und titrirt kaIt weiter bis dunkelblau. Die Differenz 
zwischen farblos und dunkelblau entspricht der Halfte des vorhan­
denen kohlensauren Natriums. Auch von Phillips und von 
Upwardt (Chern. Ind. 1887, S.69 und 70) sind Verfahren zur 
Bestimmung von kaustischen Alkalien neben kohlensauren Alkalien 
veroffentlicht, ebenso von Is bert und Vena tor (Chern. Ind. 1888, 
S. 185). 

Anwendung. 

Siehe bei Kalium hydricum. (S. 185.) 

Handelssorten. 

Als wesentliche Verunreinigung enthiilt das Natr. hydric. depurat. 
im Gegensatze zu dem rein en Aetznatron circa 1-2 Proc. Chlorid, 
ferner sind meistens auch Spuren Arsen vorhanden. 

N atriumhydroxyd, gewohnliehes teehnisehes. 

Die gewohnliche Sorte Aetznatron des Handels ist oft stark 
salpeterhaltig, da bei der Fabrikation zur Oxydation des Schwefel­
natriums etc. hiiufig Natronsalpeter in griisseren Mengen zugesetzt 
wird. Auch Vanadin ist im rohen Aetznatron gefunden worden. 
Del' Wassergehalt des Praparats betragt oft nur wenige Proc., bis­
weilen steigt er aber bis zu 30 Proc. 1m deutschen Handel wird 
bei dem rohen Aetznatron nur das Aetznatron (nicht das kohlen­
saure Natrium) gerechnet, aber ausgedriickt in Procenten von Car­
bonat. In England wird die Gesammt-Alkalinitat in Graden Na2 0 
angegeben, wobei jedoch meist ein Maximalgehalt von 2 bis 3 Proc. 
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Carbonat bedingt ist. In Frankreieh druekt man den Gehalt des 
Aetznatrons an freiem Gesammtalkali in Divisionen Descroizilles­
Sehwefelsaure und zwar meist pro 20 g Aetznatron aus. Tabellen 
zur Umreehnung del' verschiedenen Grade sowie nahere Angaben 
uber die teehn. Untersuehung des rohen Aetznatrons siehe Bi:ick­
man n, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Aufl. 

Ueber die Schwankungen in del' Zusammensetzung des Actz­
natrons aus demselben Fasse hat J. Watson (Ref. in Rep. d. Chem.­
Ztg. 1892, S. 199) Untersuchungen angestellt. Rei 7 Fassern, welehe 
Verf. prufte, betrug die Differenz im Durchschnitt 0,71 Proe. im 
Gehalte des Aetznatrons aus demselben Fasse. Als bOehste Differenz 
wurde 1,34 Proe. gefunden. Die Differenzen sind daher nicht sehr 
gross. Die an den Wanden des Gefiisses liegenden Theile zeigten 
den geringsten und die in der Mitte des Fasses befindlichen Theile 
den hi:iehsten Gehalt an Aetznatron. Das technisehe Natrium­
hydroxyd wird mit garantirtem Gehalt (siehe oben) verkauft. 

N atronlauge. 

a) Liquor Natri caustic. crud. N-frei (NaOH+aq), gewi:ihn­
liche N-freie Natronlauge. 

Wasserhelle oder schwach gelbliche, klare Flussigkeit. Spec. 
Gew. 1,30. Enthiilt ca. 25 Proc. NaOH. 

Die Priifung auf Salpetersaure wird wie bei Kalium hydric. 
puriss., S. 179, ausgefiihrt. 

b) Liquor Natri caust. pur. N-frei, reine, N-freie Natronlauge. 

(NaOH+ aq.) 

Wasserhelle, klare Fliissigkeit. Spec. Gew. 1,30. Enthalt ca. 
27 Proc. NaOH . 

. Die Untersuchung wird wie bei Natrium hydric. alcohol. dep. 
S. 277 ausgefiihrt. 
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Volumgewicht der Natronlauge bei 150 (Lunge ber.). 

1 cbm enthait 
Spec. Proc. Proc. Kilogramm Baume Twaddell 

Gewicht N·20 NaOH 

Na20 I NaOH 

1,007 1 1,4 0,47 0,61 4 6 
1,014 2 2,8 0,93 1,20 9 12 
1,022 3 4,4 1,55 2,00 16 21 
1,029 4 5,8 2,10 2,71 22 28 
1,036 5 7,2 2,60 3,35 27 35 
1,045 6 9,0 3,10 4,00 32 42 
1,052 7 10,4 3,60 4,64 38 49 
1,060 8 12,0 4,10 5,29 43 56 
1,067 9 13,4 4,55 5,87 49 63 
1,075 10 15,0 5,08 6,55 55 70 
1,083 11 16,6 5,67 7,31 61 79 
1,091 12 18,2 6,20 8,00 68 87 
1,100 13 20,0 6,73 8,68 74 95 
1,108 14 21,6 7,30 9,42 81 104 
1,116 15 23,2 7,80 10,06 87 112 
1,125 16 25,0 8,50 10,97 96 123 
1,134 17 26,8 9,18 11,84 104 134 
1,142 18 28,4 9,80 12,64 112 144 
1,152 19 30,4 10,50 13,55 121 156 
1,162 20 32,4 11,14 14,37 129 167 
1,171 21 34,2 11,73 15,13 137 177 
1,180 22 36,0 12,33 15,91 146 188 
1,190 23 38,0 13,00 16,77 155 200 
1,200 24 40,0 13,70 17,67 164 212 
1,210 25 42,0 14,40 18,58 174 225 
1,220 26 41,0 15,18 19,58 185 239 
1,231 27 46,2 15,96 20,59 196 253 
1,241 28 48,2 16,76 21,42 208 266 
1,252 29 50,4 17,55 22,64 220 283 
1,263 30 52,6 18,35 23,67 232 299 
1,274 31 54,8 19,23 24,81 245 316 
1,285 32 57,0 20,00 25,80 257 332 
1,297 33 59,4 20,80 26,83 270 348 
1,308 34 61,6 21,55 27,80 282 364 
1,320 35 64,0 22,35 28,83 295 381 
1,332 36 66,4 23,20 29,93 309 399 
1,345 37 69,0 24,20 31,22 326 420 
1,357 38 71,4 25,17 32,47 342 441 
1,370 39 74,0 26,12 33,69 359 462 
1,383 40 76,6 27,10 34,96 375 483 
1,397 41 79,4 28,10 36,25 392 506 
1,410 42 82,0 29,05 37,47 410 528 
1,424 43 84,8 30,08 38,80 428 553 
1,438 44 87,6 31,00 39,99 446 575 
1,453 45 90,6 32,10 41,41 466 602 
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1 cbm enthiiIt 
Spec. Froe. Proe. Kilogramm Baume Twaddell 

Gewicht Na,O NaOH 
Na,O 

I 
NaOH 

1,468 46 93,6 33,20 42,83 487 629 
1,483 47 96,6 34,40 44,38 510 658 
1,498 48 99,6 35,70 46,15 535 691 
1,514 49 102,8 36,90 47,60 559 721 
1,530 50 106,0 38,00 49,02 581 750 

N atrinmnitrat. 

Natrium nitric. puriss., salpetersaures Natrium (Na NOs. 
Molecular-Gew. = 84,89). 

Farblose, klar in Wasser losliche Krystalle. Das Salz zieht aus 
del' Luft Feuchtigkeit an. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Man priift den Natronsalpeter auf Loslichkeit, Schwefelsaure 
etc., wie bei Kalisalpeter S. 192 augegeben ist. 

Kaliumsalz: Die durch das Salz gefarbte gelbe Flamme darf 
durch ein blaues Glas betrachtet nicbt roth gefarbt erscheinen. 
Siehe aucb die Anmerkung. 

Anmerkung. Ein gutes Reagens, vermittelst dessen das Kali inNa­
triumnitrat (und inNatriumnitrit) sofort sieher nachgewiesen werden kann, 
bereitet man in folgender Weise*): Zu einer Losung von 10 g krystal­
lisirten essigsauren Kobalts in 25 cern Wasser fiigt man eine Losung von 
20 g reinen salpetrigsauren N atrons in 40 bis 50 cern Wasser, welches 
zuvor mit wenig Essigsaure angesauert wurde. Triibt sieh die Mischung 
(ein Zeichen, dass das salpetrigsaure Salz kalihaltig odeI' ammoniak­
haltig war, wie es bei Natr. uitros. puriss. zuweilen ist), so filtrirt man 
nach mehrstiindigem Stehen in gelinder Warme und das Reagens ist 
zum Gebrauche fertig. 

Man kann mit dies em Reagens bei Abwesenheit Freier Sauren 
noeh 1/10 Proe. Kali im Natronsalpeter sichel' naehweisen. Man lost 
zur Untersuchung auf Kali 10 g des Natronsalpeters in 10 cern Wasser 
unter Erwarmen und fiigt zu 1 cern del' filtrirten Losung 1 bis 2 Tropfen 
des Reagens; ist Kali zugegen, so erhalt man den eharakteristischeu, 
gelben, krystallinischen Niedersehlag von salpetrigsaurem Kobaltoxyd­
kali 80fort, bei 8ehr geringem Gehalte noeh einiger Zeit. 

") Gilbert, Zeitschr. f. angewandte Chemie 1894, S. 122. 
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Quantitative Bestimmung. 

Zur Bestimmung des Salpeterstickstoffs sind verschiedene Me­
thoden gebrauchlich, bezuglich deren ausfiihrlicher Beschreibung auf 
J. Konig, Untersuchung landwirthschaftlich und gewerblich wichtiger 
Stoffe (Berlin bei Parey 1891) verwiesen wird. Daselbst ist auch 
die vollstandige chemische Analyse des Natronsalpeters beschrieben. 
Halt ein reiner Natronsalpeter die S. 192 beschriebenen Prllfungen 
aus und ist er frei von Kali, so wird eine quantitative Priifung 
meistens iiberflussig sein. Hochstens konnte es sich noch um eine 
Feuchtigkeitsbestimmung handeln, welche durch vorsichtiges Er­
hitzen von 5 g des rein en Natronsalpeters in einem geraumigen 
Platintiegel und Wagen des riickstandigen trockenen Salpeters aus­
gefiihrt wird. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Anwendung siehe S. 193. 
Da der Natronsalpeter au der Luft Feuchtigkeit anzieht, so 

muss er in gut verschlossenen Glasgefassen aufbewahrt werden. 

Handelssorten. 
Neben dem rein en Natriumnitrat gelangt der gewohnliche 

Natronsalpeter in den Handel. Der Natronsalpeter der Diinger­
fabriken ist ca. 95procentig, der gereinigte Natronsalpeter enthalt 
bis zu 99 Proc. Na NOg • Roher Salpeter (Caliche) in Blocken ent­
halt 36 bis 60 Proc. Na NOg• In den letzten Jahren ist viel iiber 
den Kaligehalt des Natronsalpeters geschrieben worden. Haufig sind 
mehrere Procente Kali im Chilisalpeter vorhanden, in vereinzelten 
Fallen ist auch ein aussergewohnlich hoher Kaligehalt beobachtet 
worden. Untersuchungen iiber den Kaligehalt des Chilisalpeters 
siehe u. A. Jones, Zeitschr. f. angewandte Chemie 1893, S. 696. 

Nachstehend fiihre ich noch den analytischen Befund von 
6 Natronsalpeterproben des Handels auf, welche nach verschiedenen 
Methoden von Alberti und Hempel untersucht wurden (Zeitschr. f. 
angewandte Chemie 1892, Heft 4). 
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I 

II 

III 

IV 

V 

VI 

N atrinmnitrat. 

Indireete Methoden 

A. 
Diffenmzmethode 

15,83 Proc. Stickstoff Unl6s1iches = 0,06 -1 
Wasser = 2,33 Proe. 

entspr. Chlornatrinm = 1,26 -
96,10 Proc. salpeters. f Schwefelsanres 

Natron Natron = 0,25 -

3,90 Proe. 

15,84 Proc. Stiekstoff 
entspr. 

96,17 Proc. salpeters. 
Natron 

Wasser = 2,15 Proc. 
UnlOsliches = 0,11 
Chlornatrium = 1,18 -
Schwefelsanres 

Natron = 0,39 -

3,83 Proc. 

15,84 Proe. Stiekstoff Unl6s1iches = 0,12 -j 
Wasser = 2,23 Proc. 

entspr. Chlornatrium = 1,17 -
96,14 Proc. salpeters. Schwefelsaures 

N atron N at ron = 0,34 -

15,80 Proc. Stickstoff 
entspr. 

95,95 Proc. salpeters. 
Natron 

15,84 Proc. Stickstoff 
entspr. 

96,14 Proe. salpeters. 
Natron 

15,65 Proe. Stick stoff 
entspr. 

95,01 Proe. salpeters. 
Natron 

-----,,-~-~ 

3,86 Proe. 

1 
\Vasser = 2,35 Proc. 
UnlOsliches = 0,09 -
Chlornatrium = 1,29 -
Schwefelsaures 

N atron = 0,32 -
~~--~~ 

4,05 Proe. 

\Vasser = 2,40 Proe. 
Unliisliches = 0,10 -
Chlornatrinm = 1,02 -
Schwefelsanres 

Katron = 0,34 -

3,86 Proc. 

\Vasser = 3,18 Proe. 
Unliisliches = 0,13 
Chlornatrinm = 1,32 -
Sehwefelsanres 

Natron = 0,36 -

4,99 Proe. 

B. 
Qnarzmethode 

(Maercker·Abesser) 

15,59 Proe. Stiekst 
entspr. 

94,65 Proc. salpete: 
Natron 

15,64 Proc. Stiekst, 
entspr. 

94,96 Proe. salpete] 
Natron 

15,62 Proe. Stickst, 
entspr. 

94,84 Proc. salpete! 
Natron 

15,65 Proe. Stickst( 
entspr. 

95,02 Proc. salpete! 
Natron 

15,56 Proc. Stickst( 
entspr. 

94,47 Proe. salpeteJ 
Natron 

15,47 Proe. Stickstc 
entspr. 

93,93 Proc. salpeter 
Natron 



c. 
it Lunge's Nitrometer 

15,57 Proc. Stickstoff 
entspr. 

0,53 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,61 Proc. Stickstoff 
entspr. 

b,77 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,62 Proc. Stickstoff 
entspr. 

1,84 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,63 Proc. Stickstoff 
entspr. 

i,90 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,59 Proc. Stick stoff 
entspr. 

4,65 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,47 Proc. Stick stoff 
entspr. 

1~1,93 Proc. salpetersaures 
Natron 

N atriumnitrat. 

Directe Methoden 

D. 
Nach 

Schlo e sing-Grandea u 
(von Wagner verhesser!) 

15,M Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,35 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,63 Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,90 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,63 Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,90 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,56 Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,47 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,64 Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,96 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,44 Proc. Stickstoff 
entspr. 

93,74 Proc. salpetersaures 
Natron 
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E. 
Nach Ulsch 

15,55 Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,41 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,62 Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,84 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,61 Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,77 Proc. salpetersames 
Natron 

15,61 Proc. Stickstoff 
entspr. 

94,75 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,64 Proc. Stick stoff 
entspr. 

94,96 Proc. salpetersaures 
Natron 

15,43 Proc. Stick stoff 
entspr. 

93,68 Proc. salpetersaures 
Natron 
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Kalisalpeter (aus der Bestimmung des Kaliums berechnet) wurde 
gefunden: 

I 

7,21 
II III IV V 

4,66 5,02 5,47 5,11 

N atrinmnitrit. 

VI 
5,18 Proc. 

Natrium nitrosum puriss., salpetrigsaures Natrium 
NaN02• Molecular-Gew. = 68,93). 

Farblose Krystalle odeI' weisse Stangelchen, welche sich klar in 
Wasser losen und einen Gehalt von ca. 99 Proc. NaN02 haben. 

Priifnng auf Vernnreinignngen nnd Quantitative Bestimmnng. 

Siehe S. 194 bei Kaliumnitrit. 
Auf Kali pI'iift man, wie S. 282 bei Natriumnitrat angegeben ist. 

Anwendung. 

Das Salz wird hauptsachlich in der organischen Synthese ge­
braucht. Salpetrige Saure dient auch zur Identificirung des Anti­
pyrins. Zur bequemen Entwickelung von Stickoxyd mittelst Natrium 
nitros. giebt Thiele eine Vorschrift (Rep. d. Chem.-Ztg. 1889, S. 253). 

Handelssorten. 

Neben dem Natrium nitrosum puriss. kommt das Natr. nitros. 
fiir techno Zwecke (Darstellung der Azofarbstoffe etc.) jetzt in sehr 
grosser Reinheit in den Handel; es wird bei diesem Salze hliufig 
ein Gehalt von 97 bis 98 Proc. NaN02 garantirt. 

Landolt erhielt bei einer Analyse des Natriumnitrits des Han­
dels folgendes Resultat: 

Natriumnitrit 
Natriumnitrat 
Natriumsulfat 
Natriumchlorid 
Wasser 
UnlOsliches 

Mittel 
94,14 Proc. 
2,38 
1,20 
0,06 
2,08 

Spuren 

99,86 Proc. 
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Anmerkung. Der Wassergehalt wurde von Landolt durch 
Trocknen bei 130°, das Chlor durch Silbernitrat, die Schwefelsaure 
durch Chlorbarium, der Gesammtstickstoff mittelst Lunge's Gasvolumeter 
bestimmt und durch Abzug des 94,14 Proc. NaN02 entsprechenden 
Betrages auf NaN03 berechnet. (Lunge, Zeitschr. f. angew. Chemie 
1891, S. 633.) 

N atrinmperoxyd. 

Ueber seine Eigenschaften und die Anwendung III der chemi­
schen Analyse siehe bei Wasserstoffsuperoxyd in diesem Buche. 

N atrinmphosphat. 

Natrium phosphoricum puriss., phosphorsaures Natrium 
(N~HP04 + 12 H20. Molecular-Gew. = 357,32). 

Farblose, durchscheinende Krystalle, welche mit Wasser eine 
klare Losung von schwach alkalischer Reaction geben. 

Prilfung auf Verunreinigungen. 

Aussehen: Das Salz muss wasserklare Krystalle darstellen, welche 
keine Verwitterung zeigen. 

Arsen: Circa 2 g des Salzes werden nach der unter Natr. carbo 
chern. pur. cryst. angegebenen Weise im Marsh'schen Apparate 
gepriift (s. S. 266). 

Schwere Metalle etc.: Priifung unter Anwendung von ca. 2 g des 
Salzes wie bei Natr. carbo chern. pur. (S. 266). 

Sulfat und Carbonat: Die wasserige Losung (1: 20) darf beim 
Uebersattigen mit Salzsaure nicht aufbrausen und alsdann durch 
Bariumchloridlosung auch nach Iangerem Stehen nicht verandert 
werden. 

Anmerkung. Nach Geissler (Pharm. Centralhalle 1893, No. 51) 
enthalten alle yon ihm untersuchten Proben Natrium phosphoric. des 
Handels Spuren Carbonat. Derselbe priift mit Phenolphtalem. Car­
bonatfreies Natriumphosphat lasst PhenolphtaleYn ungefarbt, wahrend 
solches, welches nur 1/10 Proc. Carbonat enthalt, PhenolphtaleYn roth 
farbt. 

Chlorid: Die wasserige Losung (1: 20) wird nach dem Ansauern 
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mit Salpetersaure auf Zusatz von Silbernitratlosung hiichstens seLr 
schwach opalisirend getriibt. 

Nitrat: 2 g des Salzes werden mit 10 ccm Wasser gelost, die 
Losung mit verdiinnter Schwefelsaure iibersattigt, ein Tropfen einer 
mit dem doppelten Volumen Wasser verdiinnten Indigolosung und 
ca. 10 ccm conc. Schwefelsaure zugegeben; auch nach laDgerem 
Stehen erscheiDt die Fliissigkeit noch blau. 

Kalisalz: Ueber die Priifung mittelst der Flammenreaction siehe 
unter Natr. bicarbonic. puriss. die Anmerkung. (S. 255.) 

Quantitative Bestimmung. 

Man lost 20 g des Salzes zu 1 Liter, pipettirt 10 oder 20 ccm 
dieser Losung ab und fallt darin mit Magnesiamixtur (siehe diese 
S. 229) und Ammoniak die Phosphorsaure. Der Niederschlag wird 
nach 12 stiindigem Stehen abfiltrirt, mit verdiinntem Ammoniak aus­
gewaschen, getrocknet, gegliiht und als pyrophosphorsaures Mag­
nesium gewogen. 

Maassanalytisch bestimmt man die Phosphorsiiure durch Aus­
fallung mit titrirter Uranlosung. Beide Methoden sind in den An­
leitungen zur quantitativen Analyse naher beschrieben (siehe u. A. 
J. Konig, Untersuchung landw. u. gewerbl. wichtiger Stoffe, Berlin 
1891, S. 160-164). 

A.nwendung. 

Das phosphorsaure Natrium dient zur Erkennung und Bestim­
mung der Magnesia, zur Priifung auf alkalische Erden im Allgemeinen, 
zur Wiedergewinnung von Molybdansaure aus deren Losungen etc. 

Man verwendet das reine Salz, welches nicht verwittert sein 
darf, auch zur TitersteUung der Uranlosung. Mohr (Titrirmethode, 
6. Aufi., S. 479) zieht jedoch fiir diese Zwecke das phosphorsaure 
Natrium-Ammonium, NaHNH4 PO, + 4 H20 (siehe S.254), vor, da 
es keine Kohlensaure anzieht und nicht verwittert, was nach Mohr 
bei phosphorsaurem Natrium selbst in verschlossenen Gefassen der 
Fall sein solI. Bemerkt muss hierzu werden, dass Meineke (Chem.­
Ztg. 1896, S.109) das reine Praparat des Handels (von E. Merck 
bezogen) sehr rein und vollig unverwittert gefunden hat. Die Nei­
gung zum Verwittern ist daher nicht so gross wie vielfach ange­
nommen wird. 



N atriumpyrophosphat. 289 

Handelssorten. 

Das phosphorsaure Natrium kommt in verschiedenen Qualitaten 
in den Handel. Die billigen Sorten sind oft sehr stark mit Arsen 
und mit schwefelsaurem Natrium verunreinigt. 

N atriumpyrophosphat. 

Natrium pyrophosphoric. pm·iss., pyrophosphorsaures Natrium 
(Na4P207 + 10 H20. Molecular-Gew. = 445,24). 

Farblose, durchscheinende Krystalle, welche mit Wasser eine 
klare Losung von sehr schwach alkalischer Reaction geben. 

Prilfung auf Verunreinigungen. 

Natriumphosphat: Silbernitratlosung veranlasst in der Losung 
des Natriumpyrophosphats eine rein weisse Fallung. 

Anmerkung. Dureh salpetersaures Silber entsteht in der wasse­
rigen Losung des phosphorsauren Natriums ein gelber Niedersehlag. 

Sonstige Priifung: Wie bei Natriumphosphat. (S. 287.) 

Quantitative Bestimmung. 

Man kocht die Losung des Salzes nach Zusatz von Salpeter­
saure, urn die Pyrophosphorsaure in gewohnliche Phosphorsaure 
iiberzufiihren. Nach dem Uebersattigen mit Ammoniak bestimmt 
man alsdann die Phosphorsaure wie bei Natriumphosphat. (S. 288.) 

Anwendung. 

Das pyrophosphorsaure Natrium wird zur Bestimmung und 
Trennung von Metallen durch Elektrolyse verwendet. (Zeitschr. f. 
analyt. Chemie 1889, S. 581 ff.) 

Handelssorten. 

Dieselben sind: Natr. pyrophosphoric. cryst., Natr. pyrophos­
phoric. pur. cryst., Natr. pyrophosphoric. pur. sicc. und Natr. pyro­
phosphoric. fusum. Sie werden aus dem phosphorsauren Natrium 
hergestellt und konnen diejenigen Verunreinigungen enthalten, welche 
im Natriumphosphat (siehe dieses S. 287) vorkommen. 

Kra·uch. 3. Aufiage. 19 
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N atrinmsnlfat. 

Natrium sulfuric. puriss., schwefeIsaures Natrium 

(Na2S04 + 10 H 20. MoIecuIar-Gew. = 321,42). 

Farblose, verwitternde Krystalle, welche in 3 Theilen kaltem 
Wasser loslich sind. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit, Ohlarid, Metalle etc.: 5 g losen sich klar in 50 cern 
Wasser; diese Losung sei neutral, sie soIl weder durch Silbernitrat, 
noch durch Schwefelwasserstoffwasser, noch, nach Zusatz von Am­
moniak, durch Natriumphosphatlosung veriindert werden. 

Arsen: Man priift im Marsh'schen Apparat unter Anwendung 
von 2 g, wie S. 266 bei Natriumcarbonat bescbrieben ist. 

Quantitative Bestimmung. 
Siehe bei Natriumbisulfat S. 260. 

Handelssorten. 

Man hat bei Untersuchung der gewohnlichen HandeIssorten auf 
Verunreinigung mit Arsen, Zinksulfat, Magnesiumsulfat und Natrium­
cblorid zu achten. 

N atrinmsnlfhydratlOsnng. 

Natrium hydrosulfurat. puriss. soIut. (NaHS + aq). 

Eine klare, farblose Fliissigkeit, welche wie die Kaliumsulf­
hydratlosung S. 204 gepriift und aufbewahrt wird. Wenn das 
Praparat jarblas ist, so ist es geniigend frei von Polysulfiden. Beim 
Vermis chen mit Sauren soIl sich reichlich H2S entwickeln, wobei 
sicb kein Niederscblag abscbeide. 

Quantitative Bestimmung. 

Siebe bei Natriumsulfid S. 291. 

A.nwendung. 

Siehe bei Natriumsulfid S. 291. 



Natriumsulfid. 

N atriumsulfid. 

Natrium sulfurat. puriss. cryst., Schwefelnatrium 

(Na2 S + 9 H2 O. Molecular-Gew. = 239,62). 

Gelbliche oder schwach braungelbe, schOne Krystalle. 

Prflfung auf Verunreinigungen. 

291 

Die Losung der Krystalle sei kZar und !arblos. Beim Vermischen 
der Schwefelnatriumliisung mit Siiuren soll sich kein Schwe!el ab­
scheiden; es darf dabei hochstens ein schwaches Opalisiren eintreten. 

Quantitative Bestimnmng. 

Man bestimmt das Schwefelnatrium nach der im Abschnitte 
iiber Schwefelammonium angegebenen Methode. Eine andere Me­
thode, welche hier und bei allen Schwefelverbindungen, deren 
Schwefelgehalt in Form von Schwefelwasserstoff gebracht werden 
kann, anwendbar ist, besteht darin, dass man das gewogene 
Schwefelnatrium mit iiberschiissiger titrirter Losung von Liquor Kali 
arsenicosi zusammenbringt und nun tropfenweise Salzsiiure bis zur 
schwach sauren Reaction zusetzt. Dabei wird der Schwefel des 
Schwefelnatriums als Schwefelarsen gefiiIlt. Durch Titration eines 
bestimmten Theiles der iiber dem Schwefelarsen befindlichen Fliissig­
keit mit JodlOsung untersucht man alsdann, wie viel von dem Arsenit 
zur Bindung des Schwefels verbraucht wurde, und berechnet daraus 
den Schwefelgehalt im Schwefelnatrium. Die Methode ist in den 
Lehrbiichern del' Titl'irmethode beschl'ieben, siehe u. A.: Riet b, 
Volumetl'ische Analyse 1883, S. 118. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

In der qualitativen und quantitativen Analyse dient die Natrium­
sulfhydrat- oder die Schwefelnatriumliisung zur Trennung des 
Schwefelkupfers von Schwefelarsen, Schwefelantimon und Schwefel­
zinno In der Maassanalyse beniitzt man eine titrirte Liisung von 
Schwefelnatrium zur Bestimmung des Kupfers, des Zinks und einiger 
anderer Metalle. 

Die Natriumsulftdlosung (Natr. suJfurat. puriss. solut.) fUr ana­
lytische Zwecke, besonders fiir maassanalytische Zinkbestimmungen 

19* 
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bereitet man gewohnlich wie folgt: 600 ccm reine Natronlauge von 
ca. 1,15 spec. Gew. werden mit Schwefelwasserstoff vollstandig 
gesattigt, dann setzt man von derselben Natronlauge zu, bis der 
Geruch nach H2 S verschwunden ist. Schliesslich wird die Losung 
verdiinnt und auf eine Zinklosung von bekanntem Gehalte gestellt. 

Gewohnlich stellt man nach Schaffner die Losung so, dass 
1 ccm 0,010 bis 0,005 g Zink anzeigt. Naheres hieriiber u. A. in 
Zeitschr. f. angewandte Chemie 1892, S. 166. 

Das Schwefelnatrium zersetzt sieh unter der Einwirkung der 
Luft ebenso wie das Sehwefelammonium oder das Sehwefelkalium 
(siehe S. 38 und S. 205). Es muss daher in gut verschlossenen 
Glasern aufbewahrt werden. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Sehwefelnatrium kommt das rohe Schwefel­
natrium in den Handel. Dasselbe wird fiir teehnisehe Zweeke u. A. 
in der Gerberei und in der B1eieherei gebraucht. 

N atriumsulfit. 

Siehe S. 262 bei Natriumbisulfit. 

N atriumthiosuIfat. 

Natrium hyposulfuros. puriss., unterschwefligsaures Natrium 

(82 0 3 Na2 + 5 H2 O. Molecular-Gew. = 247,64). 

Farblose, durchseheinende Krystalle. 
Sahwe!elsaures und schwejiigsaures Natrium: 3 g, in ca. 50 cem 

Wasser gelost, diirfen, naehdem dureh Jod oxydirt wurde, naeh 
Zusatz von Chlorbarium keine Triibung zeigen. 

Anmerkung. Bei der qualitativen Priifung auf fremde Salze 
ist das Augenmerk besonders darauf zu rich ten, dass griissere Mengen 
erst dann nicht die geringste Reaction mit Chlorbarium geben durfen, 
wenn sie durch Jod oxydirt worden sind. Die directe Priifung durch 
Chlorbarium ist unbedingt zu verwerfen, nachdem Fresenius und Salzer 
auf die verhaltnissmassig grosse Liislichkeit des kohlensauren und des 
schwefelsauren Bariums in einer Thiosulfatliisung aufmerksam gemacht 
haben (Meineke, Chem.-Ztg. 1894, S. 33). 
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Freies Alkali: Die Losung 1: 10 ist klar und rothet sich mit 
Phenolphtale"in nicht oder nur schwach. 

Kalk: Die mit Ammon und oxalsaurem Ammon versetzte Losung 
(1 : 20) darf keine Triibung zeigen. 

Quantitative Bestimmung. 
Man lost 25 g des Salzes in Wasser zu 1 Liter. Von dieser 

Losung pipettirt man 25 ccm ab, setzt etwas StarkelOsung hinzu und 
titrirt mit l/IO-Jodlosung, bis die blaue Farbe eben bestehen bleibt. 
1 ccm l/wJodlosung ist gleich 0,024764 Na2 S2 0 3 +5H2 0. 

Anwendung und Aufbewahrung (ThiosulfatlOsung). 
Man beniitzt das Salz zur Herstellung der Normal·Natrium· 

thiosulfatHisung, welche fUr chlorometrische resp. jodometrische 
Zwecke gebraucht wird. G. Topf (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1887), 
welcher verschiedene Muster von Natr. hyposulfuros. untersuchte, hat 
das im Handel vorkommende Praparat fast immer von vorzuglicher 
Reinheit gefunden. Die Bestimmung mit Normaljodlosung ergiebt 
indessen, in Folge der den Hyposulfitkrystallen anbaftenden Feuchtig­
keit, gewobnlicb nur ca. 98 Proc. Na2 S2 0 3 + 5H2 0. 

Man muss auf diesen Feucbtigkeitsgebalt auch bei der Hei­
stellung der Normallosung Rucksicht nehmen und stets ca. 1 g des 
Salzes mehr abwiegen, als zur Bereitung eines Liters der l/IO-Nor­
mallosung nothwendig ist. Ein Liter l/IO-Normal-Thiosulfatlosung 
solI 24,764 g Natriumthiosulfat enthalten. 

Ueber die genaue Feststellung des Titers dieser Losung vergl. 
Fresenius, Quant. Analyse, 6. Aufi., I. Bd., S. 487 ff. Der Gehalt 
der Losung andert sich mit der Zeit etwas, besonders bei Licht­
einfluss. 

Ueber die Haltbarkeit der Natriumthiosulfatlosung macht Salzer 
(Zeitschr. f. analytische Chemie Bd. 31, S. 376) folgende Angaben: 

1. Eine aus chemisch reinem Salz richtig bereitete und sorgfaltig 
aufbewahrte l/lO-Normal-TbiosuifatlOsung kann so lange als Urmaass 
dienen, als eine herausgenommene Probe nach Versetzen mit Jod­
lOsung im scbwachen U eberschuss durch Bariumnitrat nicht ge­
trubt wird. 

2. Diese Losung wird durch Zusatz von 0,2 Proc. Ammonium­
carbonat lange Zeit (5 Jahre) vor Zersetzung fast vollstandig ge­
scbutzt, giebt aber erst dann zuverlassige Zahlen, wenn der Titer 
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nach verschiedenen Verfahren ubereinstimmend festgestellt ist, und 
nur so lange, als diese Lasung selbst durch Bariumnitrat nicht ge­
triibt wird. 

Natriumthiosulfat, 100 procentig. 

Nach Meineke erhalt man ein Natriumthiosulfat von richtigem 
und constantem Titer, wenn ein von fremden Beimengllngen 
moglichst freies Salz mit 96procentigem Alkohol zerrieben, auf 
dem Trichter abgesallgt, mit absolutem Alkohol und dann mit 
Aether ausgewaschen und zwischen Filtrirpapier getrocknet wird. 
Solch ein unterschwefligsallres Natron, welches durch Alkohol von 
iiberschussigem Wasser befreit ist, zeigte wahrend fUnf Jahren einen 
Gehalt von 99,90 bis 99,94 Proc. Na2S2 0 a+5H2 0. Dasselbe kann 
als Urmaass verwendet werden. reh verweise beziigl. der naheren 
Mittheilung auf Chem.-Ztg. 1894, S. 33. 

Handelssorten. 

Siehe unter Anwendung. 

N atrinmwolframat. 

N atrinm wolframic. puriss., wolframsaures Natrium 

(Nu2 W04+2H2 0. Molecular-Gew. = 329,36). 

Farblose Krystalle, welche klar in Wasser IOslich sind. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Chlorid und Suifat: Die Losung (1: 20) wird mit Salpetersaure 
gekocht, filtrirt und zu einem Theil des Filtrats einige Tropfen 
einer Losung von salpetersaurem Silber zugegeben; es tritt nur ge­
ringeTrubung ein. Der andere Theil des Filtrats wird mit Losung 
von Chlorbarium versetzt, wonach sich ebenfalls nur schwache 

Triibung zeigt. 

Anmerkung. Ueber den Nachweis der Molybdansaure siehe 
unter Handelssorten S. 295. 

Quantitative Bestimmung. 

Man zersetzt das Salz durch Salzsaure, verjagt dieselbe bei 
120-1250 C. vollstandig, lOst das entstandene Chlormetall in Wasser, 
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:iiltrirt, wascht die Wolframsaure mit verdiinnter Salpeterlosung aus 
und bestimmt die Wolframsaure nach dem Auswaschen del' Salpeter­
losung mittelst salpetersaurehaltigen Wassel's gewichtsanalytisch. 

Anwendung. 

Das Salz dient zur Herstellung des phosphorwolframsauren 
Natriums und zur Herstellung des borwolframsauren Cadmiums. 
Siehe dieses S: 73. 

Handelssorten und W olframsaure etc. 

Natrium wolframic. kommt in sehr verschiedener Form in den 
Handel. Die billigen und geringprocentigen technischen Sorten 
zeigen gewohnlich starken Gehalt an Chlornatrium, schwefelsaurem 
und kohlensaurem Natrium. Ich habe in einer Probe 30 Proc. 
kohlensaures Natrium (auf wasserhaltige Soda berechnet) gefunden. 
Das bessere Praparat, welches auch fUr analytische Zwecke genommen 
wird, 8011 hochstens schwach alkalische Reaction zeigen. 

C. Friedheim und R. Meyer, H. Traube und E. Corleis (Zeitschr. 
f. anorganische Chemie Bd. I, Heft 1, S. 76) fanden, dass das kauf­
liche wolframsaure Natrium und besonders die Acid. wolframic. 
puriss. stets Molybdansaure enthalten. Traube fand in kauflicher 
Wolframsaure 10 Proc. Molybdansaure. 

In kauflichem Kaliumwolframiat wurden 0,36 Proc. Mo 0 3 und 
in Natriumwolframiat 0,40 Proc. bzw. 0,46 Mo 0 3 gefunden. 

Ueber den Nachweis diesel' Verunreinigung und die Herstellung 
vollig molybditnsiturefreier Wolframsiture siehe Zeitschr. f. anorgan. 
Chemie 1. c. 

Nelkenol. 

Siehe bei Eugenol S. 123. 

Nessler's Beagens. 

Siehe bei Quecksilberchlorid in diesem Buche. 
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Nitroso-p-N aphtoI. 

Nitroso-Beta-Naphtol (OIOH6' (NO)OH. 
Molecular-Gew. = 172,63). 

Orangebraune KrystalIe, welche bei 109,5 0 O. schmelzen und 
in Aether und heissem Alkohol leicht loslich sind. 

Das Nitroso-ft-Naphtol findet in der quantitativen Analyse bei 
der Trennung der Metalle (Trennung von Nickel und Kobalt etc.) 
Verwendung. (G. y. Knorre, D. chem. Ges. Ber. 1887,20, 283 und 
Ohem.-Ztg. 1895, S. 1421.) 

o -Nitrobenzaldehyd. 
OOH 

(OsH, <N0
2

' Molecular-Gew. = 150,68.) 

Hellgelbe Nadeln, welche bei 46 0 schmelzen und leicht in 
Alkohol und Aether loslich sind. 

E. Liidy benutzt eine alkoholische Losung dieses Korpers beim 
Nachweis des Harnstoffs. (Rep. d. Ohem.-Ztg. 1889, S. 221.) 

NitrophenoI. 

(OsH, (OH)N02• Molecular-Gew. = 138,71). 

Nitrophenol (Ortho) besteht aus gelben Nadeln, welche bei 
45° O. schmelzen. 

Nitrophenol (Para) besteht aus farblosen, bei 112 0 O. schmel­
zenden Nadeln. 

Das Nitrophenol ist yon O. W. Teeter zum Nachweis des Ka­
Hums yorgeschlagen worden. (Amer. Drugg. 1887, 16, S. 81 aus Rep. 
d. Chem.-Ztg. 1887, S.143.) Nach Langbeck (Ohem. Oentralbl. 
1881, S. 387) ist das Nitrophenol ein scharfer Indicator fiir Alkali­
metrie. 
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Nitroprussidnatrium. 

Natrium nitro-prussic. cryst. (Na4Fe2(CN)1O(NO)2 + 4H20. 
Molecular-Gew. = 595,34). 

Grosse, rubinrothe Krystalle, welche sich klar in Wasser lOsen. 

Prlifnng auf Vernnreinigungen. 

Schwejelsiiure: Die wasserige Losung (1: 50) darf nach Zusatz 
von Chlorbarium und wenig Salzsaure hochstens eine schwache 
Triibung zeigen. 

Quantitative Bestimmung. 

Die gute Beschaffenheit des Nitroprussidnatriums ergiebt sich 
durch das Aeussere - das Praparat besteht aus schon rothen Kry­
stallen -, die Loslichkeit in Wasser und durch die Priifung auf 
Schwefelsaure. Man priift ausserdem noch auf das Verhalten gegen 
Schwefelalkalien. Einige Tropfen Schwefelwasserstoffwasser miissen 
mit wenig Aetznatronlosung und einigen Tropfen einer verdiinnten 
Nitroprussidnatriumliisung die bekannte schon rothe Farbung geben. 
Etwaige Salpeterkrystalle, welche dem Nitroprussidnatrium beige­
mengt sein konnten, lassen sich durch das Auge erkennen. Eine 
besondere quantitative Bestimmung ist daher nicht nothwendig. 

Anwendung nod Aufbewahrnog. 

Das Salz ist ein empfindliches Reagens auf Spuren Schwefel­
wasserstoff (siehe oben) und auf alkalische Sulfurete. KdJ, Ph. Cen­
tralh. 1896, S.69 und Geissler, ibid. S. 90, empfehlen die Verwen­
dung von Papier, welches mit ammoniakalischer Nitroprussidnatrium­
losung getrankt ist, an Stelle des gewohnlich gebrauchlichen Blei­
papiers zum Nachweis des freien Schwefelwasserstoffs. Als Reagens 
auf kaustische AIkaIien und alkalische Erden wird das Nitroprussid­
natrium nach Brunner benutzt (Rep. d. Chem.-Ztg. 1889, S.221). 

Ueber das Nitroprussidnatrium als Reagens auf Aldehyde, Ketone 
und andere organische Verbindungen siehe BeIa von BittO, Annalen 
der Chemie 1892, S. 372 ff. 

Man bewahrt das Salz in gut verschlossenen Glaseru auf. 
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Handelssorten. 

Dieselben sind bisweilen mangelhaft krystallisirt und stark sul­
fathaltig. 

Oxalsanre. 
Acid. oxalic. purissim. (C2 H2 0 4 + 2H2 0. 

Molecular-Gew. = 125,70). 

Farblose Krystalle, welche nicht verwittert sein dUrfen. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 3 g hinterlassen beim Gliihen im Platintiegel keinen 
wagbaren RG.ckstand. 

Anmerkung. Von verschiedenen Seiten wird Acid. oxalic. puriss. 
in den Handel gebracht, welches kalihaltig ist und beim Gliihen einen 
stark alkalisch reagirenden Riickstand hinterliisst. Es wurden von mir 
innerhalb des letzten J ahres 3 Muster Acid. oxalic. puriss. auswartiger 
Fabriken untersucht, die 0,5 bis 1 Proc. Kali enthielten. Vor solchen 
Praparaten muss gewarnt werden, da die Oxalsaure in chem. analyt. 
Laboratorien mit zur quantitativen Bestimmung des Kalis verwendet 
wird. 

Schwefelsi:iure: 5 g werden mit 100 cern Wasser gelost und zu 
der Losung einige Tropfen Salzsiiure und Chlorbarium gegeben; nach 
mehrstiindigem Stehen in der Wiirme zeigt sich in der FlUssigkeit 
keine Schwefelsaurereaction. 

Schwere Metalle: Die Losung 1: 10 zeigt auf Zusatz von Ammon 
und Schwefelammon keine Veranderung. Die Losung sei klar. 

Ammoniak: a) 2 g werden mit iiberschiissiger Natronlauge im 
Reagensglase erwarmt, wobei sich kein Geruch nach Ammoniak zeigt. 
Feuchtes Curcuma-Papier darf durch die entweichenden Diimpfe nicht 
gebriiunt werden. 

b) 2,5 g werden in 30 cern Wasser gelOst, mit Kali caust. ale. 
dep. iibersattigt und circa 15 Tropfen Nessler's Reagens zugegeben; 
es darf keine deut/ich gelbe nnd keine braunrothe Fiirbung eintreten. 

Anmerkung. Es ist schon stark ammonhaltige Oxalsaure in 
den Handel gekommen, und sind dadurch bei Herstellung von Normal­
Oxalsauren unangenehme Differenzen entstanden. 

Das Praparat muss 99 bis 100 procentig sein. 
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An mer k u n g. Die Suure enthait gew6hniich noch einige 1/10 Pro­
cente anhaftende Feuchtigkeit, sie ist abel' sonst sehr rein und voll­
standig brauchbar fiir die haufigste analytische V erwend llngsweise, die 
qualitativen und qllantitativen Fallllngen und Trennungen, welche mit 
Oxalsaure auszufiihren sind. Filr die besonderen Zwecke als Urmaass 
zur Alkalimetrie (siehe unten) ist eine genau 100 procentige Oxal­
saure nothwendig, welche dllrch vorsichtiges Trocknen des oben be­
schriebenen Praparates hergestellt wird. Es ist bekanntlich schwierig, 
die Oxalsaure in gr6sserer Menge richtig und v611ig zu trocknen. 

Quantitative Bestimmnng. 

Die Oxalsaure wird durch Titration mit Normalalkalilauge be­
stimmt. 1 ccm Normalalkalilauge ist gleich 0,06285 C2H2 0 4 + 2 H2 O. 
Man kann die Saure auch zweckmassig mit Cbamaleon bestimmen. 
1 g Oxalsaure wird zu letzterem Zwecke in 250 ccm Wasser geHist. 
Davan bringt man 50 CClU in ein Becherglas, verdiinnt mit ungefahr 
100 ccm Wasser, fiigt 6 bis 8 ccm reine concentrirte Schwefelsaure 
zu und erwarmt auf etwa 60 0 C. Man stellt jetzt das Becherglas 
auf ein Blatt weisses Papier und triipfelt un tel' fieissigem Umriihren 
die Cbamaleonliisung aus del' Biirette hinzu, bis die Fliissigkeit durch 
den letzten Tropfen Chamaleonliisung eine beim Umriihren bleibende 
riithliche Farbe zeigt. Der Titer der Chamaleonliisung (diese her­
gestellt durch Aufliisen von ca. 5 g Kali hypermanganic. puriss. in 
1 Liter Wasser) wird zuvor genau mit vorsichtig getrocknetel' Oxal­
saure (siebe unter Anwendllng) ebenfalls in der oben bescbriebenen 
Weise festgestellt. 

Noch zweckmassiger stellt man den Titer der Chamaleonliisung 
mit Kaliumtetraoxalat (siebe S. 205) fest. 

Anwendnng nnd Anfbewahrung (Normal.Oxalsiiure). 

Reine Oxalsaul'e wil'd in del' Analyse vielfach gebl'aucht. Die­
selbe dient in del' Maass analyse zur Titerstellung del' Chamaleon­
liisung und als Urmaass zur Alkalimetrie; sie wird im Gange del' 
Analyse zur Trennung del' Alkalien von del' Magnesia verwendet 
und dient ferner zur Bestimmung und zum Nachweis des Calciums. 
Oxalsaure fUr analytische Zwecke muss daher alle oben angegebenen 
Priifungen aushalten. 

Schon bei 20° C. hat die Saure Neigung zu verwittern. Die 
Saure, welche als Urmaa,ss dienen soll, ist daher sehr sorgfaltig zu 
trocknen. Die Krystalle miissen durch gestiirte Krystallisation ge-
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wonnen werden, damit sie keine Feuchtigkeit einschliessen. Die 
getrockneten Krystalle durfen nicht verwittert sein, sie mussen aber 
doch so gut getrocknet sein, dass sie, in einem trockenen Glase ge­
schuttelt, keine Partikelchen an der Glaswandung hangen lassen. 
1m getrockneten Zustande ist die C2 H2 0 4 + 2 H20 unveranderlich. 
Auch die wasserige Losung lasst sich in dunklen Glasern ohne 
Zersetzung aufbewahren. Man bewahrt die Saure in gut verschlos­
senen Glaseru auf. 1 Liter Normal-Oxalsaure muss 62,9 g kryst. 
Oxalsaure enthalten. 

Handelssorten. 

Dieselben sind: Acid. oxalic. technic. und A cid. oxalic. puriss. 
Acid. oxalic. technic. ist gewohnlich schwefelsaure- und kalihaltig. 
Ueber Acid. oxalic. puriss. des Handels siehe die Anmerkungen unter 
Prufung auf Verunreinigungen. 

Wasserfreie, reine Oxalsaure (Acid. oxalic. sublimat. puriss.), 
C2 0 4 H2 , kommt seit kurzer Zeit ebenfalls in den Handel. Das Pra­
parat wird fur manche analytische Zwecke gebraucht; zur Titer­
stellung von Normallosungen ist es wegen seiner hygroskopischen 
Eigenschaften nicht geeignet. 

Palladium und Palladiumsalze. 
Palladium metallic. 

Palladium (Pd. Atom-Gew. = 106,35). 

Das Palladium ist in dem Aussehen, in Glanz und III der Ge­
schmeidigkeit dem Platin ahnlich. Palladiumschwamm (Mohr) ist 
eine graue, schwammige Masse. Das compacte Metall ist in Konigs­
wasser lOslich; PalladiumschwamID lOst sich auch in Salzsaure bei 
Luftzutritt auf. 

Prlifung auf Verunreinigungen. 

Unterscheidung des Palladi1~mblechs von Platinblech: Bringt man 
auf Palladiumblech einen Tropfen einer Aufiosung von Jod in Alkohol 
und lasst an der Luft freiwillig verdunsten, so wird das Palladium 
an dieser Stelle schwarz; durch Gluhen verschwindet die schwarze 
Farbe wieder. Bei gleicher Behandlung eines Platinblechs entsteht 

kein Fleck. 
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Kupfer, Eisen etc.: Man ubersattigt die moglichst saurefreie 
Salpetersalzsaurelosung von Palladium mit Ammoniak, bis das fieisch­
rothe Palladiumchloriir-Ammoniak wieder gelost ist, und leitet Salz­
sauregas ein, wobei das Palladium als gelbes Palladiumcblorur-Am­
moniak niederfiillt, wahrend Eisen und Kupfer in Losung bleiben. 
Das gelbe Palladiumsalz binterlasst beim Gliihen Palladiumscbwamm. 
Aus der Mutterlauge scbeidet Zink die noch vorbandenen Spuren 
Palladium zugleich mit Kupfer ab (Rossler). Noch zweckmassiger 
kann man wie folgt verfabren: man neutraJisirt die salpetersalzsaure 
Losung mit koblensaurem Natrium und fallt nun durch Quecksilber­
cyanid das Palladium zugleicb mit dem Kupfer. Der ausgewaschene 
Niederschlag wird gegliibt und in Salpetersaure gelost. Wird diese 
Losung alsdann mit koblensaurem Natrium beinabe neutralisirt und 
mit ameisensanrem Kalium und etwas Essigsaure gekocbt, so scheidet 
sich das Palladium in grossen glanzenden Blattern ab, wahrend das 
Kupfer gelost bleibt. Die Gegen wart des Kupfers im Palladium 
zeigt sich ubrigens scbon an einer griinlichen Farbung des mit 
Quecksilbercyanid erhaltenen Niederschlages; reines Cyan palladium 
bildet einen gelblichweissen Niederschlag. 

Quantitative Bestimmung. 

Man verfahrt wie unter "Priifung auf Verunreinigungen" ange­
geben ist oder man fallt das Palladium als Jodpalladium, wascht 
den Niederschlag aus und verwandelt ihn durch Gliihen in metalli­
sches Palladium. Die Methoden sind in Fresenius, Anleitung zur 
quantitativen Analyse, 6. Auf!., 1. Bd., S. 348 und 481 und in Mohr, 
Titrirmethoden, 6. Aufi., S. 417 naher beschrieben. 

1m technischen Alkalipalladiumchloriir bestimmte M. Frenkel 
(Zeitschr. f. anorgan. Chemie 1892, S. 217 ff.) das Palladium durch 
Reduction mittelst Alkohol in alkalischer Losung, wobei 33,14 Proc. 
Palladium gefunden wurden. 

Anwendung. 
Das schwammige Palladium (Palladiummohr) findet in der Gas­

analyse zur Scheidung des Wasserstoffs aus Gasgemischen, sowie 
zur Verpuffung von Wasserstoff oder KohlenwasserstoffeI?- mit Sauer­
stoff Anwendung. Ueber die Verwendung des Palladiums (Draht) 
zur Bestimmung von Kohlenwasserstoffen in der Luft siehe Coquil­
lion, Chern. Centralblatt 1878, S. 104. 
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Palladiumasbest, d. h. mit metallischem Palladium iiberzogener 
Asbest, :lindet ebenfalls zur Absorption des Wasserstoffs Verwendung. 
Man stellt denselben nach Clemens Winkler, Techn. Gasanalyse, 
2. Aufl., S. 146 her. Er besitzt einen Palladiumgehalt von 50 Procent. 

Handelssorten. 

Das Handelspalladium enthiUt hiiu:lig etwas Eisen und erheb­
liche Mengen Kupfer. Neben dem reinen Palladium in verschiedener 
Form :linden sich Legirungen dieses Metalles mit Silber, Gold und 
Kupfer etc. unter dem Namen "Palladium en chaux" im Handel. 
Dieselben werden bei der Uhrenfabrikation verwendet. 

Palladiumsalze. 

Von den Salzen des Palladiums nnden folgende fUr analytiscbe 
Zwecke Anwendung: 

Palladium chioratum, Palladiumchloriir, Pd C1 2• Dasselbe bleibt 
beim Verdunsten der Losung des Metalls in Konigswasser zuriick 
und bildet eine dunkelbraune, zerfliessliche Masse. Eine Losung von 
Palladiumchloriir, Palladium chlorat. solut. (5 g Metall in 100 ccm), 
kommt ebenfalls in den Handel. Die Losung des Palladiumchloriirs 
ist ein Reagens fiir verschiedene Gase (Leuchtgas und Kohlenoxyd) 
und besonders fUr Jod. Sehr zweckmiissig benutzt man haufig an 
Stelle des Palladiumchloriirs als Reagens das Natrium-Palladium­
chloriir bzw. dessen Losung (1 Th. Pd C12 + 2 NaCI in 12 Th. Wasser 
gelost). Das Natrium-Palladiumchioriir, PdCl2 + 2 Na CI, ist ein 
rothes, zerfliessendes, in Wasser und in Alkohol lOsliches Salz. Was 
die Untersuchung der Palladiumsalze betrifft, so kann. man deren 
Gehalt leicht durch Titriren oder Fallen der verdiinnten Losungeu 
mit Jodkaliumlosung bestimmen (siehe oben unter Palladium). Unter­
suchung von technischem Alkalipalladiumchloriir siehe oben bei 
Quantitative Bestimmung. 

Palladium nitricum, salpetersaures Palladiumoxydul, Pd(NOa)2, 
entsteht durch Aufiosen von Palladium in Salpetersaure, welche 
etwas salpetrige Saure enthalt. Es ist ein braunes, zerfiiessliches 
Salz, welches sich in Folge eines stets vorhandenen GehaItes an 
basischen Salzen triibe in Wasser lOst. Die wasserige Losung, be­
sonders die verdiinnte, lasst nach und nach alles Palladium als 
basisches Salz fallen. Es :lindet zur quantitativen Trennung von 
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Chlor und Jod Verwendung. Untersuchung wie bei Palladium 
chlorat. Charakteristisch fiir dieses Palladiumsalz wie iiberhaupt fUr 
das Palladium ist der schwarzbraune Niederschlag von Jodpalladium, 
welchen die Aufiosung des Metalles mit Jodkalium giebt. 

Phenaeetolin. 

Phenacetolin wird hergestellt durch Erhitzen gleicher Molekiile 
Phenol, concentrirter SchwefeIsaure und Eisessig und Auslaugen 
der freien Saure durch Wasser. Der Riickstand dient als Indicator. 
In kaustischen Alkalien lOst sich Phenacetolin mit blassgelber Farbe, 
mit kohlensauren Alkalien und alkalischen Erden bildet dassel be 
intensiv rothe Verbindungen. 

Ueber die Empfindlichkeitsbestimmung des Phenacetolins siehe 
die Tabelle bei Indicatoren S. 143 in diesem Buche. 

Naheres iiber die Anwendungsweise siehe Bockmann, Chem.­
techno Untersuchungsmethoden, 3. Aufi., Bd. I., S. 134. 

Phenol. 

Phenol absolut., Carbolsaure (CsHs OH. 
Molecular-Gew. = 93,78). 

Farblose, nicht unangenebm riechende, diinne, lose Krystalle. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

FlUchtig: Das Phenol ist vollstandig fiiichtig. 
Schmelzpunkt: Derselbe liegt zwischen 40-42° C. 
Loslichkeit: Die Carbolsaure lost sich in 15 Theilen Wasser zu 

einer klaren Fliissigkeit auf. 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe ist bei der chemisch rein en Carbolsaure, welche ge­
niigend durch den oben angegebenen hohen Schmelzpunkt, die Los­
lichkeit und das Aussehen charakterisirt ist, iiberfiiissig. 

Anwendnng nnd Anfbewahrung. 

Das Phenol dient zum Nachweis des Broms und Eisens etc. 
Es giebt mit Eisenchlorid eine violette Fiirbung. Bromwasser er-
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zeugt III Phenollosung einen gelblich weissen Niederschlag. Es 
fiirbt sich mit salpetrige SaUl"e haltiger Schwefelsaure blau. 

Millon's Reagens (eine salpetrige Saure haltende Losung von 
Quecksilbernitrat) giebt beim Kochen mit Phenol einen gelben Nieder­
schlag, der sich in Salpetersaure mit tiefrother Farbe lost. 

Phenolschwefels!i.ure wird bei del' Stickstoffbestimmung nach 
Kjeldahl bzw. Jodlbaur verwendet. Man erhiilt sie durch Auflosen 
von 50 g Phenol absolut. in conc. reine rSchwefelsaure von 66° Be 
zu 100 ccm Gesammtflussigkeit. 

Das Phenol soli seiner grossen Giftigkeit wegen vorsichtig in 
gelben oder blauen Glasflaschen aufbewahrt werden. 

Handelssorten. 

Die Carbolsaure wird unter Angabe des Schmelzpunktes ge­
handelt. Neben dem chemisch reinen Phenol gelangen die weniger 
rein en Sorten mit einem Schmelzpunkt von ca. 34 bis 350 und die 
rohe Carbolsaure in den Handel. 

Phenolphtaleiu. 

Phenolphtaleln pur. (C20 H14 0,. Molecular-Gew. = 317,24). 

Gelblich weisses oder fast weisses, krystallinisches Pulver, 
welches bei 150° C. schmilzt. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

FlUchtig: 0,5 g verbrennen beirn Erhitzen in del' Platinschale 
ohne einen Ruckstand zu hinterlassen. 

Liislich in Alkohol: Das Phenolphtale'in lost sich in 10 Th. 
Alkohol klar auf; die alkoholische Losung 1 : 100 sei farblos. 

Empflndlichkeit: Man pruft, wie bei Lackrnustinctur S. 223 ange­
geben wurde: 250 ccrn ausgekochten und wieder erkalteten Wassel's 
(siehe Ilackmustinctur), mit Phenolphtale'in versetzt, durfen nicht 
mehr als 0,08 bis 0,09 ccrn, also 3 Tropfen l/lO-N.-Alkali gebrauchen, 
urn von farblos in Violett (nicht Roth!) uberzugehen. 

Anmerkung. Vorstehende Zahlen hat Reinitzer (Zeitschr. f. 
angewandte Chemie 1894, S. 550) fiir die Empfindlichkeit des Phenol­
phtalelns gefunden. Thomson (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1885, 
S. 222 ff. und 1888, S. 36-61) verwandte bei seinen Untersuchungen 
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das Phenolphtaleln in einer Losung von 50 proc. Alkohol, die 0,5 g im 
Liter enthielt. 0,5 cern derselben, mit 100 cern Wasser verdiinnt, 
brauchten 0,1 cern l/IO-Normalnatronlauge, urn aus farblos in roth 
ii berzugehen. 

Anwendung. 

Das Phenolphtale"in kann zur Bestimmung del' kaustisehen 
neben kohlensauren Alkalien, ferner zur Bestimmung von kohlen­
sauren neben doppeltkohlensauren Alkalien verwendet werden. Mit 
dem geringsten Uebersehuss eines fixen Alkalis fiirbt sieh Phenol­
phtale"in deutlieh roth, welehe Farbnng durch ein Minimum von 
Saure (aueh Kohlensiiure) wieder verschwindet. Die Salze der fixen 
Alkalien uben keinen Einfiuss auf die Empfindlichkeit del' Reaction 
aus, wohl abel' die Ammoniumsalze. Zu Ammoniakbestimmungen 
ist das Phenolphtale"in daher nicht empfehlenswerth. (Naheres siehe 
Mohr, l. c., S.88). 

Je reiner das Praparat ist, desto vorzuglicher und vollkommener 
ist seine Wirkung. Das reine Phenolphtale"in hat die Formel C20Hu 0 4 

und wird nach Baeyer dargestellt durch mehrstundiges Erhitzen 
von 5 ThIn. Phtalsaureanhydrid und 10 ThIn. Phenol mit 4 ThIn. 
concentrirter Schwefelsaure auf 115-1200 C.; es ist demnach das 
Phtale"in des Phenols. Die Reaction verliiuft nicht so quantitativ, 
dass nicht auch viele Nebenproducte entstehen, und diese sind es 
gerade, die die vorzuglichen Eigenschaften verdecken konnen, 
namentlich enthiilt die Masse harzige Korper, die nach Zusatz von 
Sauren zu der Lasung des Korpers nicht wie Phenolphtale"in farblos 
werden. 

Niiheres uber die Anwendung dieses empfindlichen und fUr 
viele Zwecke sehr brauchbaren Indicators siehe Bockmann, Chem.­
techno Untersuchungsmethoden 3. Aufi., Bd. 1, S. 123. 

Man verwendet den Indicator in einer 1 procentigen Liisung in 
ca. 50procentigem Weingeist. Man setzt auf 100 ccm der zu 
titrirenden Flussigkeit stets die gleiche Menge, z. B. 5 Tropfen der 
Li:isung zu. 

Handelssorten. 

Dieselben sind in Reinheit verschieden; sie enthalten, wie 
·bei "Anwendung" bemerkt ist, als Verunreinigung oft noch harzige 
Producte. 

Krauch. 3. Auflage. 20 



306 Phenylendiaminchlorhydrat, meta. 

Phenylendiaminehlorhydrat, meta. 

0 6 H4 (NH2)2 2 HOI. 

Weisses oder schwach rothlich weisses, in Wasser leicht 108-
liches Krystallpulver. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Das Priiparat bildet ein weisses, oder in Folge des Einflusses der 
Luft, ein rothlich weisses Pulver. Die wiissrige Losung 1: 20 8ei 
farblo8 oder nur 8chwach gelblich gefiirbt. 

Anwendung lind Aufbewahrung. 

Die wasserige Losung des m-Phenylendiaminsalzes (1: 200) 
verursacbt eine gelbe bis braune Farbung in einer mit Scbwefel­
saure angesauerten Nitritlosung. Selbst bei Gegenwart von Spuren 
Nitrit tritt die gelbe Farbung auf. Das Metapbenylendiamincblor­
bydrat giebt ferner· mit Aldehyd eine sebr scharfe Reaction; es wird 
daher zum Nachweis von Aldehyd in Spiritus benutzt (siehe S. 12). 
Ueber das m-Phenylendiamincblorbydrat als Reagens auf Wasserstoff­
superoxyd vergl. Deniges, Rep. d. Chem.-Ztg. 1891, S. 81, liber die 
Anwendung desselben zur Erkennung des activen Sauerstoffs siebe 
Cazeneuve, Bull. soc. chim. [3J D, 855-857 oder Ref. in Ber. d. d. 
chem. Ges. 1891, S. 866. 

Die Salze des Metapbenylendiamins baben den Nacbtbeil, dass 
sie selbst und ibre Losungen an der Luft leicbt zersetzbar sind. 
Man muss sie daber in kleinen Glasern, sehr gut verscblossen aufbe­
wabren. Ein Salz, das braun aussiebt und eine braune Losung giebt, 
ist als Reagens nicht mebr obne Weiteres braucb bar, die braune 
Losung muss vor dem Gebrauch durch etwas Tbierkoble entfiirbt 
werden. 

Sebr gut soIl sich eine ammoniakalische Losung, welche mit 
Thierkoble versetzt ist, balten. 

Man kann das Reagens auch in der Weise herstellen, dass man 
5 g reinstes, bei 630 schmelzendes Metaphenylendiamin unter Zu­
satz von verdiinnter Schwefelsaure bis zur deutlich sauren Reaction 
in destillirtem Wasser lost und mit letzterem zu 1 Liter auffiillt. 
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Falls die Losung geflirbt ist, wird sie vor dem Gebrauch mit aus­
gegliihter Thierkohle entflirbt. 

Anmerkung. An dieser Stelle miigen ferner noch zwei weniger 
gebrauchte Reagentien genannt werden, welche in den letzten Jahren 
zum Nachweis von minimalen Mengen activem Sauerstoff von C. W llrster 
vorgeschlagen wurden, namlich das Dimethyl- und Tetramethylpara­
phenylendiamin. Ueber Herstellung und Eigenschaften der letzteren 
Praparate vergl. Berichte d. d. chem. Gesellschaft 1886, S. 3195 fl. 
und 1888, S. 921 ff., S. 1100 und S. 1525. 

Phenylhydrazine 

Phenylhydrazin. puriss. (OsHsN2' Molecular-Gew. = 107,84). 

Farblose, olige, schwach aromatische Fliissigkeit, welche beim 
Abkiihlen erstarrt, bei 23° wieder scbmilzt und bei 233° siedet. 
Das Phenylhydrazin ist ein Reagens auf Aldehyde und Ketone -
auch auf die Zuckerarten (E. Fischer, Berliner Berichte 1884, Bd. 1, 
S. 572 ff. und Schwarz, Zeitscbr. f. analyt. Chemie 1889, S. 380). 
Der Zucker giebt mit Pbenylhydrazin Osazon; verschiedene Zucker­
arten zeigen dabei ein verschiedenes Verbalten. 

Das Phenylhydrazin dient auch zum Nachweis des Schwefel­
kohlenstoffes, siehe S. 54 bei Benzol. Ueber die Anwendung des 
Phenylhydrazins als Reagens siehe Fiscber L c. und Zeitschr. analyt. 
Chemie 1893, S. 479. 

Die Bestimmung des Carbonylsauerstoffs der Aldebyde und 
Ketone, insbesondere des Acetons unter Anwendung von Phenyl­
hydrazin nacb Strache siehe Zeitschr. analyt. Chemie 1892, S. 573 ff. 

Phloroglucin. 

Phloroglucin. pnriss. (Os Hs 0 3 + 2 H2 O. 
Molecular-Gew. = 161,62). 

Weisses oder schwach gelblich gefiirbtes krystallinisches Pulver. 
Verliert sein Krystallwasser bei 100°. Schmilzt bei raschem Er­
bitzen bei 217-219°, bei langsamem Erhitzen viel niedriger, nam­
lich bei 200 bis 209°. (Bayer, Ber. d. deutsch. chem. Gesellsch. 19, 
S. 2186.) Leicht loslich in Wasser, Alkohol und Aether. 

20* 
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Priifung auf Verunreinigungen und Quantitative Bestimmung. 

Man bestimmt den SchmeZzpunkt und priift auf Lijslichkeit III 

Wasser, Alkohol und Aether und auf Diresorcin. Durch seinen nur 
geringen Gehalt an Diresorcin, welches im ldiuflichen Priiparat nach 
Herzig und Zeisel (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1891, S. 352) immer 
zugegen ist, zeigt das Phloroglucin das bekannte kornig-krystalli­
nische Aussehen. 

Zur Erkennung von Diresorcin im Phloroglucin verfahrt man 
wie folgt: Einige Milligramm des zu untersuchenden Phloroglucins 
werden mit etwa 1 ccm concentrirter Schwefelsaure behandelt, 1 bis 
2 ccm Essigsaureanhydrit hinzugefUgt und 5-10 Minuten in kochen­
dem Wasserbad erwarmt; bei Gegenwart von auch nul' 0,4 Proc. 
Diresorcin im Phloroglucin erhalt man eine schone, blauviolette 
Farbung. Ein geringer Diresorcingehalt im Phloroglucin. puriss. ist 
nicht zu beanstanden. 

Das Praparat dient bei der Bestimmung der Pentosen und Pen­
tosane zur Fallung des Furfurols nach Councler. KrUger und Tollens 
(Zeitschr. f. angewandte Chemie 1896, S. 40) haben gezeigt, dass 
man fiir diese Bestimmung das wenig diresorcinhaltige Phloroglucin. 
puriss. pro anal. (Schm.-P. 210 0 C.) von Merck ebenso gut verwenden 
kann, als das nach der Skraup'schen Methode gereinigte diresorcin­
freie Praparat, welches jetzt ebenfalls von Merck hergestellt wird, 
abel' viel kostspieliger. ist als das Phloroglucin. puriss. pro analysi. 
Das nach del' Skraup'schen Methode gereinigte, garantirt diresorcin­
freie Praparat muss die oben vorgeschriebene Priifung auf Diresorcin 
ausbalten. 

Anwendung. 

Phloroglucin ist ein Reagens auf Lignin. Ueber den Nachweis 
des Holzstoffes im Papier mit Phloroglucin siehe Chemiker-Zeitung 
1887, S. 1181. Die Lignin enthaltende Holzzelle zeichnet sich u. a. 
dadurcb von reiner Cellulose aus, dass sie sich mit Phloroglucin 
und Salzsaure intensiv rotb farbt. 

Ueber die Farbenreactionen des Phloroglucins sowie uber die 
Farbenreactionen der Kohlenstoffverbindungen im Allgemeinen siehe 
Emil Nickel, Zeitschr. f. analyt. Chemie 1889, S.244ff. Ueber 
die Farbenreactionen einiger atherischer Oele siehe !hI, Pharm. Ztg. 
1889, S. 166. 

Durch Losen von 2 g Phloroglucin und 1 g Vanillin in 30 g 
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Spiritus erhalt man das Phloroglucinvanillin, welches Reagens nach 
Giinzburg (Pharm. Ztg. 1891, S.393) zum Nachweis der freien HOI 
im Magensaft benutzt wird. 

Eine Losung von Phloroglucin in Salpetersaure wird in der 
Mikroskopie als Entkalkungsmittel gebraucht. (Rep. d. Ohemiker­
Ztg. 1891, S. 156.) 

Weiteres iiber die Anwendung siehe vorstehend bei Priifung 
auf Verunreinigungen. 

Handelssorten. 

Das Phloroglucin des Handels ist haufig mit Diresorcin verun­
reinigt; es zeigt alsdann einen zu hohen Schmelzpunkt. (Diresorcin 
schmilzt bei 3100.) Siehe auch oben bei Priifung auf Verun­
reinigungen. 

Phosphor-llIolybdansaure. 

Acid. phospho-molybdaenic. cryst. 

(12 Mo 0 3, P04 H3 + 29 H2 O. Molecular-Gew. = 2246,8.) 

Gelbe, gIanzende, leicht und vollstandig in Wasser lOsliche 
Krystalle von saurer Reaction. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit, schu:ere Metalle und Erden: 2 g lOs en sich in 10 ccm 
Wasser vollstandig. Diese Losung giebt nach Zusatz ciner geringen 
Spur Ammoniak einen starken Niederschlag; sie wird durch Hinzu­
fiigen von einer grosseren Menge Ammoniak vollstandig klar; ver­
setzt man die mit Ammoniak libersattigte Losung mit Schwefelammon 
und oxalsaurem Ammon, so zeigt sich keine Veranderung. 

Quantitative Bestimmung. 

Man lost die Phosphormolybdansaure in Ammoniak und be­
stimmt durch FllJlen dieser Losung mit Magnesiamixtur in liblicher 
Weise die Phosphorsaure. Zur Oontrolle bestimmt man maass­
analytisch das Molybdan durch Titration mit Ohamaleonlosung. Be­
ziiglich des Niiheren liber die Ausfiihrung letzterer Untersuchung 
siehe Mohr, Titrirmethode, 6. Aufl., S. 243. Vergl. auch in dieser 
Schrift den Abschnitt liber Acid. molybdaenic. S.247. 
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Anwendung. 

Die Phosphormolybdansaure giebt mit stark sauren Losungen 
der Saize des Kaliums, Ammoniums, Rubidiums, Casiums, Thalliums 
und organischen Alkaloiden gelbe Niederscbliige der entsprecbenden 

phospbormolybdansauren Salze. Sie ist eines der wichtigsten Gruppen­
reagentien fUr die Untersuchung auf AIkaIoide. 

Handelssorten. 

Die Phosphormolybdansaure ist oft sehr mangelhaft krystallisirt 
und unvolistandig Ioslich. Es kommt fUr Reagenszwecke auch eine 
Acid. phospho-molybd. solut. in den Handel. 

Phosphorsaure. 

Acid. phosphoric. puriss. (Rg PO,. Molecular-Gew. = 97,80). 

Klare, farblose und geruchlose Fliissigkeit. Spec. Gew. 1,20. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Ar-sen; 3 g diirfen bei der Untersuchung im Marsh'schen Apparat 
(siehe bei Natriumcarbonat S. 266) keinen Arsenspiegel geben. 

Salpetersiiure: 2 cem der Saure mit 2 ccm Schwefelsaure ver­
mischt, durfen nach dem Ueberscbicbten mit 1 ccrn Ferrosulfat­
lOsung keine gefiirbte Zone zeigen. 

Anmerkung. Salpetersaurehaltige Phospborsaure, deren Gebalt 
an Salpetersaure nach del' iiblichen Ferrosulfat-Methode nicbt mebr 
ermittelt werden kann, ist nach Alex. Gunn vielfach im Handel anzu­
treffen. Man erkennt minimale Spuron von Salpetersaure, indem man 
Brucin mit der fraglichen Phosphorsaure mischt. Bei Gegenwart von 
Salpetersaure wird sich die Liisung riithlich farben. E. Merck stellt 
neben der meistens gebrauchlichen, nach der Ferrosulfatprobe N-freien, 
rein en Phosphorsaure, fiir besondere analytische Zwecke auch eine ab­
solut N-freie Phosphorsiiure her, welche sowohl die Brucinprobe als 
auch die Priifung mit Diphenylamin aushalt. Ueber die Ausfiihrung 
der Priifung mit Diphcnylamin siehe S. 108 in diesem Buche. 

Die Brucinprobe fiihren wir in der vYeise aus, dass einige Krystalle 
Brucin in einem Probirrohremit 2 Tropfen Wasser iibergossen und 
dann mit 2 ccm cone. reiner Schwefelsaure vermischt werden; iiber die 
so erhaltene Fliissigkeit schichtet man die zu priifende Phosphorsaure, 
wonach sich nach einigen Minuten kein rother Ring an den Beriih­
rungs stell en zeigen darf. Auch wenn diese Fliissigkeit durch Um­
schiitteln vermischt wird, darf sie sich nicht roth farben. 
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Metalle, Erden etc.: Mit Schwefelwasserstoffwasser vermischt, 
werde die Phosphorsaure nicht verandert. U ebersattigt man die 

mit dem mehrfachen Volumen Wasser verdunnte Saure mit Ammoniak 

und mgt oxalsaures Ammon und Schwefelammon hinzu, so darf sich 
keine Triibung und keine griine Farbung zeigen. Mit 4 Raumtheilen 
Weingeist vermischt, bleibe die Saure klar. 

Halo~dsiiuren und phosphor(qe Siiure: Die mit dem 5fachen 
V olumen Wasser verdunnte Phosphorsaure darf sich mit Silbernitrat­
lasung weder in der Kalte, nocb beim Erwarmen verandern. 

Organische Substanzen, niedrige Oxydationsstujen des Phosphors: 
5 cern Phosphorsaure werden mit 5 cern verdiinnter Schwefelsaure 
und mit 5 Tropfen Kaliumpermanganatlosung (1: 1000) versetzt, 
alsdann wird 5 Minuten lang zum Kochen erhitzt, wobei die rothe 
Flirbung nicht verschwinden darf. 

Anmerkung. Salzer (Pharm. Ztg. 1894, S. 262 und S.311) 
hat im Handel eine abnorme Phosphorsaure angetroffen, welehe Per­
manganat stark reducirte. Derselbe macht darauf aufmerksam, dass 
man bei der vorgeschriebenen Priifung sich zunachst iiberzeugen muss, 
ob die zur Verwendung gelangende Schwefelsaure nicht unrein ist und 
auf Permanganat einwirkt. 

Metaphosphorsiiure: Wird die verdiinnte Phosphorsaure in ver­
diinnte Eiweisslosung eingetropft, so darf keine Triibung entstehen. 

Schwefelsiiure: Die mit dem 10fachen Volumen Wasser ver­
diinnte Phosphorsaure darf dureh Chlorbarium nieht verandert 
werden. 

Ammoniak: Beim Erwarmen von 2 cern Phospborsaure mit iiber­
sehiissiger Natronlauge darf sich kein Ammoniakgeruch zeigen und 
die Dampfe dUrfen beim Annahern eines mit verdiinnter Salzsaure 
befeuchteten GJasstabes keine Nebel bilden. 

Anmerkung. R. Huguet (Chem. Central-Blatt 1894, S. 167) 
fand in officineller Phosphorsaure einen Gehalt von Na H2 P04. Zur 
Bestimmung des Na H2 P04,Gehaites fallte Verf. heiss mit Ba (OH)2, 
filtrirte, entfernte Ba im Filtrat durch H2 S04 und wog Na als 
Na2 S04' 

Auch ein Gehalt von Ammonsalz ist schon in der kauflichen 
Phosphorsaure gefunden worden. Erhebliche Verunreinigungen mit 
Salzen zeigen sich beim Vermischen der Saure mit Alkohol, wobei 
zur Verseharfung noch 2 Volumen Aether zugesetzt werden konnen. 
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Quantitative Bestimmung. 

Man titrirt mit Uranlosung, wie dieses u. a. im Commentar 
zur Pharm. Germ. III (Berlin bei Springer 1891) Bd. I, S. 141 aus­
fiihrlich beschrieben ist. 

Ueber die maassanalytische Bestimmung der officinellen Phos­
phorsaure vergleiche eine Abhandlung von C. Gliicksmann in Pharm. 
Post 1895, No. 13. 

Meistens wird die obige qualitative Untersuchung und die Be­
stimmung des spec. Gew. geniigen. 

Volumgewicht der Phosphorsiiure bei 15 0 und Gehalt derselben 
an H3 P04, sowie an P2 0 5• 

Voillm- I proc·1 
I I 

I pro~'1 Proc. Volum- I Proc. I Proc. Yolum- Proc. 

Gew. I H,PO, P,os Gew. I H"P 04 I P,os Gew. H3PO, P,05 

1,0054 1 

I 
0,726 1,1262 I 21 15,246 1,2731 41 I 29,766 

1,0109 2 1,452 1,1329 I 22 15,972 1,2812 42 30,492 
1,0164 3 

I 
2,178 1,1397 23 16,698 1,2894 43 31,218 

1,0220 4 2,904 
1,1465

1 

24 17,424 1,2976 44 31,944 
1,0276 [) 3,630 1,1534 25 18,150 1,3059 45 32,670 
1,0333 6 i 4,356 1,1604 I 26 18,87(i 1,3143 46 ! 33,496 I 1,0390 7 I 5,082 1,1674 27 19,602 1.3227 47 34,222 
1,0449 8 I 5,808 1,1745 I 28 20,328 1;3313 48 34,948 
1,0508 9 I 6,534 1,1817 I 29 21,054 1,3399 49 35,674 I 

1,0567 10 7,260 1,1889 30 21,780 1,3486 50 36,400 
1,0627 11 7,986 1,1962 31 22,506 1,3573 51 37,126 
1,0688 12 8,712 1,2036 32 23,232 '1,3661 52 37,852 
1,0749 13 9,438 1,2111 33 24,058 1,3750 53 38,578 
1,0811 14 10,164 1,2186 34 24,664 1,3840 54 39,304 
1,0874 1;) 10,890 1,2262 35 25,410 1,3931 . fi5 40,030 
1,0937 16 11,616 1,2338 36 26,136 1,4022 56 40,756 
1,1001 17 12,342 1,241"5 37 26,862 1,4114 57 41,482 
1,1065 18 13,068 1,2493 38 27,588 1,4207 58 42,208 
1,1130 19 

I 
13,794 1,2572 39 28,314 1,4301 59 42,934 

1,1196 20 14,520 1,2651 40 29,040 1,4395 60 43,660 

Anwendung und .!ufbewahrnng. 

Man gebraucht die Phosphorsaure zur Destillation essigsaurer 
Salze behufs deren quantitativer Essigsaurebestimmung. 

Sie wird III Glaseru mit gut schliessendem GlasstopseI auf­
bewahrt. 

Handelssorten. 

Die reine Saure des Handels wird mit bestimmter Garantie 
des spec. Gew. verkauft. Die Sauren der Listen haben ein spec. 



PhosphorsaLU'e-Anhydric1. 313 

Gew. von 1,08 bis 1,725. Die Reinheit der Handelspraparate ist 
sehr verschieden; siehe dariiber die Anmerkungen bei Priifung etc. 

Ueber Metaphosphorsaure, welche ebenfalls in den Handel ge­
langt, siebe S. 236. 

Phosphorsaure-Anhydrid. 
Acid. phosphoric. anhydric. (P20S' Molecular-Gew. = 141,72). 

Schneeweisse, geruchlose Flocken, welcbe im Reagensglaschen 
vollstandig sublimiren. Das Phosphorsaure-Anhydrid lOst sich in 
kaltem Wasser unter Zischen. 

Priifnng auf Vernnreinigungen. 

An vorstehend beschriebenen Eigenschaften Iasst sich das reine 
Priiparat ohne Weiteres erkennen. Eine gelbliche Farbung des P 2 0 S 

deutet auf eingemengten rothen Phosphor. Ein feuchtes P 205 zer­
fliesst zu Metaphosphorsaure und verliert damit seine Fliichtigkeit. 
Auf einen etwaigen Gebalt an arseniger Saure ist durch Losen der 
P 2 0 S in Wasser und Behandeln der erwarmten Losung mit Schwefel­
wasserstoff zu priifen. 

Quantitative Bestimmung. 

Man fUhrt das Phosphorsaureanhydrid durch Losen in Wasser 
und Kochen del' Losung in Phosphorsaure iiber und bestimmt die­
selbe nach der Molybdansauremethode. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Phosphorsaure-Anhydrid ist ein wichtiges Entwasserungs­
mittel bei organischen Synthesen und es findet auch zum Trocknen 
del' Gase etc. mit Vortheil Verwendung. (Zeitschr. f. analyt. Chemie 
1887, S. 628 und 1888, S. 1 ff.) 

Nach Shenstone und Beck (Zeitschr. f. analytische Chemie 
1894, S. 66) enthalt das kaufliche Phosphorsaureanhydrid bisweilen 
niedrige Phosphoroxyde, welche bei man chen Anwendungen als 
Tl'ockenmittel schadlich sind. Die Genannten erhitzen und vel'­
fliichtigen daher das kaufliche Praparat fUr gewisse Zwecke noch­
maIs im Sauerstoffstrome. Naheres siehe I. c. 

Man bewahrt das Praparat in sehr gut mit Glasstopsel ver­
schlossenen Glasflaschen auf. 
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Handelssorten. 
Dieselben sind oft nicht schon weiss oder feucht; sie enthalten 

bisweilen noch unverbrannten Phosphor. Siehe auch bei Anwendung. 

Phosphor-Wolframsanre. 

Acid. phospho-wolframic. cryst. (Hu PWlO 0 38 + 8 H20). 

Gelblich grune, kleine KrystalJe oder eine Losung. 
Sie kommt als gewiihnliche "Acid. phospho-wolframic. cryst.", 

als "Acid. phospho-wolframic. solut." und als "Acid. phospho­
wolframic. cryst. absolut. frei von NH3 und N2 0 S" in den Handel. 

Man trifft die Saure oft sehr stark mit salpetersanrem Ammon 
verunreinigt im Handel. Die Phosphorwolframsaure hat in hohem 
Grade das Vermogen, organische Basen zu fallen, und findet 
zu diesem Zwecke in der Analyse Anwendung. Phosphorwolfram­
saure dient auch zur Fallung der Albuminosen und Peptone (Zeit­
schr. f. analyt. Chemie 1889, S. 195). 

Pikrinsanre. 

Acid. picronitric. puriss. cryst. (CsH3Ns07. 
Molecular-Gew. = 228,57). 

Blassgelbe, stark glanzende Blattchen. In Alkohol, Aether 
und Benzol leicht, schwer in kaltem, leichter in heissem Wasser 
15slich. 

Priifung anf Vernnreinignngen. 

Bei einer Priifung der Pikrinsaure ist namentlich auf folgende 
Substanzen Rucksicht zu nehmen *); 1. Harzartige Korper. Man 
lost 1 Th. Pikrinsaure in 60 Th. kochendem Wasser, setzt %000 

ihres Gewichtes Schwefelsaure zu und filtrirt. Etwa vorhandenes 
Harz bleibt auf dem Filter zuruck. 2. Oxalsaure, welche bei An­
wesenheit geringer Mengen von der Fabrikation herstammen kann, 
lasst sich durch das Mikroskop erkennen, wobei die farblosen pris­
matischen Krystalle derselben leicht von den gel ben rhombischen 

*) Schultz, Chemie des Steinkohlentheers, 2. Aufl., 2. Ed., S. 44. 
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Blattchen der Pikrinsaure zu unterscheiden sind; sie lasst sich ferner 
leicht mit Kalkwasser resp. mit Ammoniak und Chlorcalcium aus­
fallen und bestimmen. 3. Salpeter, Glaubersalz oder Kochsalz 
bleiben beim Ausziehen der zu untersuchenden Pikrinsaure mit 
warmem Alkohol, bis derselbe farblos abliiuft, zuruck und konnen 
nach bekannten Methoden nachgewiesen werden. 4. Zucker kalln 
in der Art bestimmt werden, dass man die Pikrinsaure genau mit 
kohlensaurem Kali neutralisirt, das Filtrat von dem pikrinsauren 
Kali vorsichtig im Wasserbade zur Trockne dampft und den Ruck­
stand wiederholt mit starkem Alkobol allszieht. Das alkoholiscbe 
Filtrat wird verdampft und der Ruckstand auf Zucker, z. B. nach 
der Trommer'schen Zuckerprobe, untersucht. Auf Mono- und Dinitro­
phenol priift Allen (Zeitschr. f. analyt. Chemie und Journal of the 
Soc. of Dyers and Colorists 4, 84) wie folgt: "Man misst ill zwei 
Stopselflaschen je ein gleiches Volumen etwa 1 procentiges Brom­
wasser ab, fugt zu dem Inhalt der einen Flasche eine 1 procentige 
Losung der Saure, versetzt dann jede der beiden Flaschen mit Jod­
kalium im Ueberschuss und titrirt die Menge des abgeschiedenen 
Jods mit 1/10 Thiosulfat. Die Menge des substituirten Broms ent­
spricbt dem Gehalt an den genanllten Verunreinigungen." 

Anwendnng nnd Aufbewahrung. 
Die Pikrinsaure dient zum Nachweis der Alkaloide, mit wel­

chen sie Niederschlage giebt. Sie ist giftig. Rasch und stark er­
hitzt, verpufft die Pikrinsaure unter Explosion. Sie werde vorsichtig 
aufbewabrt. 

Handelssorten. 

Pikrinsaure, welche mit anorganischen Substanzen verunreinigt 
ist, nndet sich baung im Handel. Weiteres siehe unter Prufung 
auf V erunreinigungen. 

Picrocarmin. 

Das Picrocarmin ist ein Tinctionsmittel, welches bei mikro­
skopischen Untersuchungen Verwendung nndet. Nach Ranvier 
benutzt man eine Losung des Ammonium-Picrocarminats. Nach 
L. Gedolst besitzt das Natrium-Picrocarminat vor dem Ammonium-
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saIze sehr wesentIiche V ortheile. Ge dol s t giebt zur Herstellung 
einer 8ebr brauchbaren Natrium-Picrocarminatlosung eine Vorschrift. 
(Rep. d. Chem.-Ztg. 1887, S. 97.) 

Weiteres liber die HersteIIung dieser Tinctionsmittel siehe 
S. 83 in diesem Buche. 

Platin. 
Platina (Pt. Atom-Gew. = 194,3). 

Das compacte Metall ist von silberweisser Farbe mit einem 
Stich in's Graue. Der Platinmohr, hochst fein zertheiltes Platin, 
ist von schwarzer Farbe. Del' Platinschwamm, welcher durch Gliihen 
von Platinsalmiak erhalten wird, ist mattgrau. Das Platin lOst sich 
in Konigswasser. 

Priifung auf Verunreinigungen und Quantitative Bestimmung. 

Man lost das Platin iu Konigswasser und verdunstet die Losung 
auf dem Wasserbade. Das zuriickbleibende Chlorid wird in einem 
Porzellantiegel durch starkes Gliiben in Platinschwamm verwandelt, 
und diesen behandelt man mit verdliDnter Salpetersaure, wobei nur 
Spuren in Losung gehen diirfen. (Siehe auch Platina chlorat.) 

Man kann das Chlorid auch mit Salmiak fallen und den er­
haltenen Platinsalmiak durch Gliihen in Metall iiberfiihren, welches 
gewogen wird. 1st der Platinschwamm iridiumhaltig, so bleibt das 
Iridium beim wiederholten Behandeln mit durch 4-5 Vol. Wasser 
verdiinntem Konigswasser zuriick. 

Zur Priifung von Platin auf geringe Verunreinigungen ist nach 
Mylius und Foerster (D. chem. Ges., Berl. 1892, 25, 665) folgende 
Methode zweckmassig: Man verwendet drei gesonderte Portion en ; 
ein Theil wird nach dem Bleiverfahren von Deville und Stas auf 
Palladium, Iridium und Ruthenium untersucht; ein zweiter Theil 
wird in Konigswasser gelost, das Platin durch Ameisensaure reducirt 
und im Filtrat das Eisen bestimmt. Ein dritter Theil wird durch 
Kohlenoxyd und ChI or verfliichtigt, worauf man im Riickstande 
Rhodium, Silber, Kupfer und Blei aufsucht. Bei Verwendung von 
10 g Platinmetall zu diesen PriifuDgen kann man noch folgende 
Mengen Verunreinigungen auffinden: Iridium 0,003 Proc., Ruthenium 
0,005 Proc., Rhodium 0,004 Proc., Palladium 0,01 Proc., Eisen 
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0,001 Proe., Kupfer 0,002 Proe., Silber 0,002 Proe., Blei 0,002 Proe. 
Beziiglieh der niiheren Beschreibung der Methode sei auf die Original­
abhandlung verwiesen. 

Platingeriithe priift man auf ihre Brauehbarkeit, indem man 
in denselben naeh einander und naeh jedesmaligem Reinigen die 
stiirksten und reinsten Siiuren (Salzsiiure, Schwefelsiiure, Salpeter­
siiure) kocht und alsdann untersucht, ob diese Siiuren nicbts aus 
dem Platin aufgenommen baben, d. h. beim Verdunsten keinen 
wesentlichen Riickstand hinterlassen. 

Anwendnng. 

Das Platin dient zur Herstellung del' Platingerathe und wird 
III Form von Platinmohr als Oxydationsmittel in der organ is chen 
Chemie und in der Elementaranalyse bisweilen an Stelle des Kupfer­
oxydes gebraucbt. Es dient ferner zur Herstellung des Platinchlorids 
(S. 318), welches zur Bestimmung des Kaliums Verwendung findet. 
E. Merck (siehe Merck's Jabresberiebt 1892, S. 75) verwendet zu 
Platinchlorid filr analytische Zwecke nur das reinste Platin, das 
hoehstens 0,01 Proc. Gesammtverunreinigungen enthiilt. 

Handelssorten. 

Das meiste Platin des Handels enthiilt Iridium, wodurch seine 
Brauchbarkeit zur Herstellung von Geriithen nicht beeintriichtigt 
wird. Fast immer sind im Platin auch deutliche Spuren Kupfer, 
Eisen, Rhodium, Palladium und Ruthenium zugegen. 

Teehniseh gereinigtes Platin, welches F. Mylius und F. Foerster 
untersuehten (D. chem. Ges., Berl. 1892, 2.5, 665), enthielt 99,28 Proc. 
Pt, 0,32 Proe. Ir, 0,13 Proc. Rh, 0,00 Proe. Pd, 0,04 Proc. Ru, 
0,06 Proc. Fe und 0,07 Proc. Cu. 

Vor mehreren Jahren haben W. C. Heraeus (Rep. d. Chem.-Ztg. 
1891, S. 170) und Mylius und Foerster (I. c.) eine Methode gefunden, 
nach der sich leicht ein sebr reines Platin in grosserer Menge ge­
winnen liisst, welches nur noch 0,01 Proc. Verunreinigungen (vor­
zugsweise Iridium) enthiilt. Niiheres iiber die Methode siehe Berl. 
Ber. 1892, 1. e. Dieses reine Platin gelangt jetzt auch in den Handel. 
Zur Herstellung von Platingeflissen und Draht verwendet man hiiufig 
Legirungen von Iridium und Platin. Eine Legirung von Platin und 
Iridium ist u. a. geeigneter zur Herstellung von Schwefelsiiure-Con-
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centrationsapparaten als reines PJatin. Noch weniger als die Platin­
Iridium-Legirung wird von del' concentrirten Schwefelsiiure das Gold 
angegriffen, wesshalb sich fUr Schwefelsiiurefabrikation vergoldete 
Platinkessel am besten eignen. 

Platinchlorid. 
Platina ehlorata siee. pur., W asserstoffplatinchlorid, gewohn­

lich Platinehlorid genannt (PtCI, + 2HCl + 6H2 0. 
Moleeular-Gew. = 516,28)*). 

Rothgelbe, trockene, krystallinische Masse, welche mit Wasser 
eine tief, aber rein gelbe Lasung giebt. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Loslichkeit: 1 g Platinchlorid lost sich klar in 10 ccm Alcohol. 
absolut. Auch in 'Wasser ist das Platinchlorid klar lOs'Uch; diese 
Losung sei rein gelb und nicbt rotb odeI' dunkelbraun, was auf An­
wesenheit von Chlorlir oder Iridium hindeuten wiirde. 

Anmerkung. Platinchlorid, welches beim Liisen in Alkohol einen 
erheblichen grungelben Bodensatz zeigt und daher wahrscheinlich chloriir­
haltig ist, habe ieh im Handel versehiedentlich angetroffen. Ein solches 
Praparat, das sieh gewohnlieh aueh mit sehr dunkelbrauner Farbe in 
Wasser (1: 10) lost, wahrend die Losung des guten Praparates heller 
ist, muss beanstandet werden. Die rothe Farbe der Liisung des Platin­
ehlorids kann auch durch die Gegenwart von Iridium bedingt sein. 

Gliihriickstand: 2 g Platinchlorid werden stark gegliiht, der rlick­
standige Platinschwamm wird mit verdlinnter Salpetersiiure (5 ccm 
Salpetersaure, 1,20 spec. Gew. + 20 ccm Wasser) auf dem Wasser­
bade 1/, Stunde digerirt; alsdann filtrirt man, dampft das Filtrat ein 

*) Wirkliches Platinchlorid, Pt Cl4 , wird erhalten, indem man eine 
Losung von Platinchloridchlorwasserstoff mit salpetersaurem Silber ausfallt, 
filtrirt nnd das Filtrat, welches das Platinchlorid gelost enthalt, eindampft. 
Fur analytische Zwecke, besonders fUr die Kalibestimmungen, verwendet 
man das oben beschriebene Wasserstoffplatinchlorid. Dasselbe enthalt 
ca. 37,6 Proc. Pt. Auch ein durch weiteres Eintrocknen des Wasserstoff­
platinchlorids gewonnenes Praparat mit ca. 40 Proc. Pt gelangt in den 
Handel und kann, wenn es rein ist, fUr analytische Zwecke Verwendllng 
TInden. 
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und gliiht, wobei nur wenige (hochstens 4-5) mg Rliekstand ver­
b1eiben diirfen. 

Anmerkung. Spuren von Riickstand sind auch nach Hager 
(Handbuch der pharm. Praxis) unvermeid1ich und stammen aus den 
Gefassen, in we1chen das P1atin mit der starken Saure gel6st wird. 

Schwejelsiiure: Die Losung (1 : 20) des Platinchlorids zeigt auf 
Zusatz von einigen Tropfen Chlorbariumlosung aueh naeh liingerem 
Stehen keine Triibung. 

Anmerkung. Holleman (Chem.-Ztg. 1892, S. 35) fand in einem 
Praparate des Hande1s Sehwefelsaure. Ieh se1bst habe diese Verun­
reinigung niemals angetroffen. 

Baryt: Die Losung (1: 20) des Platinehlorids darf auf Zusatz 
von einigen Tropfen verdiinnter Sehwefelsiiure aueh naeb Hingerem 
Stehen keine Triibung zeigen. 

Wei teres liber die Priifung siehe naehstehend. 

Quantitative Bestimmung. 

Man rallt das Platin mit reinem Chlorkalium als Kaliumplatin­
ehlorid, bringt dieses auf ein bei 130 0 C. getrocknetes Filter, wiischt 
vorsichtig und nicht zu lange aus und trocknet ca. 20 Minuten bei 
1300 C. Niiberes iiber die Ausfiihrung dieser Analyse siehe Precht, 
Zeitscbr. f. analyt. Chemie 1879, S. 520. 

Das reine Platinchlorid fUr analytische Zwecke soli mit reinem 
ChI or kalium die bereehnete Menge Kaliump1atinehlorid geben (Precht 
1. c.). 

Verwendet man zur Darstellung des Platinchlorids iridiumhaltiges 
Platin, so wird das Iridium ebenfalls gelost. Spuren des letzteren 
sind nach Precht (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1879, S. 512) obne 
Naehtheil bei der Verwendung des Platinchlorids zur Bestimmung 
des Kalis. Grossere Mengen wiirden sieh durch vorstehende quan­
titative Priifungen erkennen lassen. Eine iridiumhaltige Platinehlorid­
losung ist braun gefiirbt, wie oben bemerkt wurde. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Platinchlorid dient zum Nachweis und zur Bestimmung des 
Kaliums und des Ammoniums. Platinchloridlosung (neutrale) dient 
auch als Gruppenreagens auf Alkaloide Zur Herstellung des Platin­
ehlorids fiir analytisehe Zweeke verwende man das reinste Platin 
(siehe S. 317). 
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Das Platinchlorid wird in gut verschlossenen Glasflaschen auf­
bewahrt. 

Handelssorten. 
Siehe oben. 

Pyrogallussaure. 
Acid. pyrogallic. bisublimat., Pyrogallol (CSH S03' 

Molecular-Gew. = 125,70). 

Leichte, weisse, gliinzende Krystallblattchen oder Nadeln. 

Prlifung auf Verunreinigungen. 

Lrislichkeit: Die Losung in 2 Thin. Wasser muss ldar, neutral 
und farblos sein. Auch mit Aether und mit Alkohol giebt das Pra­
parat eine klare Losung. 

Ruclestand: 1 g sublimirt bei vorsichtigem Erhitzen ohne Ri.ick­
stand. 

Quantitative Bestimmung. 
Die richtige Zusammensetzung erkennt man am Schmelzpunkt, 

welcher bei 131 0 liegen muss, ferner an den sonstigen, oben ange­
gebenen Eigenschaften. Die wasserige Losung der Pyrogallussaure 
wird auf Zusatz von Natronlauge schnell gebraunt. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Pyrogallussaure absorbirt in alkali scher Losung begierig Sauer­
stoff; sie findet in der Gasanalyse Verwendung. Nach Winkler lost 
man in 1 Liter KaliJauge von ca. 1,20 spec. Gew. 50 g PyrogaIIus­
sam·e. 1 ccrn dieser Losung verrnag 13 ccrn Sauerstoff aufzunehmen. 
Zu starke Kalilauge von 1,5 spec. Gew. ist zur Herstellung dieser 
Losung nicht geeignet. Ueber die Farbenreaction des Riibenzuckers 
mit Pyrogallussaure (und anderen Phenolen wie Resorcin, Orcin, 
a-Naphtol u. A.) vergl. Chem.-Ztg. 1887, I. Bd., S. 2. Die Farben­
reactionen verholzter Zellmembrane mit Pyrogallussaure (Phloro­
glucin, Resorcin, Indol etc.) siehe Repert. d. Chem.-Ztg. 1888, S. 268. 
Pyrogallol als scharfes Reagens auf Propepton vergl. Berichte d. d. 
chern. Gesellschaft 1888, Bd. 3, S. 301. 

Ueber die Bestirnmung der Salpetersaure und der salpetrigen 
Saure mit Pyrogallussaure vergl. Pharm. Ztg. 1891, S. 347. 



Quecksilber. 321 

Man bewahrt die Pyrogallussaure in gut verschlossenen Glas­
gefassen auf. 

Bemerkt muss werden, dass die wasserige Losung sich an der 
Luft mit der Zeit braunt und saure Reaction annimmt. Manche 
der Luft und dem Lichte ausgesetzt gewesene Pyrogallussaure giebt 
schon sofort keine farblose und neutrale Losung mehr. (Archiv d. 
Pharm. 1887, S. 97; ebendaselbst finden sich auch nahere Angaben 
iiber die Loslichkeitsverhaltnisse der Saure.) 

Handelssorlen. 

Die Pyrogallussaure kommt jetzt in sehr schOner Form in den 
Handel. 

Pyrrol. 
(C4R5N. Molecular-Gew. = 66,89.) 

Eine farblose, bei 133 0 siedende Base. 
Nach Ihl (Chem.-Ztg. XIV, 1571) ist von allen bekannten 

Ligninreactionen eine alkoholische Pyrrollosung am empfindlichsten 
und selbst dem Phloroglucin vorzuziehen. Bei Gegenwart von Salz­
saure bewirkt Pyrrollosung beim gelinden Erwarmen mit allen Alde~ 
hyden eine Rothfarbung. 

Quecksilber. 
Hydrargyrum metallicum depurat. (Rg. Atom-Gew. = 199,80). 

Fliissiges, beim Erhitzen ohne Riickstand fiiichtiges Metall, wel­
ches stets eine glanzende Oberfiache zeigt. 

Prlifnng auf Verunreinigungen und Quantitative Bestimmung. 

Quecksilber, welches beim Schiitteln mit Luft eine gliinzende 
Oberjliiche behalt und welches vollstandige Fliichtigkeit zeigt, wird 
in den meisten Fallen fiir analytische Zwccke geniigen. Beziiglich 
der ausfiihrlichen chemischen Analyse des Quecksilbers siehe Fre­
senius, Quant. chem. Analyse, 6. Aufi., 2. Bd., S.488. 

Die Abwesenheit von mehr als schwachen Spuren 
fremder Metalle ergiebt sich durch nachfolgende Priifung der 

Krauch. 3. Aufiage. 21 
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Amerikan. Pharm.: Kocht man 5 g Hg mit 5 cern Wasser und 4,5 g 
Natriumthiosulfat in einem Probirrohre ungefiihr 1 Minute lang, so 
soIl das Hg nicht seinen Glanz verlieren und nicht mehr als em en 
schwach gelblichen Stich annehmen. 

Anmerkung. Nach Graham-Otto ist das Quecksilber des 
Handels bisweilen ziemlich rein, niemals aber vollkommen rein, son­
dern es enthalt stets gross ere oder geringere Mengen von anderen Me­
tallen aufgelost, so namentlich Blei, Zinn, Wismuth, Kupfer, ausser­
dem gewohnlich Staub und Unreinigkeiten beigemengt. Je mehr das 
Quecksilber mit einer grauen Haut bedeekt ist und je weniger rund 
die Tropfcn sind, j e trager dieselben fliessen, desto unreiner ist es. 
Reines Quecksilber erhalt sieh, wenn es einige Mal mit Luft umge­
schiittelt wird, vollkommen blank; uureines iiberzieht sich dabei mit 
einer Haut, die sich an die Glaswand anhangt. Noch 1/4000 Blei ist, 
nach Ulex, auf diese Weise zu erkennen. 

Anwendung. 

Das Quecksilber dient in der Gasanalyse zum Fullen des Eudio­
meters, sowie der sonstigen Rohren, welche zum Auffangen der Gase 
bestimmt sind. Es wird ferner bei den Stickstoffbestimmungen naeh 
Kj el dahl angewendet. Fur manche Zwecke braucht man auch das 
Hydrarg. puriss. bidest., welches durch Behandlung von Quecksilber 
mit Salpetersaure und Destillation hergestellt wird. 

Handelssorten. 

Siehe oben Anmerkung. 

Qnecksilberchlorid. 
Hydrargyrum bichloratum (HgCI2• Molecular-Gew. = 270,54). 

Weisse Krystalle, welche in Wasser, Weingeist und reinem 
Aether loslich sind. Die wasserige Losung wird durch Schwefel­
wasserstoff schwarz gefiillt. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Verunreinigungen im Allgemeinen: Nachdem das Quecksilber aus 
der wasserigen Losung durch Schwefelwasserstoffwasser gefiillt wor­
den ist, darf das farblose Filtrat nach dem Verdunsten einen wag­
baren Ruckstand nicht hinterlassen. 

Arsen: Wird das bei vorstehender Prufung erhaltene Schwefel-
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quecksilber mit verdiinnter Ammonialdliissigkeit gr-schiittelt, so zeige 
das Filtrat nach dem Ans1iuern mit Salzsaure weder eine gelbe 
Farbe, noch einen .gelben Niederschlag. 

Quecksilberchloriir etc.: 2 g, pulverisirt, sind vollstandig in ca. 
15 g rein em Aether laslich. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Bestimmung des Quecksilberchlorids wird nach Mohr 
(Titrirmethode, 6. Aufl., S. 250) maassanalytisch ausgefiihrt. Die 
Methode beruht darauf, dass das Quecksilberchlorid in alkalischer 
Lasung von Eisenoxydulsalzen zu Chloriir reducirt wird, und dass 
ein Theil des EisenoxyduIs in Oxyd iibergefiihrt wird. Der Rest 
des EisenoxyduIs wird mit Cham1ileon zuriicktitrirt, der Titer des 
Cham1ileons wird mit rein em Eisendoppelsalz gestellt. Berechnung: 
Fex4,8414=HgCI2• Man kann das Quecksilber auch mit Schwefel­
wasserstoff ausf1illen und als Sulfid wagen. H1ilt das Praparat die 
oben angefiihrten Priifungen auf Reinheit aus, so wird eine quanti­
tative Untersuchung in den meisten F1illen iiberfliissig sein. 

Schuyten (Chem.-Ztg. 1896, S. 239) hat eine Methode zur Be­
stimmung von Quecksilbersalzen mittelst Natriumsuperoxyds aus­
gearbeitet, welche den Vortheil einer raschen Ausfiihrbarkeit und 
genauer Erfolge vereinigt; siehe dariiber I. c. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Quecksilberchlorid dient zur Erkennung der Jodwasserstoff­
saure, des Zinns und der Ameisensaure. Es dient ferner zum Nach­
weis der Alkaloide und zur Herstellung von Bohlig's Reagens und 
auch von Nessler's Reagens. Das Praparat ist sehr giftig, weshalb 
es vorsichtig in gut verschlossenen Glasflaschen aufbewahrt wird. 

Nessler's Reagens. 

Dasselbe wird bereitet, indem man 35 g Jodkalium und 13 g 
Q\lecksilberchlorid mit 800 ccm Wasser unter Umriihren zum Sieden 
erhitzt. Wenn eine klare Lasung entstanden ist, fiigt man tropfen­
weise von einer kaltgesattigten Quecksilberchloridlasung zu, bis eben 
ein bleibender Niederschlag zu entstehen beginnt. Man fiigt jetzt 
noch 160 g Kalihydrat oder 120 g Natronhydrat zu, bringt durch 
Wasserzusatz auf 1 Liter, fiigt noch ein wenig Quecksilberchlorid­
lasung zu und lasst die Fliissigkeit sich absetzen. Die klargewordene 

21* 
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Losung hat eine ganz schwach gelbliche Farbung. Sie muss, wenn 
2 cern zu 50 cern Wasser gesetzt werden, welches 0,05 Milligramm 
Ammoniak enthalt, sofort eine gelbbraune Farbung liefern. 

Man bewahrt das Reagens in kleinen, 'gut verschlossenen Gla­
sern anf. 

Handelssorten. 

In der Zeitschrift fiir analytische Chemie 1883, S. 391 macht 
Lenz darauf aufmerksam, dass das Sublimat des Handels beim 
Losen oft betrachtlichen Riickstand zeigt. 

Quecksilberoxydulnitrat. 

Hydrargyrum nitric. oxydulat. pur. ((N03)2 Hg2 + 2 H 2 0. 
Molecular-Gew. = 560,30). 

Weisse Krystalle. 

Prufung auf Verunreinigungen. 

Fluchtig: 2 g hinterlassen beim Gliihen im Porzellantiegel keinen 
wagbaren Riickstand. 

Oxydsalz: 1 g wird in wenig sehr verdiinnter Salpetersaure ge­
lost, die Losung auf 20 cern verdiinnt, mit verdiinnter, kalter Salz­
saure im Ueberschuss versetzt und filtrirt; das Filtrat giebt mit 
frischem Schwefelwasserstoffwasser nur Spuren eines Niederschlags. 

Quantitative Bestimmung. 

Zur Bestimmung der Quecksilberoxydulverbindungen finden sich 
in den Handbiichern der quantitativen Analyse eine Anzahl von 
Methoden. Man kann beim salpetersauren Quecksilberoxydul die Be­
stimmung auf die Unloslichkeit des Quecksilberchloriirs griinden. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Praparat dient zur Erkennung leicht oxydirbarer Korper, 
so der Ameisensaure. 

8ehr giftig, daher in gut verschlossenen Glasfiaschen aufzu­
bewahren. 
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Handelssorten. 

Dieselben enthalten haufig erheblichere Mengen Oxydsalz. Die 
Priifung auf diese Verunreinigung muss sehr vorsichtig ausgefiihrt 
werden, da sich sonst wahrend derselben leicht Oxydsalz bilden kann. 

Quecksilberoxyd. 

Hydrargyrum oxydatum (Hg O. Molecular-Gew. = 215,76). 

Gelbes (Hydrarg. oxyd. via hum. par.) oder rothes (Hydrarg. 
oxyd. praep.) Pulver. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 2 g hinterlassen beim Gliihen keinen wagbaren 
Riickstand. 

Chlor und Schwejelsiiure: Die mit Hiilfe von Salpetersaure dar­
gestellte wassrige Liisung (1 : 100) sei klar, werde durch~Silbernitrat 
nicht getriibt und durch Chlorbarium auch nach langerem Stehen 
nicht verandert. 

Salpetersiiure: 1 g Quecksilberoxyd mit 2 ccm Wasser ge­
schiittelt, dann mit 2 cern Schwefelsaure versetzt und hierauf mit 
1 ccm Ferrosulfatlosung iiberschichtet, zeige auch nach Iangerem 
Stehen keine gefarbte Zone. 

Anwendung und Aufbewabrung. 

Das reine Quecksilberoxyd (Hydrarg. oxyd. v. hum. p.) dient 
zur Zerlegung des Chlormagnesiums, ferner zur Fal1ung des Mangans 
nach C. Meineke. Zu letzterem Zweck muss das Praparat eisen­
frei sein, welcher Forderung das Hydrarg. oxyd. via hum. p. am 
sichersten entspricht. 

Reines Quecksilberoxyd (frei von N und S) wird auch bei 
der Elementaranalyse stickstoffhaltiger und schwefelhaltiger Kiirper 
gebraucht. 

In gut verschlossenen Glasgefassen aufzubewahren. 

Handelssorten. 

Rothes und gelb.es Quecksilberoxyd des Handels hinterlassen 
hiiufig einen erheblichen Riickstand beim Gliihen. Unwagbare Spuren 
eines Gliihriickstandes sind bei Quecksilberoxyd fast stets vorhanden 
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Quecksilberoxydnitratlosung. 

Dul'ch Auflasen von Queeksilbel'oxyd in Salpetel'saul'e stellt man 
die zul' quantitativen Harnstoffbestimmung erfordel'liebe salpetersaure 
Quecksilberoxydlasung her. Es werden zu diesem Zwecke 77,2 g 
reines, im Wasserbade getrocknetes, rothes Quecksilberoxyd bei ge­
linder Warme in Salpetersaure ge15st, zur Syrupdicke eingedampft 
und dann zu 1 Liter verdiinnt. Etwa biel'bei ausgeschiedenes 
basiscbes Salz wird mit einigen Tropfen verdiinntel' Salpetersaure 
in Lasung gebracht. 10 ccm diesel' Quecksilbernitratlasung ent­
sprechen 0,1 g Harnstoff. 

Quecksilbernitrosonitratlosung 
(Millon's Reagens), und verschiedene andere 

Quecksilbersalzlosungen. 

Das Millon'sche Reagens (Mercurnitrosonitrat) auf Albuminstoffe 
etc. kann wie folgt bel'eitet werden: 10 g Quecksilbel' werden in 
einem Glaskalbchen mit 25 g Salpetersaure von 1,185 spec. Gew. 
und 25 g Wasser iibel'gossen, an einen nul' lauwarmen Ort gestellt 
und iifters geschiittelt, bis Lasung erfolgt ist. Diese Lasung ver­
mischt man mit einer in del' Digestionswal'me bewirkten Lasung 
von 10 g Queeksilber in 22 g Salpetersaure von 1,250 bis 1,300 
spec. Gew. 

OdeI' man verfiihrt einfacher naeh Nickel (Zeitsehr. f. analyt. 
Chemie 1889, S. 245): Man last 1 cem Quecksilber in 9 ccm 
rauchender Salpetersaure von 1,52 spec. Gew. und verdunnt diese 
Flussigkeit mit dem gleicben Volumen Wasser. Bei langerer Auf­
bewahrung wil'd die Lasung unwil'ksam, doch kann sie durch Zu­
satz von salpetrigsaurem Kalium wieder brauchbar gemacht werden. 
Nahel'es auch iiber die Anwendung von Millon's Reagens siehe 
Nickel I. c. 

In Zeitsehr. f. analyt. Chemie 1889, S. 245 ff. siehe aueh 
"Hoffmann's Reagens" und "Pfugge's Reagens". 

Ueber die Herstellung von Sachse's Jodquecksilberlosung und 
von Knap's Cyanquecksilberlosung, welche zum Fallen del' Zucker-
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arten gebraucht werden, siehe u. A. Konig, Untersuchung landw. 
und gewerbl. wichtiger Stoffe, S. 690 (Berlin bei Parey 1891). 

Nessler's Reagens 
siehe S. 323. 

Hydrarg. Kalium jodat. solut. 
Thoulet'sche LaBung ist cine Lasung von Quecksilberbijodid 

und Jodkalium in Wasser, welche zur Trennung der Mineralien ver­
wendet wird. Das spec. Gew. dieser Lasung ist 3,17. 

Mayer'Bche LaBung auf Alkaloide (Hydrarg. Kalium jodat. solut.). 
13,53 g Hydrarg. bichlorat. und 49,67 g Kalium jodat. werden bei 150 

mit Wasser zu einem Liter gelost. 

Reagenspapiere. 

Azolithminpapier siehe S. 45, Bleipapier siehe S. 58, Carmin­
papier S. 84 und S. 140, Congopapier S. 106, Curcumapapier S. 107, 
Ferro- und Ferricyankaliumpapier S. 145 und S.176, Hamatoxylin­
papier S. 134, Lackmoidpapier S. 222, Lackmuspapier S. 225, Ozon­
papier S. 132 bei Goldchlorid und weiter hinten bei Thalliumnitrat, 
sonstige Reagenspapiere siehe auch S. 142 bis 145 bei Indicatoren 
und Reagenspapiere. Daselbst sind auch die Resultate von ver­
gleichenden Untersuchungen verschiedener Reagenspapiere mitgetheilt. 

Resorcin. 

Resorcinum puriss. (Os H4 (OH)2' Molecular-Gew. = 109,74). 

Farblose Krystalle von kaum merklichem eigenartigen Geruch. 
In Wasser, Alkohol und Aether leicht liislicb. Schmilzt bei 110 
bis 118 0 C. 

Anmerkung. Ein zu niedriger Schmelzpunkt zeigt mangelhafte 
Reinigung des Praparates an. 

Priifung auf Verunreinigungen. 
Ruckstand: Einige Gramm Resorcin vcrfltichtigen sich beim Er­

hitzen vollstandig. 
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Empyreumatische Stoffe, 
Losung des Resorcins soll 
nicht verandern und darf 
verbreiten. 

Resorcin. 

Siiuren und Phenol: Die wasserige 
ungefiirbt sein, sie soll Lackmuspapier 
beim Erwarmen keinen Phenolgeruch 

Das Resorcin soIl moglichst geruchlos sein. 

Anmerknng. Nach Schoop (Chern. Ind. 1887, S. 487) sind 
die gewohnlichen Verunreinigungen des kauflichen Resorcins 'Nasser, 
ferner Isomere und Homologe des ersteren, wie z. B. Brenzcatechin, 
Hydrochinon, Phloroglucin etc., dann eine harzige Masse und Phenol. 
Das Resorcin soli sich klar in Wasser losen. Eine Fallung mit Blei­
acetat zeigt die Gegenwart von Brenzcatechin an, Auftreten von 
Chinongeruch beim Erwarmen mit Eisenchlorid lasst auf die Anwesen­
heit von Hydrochinon schliessen. 1st Phloroglucin zugegen, so ent­
steht mit Fichtenholz Rothfarbung. Urn Phenol nachzuweisen, schiittelt 
S c h 0 0 p die atherische ResorcinlOsung mit einigen Tropfen conc. 
N atronlauge; es geht hierbei vorziiglich etwa vorhandenes Phenol in 
Losung, das man nach Ansauern der alkalischen Losung durch den 
Geruch erkennen kaJin. 

Schmelzpunlct: Siehe oben. VoIIig wasserfreies reines Resorcin 
schmilzt bei 1180 C. Das sehr reine Praparat der Pharm. Germ. III 
zeigt einen Schmelzpunkt von 110-1110 C. 

Quantitative Bestimmung. 

Priifung des Aussehens sowie die sonstigen oben angegebenen 
Priifungen zeigen meistens hinHinglich die Reinheit des Resorcins. 
Behufs seiner quantitativen Bestimmung versetzt man eine Losung 
von bekanntem Gehalt mit titrirtem Bromwasser und bestimmt das 
iiberschiissige Brom durch KJ und Na2 S2 0 a. (Degener, Journ. f. 
prakt. Chemie 220, 322.) Die quantitative Bestimmung kann auch 
mit Normal-Jodkaliumlosung ausgefiibrt werden. Siehe dariiber 
P. Scboop, Chem. Industrie 1887, S.487. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Das Resorcin wird vielfach fUr analytische Zwecke angewendet, 
so als Reagens auf Chloral und Cbloroform (Leon Crismer, Pharm. 
Ztg. 1888, S.651), zur Unterscheidung von Bromathyl und Chloro­
form, sowie zum Nachweis von Chloroform im Bromathyl (Schol­
vien, Pharm. Ztg. 1891, S. 299), zum Nachweis der freien Salz­
saure im Magensafte (Pbarm. Ztg. 1891, S. 393), als Reagens auf 
verholzte Zellmembrane (!hI, Warnecke, Rep. d. Chem.-Ztg.1888, 
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S. 268), als Reagens auf gewisse atberische Oele (Ib 1, Chem.-Ztg. 
1889, S. 264), als Reagens auf Riibenzucker und andere Kohlen­
hydrate (Ihl, Einwirkung der Pbenole auf Zucker, Starke und 
Gummiarten, Chem.-Ztg. 1887, S. 2 und S. 19), als Reagens auf 
Nitrate und auf Nitrite (Liebermann, 1874, Ber. d. cbem. Ges.; 
ferner Gu t z k 0 w , Farbenreactionen einiger Phenole und ihre Ver­
wen dung fur die qualitative Analyse, Pbarm. Ztg. 1889, S. 560, 
ferner Lindo, Resorcin zur Prufung auf Nitrate, Rep. d. Chem.-Ztg. 
1888, S. 288). 

Eine Losung von 1 g Resorcin in 100 g Wasser und 10 Tropfen 
Schwefelsaure ist ein scharfes Reagens auf salpetrige Saure und bat 
dem Griess'schen Phenylendiaminsalz gegeniiber den Vortheil, dass 
die Losung nicht so leicht an der Luft zersetzbar ist (Journ. Pbarm. 
Cbim. 1895, 6. Ser., 2, 289). 

Man bewabrt das Resorcin vor Licht geschiitzt auf. 

Handelssorten. 

Das reine Resorcin, Resorcin. puriss. recryst. albiss. oder Re­
sorcin. resublimat. albiss., wird jetzt in sehr schoner Form her­
gestellt. 

Auch das gewobnliche Resorcin befindet sich ziemlich rein, in 
wenig gefarbten, trockenen Krystallmassen in dem Handel. Ueber die 
Verunreinigungen der Handelspraparate siehe oben die Anmerkung. 

Rosolsaure. 

Ein rother Farbstoff, welcher hauptsachlich die Verbindung 
C20 HIS 0 3 enthalt und isomer mit Methylaurin und homolog mit 
Aurin ist. Ueber ihre Anwendung als Indicator siehe Bockmann, 
Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Aufi., Bd. 1, S. 132 oder 
Mohr, Titrirmethode, 6. Aufi., S. 85. 

Ueber die Empfindlichkeit siehe die Tabelle S. 143 in diesem 
Buche. 
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Salicylsanre. 
Acid. salicylic. puriss. recryst. (C7H6 0 S' 

Molecular-Gew. = 137,67). 

Leichte, weisse, geruchlose Krystalle, loslich in etwa 500 Theilen 
kaltem Wasser. Leicht loslich in Alkohol und Aether. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Die Salicylsaure muss die oben beschriebenen Eigenschaften 
haben. Sie darf nicht nach Phenol riechen. 1 g muss mit 10 cern 
Aether eine klare, farblose Losung geben. 

0,5 g mUss en beim Erlzitzen auf Platinblech ohne RUckstand ver­
brennen. 

Der Schmelzpunkt soli bei 156,5-157 0 C. liegen. 
1 g Salicylsaure gebe mit 6 g concentrirter Schwefelsaure eine 

fast ungefarbte Losung. 
1 g Salicylsaure wird in Weingeist gelost und eImge Tropfen 

Salpetersaure und Silberlosung zugegeben, wobei sich keine Chlor­
reaction zeigen darf. 

Der beim jreiwilligen Verdunsten einer weingeistigen Salicylsaure­
lOSUllg bleibende RUckstand sei vollkommen weiss. 

A.nwendung. 

Man verwelldet die Salicylsaure auf Grund ihrer gahrungs- und 
faulnisshemmenden Eigenschaften im chemischen Laboratorium. Sie 
ist auch als Indicator vorgeschlagen worden (Mohr, Titrirmethode, 
6. Aufi., S. 87). 

Anmerkung. Salicyl-Schwefelsli.ure. Dieses ist eine weisse, 
krystallinische Substauz, in Wasser leicht liislich. 

Sie wird durch Erhitzen von Salicylsaure mit Schwefels~,ure ge­
wonnen und client als Reagens auf Protelnstoffe. (Pharm. Ztg. 1892, 
S. 325). 

Handelssorten. 

Die Salicylsaure wird jetzt fast ausschliesslich synthetisch her­
gestellt; sie ist sehr rein im Handel zu erhalten. 
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Salpetersiiure. 
Acid. nitricum purum (HNOg• Molecular-Gew. = 62,89). 

Klare, farblose Flussigkeit, welche ein spec. Gew. von 1,2 zeigt 
und ca. 33 Proc. HNOg enthalt. 

Prlifung auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 10 g hinterlassen beirn Verdunsten irn Platinscbal­
chen keinen wagbaren Ruckstand. 

Anmerkung. Ueber den Riickstand, welchen reine Salpetersaure 
beim Verdunsten hinterlasst, haben Hempel und Thiele (Zeitschr. an­
organ. Chemie 1896, S. 78) einige Mittheilungen gemacht: 60 cem 
der reinen Salpetersaure geben nach denselben einen Riickstand von 
0,0013 g, entsprechend 0,0015 Proc. Um dies en zu verringern, wurde 
die Saure (aus einem Glaskolbe,ll mit aufgeschliffenem Glashelm) durch 
ein Platinrohr destillirt. 140 g der so erhaltenen Salpetersaure liessen 
nun eingedampft 0,00041 g Riickstand, entsprechend 0,0003 Proc. 
Diese Saure stellten Hempel und Thiele fiir besonderen Gebrauch (bei 
Atomgewichtsbestimmungen) her"'). 

Schwejelsiiure: 10 g Salpetersaure werden in einem Porzellan­
schalchen auf ca. 1/2 ccm eingedampft, dieser Riickstand wird mit 
30 ccm Wasser verdiinnt, die Fliissigkeit in ein Becherglas gebracht, 
erhitzt und Chlorbarium zugegeben; hierbei zeigt sich auch nach 
langerem Stehen keine Schwefelsaurereaction. 

Anmerkung. Wie schon unter dem Abschnitte "Acid. hydro­
chloric. pur.", S.93, bemerkt wurde, verhindern die Sauren, beson­
ders die Salpetersaure, die Schwefelsaurereaction bis zu eihem gewissen 
Grade. Je weiter daher zum Zwecke der Untersuchung auf Schwefel­
saure eine Salpetersaure auf dem Wasserbade eingedampft wird, desto 
sicherer wird sich die Reaction in dem Verdampfungsriickstande zeigen. 

*) Es sei hier noch bemerkt, dass Hempel und Thiele auch andere 
Reagentien, so Chlorammonium und Schwefelammonium darstellten, welche 
in miiglichster Reinheit iiir besondere Zwecke (bei Atomgewichtsbestim­
mungen) gebraucht Wllrden; abel' auch diese Praparate konnten nicht ohne 
dass sie einen Riickstand beim Erhitzen gab en, erhalten werden. Das 
Chlorammonium liess beim Erhitzen auf Platinblech noch einen sehr ge­
ringen Riickstand. Das Schwefelammonillm liess beim Eindampfen 0,0065 
Proc. Riickstancl. 
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Chlorid: 50 ccm destillirtes Wasser, welches mit einigen Tropfen 
Silbernitratliisung versetzt wurde, zeigt nach Zusatz von 5-10 ccm 
Salpetersaure keine Veranderung. 

Anmerkung. Die kleine Abanderung, welche die Priifungsvor­
schrift auf Chlorid gegeniiber del' Vorschrift in der 1. Auflage dieser 
Schrift gefunden hat, wird Tauschungen, welche bei der Untersuchung 
mit nicht absolut chloridfreiem, destillirtem \Vasser vorkommen kiinnten, 
besser ausschliessen, indem man den Chloridgehalt des Wassers schon 
yor Zugabe der Saure bemerkt. 

Schwere Metalle und Erden: 20 g werden mit Wasser verdunnt 
und uberschussiges Ammon, Schwefelammon und oxalsaures Ammon 
zugegeben, wodurch keine dunkle Farbung und keine Triibung 
entstebt. 

Jod: Beziiglich des Nachweises von Jod in der Salpetersaure 
sei bemerkt, dass bei %00 Proc. Jodgehalt die Salpetersaure gelblich 
gefarbt ware (die gelbe Farbe kann auch durch Chlorverbindungen 
bedingt sein und ist gewobnlicb auf einen Gebalt an U ntersalpeter­
saure zuruckzufiibren), und der Jodgebalt durcb Schiitteln mit Chloro­
form erkannt werden kann (Biltz). Gewobnlicb wird aber das Jod 
nicbt als solcbes in der Salpetersaure sein. Es werden die Jod­
sauerstoffverbindungen und zugleicb das Jod dadurcb erkannt, dass 
man zu der verdunnten Saure vorsichtig eine sehr verdiinnte Losung 
von schwefliger Saure oder wenige Tropfen Scbwefelwasserstoffwasser 
giebt und das bierdurch in Freiheit gesetzte Jod durch Scbwefel­
koblenstoff oder Starkekleister nachweist. Jeder Ueberschuss von 
schwefliger Saure oder Schwefelwasserstoff macht die Reaction ver­
schwinden. Folgende praktische Priifung auf Jod und Jodsaure 
schreibt die Pbarm.-Commission des deutschen Apotheker-Vereins 
vor: Wird die mit dem doppelten Volumen Wasser verdiinnte Saure 
mit wenig Cbloroform gescbiittelt, so darf letzteres nicbt violett 
gefarbt werden, auch nicht nach Zusatz eines in die Siiureschicht 
bineinragenden Stiickcben Zinks (Arcbiv f. Pharm. 1887, S. 93). 

Untersalpetersaure etc.: Man pruft durch Zusatz von Chamaleon­
liisung (siehe S. 341). Eine vollstandig untersalpetersaure-, uber­
haupt von niedrigen N-Verbindung fl'eie HN03 wird nacb der Ver­
diinnung durch Zusatz des ersten Tropfens Normalchamaleon ge­
rothet. In der Salpetersaure, besonders in der starken Saure, ist 
jedoch immer Untersalpetersaure zugegen; siehe aucb unter An­
wendung. 
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Quantitative Bestimmung. 

Der Gehalt der Salpetersaure des Handels wird nach dem spec. 
Gew., welches mit der Mohr'schen Wage ermittelt wird, oder durch 
Titration mit Normalalkali unter Anwendung von Lackmus als In­
dicator ermittelt. 

Anmerkung. Bei hochprocentiger und untersalpetersaurehaltiger 
Salpetersaure ist eine qnantitative Bestimmung durch Titration in Folge 
der sich stets aus der Saure entwickelnden Dampfe sehr schwierig. 
Sollte eine solche Bestimmung nothwendig sein, so verfiihrt man dabei 
nach der Methode, welche G. Lunge und L. Marchlewski in der Zeitschr. 
f. angewandte Chemie 1892, S. 10 beschrieben haben. Diese Chemiker 
lassen 10 ccm del' Saure aus einer genau calibrirten engen Burette 
langsam in eiskaltes Wasser eintropfen, fullen auf 100 ccm auf und 
titriren einen aliquoten Theil dieser verdunnten Saure mit genau ein­
gestellter N atronlauge. 

Volumgewicht der Salpetersaure bei 15°, bez. auf Wasser von 
40 (Lunge und Rey) siehe Tabelle S. 336-340. 

Anwendung und Aufbewahrung und Normal.Salpetersliure. 

Die Salpetersaure ist ein Oxydationsmittel und sie wird auch 
bei Nitrirungen organischer Praparate gebraucht. Sie lost viele 
Metalle unter Entwickelung von NO. Je nach dem Zwecke wird 
Saure von sehr verschiedener Concentration angewendet. Die rothe 
rauchende Salpetersaure, welche in der Analyse auch Anwendung 
findet, ist eine Losung von Untersalpetersaure in concentrirter Sal­
petersaure. Zur Ueberfiihrung des Schwefels und der Schwefel­
metalle in Schwefelsaure, auch bei Untersuchung organischer Ver­
bindungen, wird Salpetersaure haufig angewendet und muss fUr diese 
Zwecke schwefelsaurefrei sein. 

Auch bei quantitativen Bestimmungen von Ohlor, Brom und 
J od in organischer Verbindung findet Salpetersaure An wendung. 

Bemerkt sei hier noch, dass die massig concentrirte Salpeter­
saure von etwaigem Gehalte an Untersalpetersaure leicht durch Er­
warmen im Wasserbade unter Durchleiten von Luft befreit werden 
kann. Die sehr concentrirte Saure zeigt dagegen immer eine grosse 
Neigung zum Zerfallen in N2 0 4 , ° und H20, so dass man dieselbe 
auf gewohnlichem Wege nicht ,frei von Untersalpetersaure mach en 
kann. Lunge und Rey (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1891, S. 167) 
reinigten eine solche Saure unter Zuhilfenahme von Schwefelsaure­
monohydrat. 
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Aufbewabrt wird die Salpetersaure an einem kiihlen Orte in 
mit Glasstopsel verschlossenen Glasflaschen. 

Normal.Salpeters!ture. Dieselbe muss 62,89 HN03 *) im Liter 
enthalten. Man stellt sie durch Vermischen von reiner Salpeter­
saure mit Wasser ber. Die zu 1 Liter Norma1l5sung ungefahr noth­
wendige Menge Acid. nitric. pur. wird zunachst aus dem spec. Gew. 
derselben berechnet, dann abgewogen und nun zu 1 Liter aufgefiillt, 
worauf man mit klaren Stiicken von rein stem islandischen Doppel­
spath **) oder durch Eindampfen mit Ammoniak (vergl. fUr letztere, 
auch sehr genaue Bestimmung Zeitschr. f. analyt. Chemie 1893, S. 450) 
controlirt und richtig stellt. Siehe auch S. 349. 

Handelssorten. 
Acid. nitric. puriss. kommt von verschiedenem spec. Gew. bzw. 

Gehalt in den Handel, ebenso die in folgendem Abschnitte verzeich­
nete reine rauchende Salpetersaure. 

Ranchende Salpetersanre. 
Acid. nitric. fum. pur. (Eine Lasung von Untersalpetersaure 

(N02) in Salpetersaure.) 

Rothgelbe bis rotbbraune, klare Fliissigkeit. Spec. Gew. 1,48. 

Priifung auf Verunreinigungen 

wle bei Salpetersaure S. 331. 

Quantitative Bestimmung. 

Die Starke der rauchenden Salpetersaure wird im Handel durch 
das spec. Gew. angegeben. 

Nach Kraut enthielt rauchende Salpetersaure von 1,518 spec. 
Gew. 4,16 Proc. Untersalpetersaure. Reichlichen Gehalt an Unter­
salpetersaure erkennt man an der Menge und dunklen Farbung der 
beim Oeffnen des Gefasses ausgestossenen Dampfe. 

*) Siehe auch Anmerkung S. 182 bei Nonnalkalilauge. 
**) Ueber die Vorsichtsmaassregeln, welche bei Ausfiihrung del' acidi­

metrischen Titerstellung unter Anwendung von Lackmus als Inclicator zu 
beobachten sind, siehe Reinitzer, Zeitschr. angewandte Chemie 1894, S. 551. 
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Nach Mohr's Lehrbuch der Titrirmethode (6. Aufl., S. 242) 
wurde der Gebalt der rothen raucbenden Salpetersaure an salpetriger 
Saure gleich ca. 4,2 Proc. gefunden. Es wurde bei dieser Bestim­
mung untel: besonderen Vorsicbtsmaassregeln (1. c.) die rauchende 
Salpetersaure mit Wasser gemischt, so dass sich die Untersalpeter­
saure in salpetrige Saure und Salpetersaure umwandelte. Die sal­
petrige Saure wurde mit Chamaleon bestimmt. 

Die rothe rauchende Salpetersaure ist ein wechselndes Gemenge 
von Salpetersaure, Untersalpetel'saure und salpetriger Saure. In der 
dunkel gefarbten Saure ist die Gegenwart der salpetrigen Saure 
jedenfalls sehr gering, wenn nicht ganz zweifelhaft. Priifen lasst 
sich dieser Umstand uicht, weil die Untersalpetersaure ebenso wie 
die salpetrige Saure auf Cbamaleon wirkt. 

Ueber die Ausfiihrung del' Titration mit Chamaleon siehe S. 341. 

Anwendung und Aufbewahrung 

siehe bei Acid. nitric. puriss. S. 333. 

Handelssorten 

Acid. nitric. fum. puriss. (1,525 spec. Gew.), 
pur. Ph. Germ. II (1,48 spec. Gew.). 

Dieselben sind wie die reine Salpetersaure baufig schwefelsaure­
baltig; es ist daher, besonders bei Verwendung del' Salpetersaure 
in der Elementaranalyse schwefelsaurehaltiger Stoffe, die Priifung auf 
S03 wichtig. 

Salpetersaure, robe. 

Eine in Folge eines Gehaltes an Untersalpetersaure oft stark 
gelb gefarbte Fliissigkeit. Sie zeigt oft starke Chi or- und Schwefel­
saurereaction, enthalt Eisen und oft auch Arsen und Jodsaure. 

Ueber die Gehaltsbestimmungen der rohen Salpetersaure durch 
das spec. Gew. siehe die nachfolgenden Tabellen und die Anmerkung 
auf S. 341 dieses Buches. 
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Salpetersaure. 341 

Correcturen fUr die Volumgewichte von Salpetersanre, welche 
Untersalpetersanre enthiilt. (Lunge und Marchlewski.) 

Bei Sauren von 1,49 Volumgewicht (bei ~OO) muss man die folgen­

den Abzuge machen, urn das del' wirklich vorhandenen HN03 entsprechende 
Volumgewicht Zll finden, wenn die beistehenden Gehalte an N20 4 vorhan­
den sind. 

Proe. 
Aenderung 

Proe. 
Aenderung 

Proe. 
Aenderung 

des des des 
N2O, Volumgewiehts 

N,O, 
Volumgewichts 

N2O, 
Volumgewichts 

0,25 0,0005 4,50 0,0288 
I 

8,75 0,0583 
0,50 0,0008 4,75 0,0305 9,00 0,0600 
0,75 0,0015 5.00 0,0323 9,25 0,0616 
1,00 0,0030 5,25 0,0337 9,50 0,0633 
1,25 0,0048 5,50 0,0360 9,75 0,0650 
1,50 0,0068 5,75 0,0378 10,00 0,0660 
1,75 0,0078 6,00 0,0395 10,25 0,0682 
2,00 0,0105 6,25 0,0418 10,50 0,0698 
2,25 0,0125 6,50 0,0430 10,75 0,0714 
2,50 0,0143 6,75 0,0448 11,00 0,0730 
2,75 0,0163 7,00 0,0465 11,25 0,0745 
3,00 0,0180 7,25 0,0472 11,50 0,0760 
3,25 0,0199 7,50 0,0500 11,75 0,0775 
3,50 0,0217 7,75 0,0517 12,00 0,0785 
3,75 0,0235 8,00 0,0533 12,25 0,0805 
4,00 0,0253 8,25 0,0550 12,50 0,0820 
4,25 0,0269 8,50 0,0566 12,75 0,0835 

Anmerkung. Bemerkungen zu vorstehender Tabelle uber Cor­
recturen etc. 

Bei Ermittelung des speeifisehen Gewichtes del' Salpetersaure muss 
man in Betraeht ziehen, dass der besonders in del' rohen Saure des 
Handcls vorkommende Gehalt an niedrigen Stiekstoffoxyden (Unter­
salpetersaure) meistens so gross ist, dass er erhebliehe Fehler in der 
Gehaltsbestimmung naeh dem speeifisehen Gewieht verursachen kann. 
Nach G. Lunge und L. Marchlewski (Zeitschr. f. angewandte Chemie 
1892, S. 10) muss daher bei der Gehaltsermittelung neb en der Be­
stimmung des specifischen Gewiehtes (und der alkalimetrischen Titration, 
siehe oben) aueh gleichzeitig die Untersalpetersaure quantitativ mit 
Chamaleon titrirt werden. Man verfahrt zu letzterem Zweeke wie 
folgt: Die Saure wird aus einer genau calibrirten, engen, in 1/20 cern 
getheilten Burette, welehe man mit Sieherheit auf 0,01 cern abIes en 
kann, naeh und naeh in ein bestimmtes Volumen auf 40 0 erwarmter, 
etwa halbnormaler Chamaleonliisung einlaufen gelassen, bis zum Ver­
schwinden der :Farbung. Vor der Titration bsst man die Saure einige 



342 Schwefelkohlenstoff. 

Zeit in der Burette stehen, bis sie die Zimmertemperatur angenommen 
hat. Die Zahl der ccm Saure, welche zur Entfarbung des Chamaleons 
erforderlich ist, mit dem der Zimmertemperatur (welche man durch 
ein genaues Thermometer bestimmt hat) entsprechenden Volumgewicht 
multiplicirt, ergiebt das Gewicht der verbrauchten Saure, woraus del' 
Gehalt an N 2 0, berechnet wird. Der Titer des Chamaleons wird mit 
Eisen oder mit Wasserstoffsuperoxyd im Nitrometer gestellt. Lunge 
und Marchlewski haben die starke Saure des Handels (vom spec. Gew. 
1,4960 bei 15°/4 0) in obiger Weise untersucht, ferner haben sie diese 
Saure mit verschiedenen Mengen reiner Untersalpetersaure vermischt 
und das Product ebenfalls untersucht. Aus den Resultaten"') dieser 
Untersuchungen stellten die genannten Chemiker die Tabelle S. 341 
zusammen, nach welcher man nach einfacher Bestimmung der Unter­
salpetersaure fur jeden Gehalt an N2 0 4 bis zu 12 Proc. in Zwischen­
raumen von je 0,25 Proc. den Abzug ermitteln kann, welchen man 
von dem spec. Gew. machen muss, urn dann mittels cler von Lunge 
uncl Roy aufgestellten grossen Tabelle clon wahren Geha.lt an Salpeter­
saure zu finden. Dieser Abzug gilt filr clen Fall, class man sammt­
liche Untersalpetersaure als unwirksam annimmt; will man aber die 
lIalfte derselben als wirksam annehmen (nach cler Formel N2 0, + H2 ° 
= HNOa + HN02) , was filr manche Falle richtig ist, so kann nach­
stehencle Tabelle sclbstverstandlich keine Anwendung finden. Bei der 
VerwBnclung cler starksten Saure fUr Nitrirungszwecke z. B. sieht man 
die gesammte N20 4 als unwirksam an uncl in solchen Fallen bietet 
die Tabelle S. 341 ein wichtiges Hilfsmittel. Mit der Ausarbeitung 
von Tabellen fur starkere uncl schwachere Salpetersaure hat sich Lunge 
auch besch1iftigt, jedoch ohne zu einem brauchbaren Resultat zu go­
langen. Lunge kommt daher zu der Ansicht, dass man stets auf 
alkalimetrischem Wege die Gesammtsaure und mit Chamaleon die N2 0 4 

bestimmen muss, urn den Einfluss der Untersalpetersaure auf das Vol um­
gewicht der Saure zu erkennen. (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1892, 
S. 330.) 

Schwefelkohlenstoff. 
Alcohol sulfuris pur. (C 82, Molecular-Gew. = 75,93). 

Spec. Gew. 1,27. Siedepunkt 46-47° C. Leicht entziindliche, 

farhlose und klare Fliissigkeit von neutraler Reaction. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Fluchtig: 50 g verfliichtigen sich hei gewohnlicher Temperatur 
vollstiindig. 

*) Die einzelnen Resultate der Untersuchung sind in der oben citirten 
Abhandlung veroffentlicht. 
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Kohlensaures Bleioxyd wird beim Scbiitteln mit Alcohol sulf. 
nicht braun gefiirbt. 

Anmerkung. Unter dem Einfluss des Lichtes wird der Schwefel­
kohlenstoff gelblieh und zeigt danu beim Verfliichtigen wenig Riiek­
stand (Schwefel). 1m Alcohol sulfuris puriss. des Randels habe ieh 
Spuren Sehwefel fast immer gefunden. Der rohe Schwefelkohlenstoff 
enthiilt stets reichlieh Schwefel, sowie Sehwefelwasserstoft und andere 
Sehwefelverbindungen. (Chem.-Ztg. 1889, S. 627, ferner Zeitsehr. f. 
analyt. Chemie 1879, S. 595.) 

Quantitative Bestimmung. 

Bestimmung von Siedepunkt, spec. Gew., sowie Untersnchung 
auf Fliichtigkeit und Schwefelverbindungen lassen gewohnlich eine 
weitere Untersuchung als iiberfliissig erscheinen. Zum Nachweis des 
CS2 Ieitet man das CS2-Gas in eine Losung von Aetzkali in ab­
solutem Alkohol und erhiilt bei Gegenwart von CS2 einen Nieder­
schlag von KaIiumxanthogenat. Die Bildung dieses Saizes kann zur 
quantitativen Bestimmung benutzt werden. (Vergl. Beilstein, Hand­
buch der organ. Chemie, 1. Bd., S. 722.) 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Der Sehwefeikohienstoff dient als Losungsmittel fUr Fette, Harze, 
Jod etc. Bei der Anwendung ist Vorsicht nothwendig, da sich der 
Dampf des Schwefelkohlenstoffs mit Luft gemengt schon bei 1500 C. 
von selbst, also ohne Annaherung einer Flamme entziindet. Ueber 
eine solche Explosion in einer Palmolfabrik vergl. Zeitschr. f. ange­
wandte Chemie 1891, S. 322. 

Ueber Selbstentziindung von Schwefelkohlenstoff vergl. auch 
Max Popel, Chem.-Ztg. 1891, S. 822. 

Th. Peckolt (Chem.-Ztg. 1891, S. 1717) theilt ferner iiber diesen 
Gegenstand folgende Beobachtung mit, die er bei der Analyse der 
Friichte von Schinus terebinthifolius gemacht hat: ,,10 g der 
Friichte wnrden mit Schwefelkohlenstoff extrahirt und der Auszug 
auf dem Dampfbade in einer Porzellanschale, nicht direct auf dem 
Wasserbade, sondern auf eisernem Rande zur Verdunstung hinge­
stellt. Nach kurzer Zeit kam der SchwefeIkohlenstoff zum Sieden 
und entziindete sich. rch vermuthete, dass einer meiner Angestellten 
Phosphor in der Niihe angezl"mdet hatte. rch habe nun 3 Versuche 
mit dem Schwefelkohlenstoff-Auszuge von je 10 g Fruchte gemacht, 
wobei jedesmal Selbstentziindung eintrat." 
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Das Arbeiten mit Schwefelkohlenstoff kann daher unter Um­
standen recht gefahrlich sein. 

Handelssorten. 

Der gewohnliche Schwefelkohlenstoff des Handels ist haufig 
gelblich gefarbt. Verunreinigung siehe oben. 

Schwefelsiiure. 
Acid. sulfuric. puriss. (H2S04, Molecular-Gew. = 97,82). 

Klare und farblQse Flussigkeit von 1,84 spec. Gew. 

Anmerkung. Bisweilen findet man die reine Schwefelsaure 
triibe im Handel. Ein solches Praparat ist zu beanstanden. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Ruckstand: 10 g hinterlassen beim Eindampfen und Gluhen in 
der Platinschale keinen wagbaren Riickstand. 

Aussehen: Die Saure muss klar und farblos sein. 
Salpetersiiure: . Die Schwefelsaure darf mit Diphenylamin keine 

blaue Farbung geben. Ausfiihrung del' Diphenylaminreaction siehe 
S. 108 bei Diphenylamin. 

Anmerkung. Beziiglich der Diphenylaminreaction muss bemerkt 
werden, dass diese nicht nul' Salpetersaure, sonderu auch andere Karpel' 
anzeigt, so Kaliumchlorat, Eisenoxydsulfat in saurer Lasung, Molyb­
dansaure, Kaliumpermanganat u. A. Vergl. Repertor. der Chem.-Ztg. 
1887, S. 256. Schwefelsaure, welche selenhaltig ist, giebt nach Lunge 
die Diphenylaminreaction (Chern. Industrie 1888, S. 209). Ueber die 
Ausfiihrung der Diphenylamiureaction nach Egger vergl. Chem.-Ztg. 
1887, S. 1500. Ueber die Empfindlichkeit der Salpetersaurereactionen 
vergl. Chern. Industrie 1888, S. 140 und 141. 

Das vollstandige Freisein der Schwefelsaure von Nitrosen ist nicht 
nur bei der Brucin- und Diphenylaminreaction, sonderu auch bei dem 
Furfurolnach\veis mit Naphtolschwefelsanre wichtig. (Man unter­
sucht z. B. Glycerin auf Furfurol wie folgt: Man mischt 1 cern 
Glycerin mit 1 ccm Wasser, fiigt 2 Tropfen einer 2 procentigen spiri­
tuosen a-Naphtollasung und darauf langsam 15 Tropfen reiner Schwefel­
saure hinzu. Die Schwefelsaure lasst man an der Wandung des Glas­
chens herunterlaufen, so dass sieh die Saure unter die Glyeerin­
mischung sehichtet.) Tst bei dieser Probe die Schwefelsaure nicht ganz 
frei von Nitrosen, so entsteht eine Griinfarbung. 

Selen: Werden 2 ccm SchwefeIsaure mit 2 cem Salzsaure, worin 
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ein Kiirnchen Natriumsulfit geliist worden ist, iiberschichtet, so darf 
weder eine riithliche Zwischenzone, noch beim Erwarmen eine roth­
gefarbte Ausscheidung entstehen. 

Redllcirende Sllbstanzen: 15 ccm Schwefelsaure werden mit 
60 ccm Wasser versetzt; diese Fliissigkeit wird durch Zugabe eines 
Tropfens 1/1O-Normal-Chamaleonliisung (1 ccm = 0,0056 Fe) deutlich 
roth gefarbt, welche Farbung einige Minuten vorhalt. 

Blei: Wird die Saure mit dem 5 fachen V olumen starken 
Weingeistes vermischt, so tritt auch nach Iangerem Stehen keine 
Triibung ein. 

Sonstige Metalle: 10 ccm Sehwefelsaure werden mit Wasser ver­
diinnt, mit Ammon im Uebersehusse, einigen Tropfen Schwefel­
ammonium und oxalsaurem Ammon versetzt, wodureh keine griinliche 
Farbung und keine Triibung entsteht. 

20 cem der Saure werden mit 100 ccm Wasser verdiinnt; diese 
Fliissigkeit darf nach dem Einleiten von Schwefelwasserstoff keine 
braune Farbung zeigen, auch diirfen sieh nach dem Einleiten des 
Sehwefel wasserstoffes bei langerem Stehen keine braun en Flocken 
abscheiden. 

Anmerkung. Es kommt bisweilen zinnhaltige Schwefelsaure im 
Handel vor, welche nach dom Verdiinnon mit Wasser und Zugabe 
von Schwefelwasserstoff erhebliche Abscheidung von braunem Schwefel­
zinn zeigt. Bemerkt muss werden, dass Spuren BIei mit Schwefel­
wasserstoff nicht erkannt werden, dieselben entgehen jedoch nicht bei 
der Probe mit Alkohol. 

Arsen: In die ca. 200 eem fassende Entwieklungsfiasehe eines 
Marsh'sehen Apparats werden 20 g absolut arsenfreies Zink und die 
Sehwefelsaure, nachdem sie vorher mit 3 Theilen Wasser verdiinnt 
ist, gegeben, alsdann der Apparat in iiblieher Weise in Gang ge­
setzt. Es zeigt sich naeh 1/2 stiindiger Gasentwickelung kein 
Arsenspiegel. 

Anmerkung. Acid. sulfuric. puriss., welche die Priifung im 
Marsh'schen Apparat aushalt, findet sich im Handel fast allgemein; 
dagegen ist mir verschiedentlich bleihaltige Saure und solche, welche 
die Priifung mit Chamaleon nicht aushiilt, bzw. Norm.-Chamaleon 
sofort entfarbte, vorgekommen. Zu bemerken ist, dass die Priifung 
der Schwefelsaure mit dem Marsh'schen Apparat bei Gegenwart von 
schwefliger Saure, salpetriger Saure und Salpetersauro nieht genau 
ist. In solchen Fallen priift man zweckmassig nach der Stanniol­
Methode oder nach der Hager'schen Kramato-Methode (Bockmann, 
Chem.-techn. Untcrsuchungsmethoden). 
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Ammon: 2 g Saure werden mit circa 30 ccm Wasser verdiinnt, 
mit einer Lasung von 3-4 g Kali caustic. puriss. iibersattigt und 
mit 10-15 Tropfen Nessler's Reagens versetzt; es darf keine 
deutIich gelbe und auch keine braunrothe Farbung eintreten. 

Anmerkung. Nach W. Gintl wurden in einer Acid. sulfuric. 
puriss. des Handels 5 Proc. Ammon gefunden. Die Priifung auf Ammon 
mit Nessler's Reagens ist bekanntlich sehr genau. Zu 100 g cone. 
Schwefelsaure habe ich 1 mg NH3 gegeben und alsdann, wie oben vor­
geschrieben, mit Nessler's Reagens untersucht, wobei sich deutliche 
gelbe Farbung und Triibung zeigte. 

Halogene: 2 g werden auf 30 ccm verdiinnt und einige Tropfeu 
Lasung von salpetersaurem Silber zugegeben; es entsteht keiue 
Verauderung. 

Qnantitative Bestimmnng. 

Die Bestimmuug der Starke geschieht mit Hiilfe der Mohr'­
scheu Wage. Nacb dem gefundenen specifischeu Gewichte ergiebt 
sich der Gebalt der Schwefelsaure aus folgender Tabelle: 

Volumgewicht del' Sohwefelsaure bei + 15° (Kolb). 

Grade Vol.- 100 Gew.-Th. enthalten 1 Liter enth1ilt in kg 

Eeaume Gewicht Proc. I Proc. I Raure I Saure I HaSO, 
Siiure I Saure 

von von S03 von von 
SOa H2S04 60 u B. 53 0 E. 60 o B. 53 0 B. 

° 1,000 0,7 0,9 1,2 1,3 0,007 0,009 0,012 0,013 
1 1,007 1,5 1,9 2,4 2,8 0,015 0,019 0,024 0,028 
2 1,014 2,3 2,8 3,6 4,2 0,023 0,028 0,036 0,042 
3 1,022 3,1 3,8 4,9 5,7 0,032 0,039 0,050 0,058 
4 1,029 3,9 4,8 6,1 7,2 0,040 0,049 0,063 0,074 
5 1,037 4,7 5,8 7,4 8,7 0,049 0,060 0,077 0,090 
6 1,045 5,6 6,8 8,7 10,2 0,059 0,071 0,091 0,107 
7 1,052 6,4 7,8 10,0 11,7 0,067 0,082 0,105 0,123 
8 1,060 7,2 8,8 11,3 13,1 0,076 0,093 0,120 0,139 
9 1,067 8,0 9,8 12,6 14,6 0,085 0,105 0,134 0,156 

10 1,075 8,8 10,8 13,8 16,1 0,C95 0,116 0,148 0,173 
11 1,083 9,7 11,9 15,2 17,8 0,105 0,129 0,165 0,193 
12 1,091 10,6 13,0 16,7 19,4 0,116 0,142 0,182 0,211 
13 ],100 11,5 14,1 18,1 21,0 0,126 0,155 0,199 0,231 
14 1,108 12,4 15,2 19,5 22,7 0,137 0,168 0,216 0,251 
15 1,116 13,2 16,2 20,7 24,2 0,147 0,181 0,231 0,270 
16 1,125 14,1 17,3 22,2 25,8 0,159 0,195 0,250 0,290 
17 1,134 15,1 18,5 23,7 27,6 0,172 0,210 0,269 0,313 
18 1,142 16,0 19,6 25,1 29,2 0,183 0,224 0,287 0,333 
19 1,152 17,0 20,8 26,6 31,0 0,196 0,233 0,306 0,357 
20 1,162 18,0 22,2 28,4 33,1 0,209 0,258 0,330 0,385 
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Grade Vol.· 100 Gew.-Th. enthalten 1 Liter enthiilt in kg 

J1eaume Gewich! Proe. Proe. I Saure I Saure 
S03 I H2SO4 

Saure Saure 
von von von von 

S03 H2SO4 60 0 B. 53 0 B. 60 0 B. 53 0 B. 

21 1,171 19,0 23,3 29,8 34,8 0,222 0,273 0,349 0,407 
22 1,180 20,0 24,5 31,4 36,6 0,236 0,289 0,370 0,432 
23 1,190 21,1 25,8 33,0 38,5 0,251 0,307 0,393 0,458 
24 1,200 22,1 27,1 34,7 40,5 0,265 0,325 0,416 0,446 
25 1,210 23,2 28,4 36,4 42,4 0,281 0,344 0,440 0,513 
26 1,220 24,2 29,6 37,9 44,2 0,295 0,361 0,463 0,539 
27 1,231 25,3 31,0 39,7 46,3 0,311 0,382 0,489 0,570 
28 1,241 26,3 32,2 41,2 48,1 0,326 0,400 0,511 0,597 
29 1,252 27,3 33,4 42,8 49,9 0,342 0,418 0,536 0,625 
30 1,263 28,3 34,7 44,4 51,8 0,357 0,438 0,561 0,654 
31 1,274 29,4 36,0 46,1 53,7 0,374 0,459 0,587 0,684 
32 1,285 30,5 37,4 47,9 55,8 0,392 0,481 0,616 0,717 
33 1,297 31,7 38,8 49,7 57,9 0,411 0,503 0,645 0,751 
34 1,308 32,8 40,2 51,1 60,0 0,429 0,526 0,674 0,850 
35 1,320 33,8 41,6 53,3 62,1 0,447 0,549 0,704 0,820 
36 1,332 35,1 43.0 55,1 64,2 0,468 0,573 0,734 0,856 
37 1,345 36,2 44;4 56,9 66,3 0,487 0,597 0,765 0,892 
38 1,357 37,2 45,5 58,3 67,9 0,505 0,617 0,791 0,921 
39 1,370 38,3 46,9 60,0 70,0 0,525 0,642 0,822 0,959 
40 1,383 39,5 48,3 61,9 72,1 0,546 0,668 0,856 0,997 
41 1,397 40,7 49,8 63,8 74,3 0,569 0,696 0,891 1,038 
42 1,410 41,8 51,2 65,6 76,4 0,589 0,722 0,925 1,077 
43 1,424 42,9 52,8 67,4 78,5 0,611 0,749 0,960 1,108 
44 1,438 44,1 54,0 69,1 80,6 0,634 0,777 0,994 1,159 
45 1,453 45,2 55,4 70,9 82,7 0,657 0,805 1,030 1,202 
46 1,468 46,4 56,9 72,9 84,9 0,681 0,835 1,070 1,246 
47 1,483 47,6 58,3 74,7 87,0 0,706 0,864 1,108 1,:290 
48 1,498 48,7 59,6 76,3 89,0 0,730 0,893 1,143 1,330 
49 1,514 49,8 61,0 78,1 91,0 0,754 0,923 1,182 1,378 
50 ],530 51,0 62,5 80,0 93,3 0,780 0,956 1,224 1,427 
51 1,540 52,2 64,0 82,0 95,5 0,807 0,990 1,268 1,477 
52 1,563 53,5 65,5 83,9 97,8 0,836 1,024 1,311 1,529 
53 1,580 51.,9 67,0 85,8 100,0 0,867 1,059 1,355 1,580 
54 1,597 56,0 68,6 87,8 102,4 0,894 1,095 1,402 1,636 
55 1,615 57,1 70,0 89,6 104,5 0,922 1,131 1,447 1,688 
56 1,634 58,4 71,6 91,7 106,9 0,954 1,170 1,499 1,747 
57 1,652 59,7 73,2 93,7 109,2 0,986 1,210 1,548 ],804 
58 1,672 61,0 74,7 95,7 111,5 1,019 1,248 1,599 1,863 
59 1,691 62,4 76,4 97,8 114,0 1,055 1,292 1,654 1,928 
60 1,711 63,8 78,1 100,0 116,6 1,092 1,336 1,711 1,995 
61 1,732 65,2 79,0 102,3 119,2 1,129 1,384 1,772 2,065 
62 1,753 66,7 81,7 104,6 121,9 1,169 1,432 1,838 2,137 
63 1,774 68,7 84,1 107,7 125,5 1,219 1,492 1,911 2,226 
64 1,796 70,6 86,5 ltO,8 129,1 1,268 1,554 1,990 2,319 
65 1,819 73,2 89,7 114,8 138,8 1,332 1,632 2,088 2,434 
66 1,842 81,6 100,0 128,0 149,3 1,503 1,842 2,358 2,750 
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Fur Schwefelsaure mit mehr als 90 Proc. H2 SO. sind die Bestim­
mungen von Kolb unzuverlassig, dagegen diejenigen von Lunge nnd 
Naef sicher. 

Volumgewicht h5chst concentrirter Schwefelsaure bei 15° 
I 

(Lunge und Naef). 

Proc. I vOJ..Gew./ 
Grade Proc. 

I VOl.'GBW./ 
Grade 

H2 SO, Beaume H2 SO, Beaume 

90 1,8185 

I 
65,1 *95,97 1,8406 

*90,20 1,8195 96 1,8406 66,0 
91 1,8241 65,4 !17 1,8410 

*91,48 1,8271 *97,70 1,8413 
92 1,8294 65,6 98 1,8412 

*92,83 1,8334 *98,39 1,8406 
93 1,8339 65,8 *98,66 1,8409 
94 1,8372 65,9 99 1,8403 

*94,84 1,8387 *99,47 1,8395 
95 1,8390 66,0 *100,00 1,8384 

Die mit * bezeichneten Werthe sind <lirect beobachtet, die anderen 
sind interpolirt. Die Werthe beziehen sieh auf chemisch reine Saure; bei 
Schwefelsanre des Handels sind die spec. Gewichte del' heichsten Concen­
trationen heiher. 

Auch fiir Schwefelsaure von geringerer Concentration sind, wenn 
es sich urn genaue Bestimmungen handelt, die neuesten Tabellen 
von Lunge und Isler denjenigen von Kolb vorzuziehen. Die Tabellen 
von Lunge und Isler sind ver5£fentlicht in Zeitschr. f. angewandte 
Chemie 1890, S. 129, ferner in Lunge's Handbuch derSoda-Industrie 
Bd. 1, S. 107 (2. Aufi., Braunschweig bei Vieweg u. Sohn 1893), 
worauf hier verwiesen wird. 

Die quantitative volumetrische Bestimmung der Schwefelsaure 
erfolgt durch Titriren einer gemessenen Menge mit Normalnatron­
lauge. Die Resultate werden stets in Gewichtsprocenten von 
Schwefelsauremonohydrat (H2S04) ausgedriickt. Naheres iiber die 
Ausfiihrung der Titration siehe Lunge's Handbuch del' Soda-Industrie 
Bd. 1, S. 150. 

Anwendnng und Anfbewahrnng nnd Normal·Schwefelsllnre. 

Die reine Schwefelsaure dient zum Nachweis und zur quanti­
tativen Bestimmung von Baryt und Blei. Sie wird zum Aufschliessen 
del' Mineralien bei del' Bodenanalyse benutzt und dient zur Zer­
setzung mancher organischer Substanzen, ferner zum Trocknen del' 



Schwefelsaure. 349 

Gase. Zu letzterem Zwecke solI nach Plaats (Repertor. der Chem.­
Ztg. 1887, S. 105) eine Saure mit 6-8 Proc. Wasser am geeignet­
sten sein. In der gerichtlich-chemischen Analyse wird die Schwefel­
saure (arsenfrei) zur Entwickelung von Wasserstoff und Arsenwasser­
stoff im Marsh'schen Apparat gebraucht, und bei Stickstoffbestim­
mungen nach Kjeldahl's Methode dient sie (stickstefffrei) zur Zer­
setzung der organischen Substanz. Fiir letzteren Zweck verwendet 
man meistens 3 Vol. conc. und 2 VoL rauchende Schwefelsaure. 
Conc. Schwefelsaure findet auch Anwendung in der mikroskopisch­
chemischen Analyse. (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1886, S. 537.) 

Man bewahrt die Schwefelsaure in mit Glasstopsel verschlossenen 
Glasflaschen auf. 

Normal-Schwefelslture. Dieselbe muss 48,91 g H2S04 im Liter 
enthalten *). 

Zur Darstellung der Losung verdiinnt man zunachst 52 bis 53 g 
reiner, concentrirter englischer Schwefelsaure mit Wasser auf 1 Liter, 
alsdann ermittelt man durch gewichtsanalytische Bestimmung oder 
durch Titration mit kohlensaurem Natrium den Gehalt und fiigt 
noch so viel Wasser hinzu, dass die Losung bei + 150 C. den nor­
malen Gehalt von 48,91 g H2 SO im Liter zeigt. Die Controle kann, 
wie bemerkt, durch gewichtsanalytische Bestimmung oder durch 
Titration mit kohlensaurem Natron ausgefiihrt werden. J. Konig 
(siehe U ntersuchung land wirthschaftl. und gewerblich wichtiger Stoffe, 
Berlin 1891, S. 680) bestimmt z. B. gewichtsanalytisch den Titer 
der Schwefelsaure in der Weise, dass er 20 ccm der zu untersuchen­
den Saure, nachdem dieselbe mit Wasser stark verdiinnt ist, erst 
ammoniakalisch und dann schwach salzsauer macht, mit Chlorbarium 
fiillt und aus dem schwefelsauren Barium den Gehalt berechnet. 
Naheres siehe l. c. 

Schaffgotsch, ferner Eckenroth, Weinig (Pharm. Ztg. 1892, S. 317 
oder Zeitschr. analyt. Chemie 1893, S. 450) empfehlen zur Titer­
steHung der Normalsaure das Abdampfen der Saure mit reinem Am­
moniak, Trocknen und Wagen des Ruckstandes von Ammoniumsalz. 
Ich verweise beziiglich des Naheren auf die Pharm. Ztg. und die 
sonstigen Fachschriften, in welchen die Methode ausfUhrlich be­
schrieben wurde. Diese Methode ist auch nach unseren Erfahrungen 
sehr einfach und sie .giebt recht genaue Resultate. 

*) Siehe auch Anmerkung S. 182 bei Normalkalilauge. 
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Man kann, Wle bemerkt, die Controle auch acidimetrisch aus­
fUhren, indem man den Titer der Normalsaure unter Anwendung 
von wasserfreiem, rein kohlensaurem Natrium bestimmt. Diese Art 
der Titerstellung ist z. B. die in den Sodafabriken allgemein ge­
brauchliche, sie ist in Bockmann, Chem.-technische Untersuchungs­
methoden und in J. Konig's oben citirtem Werke S.680 angegeben. 
Man nimmt dabei Lackmustinctur als Indicator und titrirt unter 
Beobachtung del' V orsichtsmaassregeln, welche Reinitzer in Zeitschr. 
f. angewandte Chemie 1894, S. 552 ff. ausfiihrlich beschrieben hat. 

Handelssorten. 

Ueber die Verunreinigungen, welche bisweilen in der reinen 
Schwefelsaure des Handels vorkommen, siehe S. 345 die Anmer­
kungen. 

SchwefeIsanre, rohe. 

Die rohe Schwefelsaure gelangt als 60 gradige und als 66 gradige 
Saure in den Handel. Ausserdem wird eine rohe, arsenfreie Schwefel­
saure in den Handel gebracht, ferner das 100 procentige Schwefel­
sauremonohydrat, welches durch Ausfrieren aus der gewohnlichen 
englischen Schwefelsaure gewonnen wird. Als Verunreinigung del' 
rohen Saure kommen in Betracht: Arsen, Flusssaure, Blei, Eisen, 
Titan, Stickoxyd, salpetrige Saure und Salpetersaure, Selen und 
schwefiige Saure. In 100 kg der rohen englischen Schwefelsaure 
wurden von Buchner (Chem.-Ztg. 1891, S.13) 131 g AS2 0 3 gefunden. 
Dott (Pharm. Journ. 1890, S. 475) fand in 50 cern Schwefelsaure 
des Handels 0,1565 AS2 0 3• Gute rohe Schwefelsaure des Handels 
enthalt in 100 kg nicht mehr als 0,8 bis 4,4 g Arsen (Chemiker­
Ztg. 1891, S. 43). 

Haufig ist die rohe Saure nicht wasserhell. Ueber die Roth­
farbung del' rohen, nitrosehaltigen Schwefelsaure beim Stehen in 
eisernen Gefassen hat R. No rr e n b er g eine Arbeit veroffentlicht 
(Chern. Ind. 1890', 13, 363). Die 1'othe Farbe kommt daher, dass 
allmahlich ge15stes Eisenoxydulsulfat die Nitrose zu Stickoxyd re­
ducirt und letzteres durch das iiberschiissige Oxydulsalz aufgenommen 
wird. Nitrosefreie SchwefeIsaure wird in eisernen Behaltern nie­
mals roth. 

Ausfiihrliches libel' die quantitative Bestimmung der Verun1'eini-



Schwefelsaure, rauchende. 351 

gungen III der rohen Schwefelsaure siehe in Lunge's Soda-Industrie, 
2. Auflage, Bd. 1, S. 158 ff. Daselbst, S. 116, siehe auch iiber die 
Bestimmung der Starke der rohen Schwefelsaure mittels des Arao­
meters. Die starksten Sauren (von 96 bis 99 Proc.) solIten nach 
Lunge immer nach wirklicher alkalimetrischer Bestimmung gewerthet 
werden. Bei unreinen Sauren kann die Bestimmung mittels des 
Araometers leicht zu nicht vollstandig genauen Resultaten fiihren 
(siebe 1. c. S. 115). 

Sehwefelsiinre, rauehende. 
Acid. sulfuric. fumans (H2S04 + S03. 

Molecular-Gew. = 177,68). 

Oeldicke, bisweilen etwas gefarbte oder nicbt vollstandig klare 
Fliissigkeit, welche an der Luft raucht. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Salpetersiiure: 20 g der Saure werden mit 3 bis 4 Tropfen der 
mit dem 10fachen Volumen Wasser verdiinnten Indigolosung versetzt 
und hierzu vorsichtig 20 ccm Wasser zugefiigt; die Fliissigkeit muss 
auch llach eilligen Minuten eine deutlich blaue Farbung zeigen. 

Anmerkung. Das Praparat wird im Gemisch mit reiner Schwefel­
saure 2: 3 fUr die Kjeldahl-Bestimmungen gebraucht und fUr diese 
Zwecke vom Analytiker selbst <lurch eine blinde Bestimmung controlirt. 
Die bei Acid. sulfuric. puriss. zur Prufung auf Salpetersaure genannten 
Vorschriften konnen hier nicht zur Anwendung kommen. Die oben 
angegebene Priifung hielt ein Praparat aus, welches als garantirt 
"N-frei" in den Handel kommt; die gewohnlichen Handelspraparate 
entfarbten aber 4 bis 5 Tropfen Indigo meistens sehr schnell. Um 
hier die Genauigkeit cler Indigoprobe ungefahr festzustellen, wurde 
auf 20 g cler garantirt N-freien Acid. sulfuric. fumans des Handels 
1/2 mg HNOa, alsdann Indigo und Wasser, wie oben angefUhrt, zu­
gegeben; es trat nach dem ~Wasserzusatz sofortige Entfarbung des In­
digos ein. 

Nach Garnier (Repertor. der Chem.-Ztg. 1887, S. 148) ist die 
rauchende Schwefelsaure oft ammoniakhaltig, und Garnier benutzt 
daher fur seine Zwecke eine durch Losea von 1 Th. Schwejelsiiure­
anhydrid in 3 Th. englischer Schwefelsaure erhaltene Saure. 

Sonstige Verunreinigung: Priifung siehe unter Acid. sulfuric. puriss. 
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Quantitative Bestimmung. 

Rauchende Schwefelsaure kommt hauptsachlich in der Farben­
technik zur Verwendung und wird meist nach dem Procentgehalt 
des neben Schwefelsaurehydrat vorhandenen Anhydrids verkauft. 
Man nennt z. B. eine Saure 20 procentig, wenn sie neben 80 Th. 
Schwefelsaurehydrat 20 Th. Schwefelsaureanhydrid enthlilt. Die 
genaue FeststeIIung des Gehaltes geschieht in der Technik durch 
acidimetrische Titration, welche mit grosser Vorsicht ausgefiihrt 
werden muss. Ich verweise beziiglich der naheren Ausfiihrung der 
Methode auf die Werke iiber chemisch-technische Untersuchungen, 
besonders auf Lunge'S Handbuch der Soda-Industrie, 2. Auflage, 
Bd. 1, S. 793. 

!nwendung und Aufbewahrung. 

Die rauchende Schwefelsaure wird bei der Gasanalyse, zur Ab­
sorption der schweren Kohlenwasserstoffe und zu den N-Bestimmungen 
nach Kjeldahl gebraucht. Rauchende Schwefelsaure oder auch das 
reine Schwefelsaureanhydrid finden ferner bei organischen Synthesen 
Anwendung. (Beilstein, Organ. Chern., 2. Aufl., I. Bd., S.115.) 

Die rauchende Schwefelsaure fUr gasanalytische Zwecke muss 
so stark sein, dass sie beim Abkiihlen auf 0° Krystalle von Pyro­
schwefelsaure ausscheidet. 

Man bewahrt die Saure sehr vorsichtig in mit Glasstopfen ver­
schlossenen GIasflaschen auf. 

Handelssorten. 

Als Verunreinigungen sind besonders Alkalisulfate, Salpeter­
saure, schweflige Saure und Blei fast immer vorhanden. 

Die rauchende Saure (auch Oleum genannt) wird nach ihrem 
Gehalte an freiem Schwefelsaureanhydrid gehandelt. Sie lasst sich 
leicht mit jedem beliebigen Anhydridgehalt, von wenigen Procenten 
bis zu 100 Procent, also bis zum rein en Anhydrid herstellen. Ein 
,,30 procentiges Oleum" ist z. B. ein Gemisch von 30 Gewichts­
theilen 80a und 70 Gewichtstheilen H2 S04 , 

Eine TabeIIe von Winkler iiber das spec. Gewicht von rauchen­
der Schwefelsaure und deren Gehalt an 80a siehe Lunge, Soda­
Industrie, 2. Aufl., Bd. 1, S. 799. 

Die HersteIIung der rauchenden Schwefelsaure geschieht bequem 
aus Schwefelsaureanhydrid und Schwefelsauremonohydrat. 
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Man bezieht das Schwefelsaureanhydrid jetzt in gusseisernen 
Transportgefassen, welche auch gleichzeitig als Destillationsgefiisse 
dienen, nnd destillirt die gewiinschte Menge Anhydrid in das vor­
gelegte Monohydrat. Auch in kleineren Glasflaschen ist das An­
hydrid zu beziehen, deren Inhalt geschmolzen und mit dem Mono­
hydrat nach Belieben zu Acid. sulfuric. fumans vermischt wer­
den kann. 

Schwellige Sanre. 
Acidum sulfurosum. 802 + ag. 

Eine wasserhelle Fliissigkeit, welche 8 Proc. S02 enthiilt. S02 
ist ein Reductionsmittel; sie entfiirbt JodlOsung und Kaliumper­
manganat und fiihrt Chromsaure in Chromoxyd iiber, wobei sie selbst 
zu Schwefelsaure oxydirt wird. 

Auch die 100procentige, wasserfreie schweflige Saure, welche 
jetzt im Grossen aus Rastgasen hergestellt wird, gelangt in den 
Handel. Sie wird in der Technik, so in den Zuckerfabriken zum 
theilweisen Ersatz der Knochenkohle, oder in der Textilindustrie 
als BIeichmittel verwendet. 

Die Methoden zur quantitativen Bestimmung der S02 sind bei 
Natriumbisulfit S. 262 in diesem Buche angegeben. Da die Lasung 
der schwefiigen Saure sich leicht oxydirt und auch die S02 ent­
weicht, so muss man in gut verschlossenen Flaschen in del' Kalte 
aufbewahren. 

An dieser Stelle mag auch eine bequeme Methode angegeben 
sein, welche G. N eu mann zur Entwickelung von S02 fiir Labora­
tol'iumszwecke vorgeschlagen hat. Die schweflige Saure wird nach 
N. in einem Kip p' schen Apparat entwickelt, welcher mit cone. 
Schwefelsaure und einem zu Wiirfeln verarbeiteten Gemisch von 
3 Th. Calciumsulfit und 1 Th. Gyps gefiiIIt ist. 0,5 kg dieser Wiirfel 
geben einen etwa 30 Stun den andauernden constanten Gasstrom. 
(Rep. d. Chem.-Ztg. 1887, S. 161.) 

Schwefelwassersto:ffwasser. 
Man stellt dasselbe durch Einwirkung von Salzsaure auf 

Schwefeleisen dar, wobei der Kipp'sche Apparat verwendet wird. 
Das entweichende Gas wird zunachst mit Wasser gewaschen, als-

Krauch. 3. Auflage. 23 
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dann in vorher ausgekochtes und wieder erkaltetes destillirtes 
Wasser bis zur Sattigung desselben eingeleitet. Man bewahrt das 
Schwefelwasserstoffwasser in kleinen dunklen Flaschen aus braunem 
Glase an einem kiihlen Orte auf; die Flaschen werden verkorkt und 
der Korkverscbluss mit Paraffin gedichtet. Es muss einen starken 
Geruch nach H2 S besitzen. Siehe auch unter Schwefeleisen S. 118. 

Ueber die Methode von Jacobson und Brunn zur Reinigung von 
arsenhaltigem Schwefelwasserstoff durch Jod siehe eine Abhandlung 
von Skraup in Ztschr. allg. osterr. Ap.-V. 1896 No.2 oder Ref. u. A. 
in Apoth.-Ztg. 1896, S. 107. 

Silber. 

Argent. metallic. pariss. (Ag. Atom-Gew. = 107,66). 

Rein weisses Metal! in Blechform. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Fremde ~Jetalle: Prufung durch Losen in Salpetersaure, Aus­
fallen des Silbers als Chlorsilber und Verdampfen des Filtrats. Ein 
etwaiger Ruckstand, welcher beim Verdampfen des Filtrats bleibt, 
wird mit Salpetersaure gelOst und mit Schwefelwasserstoff, Ammon 
und Schwefelammon geprlift. 

Quantitative Bestimmnng. 

In den Miinzwerkstatten geschieht die Werthbestimmung des 
Silbers durch Titriren mit Normal-Kochsalzlosung. Dieses von Gay­
Lussac herkommende Ve,rfahren ist genauer als die fruher libliche 
Probe durch Abtreiben, bei welcher der Verlust an Silber oft 5 bis 
6 Tausendstel und noch mehr betragen hat. Bezuglich der Aus­
fiihrung der Gay-Lussac'schen Methode, bei welcher die sorg­
fiiltigste Beobachtung aller Vorsichsmaassregeln nothwendig ist, ver­
weise ich auf Mob r's Lehrbuch der Titrirmethode (Braunschweig bei 
Vieweg 1886) S.418ff. oder auf Fresenius, Anleitung zur quan­
titativen Analyse (Braunschweig bei Vieweg 1875) S. 302 ff. 

Anwendnng. 

Das reine Silber dient in der Maassanalyse zar Feststellung 
des Titers der Kochsalzlosung. Silber (Spane von feinstem Tressen-
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silber) dienen nach Stein in der Elementaranalyse an Stelle des 
metallischen Kupfers zur Reduction der Oxydationsstufen des 
Stickstoffs. 

Zur Herstellung von absolut reinem Silber empfiehlt Stas, das 
Silber aus ammoniakalischer Lasung durch Ammonsulfit zu reduciren. 
Diese umstandliche aber genaue Methode ist u. A. in Post, Chem.­
techno Analyse, 2. Aufi., Bd. 1, S. 566 beschrieben. 

Bemerkt muss werden, dass auch die Scheideanstalten ausser 
dem Kornsilber das oben beschriebene chemisch reine 100 procentige 
Silber in Blechform herstellen, welches zu Titerstellungen der Chlor­
natriumlOsung verwendet werden kann. Ueber die Ausfiihrung dieser 
Titerstellung siehe Fresenius, Quant. Analyse, 6. Aufi., Bd. 1, S. 303 ff. 
Ueber Herstellung der Normalsilberlasung siehe unter Silbernitrat 
S. 356 in diesem Buche. 

Handelssorten. 

Chemisch reines Silber wird durch geeignete Reduction aus 
reinem Chlorsilber dargestellt. Das durch Kupfer gefallte sogenannte 
Kornsilber der Silberscheideanstalten ist nach F res e ni u s (Anleitung 
zur quantitativen Analyse, 6. Aufi., I. Bd., S. 137) nie absolut rein, 
sondern enthiilt meist etwa 1/1000 Kupfer. 

Silbernitrat. 

Argentum mtnc. pur., salpetersaures Silber (Ag N03• 

Molecular-Gew. = 169,55). 

Rein weisse Krysta\Ie oder Stangelchen. Die concentrirte 
wasserige Lasung ist klar und neutral. 

Priifnng anf Vernnreinignngen. 

Sal peter und Chlorsilber: 0,5 g Argent. nitric. werden mit 0,5 g 
Wasser gelOst, 20 cern absoluter Alkohol zugefiigt und einige Minuten 
geschuttelt; die Lasung ist klar. 

Verunreinigungen im Allgemeinen: 2 g werden mit ca. 60 ccm 
Wasser gelast, diese Lasung wird auf 70 0 C. erwarmt, mit der noth­
wendigen Menge Salzsaure das Chlorsilber nach und nach ausge­
falIt, nach dem Absetzen des Niederschlags warm filtrirt, der Nieder-

23* 
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schlag ausgewaschen, das Filtrat zur Trockene verdunstet und schwach 
gegliiht, wobei nur Spuren von Riickstand verbleiben. 

Anmorkung. Zur genauon Untersuohung wird ein grossoros 
Quantum HoHenstein genommen. Gelegentlich einer Besprechung uber 
die zweckmassigste Ausfiihrung der Analyse von Argent. nitric. be­
merkte mir Herr H. Rossler, Director der "Deutschen Gold- und 
Silber-Scheideanstalt zu Frankfurt a. M.", dass er zu obiger Unter­
suchung auf Verunreinigungen 100 g Argent. nitric. verwende. Der 
HoHenstein wird in destillirtem Wasser gelost und mit Salzsaure das 
Silber gefallt. Das Filtrat von Chlorsilber wird, nachdem es in cler 
Porzellanschale stark concentrirt ist, nochmals mit etwas Wasser ver­
dunnt; diose Fliissigkeit erwarmt und filtrirt man, verdunstet sie znr 
Troekone, erhitzt den hierbei verbleibendcn Riickstand auf der Gas­
flamme schwach und wagt ihn. Gleichzeitig wird stets dasselbe Quantum 
destillirten Wassers, wie es zum Losen des Argent. nitric. diente, unter 
Zusatz von circa 100 cern reinster Salpetersaure (1,20) und 50 cern 
Salzsaure (1,19) in einer Porzellanschale verdunstet, der Riickstand 
gewogen, und dieses Gewicht von dern Gewichte des bei der Unter­
suehung des Argent. nitric. erhaltenen Riickstancles in Abzug gebracht. 
Diese Art und Weise der Untersuchung ist jedenfalls sehr genau und 
ieh habe nach derselben in guten Hollensteinproben aus 100 g Argent. 
nitric. 0,01-0,03 Ruckstand, also nur wenige Hundertel Procente 
des Hollensteins g'efunden. Solehe Spuren von Riiekstand, welche ge­
wohnlich aus salpetersanrem Calcium mit sehr geringen Spuren von 
Kupfer oder Eisen bestehen, sind bei cler Fabrication schwer zu ver­
meiden und sind auch bei der Verwendung des Praparates zur Dar­
steHung der zur Chlorbestimmung erforderlichen Silberlosung durchaus 
unwesentlieh (v erg I. auch ]'r e s en ius, Anleitung zur quantitativen 
Analyse, 6. Aufl., 1. Bd., S. 136). 

Quantitative Bestimmung. 

Siehe bei Silber S. 354. 

Anwendung nnd Anfbewahrnng (Normalsilberlosnng). 

Das salpetel'saul'e Silber dient zum Nachweis der Halogene, 
zur Bestimmung derselben und zur Trennung. Es wird zur Erken­
nung del' Chromsaure, der al'senigen Saure und der Ameisensaul'e 
gebl'aucht. Ammoniakalische Silberliisung und auch Silberoxyd 
finden bei del' Untel'suchung organischer Stoffe vielfach Anwendung, 
so zurEl'kennung der Aldehyde, welche ammoniakalische Silber­
losung unter Spiegelbildung reduciren. 

Normalsilberlosung. Die allgemein gebrauchliche l/lO-Normal­
losung wird c1urch Aufiosen von 16,955 g reinstem, salpetersaurem 
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Silber mit destillirtem Wasser zu einem Liter hergestel\t. Man kann 
fur diese Zwecke das Argent. nitric. puriss. pro analysi verwendell. 
Auch das metallische Silber, welches in grosser Reinheit im Handel 
vorkommt (siehe S. 354), wird vielfach verwendet; man lost 10,766 g 
in Salpetersaure, dampft ein und fUllt den Ruckstand mit destil­
lirtem Wasser zum Liter auf. 

Die Normalsilberliisung wird in braunen Flaschen aufbewahrt. 
Was die Aufbewahrung des Hollen steins betrifft, so soIl man den­

selben nach Barille (Rep. de Pharm. 1891, 47, 403) in Stabchen nicht 
zwischen Leinsamen, sondern zwischen granulirtem Bimstein oder 
Glasperlen aufbewahren, da die gewohnliche Aufbewahrung zwischen 
Samen in Folge des Oelgehaltes der Sam en Verlust an Silber 
bedingt. 

Handelssorten. 

Das salpetersaure Silber findet sich sehr rein im Handel und 
zwar sowohl in Form von Stiibchen als in krystallisirter Form. Neben 
dem Argent. nitric. cryst. und puriss. finden wir in den Preislisten 
auch das fUr arzneiliche Zwecke gebrauchte Argent. nitric. c. Kali 
nitric., das Argent. nitric. c. Argent. chI or. und das Argent. nitric. 
c. Plumb. nitric. Etwaige Verwechselungen des Argent. nitric. mit 
den genannten Praparaten sind durch die oben angefUhrten einfachen 
Prufungen auf Salpeter und Chlorsilber sofort zu erkennen. 

Silbernitrit. 

Argentum nitrosum puriss., salpetrigsaures Silber (Ag N02• 

Molecular·Gew. = 153,59). 

Gelbliche, in Wasser schwer losliche Krystalle, welche durch 
Fallen einer concentrirten Losung von salpetrigsaurem Kalium mit 
einer Losung von salpetersaurem Silber gewonnen und durch Um­
krystallisiren gereinigt werden. Das Salz dient zur Titerstellung der 
Chamaleonlosung fur Nitritbestimmungen. Es muss 99,5 bis 100-
procentig sein. Sein Gehalt wird nach der unter Kaliumnitrit S. 195 
angegebenen Methode ermittelt. 
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Ein weisses Pulver. 

Sulfanilsaure. 

Starke. 
Amylum. 

Man benutzt dieselbe zur Herstellung del' einfachen Starke­
losung. Man vertheilt die Starke mit etwas kaltem Wasser und iiber­
giesst sie dann unter Umriihren mit dem 100fachen Gewicht kochen­
den Wassel's. Die Losung zersetzt sich leicht; sie giebt mit freiem 
Jod die bekannte blaue Farbung. 

An Stelle des Starkemehls kann man zur Herstellung del' Losung 
auch ein Stiickchen weisser Oblate nehmen und dieses mit heissem 
Wasser schiitteln. 

Ueber Zinkjodidstarke15sung siehe weiter hinten in diesem Buche. 

Starke, IOsliche. 

Amylum solubile. 

Dieselbe ist ein weisses Pulver, welches sich beim Kochen in 
Wasser lost, ohne Kleister zu bilden. Sie wird hergestellt durch 
geeignetes Behandeln der Starke mit Saure, und sie dient besonders 
zur Herstellung· einer Normallosung (2,0 g in 100 Wasser) zur Be­
stimmung del' diastatischen Kraft des Maizes und der Diastase 
(Pharm. Ztg. 1889, S. 494). Die 15sliche Starke muss frei von Saure 
sein und darf Fehling'sche Losung nicht odeI' nul' sehr schwach 
reduciren, so dass also hochstens Spuren von Zucker vorhanden sind. 

Sulfanilsaure. 

Acid. sulfanilicum cryst. (NH2 • C6H4S03H + 2 H20. 
Molecnlar-Gew. = 208,61). 

Weisse, nadelformige, in Wasser schwer losliche Krystalle, welche 
rasch verwittern. 1 Th. Saure lost sich in 166 Th. Wasser von 10°. 
Die Krystalle verkohlen beim Erhitzen auf 280-3000. 
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Priifung auf Reinheit und Quantitative Bestimmung. 

Die gute Bescbaffenbeit der Suifaniisaure ergiebt sicb durcb das 
Aeussere, die ricbtige LosIicbkeit in Wasser und die vollstandige 
Fliichtigkeit. 

Anwendnng. 

Die Sulfanilsaure wird mit scbwefelsaurem Napbtylamin ais 
Reagens auf salpetrige Saure gebraucbt. (Peter Griess, Zeitscbr. f. 
analyt. Chemie 1879, S. 597, ferner Lunge und Lwoff, Z. f. ange­
wandte Chemie 1894, S. 345-50.) 

Handelssorten. 

Die Sulfanilsaure kommt mebr oder weniger verwittert, aber 
meist rein in den Handel. 

Tannin. 

Tannin. puriss., Gallapfelgerbsaure (014H1009' 
Molecular-Gew. = 321,22). 

Glanzende, scbwacb gefarbte, Iockere Masse, weiche sicb III 

Wasser und in absolutem Alkohol klar lost. 

Priifung auf Vernnreinigungen. 

Aschenbestandtheile: 1 g hinterlasst beim GIiihen keinen wag­
baren Riickstand. 

Loslichkeit: 2 g Iosen sich klar in ca. 10 ccm AikoboI, welche 
Losung auch durch Zusatz von 10 ccm Aether nicht getriibt wird. 
Auch die wasserige Losung des reinen Tannins ist klar. 

'Anmerkung. Nach Vulpius (Phal'm. Centralhalle, N. F. 1894, 
15, 710) ist keine der im Handel befindlichen Tanninsorten viillig frei 
von Gallussaure. Nach V. erweist sich als einzig zuvel'lassiges Reagens 
zum Nachweis del' Gallussaure im Tannin das Kaliumcyanid, welches 
mit Gallussaureliisung eine Rothfarbung giebt, auf Gerbsaure aber 
nicht reagirt. 

Ueber die Bestimmung und Trennung des Tannins von der Gallus­
saure siehe die Methode von Fleck und von Dreaper in Zeitschr. f. 
analytische Chemie 1895, S. 106. 

Ueber Zuckerbestimmlwgen und iiber die Zuckergehalte der Gerb­
materialien, Gerbextracte etc. siehe eine Arbeit von v. Schroder, 
Bartel und Schmitz-Dumont in Dingl. Pol. J. 293, 229-37, 252-60. 
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Darnach faUt man in del' Liisung del' Gerbextracte die Gerbstoffe mit 
Bleiessig, entfernt den Bleiii.berschuss durch schwefelsaures Natron und 
behandelt dann das Filtrat mit Fehling'scher Liisung. Naheres siehe 
1. c. oder auch im Referat in Chem. Centralblatt 1894, Bd.2, S. 718. 
Auf diese Weise fanden die genannten Forscher u. A. in Eichenjung­
rinde im Mittel 2,65 Proc. Zucker bei mittlerem Gerbstoffgehalt von 
10,52 Proc. In Myrobalanen wurden gefunden 5,35 Proe. Zucker neb en 
30 Proc. Gerbstoff. 

Quantitative Bestinmmng. 

Von den vielen Methoden, welche in der Literatur zur Be­
stimmung des Gerbstoffes vorgeschlagen sind, haben nur diejenigen 
allgemeinere Anwendung gefunden, welche sich auf die Bestimmung 
mit Hiilfe von Hautpulver griinden. Man ermittelt nach diesen 
Methoden im gerbstoffhaltigen Materiale zuerst Gerbstoff und Extrac­
tivstoffe etc. zusammen, fallt dann mit Hautpulver den Gerbstoff und 
bestimmt im FiItrat die Extractivstoffe etc.; aus der Differenz beider 
Bestimmungen ergiebt sieh der Gerbstoffgehalt. Die praktische Aus­
fiihrung gesehieht nach Hammer in der Art, dass man das spec. 
Gewieht der Losung eines gerbstoffhaltigen Materials vor und naeh 
dem Ausfiillen des G~rbstoffes mit thierischer Haut bestimmt und 
aus der Differenz der specifischen Gewichte den Gerbstoffgehalt 
nach einer Tabelle von Hammer berechnet. Nach Lowenthal­
Schroder titrirt man mit Chamaleon unter Zusatz von Indigo 
als Indicator vor und nach der Abscheidung des Gerbstoffs durch 
Haut. 

Zweckmassig kann man auch gewichtsanalytisch verfahr~n, in­
dem man in einer gerbstoffhaltigen Losung die organische Trocken­
substanz vor und nach dem Ausfallen mit Haut bestimmt und nun 
die Differenz als gerbende Substanzen in Rechnung bringt. Beziig­
lich der naheren Anleitung zur Ausfiihrung der Gerbstoffbestimmungen 
verweise ich auf die Handbiicher der chem.-techn. Untersuchungen, 
besonders auf Bockmann, Chem.-techn. Untersuchungen, 3. Auflage, 
Bd. 2, S. 517 ff., wo Councler eine genaue Beschreibung des gewichts­
analytischen Verfahrens und des maassanalytischen Verfahrens (nach 

v. Schroder) gegeben hat. 
Wichtig ist bei diesen Bestimmungen, dass man nur ein durch 

sorgfiiltiges Auswaschen von loslichen organischen Substanzen (leim­
artigen Stoffen) befreites Hautpulver verwendet. Fiir die Methoden 
nach v. Schroder (siehe Bockmann, 1. c.) geniigen die besten Haut-
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pulver, welche aus sorgfaltig gewaschener Bl6sse hergestellt sind, 
so das Hautpulver pro analysi von E. Merck (siehe S. 135), nicht 
ohne Weiteres, sondern das Pulver selbst muss nochmals mit Wasser 
gewaschen werden. Un sere Versuche (siehe S. 135) haben ergeben, 
dass ein Hautpulver aus gut gewaschener Bl6sse stets noch ca. 0,04 
bis 0,15 liisliche organische Substanzen in 100 g Hautfiltl'at enthalt, 
auch wenn die Blosse VOl' dem Mahlen sehr vorsichtig gewaschen 
wurde. Wir haben eine Anzahl solcher Versuche mit Kalbsblossen 
und mit Rindsbliissen ausgefiihrt. Die Blossen waren fUr diese 
Zwecke mit Kalk behandelt, gut gereinigt, gut gewaschen, vorsichtig 
getrocknet und wurden dann mehr oder weniger fein gemahlen. Das 
gewonnene Pulver wurde nach del'S. 135 angegebenen Methode auf 
liisliche organische Substanz untersucht. Die erhaltenen Hautpulver 
zeigten, wie bemerkt, im giinstigsten Faile 0,04, im ungiinstigsten 
Faile 0,13 16sliche organische Substanz in 100 ccm Hautfiltrat. Ein 
nachtragliches Auswaschen des Pulvers ist daher fur obige besondere 
Zwecke nothwendig. 

Was die Qualitatsbeurtheilung des Tannins anbelangt, so muss 
hier bemerkt werden, dass dieselbe in del' Farberei und Druckerei, 
wo das Tannin hauptsachlich verwendet wird, nicht nach del' Gerb­
stoffbestimmung, sondern durch Proben tiber die praktische Ver­
wendbarkeit als Beizmittel geschieht. Man priiJt hier dadurch, dass 
man kleine Streifen Kattun von bestimmtem Gewicht mit gleich­
starken Losungen verschiedener Tanninsorten beizt, mit Bl'echwein­
stein fixirt, dann mit Fuchsin oder mit Victoriagl'iin odeI' Malachit­
gl'iin f1il'bt und die gefal'bten Stl'eifen seift. Die Untersuchung wird 
vergieichend genau bei del'selben Tempel'atur und in derselben Zeit 
ausfiihl't. Je bessel' das Tannin war, desto bessel' wil'd del' betl'ef­
fende gefarbte Stl'eifen das Seifen aushalten, desto schoneI' und in­
tensiver gefarbt wird daher del' Streifen nach dem nachherigen 
Waschen und Trocknen sein. 

In den Zeugdruckel'eien fiihrt man zul' Untel'suchung gewohn­
lich das vergleichende Drucken mit Victol'iagrun oder Malachit­
grun aus. 

Anwendung. 

Das Tannin dient zum Nachweis des Eisens. Es bildet mit 
Alkaloiden, Albuminaten und anderen organischen K6rpern un16sliche 
Verbindungen und wird als Gruppenreagens auf Alkaloide benutzt. 
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Mit rein stem Tannin steJlt man den Wirkungswerth der Normal­
losungen fUr Gerbstoffbestimmungen fest*). 

Handelssorten. 

Das Tannin kommt als reines Tannin in Form von Stiicken, 
von Kornern, von Pulver und in Form einer lockeren Masse (Tannin. 
leviss. pur.) von sehr guter Beschaffenheit in den Handel. Auch 
von dem in grossen Mengen in der Technik zur Verwendung kommen­
den Tannin, dem Tannin. techn., sind jetzt die besseren theueren 
Qualitaten sehr gut. v. Schroder fand in Tannin. puriss. leviss. 
des Handels auf trockenen Zustand berechnet (bei 100 0 C. ge­
trocknet) 95,20 bis 100,00 Tannin (bestimmt nach der Methode von 
Hammer, also durch Blasse (Hautpulver) fallbares Tannin). Bessere 
Qualitaten von Tannin. technic. ergaben· nach derselben Methode 
83,63 bis 91,99 Proc. Tannin (auf das bei 100 0 getrocknete Tannin. 
technic. berechnet). Der Wassergehalt der von v. Schroder unter­
suchten Tanninsorten schwankte zwischen 10,56 und 16,50 Proc. 

Tetraehlorkohlenstoft'. 
(0014' Molecular-Gew. = 153,45.) 

Eine farblose, angenehm riechende, nicht entziindliche Fliissig­
keit vom Siedepunkt 76° C. und dem spec. Gew. 1,629 bei 0 0 C. 
Derselbe wurde in neuerer Zeit als Losungs-, Extractions- und 
KrystalIisationsmittel, als Ersatz fiir Aether, Schwefelkohlenstoff etc. 
vorgeschlagen. Er ist bestandig gegen Sauren und gegen Halogene. 

Tetramethylparaphenylendiamin. 
Siehe S. 307. 

*) Beziiglich des Tannins, welches fUr diese Zwecke benutzt werden 
soli, giebt J. H. Vogel (Zeitschr. f. angewandte Chemie 1891, S.69) folgen­
des an: "Das Tannin muss ganz frei sein von fremden, organischen Sub­
stanzen, die in geringer Menge in sehr vielen kauflichen Praparaten ent­
halten sind. Am besten reinigt man das Product durch ein oder mehr­
maliges U mkrystallisiren aus Aether." Der Verfasser dieser Schrift bemerkt 
hierzu, dass die Angabe yon Vogel werthlos ist, da bekanntlich das Tannin 
kein krystallisirbarer, sondern ein amorpher Korper ist. 
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Thalliumoxydulnitrat. 

Thallium nitric. puriss., salpetersaures Thalliumoxydul (1'1 N03• 

Molecular-Gew. = 265,59). 

Mattweisse Krystalle, welehe bei gewohnlieher Temperatur in 
ca. 10 Th. Wasser loslich sind. 

Man benutzt eine gesattigte neutrale Losung des Salzes bei 
der Trennung des Jodwasserstoffs von Chlorwasserstoff und Brom­
wasserstoff. 

Thalliumpapier wird bisweilen als Indicator bei der Zinkbe­
stimmung durch Titriren mit Schwefelnatrium gebraueht, Thallium­
oxydulhydratpapier wird ferner zum Nachweis des Ozons verwendet. 

Ozonpapier. Filtrirpapier wird mit lOprocentiger Losung von 
Thalliumoxydhydrat getrankt. 

Der Gehalt des salpetersauren Thalliumoxyduls kann nach 
Nietzki durch Titriren mit Jodkalium bestimmt werden. (Mohr, 
Titrirmethode, 6. Aufi., S. 417.) 

Eine genaue gewichtsanalytische Methode, wobei das Thallium 
ebenfalls als Jodiir bestimmt wird, hat H. Baubigny angegeben. 
(Compt. rend. 1891, 113, 544. Referat hieriiber in Rep. d. Chern.­
Ztg. 1891, S. 295.) 

Thierkohle. 

Carbo animalis puriss. 

Trockenes, leichtes, sehwarzes Pulver. 

Prtlfung auf Verunreinigungen. 

Sulfate, Chloride etc.: Man koeht 1 g mit 50 cern Wasser einige 
Minuten und filtrirt; das Filtrat sei farblos und neutral. Versetzt 
man je ca. 10 ccm desselben mit SilbernitratlOsung und mit Barium­
chloridlOsung, so durfen keine Triibungen entstehen. 10 cern des 
Filtrates werden mit 1 Tropfen einer mit dem doppelten Volumen 
Wasser verdiinnten Indigolosung (siehe S. 141) blau gefiirbt und 
dann 5 ccm conc. Schwefelsaure zugegeben, wodurch die blaue Far­
bung nicht verschwinden darf. 
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Kupfer, Kalk, Eisen etc.: Man kocht 1 g mit 40 cem Wasser 
und 10 ccm Chlorwasserstoffsaure einige Minuten, wobei sieh kein 
Geruch naeh Schwefelwasserstoff zeigen darf; man filtrirt nun durch 
reinstes Filtrirpapier und giebt 10 ccm des Filtrates in ein kleines 
Probirrohrchen: das Filtrat muss farblos sein, es darf auch nach 
dem Uebersattigen mit Ammoniak nicht blau gefarbt erscheinen und 
auf Zusatz von Ammon, oxalsaurem Ammon und Schwefelammon 
keine Triibung geben. Durch Schwefelwasserstoffwasser darf in dem 
Filtrate weder ein Niederschlag, noch eine Farbung entstehen. 

Entjarbungsvermogen: Die Kohle zeigt ein 3 bis 4 mal starkeres 
Entfarbungsvermogen als reinstes Knoehenkohlenpulver. Man kocht 
zu dieser Priifung 1 g der Kohle mit 10 ccm der unten beschriebenen 
Normal-Karamellosung und 50 eem Wasser einige Minuten und filtrirt; 
ebenso kocht und filtrirt man 3 g Knoehenkohlenpulver mit 10 cem 
Normal-Karamellosung und 50 ccm Wasser. Die Filtrate werden 
vergliehen, wobei dasjenige aus 1 g Thierkohle wenigstens ebenso 
stark entfiirbt sein muss, als das Filtrat aus 3 g Knochenkohle. 

Quantitative Bestimmung des Entfiirbungsvermogens. 
Wichtig ist die Bestimmung der entfarbenden Kraft der Kohle; 

es sind zu diesem Zweeke eine Anzahl von Apparaten besonders 
zur Untersuchung der in der Zuckerfabrikation viel in Anwendung 
kommenden Knoehenkohle vorgeschlagen, so u. A. das Salleron'sche 
Colorimeter und das Colorimeter von Dubosq. Eine einfaehe Me­
thode, welehe fUr die Untersuehung der im analytiseheu Laboratorium 
in Anwendung kommenden Kohle geniigt, theilt G. La u b emit und 
zwar fiir Knochenkohle. Die Methode kafln aber auch zur ver­
gleiehenden Untersuchung anderer Kohlensorten Anwendung finden. 
Aus guter Knochenkohle entfernt man naeh Laube (Arch. d. Pharm. 
1887, S. 133) event. weissgebrannte, fehIerhafte Stucke, verwandeIt 
die Kohle in eifl feines Pulver, troeknet dieses bei 1000 und be­
wahrt es aIs "NormalkflochenkohIe" auf. Andererseits lost man 50 g 
Karamel (sogenannte ZuckercouIeur, eine dicke, schwarz braune, syrup­
artige Masse, wie solche in Liqueurfabriken zu haben ist) in gleich 
viel Wasser, giebt 100 ccm Alkohol hinzu, verdiinnt das Ganze auf 
1 Liter, lasst die "Normal-Karamelfliissigkeit" einige Tage ab­
setzen, filtrirt dann und bewahrt sie auf. Mittelst dieser "Normal­
Karamelfliissigkeit" bestimmt man den Entfarbungscoefficienten der 
Normalkohle, indem man 5 g der letzteren mit 200 cern Wasser in 
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einem Kolben zum Sieden erhitzt, 10 ccm von der Farbstofflosung 
hinzugiebt, noch 10 Minuten gelinde weiter kochen Hisst, wobei man 
das Verdunsten des Wassers durch einen Ruckflusskuhler vermeidet, 
dann durch ein doppeltes Faltenfilter filtrirt. Jetzt misst man 
200· ccm Wasser ab und lasst aus einer Messpipette so lange von 
der Normalkaramelflussigkeit hinzufliessen, bis die Flussigkeit mit 
dem Filtrat von der Normalkohle genau gleiche Farbenintensitat 
zeigt, was sich am besten in Reagircylindern von gleichem Durch­
messer beobachten las st. Gesetzt, man h1itte zur Erlangung gleicher 
Farbenintensitat den 200 ccm Wasser 2,1 ccm Normalfarbe zufiigen 
mussen, so ergiebt sich als von der Knochenkohle entfarbt 10,0 ccm 
minus 2,1 ccm = 7,9 ccm. 

Liegt nun eine Probe Knochenkohle zur Untersuchung vor, so 
bringt man dieselbe durch Pulverisiren ganz genau auf den Fein­
heitsgrad der Normalkohle und verf1ihrt im Uebrigen wie vorher 
angegeben. Waren dann beispielsweise durch 5 g Normalkohle 
7,9 ccm Normalkaramelflussigkeit enWirbt worden, von der zu unter­
suchenden Kohle aber nur 5,5 ccm, so wurde das Entfarbungsver­
mogen der letzteren (im Vergleich zur Normalkohle) = 70 Proc. sein. 

Anwendung. 

Die Thierkohle dient in der Analyse als Entfarbungsmittel. 

Handelssorten. 
Siehe unter Anmerkung. 

Anmerkung. Die im analytischen Laboratorium in Anwendung 
kommende Kohle ist entweder die gewohnliche Knochenkohle oder 
die oben beschriebene, mit Saure gereinigte Thierkohle oder auch die 
gewohnliche oder gereinigte Blutkohle, "Carbo sanguinis", welche ein 
besonders starkes Entfarbungsvermogen besitzt. Ueber die verschiedenen 
Handelssorten siehe die Preislisten. Die Kohle solI frei von Schwefel­
calcium sein, welche Verunreinigung leicht an einem Schwefelwasser­
stoffgeruch beim U ebergiessen mit Salzsaure erkannt wird. Ob eine 
gereinigte Kohle geniigend mit Saure behandelt ist, ergiebt sich beim 
Digeriren einer Probe mit Sanre. Etwaiger Zuckergehalt einer Knochen­
kohle wird durch mehrmaliges Auskochen von ca. 200 g Kohle mit 
Wasser, Eindampfen des Auszuges auf 30 cern, Klaren dieser riick­
otandigen Fliissigkeit durch tropfenweioe Zugabe von Bleiessig und 
Untersuchung im Polarisationsapparat nachgewiesen. 



366 Thymol. 

Thioessigsanre. 

Acidum thioaceticum (OHgOOSH. Molecular-Gew. = 75,88). 

Eine gelbliche Fliissigkeit von stechendern Geruch nach Essig­
saure und Schwefelwasserstoff. Theoretiseher Siedepunkt: 93 0 C. 
Siedepunkt der Handelswaare: 90-1000 C. 

Schwer in kaltern Wasser liislieh. Die Thioessigsaure dient als 
Ersatz des Schwefelwasserstoffs in der Analyse. Man lost 10· cern 
in einern geringen Ueberschuss von NHg , verdiinnt auf 30 ccrn und 
benutzt bei der qualitativen Analyse 11/2 bis 2 cern fUr 1 g Sub­
stanz. Die Metalle der zweiten Gruppe scheiden sich auf Zusatz 
des Reagens augenblicklich aus. Auch Arsenite werden sofort und 
vollstandig geflillt (Berichte der deutsch. chern. Ges. 27, 3437-39. 
Abhandlung von R. Schiff und N. Tarugi). Man bewahrt die Saure 
in gut verschlossenen Glasflaschen auf. 

Anmerkung. Auch das thioessigsaure Ammon gelangt in den 
Handel. E. Merck (Jahresbericht 1896) bemerkt dariiber Folgendes: 
Ammonium thioaceticum solutum, OHa . 0: 0 (SNH4), (Reagens nach 
Schiff) stellt eine etwa 30 procentige Liisung des Ammonsalzes der 
Thiacetsaure dar; die Fliissigkeit riecht schwach nach Schwefelam­
monium. 

Die Liisung des thioessigsauren Ammoniums wurde von Schiff und 
Tarugi (Ber. d. deutsch. chern. Ges. z. Berlin 1894, S. 3437 und 1895, 
S. 1204) als Ersatz des Schwefelwasserstoffstromes in der qualitativen 
Analyse und namentlich fiir gerichtlich-chemische Analysen zum quali­
tativen und quantitativen Nachweis des Arsens empfohlen, da wir in 
ihr ein absolut arsenfreies Reagens besitzen und bei dieser Methode 
die vielfachen Unannehmlichkeiten, welche die Anwendung des Schwefel­
wasserstoffs mit sieh bringt, vermieden werden. 

Thymol. 
Thymol puriss. (06 Hg (CH3) (Ca H7) OH. 

Molecular-Gew. = 149,66). 

Farblo.se, glanzende Krystalle, welche bei 500 C. schmelz en und 
III Alkohol und Aether leicht loslich sind. 

Das Thymol wird bisweilen bei Molisch's Zuckerreaction 
an Stelle des a-Naphtols verwendet. Aueh als Reagens auf Coni-
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ferin verwendet Molisch das Thymol (Archiv der Pharm. 1887, 
S.309). 

SchOnes Aussehen und richtiger Schmelzpunkt zeigen die Rein­
heit des Thymols. 

Traubenzueker. 

Siehe bei Zucker. 

Tropaolin. 

Tropaolin 00, ein gelber Azofarbstoff, verandert, mit Mineral­
saure zusammengebracht, sein Orange in Lila. Eine gesattigte alko­
holische Lasung dieses Farbstoffs odeI' das Tropaolinpapier dient 
nach Boas zum Nachweis der freien Salzsaure im Magensaft (Pharm. 
Ztg. 1891, S. 392). 

Ueber dieses und das als Indicator ebenfalls bisweilen zur Ver­
wen dung kommende Tropaolin 000 siehe Backmann, Chem.-techn. 
Untersuchungsmethoden, 3. Auflage, Bd. 1, S. 146 und Bd. 2, S. 106 
bis 109. 

U eberehlorsaure. 

Acidum perchloricum purum (HOlO,. 
Molecular-Gew. = 100,21). 

Wasserhelle :Flussigkeit von 1,12 spec. Gew. 

Priifnng 'auf Verunreinigungen. 

Ruckstand: 10 g der Saure hinterlassen beim Erhitzen m elllem 
Schalchen keinen oder hochstens Spuren eines Ruckstandes. 

Chlorwasserstoffsiiure: Die Lasung 1: 30 giebt mit salpetersaurem 
Silber nur eine geringe Trubung. 

Baryt: Prufung wie S. 91 bei Chlorsaure. 
Schwejelsiiure: Die Lasung 1: 30 darf nach Zusatz von Salz­

saure und Chlorbarium auch bei l1ingerem Stehen keine Trubung 
zeigen. 

Metalle: Die mit Wasser verdunnte Saure darf weder durch 
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Schwefelwasserstoff, noch nach Zusatz von Ammoniak durch Schwefel­
saure getrubt werden. 

Die SCiure muss mit reinem Chlorkalium die berechnete Menge 
K CI 0 4 geben. Ausfiihrnng del' Analyse siehe Zeitschr. angew. Chemie 
1891, S. 692. 

Quantitative Bestimmung. 

Die oben vorgeschriebenen PrUfungen genUgen zur Feststellung 
der Brauchbarkeit. Behufs del' quantitativen Bestimmung kann man 
auch die Slinre in das Kaliumsalz verwandeln und dieses nach 
Kreider (siehe bei Kaliumperchlorat S. 197) untersuchen. 

Anwendung. 

Die wasserige Losung del' Saure flillt aus nicht zu verdUnnten 
Losungen der Kaliumsalze uberchlorsaures Kalium. Man verwendet 
sie daher zur qualitativen und zur quantitativen Bestimmung des 
Kaliums. Fur letzteren Zweck ist die Saure besonders auch von 
Wense (Zeitschr. f. angewandte Chemie .1891, S. 691) in Vorschlag 
gebracht. Man (1. c.) stelIt die Saure fUr quantitative Kalium­
bestimmungen wie folgt her: »Man destillirt in einer nicht zu dunn­
wandigen Retorte 1 Th. Kaliumperchlorat mit 2 Th. 90proc. Schwefel­
saure Uber freiem, moglichst gelindem Feuer im Vacuum; das De­
still at wird verdunnt, kochend von Schwefelsaure durch Zusatz von 
Chlorbarium befreit und dann so lange auf dem Wasserbade ein­
gedampft, bis kein Geruch nach Salzsaure mehr zu bemerken ist. 
Die so erhaltene dicke Saure wird wieder destillirt." 

Uranylacetat. 
Uranium acetic. puriss., essigsaures Urnnoxyd 

((C2H302MUr02) + 2 H20. Molecular-Gew. = 424,56). 

Gelbes, in Wasser losliches Salz. 
Dieses Salz wird wie das salpetersaure Uranoxyd S. 369 ge­

prUft und findet auch dieselbe Anwendung. Gewohnlich ist etwas 
basisches Salz vorhanden, es soIl daher beim Losen wenig Essig­
saure zugesetzt werden. Es gelangt bisweilen unrein - stark natron-, 
schwefelsaure- und oxydulhaltig - in den Handel, hliufig ist es auch 
von unschonem Aussehen und schlecht krystallisirt. 
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Uranylnitrat. 
Uranium nitric. puriss. cryst., salpetersaures Uranoxyd 

((NOgMUr02) + 6H20. Molecular-Gew. = 502,46). 
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Schone, griingelbe, grosse Krystalle. Leicht lOslicb in Wasser. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Schwefelsiiure: Die wasserige Losung (1 : 20) ist klar und giebt 
mit Cblorbarium nacb einige Minuten langem Steben keine Triibung. 

Erden: Die Losung (1: 20) ist nach Zusatz von Ammon und 
iiberschiissigem koblensauren Ammon klar. 

Sonstige Metalle: 5 g werden mit 5 ccm Salzsaure versetzt, auf 
100 ccm verdiinnt; man erwiirmt die Losung und leitet Schwefel­
wasserstoff ein, wobei kein Niederscblag entsteht. 

Uranoxydulsalz: 1 g in 20 cern Wasser gelOst und mit 1 ccm 
Schwefelsaure angesiiuert, rothet sich auf Zusatz von 1 Tropfen 
NormalchamiiIeon (1 cem = 0,0056 Fe). 

Quantitative Bestimmung. 

Die Bestimmung des Drans kann durch die umgekebrte Operation 
der Phosphorsii.urebestimmuug gescbehen. Man setzt die freie Saure 
des Uransalzes durch Zusatz von essigsaurem Natrium in Essigsiiure 
urn und titrirt nun mit einer Normallosung von krystallisirtem phos­
phorsauren Natriumammoniurn (siebe dieses). Die Methode ist in 
den Lehrbiichern der quantitativen Analyse, u. A. in M 0 h r' s Titrir­
methode, 6. Auti., S. 489 besebrieben. 

Anwendung und Aufbewabrung. 

Das Salz dient zur Herstellung einer Normallosung fUr Phos­
phorsaurebestimmung. 

Die Herstellung der Normal.Uranlosung geschiebt nach be­
kannten V orschriften. J. Konig hat z. B. in seinem Buche "U nter­
suchung landwirthscbaftl. u. gewerbl. wichtiger Stoffe" (Berlin bei 
Parey) S. 686 eine ausfUbrIiche Vorschrift gegeben. 

Die Uransalze werden in dicbt geschlossenen Glasgefiissen, vor 
Tageslicht geschiitzt, aufbewahrt, ebenso die Uranlosung. 

Kraucb. 3. Auflage. 24 
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Handelssorten. 

Mit schwefelsaurem Salz und Arsen ist das salpetersaure Uran­
oxyd des Handels haufig verunreinigt, aueh ist meistens etwas Na­
tronsalz oder Ammoniumsalz zugegen. Ueber die Untersuehung 
einiger Uranpraparate des Handels siehe J. Konig, Repertor. f. analyt. 

Chemie 84, No. 11, S. 161. 

Wasser, destillirtes. 
Aqua destillata (H20. Molecular-Gew. = 17,96). 

Eine klare, neutrale Fliissigkeit, ohne Farbe, Geruch und Ge­

schmack. 

PrUfung auf Verunreinigungen. 

Es muss farblos, geruchlos, neutral und Idar sein. 

Anmerkung. Neutral: Man pruft mit Lackmuspapier. Nach­
weis von Spuren Alkali aus den Glasgefassen siehe S. 150 bei Jodeosin. 

Ammoniak: 50 cem Wasser diirfen, mit 1 ccm Nessler's Reagens 
versetzt, sich nieht rarben. 

Anmerkung. Ueber den Ammoniakgehalt des dest. Wassers siehe 
auch unter Priifung auf organische Substanz. Urn Spuren Ammoniak 
aus dem destillirten 'Vasser zu entfernen, sauert man das Wasser vor 
der Destillation mit Schwefelsaure an, welche alles Ammoniak zuruck­
halt. Da indessen etwa in dem Wasser vorhandene Salpetersaure oder 
salpetrige Sal1re nach dem Ansauern iiberdestilliren wiirden, so wird 
das Wasser erst fUr sich destillirt, das nitratfreie Destillat mit Schwefel­
saure angesauert und noehmals destillirt. (Bisbu, Rep. d. Chem.-Ztg. 
1891, S. 264.) 

Ueber die Herstellung ganz rein en destillirten Wassers siehe auch 
Bremer, Pharm. Wochenschrift 1894, S.97. 

Ueber die Art und Weise, in welcher Hempel und Thiele ein 
chemisch reines, destillirtes 'Vasser (dasselbe war zu Atomgewichts­
bestimmungen erforderlich) in grosseren Mengen und bequem gewonnen 
haben, siehe das Nahere in Zeitschr. f. Anorgan. Chemie, Bd. XI (1896), 
Heft 2, S. 78. Die Darstellung im Kleinen durch Destillation aus 
einem Glasballon oder aus einem verzinnten kupfernen Apparate lieferte 
den Genannten stets ein'Vasser, das entweder ausserst geringc Mengen 
von Salzsaure oder von Ammoniak enthielt, wogegen bei cler Destil­
lation grosser Mengen aus einem grossen Dampfkessel, in welch en ein 
Injector das eondensirte'Vasser zuriicktrieb und wobei sich das Wasser 
selbst reinigte, indem es immer in dem Apparate circulirt, ein hOchst 
reines, destillirtes "!Vasser erhalten wurde. Der Dampfkessel diente zur 
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Verdampfung des Wasserleitungswassers und wurde die Beobacbtung, 
dass er ein sebr reines, destillirtes Wasser lieferte, zufallig gemacbt. 

Salpetersiiure: Man pruft mit Diphenylamin wie auf S. 108 an­

gegeben. 
Chlorwasserstoffsiiure: 100 ccm Wasser durfen dureh Zusatz von 

Silbernitratlosung niebt verlindert werden. 
Schwejelsiiure: 100 eem Wasser durfen dureh Zusatz von B:uium­

ehloridlosung aueh naeh llingerem Stehen nieht verlindert werden. 
Kohlensiiure: Die Misebung des Wassers mit dem doppelten 

Volumen klaren Kalkwassers muss klar sein. 
Metalle etc.: Das Wasser darf weder dureh Schwefelwasser, noch 

durch Sehwefelammonium, Ammoniak und oxalsaures Ammonium 
verlindert werden. 

Anmerkung. Siedler (Rep. d. Cbem.-Ztg. 1895, S.66) bat in 
destillirtem 'Wasser des Bandels Kupfer gefunden und sollte daber das 
destillirte Wasser stets auf Kupfer gepriift werden. 

FiUchtig: 100 cem Wasser hinterlassen naeh dem Verdunsten 
auf dem Wasserbade keinen Ruekstand. 

Organische Substanz: 100 eem Wasser, mit 1 eem verdunnter 
Sehwefelsliure (1: 5) bis zum Sieden erhitzt und hierauf mit 1 Tropfen 
Kaliumpermanganatlosung (1 : 1000) versetzt, durfen, 3 Minuten zum 
Sieden erhalten, nieht farblos werden. 

Anmerkung. B. Bremer (Pbarm. Woebenscbrift 1894, S. 97) 
weist auf die starken Verunreinigungen hin, welehe das destillirte 
Wasser baufig entbalt. Bei 4 Proben stellte er durcb Titration mit 
Cbamaleon den Sauerstofl'verbraueb etc. nach der Pharm. Germ. fest 
und fand: 

Sauerstoff- l/tOO Saure zur Ammoniak verbrauch Neutralisation 

Apotheke A 0,554 mg 3,7 ccm grosse Menge, 
B 10,330 4,9 - frei, 
C 0,080 - 1,1 - starke Spur, 
D 0,000 - 0,000 cern frei. 

Bei B betrug del' Abdampfriickstand 36 mg pro Liter (fast voll­
stan dig organische Substanz). Wenn man bedenkt, dass ein Wasser, 
welcbes 2,0 mg Sauerstofl'verbrauch pro Liter aufweist, gewobnlieh als 
Trinkwasser schon verworfen wird, so kann man nach Bremer die An­
spriicbe der Pharm., welebe pro Liter dest. Wasser einen Sauerstofl'­
verbrauch von ca. 0,7 mg (100 ccm Wasser diirfen mit 1 ccm ver­
diinnter Scbwefelsaure und 0,3 cern Kaliumpermanganatlosung [1: 1000] 
nach 3 Minuten langem Sieden erhitzt nicht farblos werden) als zu 
gering betrachten. 

24* 
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Eschbaum (Ber. d. Pharm. Gesellschaft, Berlin 1895, Heft 7 u. 8) 
hat im kauflichen destillirten Wasser eine oxydirende Substanz nach­
gewiesen, welche u. A. die Veranlassung ist, dass sich wasserige J od­
kaliumlosungen alsbald unter Abscheidung von Jod zersetzen. Naheres 
siehe 1. c. 

.!ufbewahrung. 

Das destillirte Wasser muss in verschlossenen Flaschen, geschiitzt 
vor Zutritt der Luft, welche nie frei von Ammon, Kohlensiiure und 
Staubtheilen ist, aufbewahrt werden. Die Staubtheile enthalten die 
Keime von Algen und anderen Organismen, welche man im destil­
lirten Wasser nicht selbst antrifft. Bei der Aufbewahrung kann das 
destillirte Wasser leicht Spuren von Alkali aus den Glasgefiissen 
aufnehmen (siehe bei Jodeosin S. 150 in diesem Buche). 

Wassersto:ifsnperoxyd. 

Hydrogen. peroxydat. puriss. (H2 0 2• Molecular-Gew. = 33,92). 

Eine klare, wasserhelle, sehr sehwaeh saure Flilssigkeit, welehe 
ca. 3 Gew.-Proc. Wasserstoffsuperoxyd enthiilt und beim Vermischen 
mit Chamiileonlosung unter Entfiirbung der letzteren stark aufbraust. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Schwejelsiiure: Man verdilnnt 10 cern Wasserstoffsuperoxyd­
losung mit 50 eem Wasser, giebt zu der Fliissigkeit wenig Salzsiiure, 
erhitzt zum Koehen und filgt einige ccm Chlorbariuml5sung hinzu; 
auch naeh mehrstiindigem Stehen darf sieh keine Sehwefelsiiure­
reaction zeigen. 

Thonerde etc.: 10 ccm Wasserstoffsuperoxydl5sung zeigen, naeh 
dem Verdilnnen mit Wasser, auf Zusatz von Ammoniak und Am­
moniumcarbonatlosung h5chstens cine geringe Trilbung. 

Phosphorsiiure: 5 cem Wasserstoffsuperoxydlosung werden, naeh­
dem sie mit Wasser verdilnnt sind, mit einigen cem Magnesia­
misehung (siehe S. 229) und mit Ammoniak im Ueberschusse ver­
mischt, wobei sieh nur eine geringe Triibung zeigen darf. 

Magnesia: 5 ccm Wasserstoffsuperoxyd werden mit Ammoniak 
und mit einigen ccm einer L5sung von phosphorsaurem Natrium 
vermiseht, wobei nm eine geringe Trilbung entstehen darf. 
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Wei teres uber Prufitng siehe unter Anwendung und Quantitative 
Bestimmung, sowie in nachstehender Anmerkung. 

Freie Siiure: Der Gehalt an freier Siiure soIl ein moglichst ge­
ringer sein. 10 ccm Wasserstoffsuperoxydlosung durfen nur einige 
1/10 ccm Normallauge zur Sattigung gebrauchen. 

Anmerkung. Hier sei noch bemerkt, dass Jannasch und Cloedt 
(Zeitschr. f. Anorganische Chemie 1895, Heft 5 und 6, S. 403), welche 
das Wasserstoffsuperoxyd zu quantitativen Metalltrennungen benutzen, 
durch fraction. Destillation unter vermindertem Druck, sowie durch 
gleichzeitige Ausschiittelung mit Aether ein Praparat erhalten haben, 
das beim Verdampfen absolut keinen Ruckstand hinterlasst. Das Pra­
parat fur solche quantitative Trennung muss besonders hergestellt wer­
den; fur die meisten analytischen Zwecke genugt das in diesem Ab­
schnitte beschriebene Wasserstoffsuperoxyd, welches beim Verdunsten 
wenig Rilckstand hinterlasst. 

Quantitative Bestimmung. 

Von den verschiedenen Methoden zur quantitativen Bestimmung 
des Wasserstoffsuperoxyds sind die wichtigsten besprochen in den 
Abhandlungen von Thoms und von Gutzeit(Arch. d. Pbarm.1887, 
S. 335 und Pharm. Ztg. 1888, S. 20), ferner von Lunge (Bestim­
mung mit dem Nitrometer in Chem. Ind. 1885, S. 161). Eine aus­
fiihrliche Beschreibung der Nitrometermethode findet sich in Winkler, 
Lehrbuch der techno Gasanalyse, S. 37 (Freiberg 1892). Folgende 
Methode ist ebenfalls recht bequem und brauchbar. Man titrirt 
mit einer ChamaleonlOsung, deren Gehalt durch Oxalsaure be­
stimmt ist, oder man beniitzt an Stelle der titrirten Chamaleon­
liisung eine Losung des ca. 100procentigen Kaliam bypermanganic.. 
puriss. und verfahrt zur annahernden Bestimmung wie folgt: Man 
verdunnt 5 ccm Wasserstoffsuperoxyd mit 50 ccm Wasser, fiigt 
10 ccm verdunnter Schwefelsaure (1: 4) hinzu und titrirt mit einer 
Cbamaleonlosung, welche 3,2 g Kalium hypermanganic. puriss. im 
Liter enthalt, bis eine bleibende Rothung resultirt. 1 Tb. Kalium­
permanganat entspricht 0,538 Th. Wasserstoffsuperoxyd. 

Haufig wird das Wasserstoffsuperoxyd von den Fabriken nicht 
nach seinen Gewichtsprocenten an Wasserstoffsuperoxyd, sondern 
nach sogenannten Volumprocenten als 10 proc. garantirt. Hierunter 
versteht man, dass die Wasserstoffsuperoxydlosung das lOfache Volum 
an disponiblem Sauerstoff enthalte. Eine 10 volumprocentige Wasser­
stoffsuperoxydlOsung entbalt 3,0382 Gewichtsprocente H2 0 2• 
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Anwendung und Aufbewahrung. 
Die Verwendung des Wasserstoffsupero;xyds als ein zweck­

massiges Oxydationsmittel in del' analytischen Chemie ist von Alex. 
Classen und O. Bauer (Bel'. d. d. chern. Ges. z. Ber1.16, S. 1061 ff., 
siehe ferner Ztschr. f. analyt. Chern. 1887, S. 239) zuerst empfohlen 
worden und zwar besonders zur Oxydation und Bestimmung des 
Schwefels im Schwefelwasserstoff, in den Schwefelmetallen und in 
der schwefligen und unterschwefligen Saure. Zu genannter Bestim­
mung muss das Praparat frei von Schwefelsaure sein, sowie iiber­
haupt obigen Anforderungen entsprechen. Classen und Bauer ver­
wenden das Wasserstoffsuperoxyd auch zur Bestimmung der Chlor­
wasserstoffsaure und der J od wasscrstoffsaurc neben Schwefehvasser­
stoff, fiir welche Zwecke die vollige Abwesenheit von Salzsaure in 
dem H2 0 2 nothwendig ist. Es wird aber dem Wasserstoffsuperoxyd 
des Handels seiner besseren Haltbarkeit wegen immer entweder eine 
sehr geringe Menge Schwefelsaure oder Salzsaure zugesetzt, was bei 
der Verwendung in der Analyse zu berucksichtigen ist. Fiir Schwefel­
bestimmungen ist ein Wasserstoffsuperoxyd zu verwenden, das frei 
von Schwefelsaure ist, aber wenig Salzsaure enthalten darf, wahrend 
umgekehrt fUr Chlorbestimmungen das Wasserstoffsuperoxyd Spuren 
Scbwefelsaure entbalten darf, abel' frei von Salzsaure sein muss. 
Das letztere Praparat, "Hydrogen. peroxyd. puriss. frei von Salz· 
saure", wird mit Schwefelsaure bereitet, wahrend das Wasserstoff­
superoxyd fUr Scbwefelsaurebestimmung mit Salzsaure angesauert 
wird. 1m Uebrigen sind beide Praparate gleicb rein. 

W ilfarth verwendet das Wasserstoffsuperoxyd auch zur Be­
stimmung del' Salpetersaure (Zeitschr. f. analyt. Chemie 1888, 
S. 411 ff.) und macht besonders darauf aufmerksam, dass manche 
Handelspraparate so viel phosphorsaure Salze etc. enthalten, dass 
sie beim Versetzen mit Natronlauge einen schleimigen Niederschlag 
absetzen und daher nicht fUr genannte Zwecke zu gebrauchen seien. 
Fur Salpetersaurebestimmung muss besonders ein absolut N-freies 
Wasserstoffsuperoxyd hergestellt werden. 

Hanofsky (Chem.-Ztg. 1889, S. 99) verwendet das Wasser­
stoffsuperoxyd zur Bestimmung del' Metalle del' Eisengruppe. 

Ueber Hydrogen. peroxydat. siehe Pharm. Rundschau 1893, 
S. 156. Baumann grundet auf die Einwirkung von Wasserstoffsuper­
oxyd auf Chromsaure verschiedene gasometrische Methoden (Ztschr. 
f. angew. Chem. 135 ff.). Das Wasserstoffsuperoxyd kann durch Ab-
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destilliren des Wassers im luftverdiinnten Raum ·auf 50 Proeent und 
starker eoneentrirt werden (Pharm. Ztg. 1894, S. 778), siehe ferner 
oben die Anmerkung. 

In der Pharm. Ztg. 1888, S. 20 wird betont, das alles Wasser­
stoffsuperoxyd des Handels bislang Thonerde und Phosphorsaure 
entbalte. Seholvien hat in dem Pl'aparat auch Salpetersaul'e ge­
funden. Naeh Mann (Chem.-Ztg. 1889, S. 1377) ist das Chlor­
magnesium fast immer ein Bestandtheil des teehnisehen Wasserstoff­
superoxyds. Haufig ist also das teehnisehe (und aueh das fiir 
medieinisehe Zweeke im Handel befindliche) Wasserstoffsuperoxyd 
nicht fiir analytische Zwecke zu gebrauchen, und man wird zweck­
massig das Hydrogen. peroxydat. puriss. pro analysi verwenden. Fiir 
die Darstellung von Sauerstoff aus Wasserstoffsuperoxyd und Chlor­
kalk oder Permanganat, welche als praktisch fUr Laboratoriums­
zwecke empfohlen wurde (Repert. d. Chemiker-Ztg. 1889, S. 253), 
geniigt das technische Wasserstoffsuperoxyd. Das WasserstofIsuper­
oxyd muss von Zeit zu Zeit auf seinen Gehalt untersucht werden, 
da es sieh, besonders wenn es nicht sauer ist, zersetzt. Es sind 
durch Zersetzung von Wasserstoffsuperoxyd schon Explosionen vor­
gekommen. Bei del' A ufbewahrung in Glas fordert schon die 
alkalische Reaction des Glases die Zersetzung des saurefreien 
Wasserstoffsuperoxyds; man mischt daher, wie oben bemerkt, bei 
der Fabrikation einige Tropfen Salzsaure oder Schwefelsaure bei. 

Man bewahrt das Wasserstoffsuperoxyd in Glasflaschen an einem 
kiiblen Orte auf. 

Anmerkung. An dieser Stelle mag aueh noeh das Natrium­
superoxyd und das Bariumsuperoxyd erwahnt sein. 

Ersteres ist zu vielseitigen Anwendungen im Laboratorium braueh­
bar und es soll als Oxydationsmittel bei Gliihhitze allen anderen Re­
agentien vorzuziehen sein (Ztsehr. f. anorgan. Chemie 1892, 3, 193). 
Poloek (Chem.-Ztg. 1894, S. 103) botont die grosse Reactionsfahigkeit 
des N atriumhyperoxyds. Mit Wa,sser entwiekelt es stiirmiseh Sauerstoff. 
Mit Kohlenpulver gemiseht und gelinde erwarmt, reagirt es heftig unter 
Feuererseheinung, eben so entziindeu sieh Sagespane bei seiner Beriihrung. 
Jod wird zu Ueberjodsaure oxydirt, Kaliumpermanganat wird redueirt. 
Schwefelmetalle werden oxydirt und der Schwefel quantitativ zu 
Sehwefelsaure iibergefiihrt. Das N atriumhyperoxyd wird durch Ver­
brennen von N atriummetall in trockenem Sauerstoff als rein weisser 
Korper erhalten. 

Bisweilenenthalt das N atriumsuperoxyd noeh Partikelchen von 
Natrium beigemengt. Fischer und Frost (Berichte del' Deutschen chern. 
Gesellschaft 1893, S. 3083) hatten eine Biichse eines mit Natrium ver-
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unreinigten Natriumperoxyd's in Handen. Eine Probe davon aus 
Wasser geworfen, l(jste sich un tel' schwacher Feuererscheinung zischend 
in Wasser. Einmal wurde dabei das Gefass durch Explosion zer­
trummert. 

Naheres uber die Anwenduug des Natriumsuperoxyds in del' chern. 
Analyse siehe Zeitschr. f. analyt. Chemie 1895, 593 ff. 

Auch Bariumsuperoxyd wird in del' Analyse verwendet. 
Ueber die analytische Anwendung von Barium- und Wasserstofl­

superoxyd berichtet E. Donath ausfuhrlich in Chem.-Ztg. 1891, S. 1085. 
(E. Donath empfiehlt das Bariumsuperoxyd als Aufschliessungsmittel.) 
Barium peroxydatum kommt als technisches Product ca. 85 procentig 
in den Handel. Ausserdem sind im Handel das Barium peroxydat. 
hydric. pur. und anhydric. pur. 

Handelssorten. 

Siehe oben unter "Anwendung" und unter "Quantitative Be­
stimmung". 

Die Wasserstoffsuperoxydliisung des Handels enthalt Schwefel­
saure, Chlorwasserstoffsaure, Salpetersaure, Arsen, Phosphorsaure, 
Kieselfluorwasserstoffsaure, Barium, Calcium, Aluminium, Magnesia 
und Fluorwasserstoffsaure. 

Weinsteinsiiure. 

Acid. tartaric. puriss. (C4 HsOs. Molecular-Gew. = 149,64). 

Farb- und geruchlose Krystalle, welche nicht hygroskopisch 
sind und sich leicht in Wasser und Spiritus losen. 

Priifung auf Vernnreinigungen. 

Schwejelsiiure, Oxalsiiure und Kalk: Die wasserige Losung 1: 10 
werde wedel' durch Gipswasser, noch durch Bariumchlorid oder 
nach Uebersattigen mit Ammon durch Ammoniumoxalat verandert. 

Metalle: Die wasserige Liisung 1: 10 darf durch Schwefelwasser­
stoffwasser nicht verandert werden, auch nicht, wenn man sie nach 
Zusatz des Schwefelwasserstoffwassers mit Ammon iiberschichtet. 

Anmerkung. In den verschiedenen Sorten Weinsteinsaure des 
Handels ist sehr haufig BIei, Eisen, Schwefelsaure und Kalk als Ver­
unreinigung zu finden. Ueber die Empfindlichkeit del' Prufungsvor­
schriften, welche bei dies em Abschnitte unter Benutzung del' Pharm. 
Germ. abgefasst sind, vergl. Archiv d. Pharm. 1887, S. 653 und 
Pharm. Ztg. 1894, S. 140. Gebundenes und metallisches BIei ist 
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schon haufig in der Weinsaure des Handels nachgewiesen worden. 
Guillot (Journ. Pharm. Chim. 1892, 5. Ser., 25, 541) erhielt beim 
Losen von 1 Kilo Weinsaure in siedendem Wasser einen Riickstand, 
der aus Holzfragmenten, Krystallen von Calciumsulfat und metallischem 
Blei bestand. 1 Kilo enthielt 0,0626 g metallisches Blei. Das Blei 
stammt aus den in der Fabrikation benutzten Bleigefassen. 

M. Bucket (Repert. Pharm. 1892, 48, 246) lost zur Bestimmung 
des metallischen Bleis in Weinsaure und Citronensaure 200 g der 
Saure in dem Dreifacheu ihres Gemisches Wasser und giebt Ammoniak 
in geringem Ueberschusse zu, um die vollkommene Losung des etwa 
vorhandenen krystallisirten Bleisulfats zu erzielen. N ach VerIauf von 
24 Standen decantirt man, wascht aus, lost den Niederschlag in 
Salpetersaure und falIt das Blei mit Schwefelsaure und Alkohol. In 
der zuerst erhaltenen Losung von citronensaurem bzw. weinsaurem 
Ammoniak falIt man nach dem Ansauern mit Salzsaure die Bleiver­
bindungen mit Schwefelwasserstoff. 

Quantitative Bestimlllung. 

1 g der Saure wird in Wasser gelost, mit Normalbarytlosung 
unter Anwendung von Phenolphtaleln titrirt. 1 cern Normallosung 
= 0,7482 krystallisirte Weinsteinsaure. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Die reine (bleifreie!) Weinsteinsaure wird bei gerichtlich­
ehemischen Untersuchungen angewendet, sie dient ferner zum Nach­
weis der Kaliumverbindungen und findet bei Bestimmung des Eisen­
oxyds nach der Weinsauremethode Verwendung. (Ueber letztere 
Bestimmung vergl. u. A. Zeitschr. f. aualyt. Chemie 1888, S. 146.) 

Hampe (Chem.-Ztg. 1891, S. 443) verwendet reine (insbesondere 
zinnfreie) Weinsaure und Salpetersaure zum Aufiosen von Mineralien 
und Hiittenproducten behufs quantitativer Analyse. 

Kaliumnatriumtartarat oder Seignettesalz, Tartarus natronatu8, 
client zur Herstellung der Fehling'schen Losung. (Siehe Cupr. sul­
furic.) Der Tartarus natronatus kommt in schiinen, rein en Krystallen 
in den Handel. 

Man bewahrt die Weinsaure in Glasgefassen auf. Losungen 
sind nieht haltbar, da sich in ihnen Schimmelpilze entwickeln. 

Handelssorten. 

Siehe Anruerkung unter Priifung auf Verunreinigungen. 
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Wismut. 
Bismut. metallic. (Molecular-Gew. = 207,30). 

Das Wismutmetall wird im analytischen Laboratorium selten 
gebraucht, wesshalb hier keine besondere Priifungsvorschrift ange­
geben wurde. Nahel'es iiber die Ausfiihl'ung del' WismutanaIyse findet 
mau u. A. in Post, Chem. - techno Untersuchungen 2. Auf!. , Bd. 1, 
S. 619. Nachstehend sind einige Resultate von WismutanaIysen auf­
gefiihrt, weIche, da sie aus neuerel' Zeit stammen, interessiren. In den 
gleichzeitig citirten Abhandlungen sind die Untersuchungsmethoden 
nachzusehen. 

1. Raffinatwismut von den sachsischen Blaufarbenwerken (Ge­
sammtproduction jahrlich 18000 kg, Hauptbandelssorten): a) 99,791 
Proc. Bi, 0,070 Proc. Ag, 0,084 Proc. Pb, 00,27 Proc. Cu, 0,017 
Proc. Fe, Spur von Schwefel. - Summe des Kupfer-, Eisen- und 
Bleigehaltes = 0,128 Proc.; b) 99,745 Proc. Bi, 0,066 Proc. Ag, 
0,018 Proc. Pb, 0,019 Proc. Cu, Spur Fe, 0,011 Proc. As, 0,042 
Proc. S. - Summe des Cu-, Fe- und Pb-Gehaltes = 0,127 Pl'oc. 
- Abgesehen vom peruanischen Wismut, welches 2,058 Proc. 
Cu + Fe und 4,57 Proc. Sn + Sb enthielt, wurden in allen anderen 
Handelswismutsorten (sachs. Wismut, bolivianischer Wismut, bOh­
mischer Wismut von JoachimsthaI) nie 1 Proc. Gesammtgernenge 
der fremden Bestandtheile gefunden. Der Gesammtgehalt an Cu, 
Fe und Pb war hiichstens 0,308 Proc. 

2. Bismut. purissimum: a) erhalten durch Ausfallen als Sub­
nitrat und Reduction des letzteren (aus Johanngeorgenstadter Roh­
material): 

99,922 Proc. Bi, 0,016 Proc. Cu, Spur Fe, 0,025 Proc. As; 
b) aus basischem Chlorid: 99,849 Proc. Bi, 0,047 Proc. Ag, 0,049 
Proc. Pb, 0,019 Proc. Cu, Spur Fe, 0,024 Proc. As; c) aus den 
Blaufarbenwerken mittelst Oxychlorid: 99,892 Proc. Bi, 0,065 Proc. 
Pb, 0,032 Proc. Cu, Spur Fe, Spur As. 

Vorstehende Analysen sind von R. Schneider ausgefiihrt. Be­
ziiglicb der Untersuchungsmethode etc. sei auf die Originalarbeit im 
Journ. f. pract. Chemie (2) 44, 23-48, 30./6. (April) Berlin ver­
wiesen (Chern. Central-Blatt 1891, S. 373). 

A. Classen, welcher ebenfalls verschiedene Handelssorten von 
Wismut untersuchte, fand stark ere Verunreinigungen als Schneider. 
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Bei einem 1888 aus einer bekannten Fabrik bezogenen "chemisch 
reinen Wi smut zu wissensehaftlichen Zwecken" wurden aus 500 g 
Metall 10 g Chlorblei erhalten. Ein anderes "Bismut. puriss." ent­
hielt neben Blei, welches nicht bestimmt wurde, 1,56 Proc. Kupfer 
und 0,45 Proc. Eisen. Der Schmelzpunkt von wirklich reinem 
Wismut liegt bei 2640. Nach von Aubel scbmolz dagegen "Bismut. 
puriss." von Trommsdorff bei 271,8°, desgleichen von derselben Be­
zugsquelle bei 273°, Bismut. Trommsdorff (absolut rein) bei 265 
bis 2660, Bismut. puriss. Schering bei 269-270°. Also aueh der 
Schmelzpunkt zeigt, dass manches sogenannte Bismut. pm·iss. des 
Handels durchaus nicht rein ist (Chem.-Ztg. 1891, S. 276 oder Journ. 
pract. Chemie 1891, 44, S. 411). 

Wismntsubnitrat. 

Bismut. subnitric. puriss., basisches Wismutnitrat 

([Bi (NOs)] + [Bi H3 0 3]3' Molecular-Gew. = 1168,31). 

Weisses, krystallinisches, sauer reagirendes Pulver. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Arsen: 1 g wird bis zur Veljagung der Salpetersaure gegliiht; 
der Riickstand darf im Mars h' schen A pparate mit Zink und ver­
diinnter Schwefelsaure innerhalb einer hal ben Stunde keinen Arsen­
spiegel erzeugen. 

Anmerkung. Beziiglich der verschiedenen sonstigen Methoden, 
welche zur Priifung des Bismut. subnitric. auf Arsen dienen konnen, 
verweise ich auf die grossere Arbeit von Fliickiger im Archiv der 
Pharm. 1889, S. 26 ff. Angefiihrt sei hier nur noch die Priifung nach 
der Pharm. Germ. III. "Wird 1 g basisches Wismutnitrat bis zum 
Aufhoren der Dampfbildung erhitzt, nach dem Erkalten zerrieben und 
in 3 cem Zinnchloriirlosung gelost, so darf sich im Laufe einer Stunde 
eine Farbung nieht einstellen." Ueber die V orsichtsmaassregeln, welche 
bei Ausfiihrung der Arsenpriifungen zu beachten sind, siehe die An­
merkungen in dieser Schrift bei Eisenchlorid S. 112. 

Tellur in Wismnt fand Janzen. Bei einer Priifung von Bismut. 
carbonic. mit Zinnchloriirlosung auf Arsengehalt erfolgte Braunfarbung. 
Bei naherer Untersuchung wurde festgestellt, dass Arsen nicht vor­
liegt. Die Reaction war auf Gegenwart von Tellur zuriickzufiihren 
(Apoth.-Ztg. 1894, 9, 519). 
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Kohlensiiure, Blei u. s. w.: 0,5 g basisches Wismutnitrat losen 
sich in der Klilte in 25 ccm verdunnter Schwefelsaure (1 Th. Saure 
und 5 Th. Wasser) ohne Entwickelung von Kohlensaure klar auf. 
Ein Theil dieser Losung, mit iiberschiissiger Ammoniakfliissigkeit 
versetzt, gebe ein farbloses Filtrat. Ein zweiter Theil, mit mehr 
Wasser verdiinnt und mit Schwefelwasserstoff vollstandig ausgefallt, 
gebe ein Filtrat, das nach dem Eindampfen einen wagbaren Riick­
stand nicht hinterIasst. 

Glllorid, Sallwejelsiiure ~tnd Ammoniak: 0,5 g, in 5 ccm Salpeter­
saure gelost, geben eine klare Fliissigkeit, welche, mit 0,5 ccm Silber­
nitratlosung versetzt, hOchstens opalisirend getriibt, sowie durch 
0,5 ccm einer verdiinnten BarytnitratlOsung nicht verandert werde. 
Mit Natronlauge im Ueberschuss erwarmt, darf das Praparat Am­
moniak nicht entwickeln. 

Anmer kung. Die beiden letzten Prufungen sind der Pharm. 
Germ. III. entnommen. 

Quantitative Bestimmung. 

Nacb der Pharm. Germ. III. wird der ungefahre Gebalt an 
Oxyd durch Gliihen des Praparates bestimmt. Es soIl en beim Gliihen 
unter Entwickelung gelbrother Dampfe von 100 Th. 79 bis 82 Th. 
Wismutoxyd verbleiben. 

Anwendnng und Aufbewabrung. 

Wismutsubnitrat dient zur Herstellung des Reagens von Nylander 
und Almen, welches aus einer Losung von 2 g Wismutsubnitrat + 
4 g Seignettesalz in 100,0 einer 8 procentigen Natronlauge besteht. 
Es dient ferner in der Analyse zum Ueberfiihren des arsenigen und 
des Arsen-Sulnds in die entsprechenden Sauren. Haung wird zu 
letzterem Zweck auch das Bismut. oxydat. hydric. verwendet, 
des sen Priifung nach den vorstehend angegebenen Methoden auszu­
fiihren ist. 

Man bewabrt das Wismutsubnitrat in gut verschlossenen Glas­
flaschen auf. Sollte das Praparat bei der Aufbewahrung grau 
werden, so· wiirde dieses auf eine Verunreinigllng mit Silbernitrat 
hinweisen. 

Handelssorten. 

Das Wismutsubnitrat kommt nicht selten blei- und arsenhaltig 
III den Handel. 
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Xylidin. 

(Os Hg NH2• Molecular-Gew. = 120,77). 

Das technische Xylidin ist ein Gemisch von mehreren Isomeren 
des Xylidins, es besteht aber hauptsachlich aus Metaxylidin, Siede­
punkt 2120, und Paraxylidin, Siedepunkt 215°. 

Eine Untersuchung, betreffend die Zusammensetzung des kauf­
lichen Xylindins ist im Chemischen Central blatt 1889, S. 243 von Witt, 
Noelting und Forel veroffentlicht. Darnach enthlilt das kaufliche 
Xylidin 25 Proc. p-Xylidin. Ueber die Trennung der im Handels­
xylidin enthaltenen Isomeren durch schweflige Saure vergleiche 
E. Bornstein, Chem.-Ztg. 1891, S. 632. 

Man verwendet dieses Praparat im Gemisch mit Eisessig nach 
Hugo Schiff (Rep. Chem.-Ztg. 1887, S.83) als sehr empfindliches 
Reagens auf Furfurol. 

Zinke 

a) Zinc. metallic. puriss. 

(Zn. Atom-Gew. = 65,1.) 

Glanzendes, weisses, wenig in's Blaulichgraue spielendes Metall, 
welches granulirt, als Pulver und in Form von Stangel chen in den 
Handel kommt. 

Prilfung auf Verunreinigungen. 
Arsen: 20 g Zink werden in eine ca. 200 ccm fassende Ent­

wickelungsflasche des Mars h 'schen Apparates gebracht und die 
Wasserstoffentwickelung mit verdiinnter Schwefelsaure (1: 3 Th. 
Wasser) im Gange erhalten, bis das Metall zum grossten Theile ge­
lost ist, was einige Stunden dauert. Es zeigt sich nach Beendigung 
des Versuchs kein Arsenanflug in der Reductionsrohre. 

Anm er kung. Zur Besehleunigung der Wasserstoffentwickelung 
wird hiiufig der Entwickelungsfliissigkeit im Marsh'schen Apparat etwas 
Platinehlorid zugesetzt. Thiele (Rep. d. Chem.-Ztg. 1891, S. 213) 
bemerkt jedoeh, dass sieh durch den Zusatz von Platinehlorid Spuren 
Arsen dem Nachweise entziehen konnen, indem sie sieh wahrseheinlich 
mit dem Platin zu Arsenplatin verbinden. 
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Eisen, Blei, Kupfer etc.: 10 g Zink werden mit ca. 60 ccm 
Wasser und 15 ccm conc. reiner Schwefelsaure in einem Flaschchen, 
das mit Gummiventil verschlossen ist, gelost; die Losung zeigt 
keine oder hochstens unwagbare Spuren ungeloster schwarzer Flocken 
von Blei etc. Man fiigt, wenn das Zink bis auf einige Kornchen 
gelost ist, 1-2 Tropfen Normal-Chamaleon (1 ccm = 0,0056 Fe) 
hinzu, wodurch deutliche Rothung entsteht. Das Metal! ist daher 
in 10 g frei von Eisen oder entbiilt nur Mchst minimale Spuren 
desselben. 

Zur genauen Bestimmung wird die verdiinnte Schwefelsaure 
ohne Zink ebenfalls mit Chamaleon titrirt. 

Anmerkung. Die Eisenbestimmung wird zur Controle auch in 
der Weise ausgefuhrt, dass man 10 g Zink in verdunnter Salzsaure 
lost, das Eisen durch Salpetersaure-Zusatz oxydirt und nun mit Ammon 
im Ueberschuss faUt; das Eisenoxyd scheidet sich in Form brauner 
Flocken ab, welche mit ammonhaltigem Wasser ausgewaschen und 
nach clem Trocknen und Gluhen gewogen werden. Siehe aucn S. 383 
die Anmerkung. 

Schwefel, Phosphor etc.: Man pruft nach der Methode von Gut­
zeit, indem man den aus clem Zink mit Saure entwickelten Wasser­
stoff auf Silbernitratpapier einwirken lasst; siehe S. 95 dieser 
Scbrift. Siehe ferner bei Zinkstaub S. 385 und iiber die Schwefel­
und Kohlenstoffbestimmung bei Handelssorten S. 383 die Anmer­
kungen. 

Quantitative Bestimmung. 

Bei der Untersuchung des Zinks geniigt in der Regel die quali­
tative Prufung auf Eisen, Arsen und Blei. Ueber die Methode zur 
ausfiihrlichen quantitativen Bestimmung der Verunreinigungen siehe 
Fre'senius, Quantitative chem. Analyse, 6. Aufi., 2. Bd., S. 373 ff. 
S. 383 in der Anmerkung sind ResuItate von Untersuchungen des 
Zinc. metal!. puriss. mitgetheilt . 

.A.nwendnng. 

Das Zinc. metallic. puriss. dient in der gerichtlich-chemischen 
Analyse zum Nachweis des Arsens und in der quantitativen Analyse 
zur Reduction des gelosten Eisenoxyds in Oxydul und zur Ab­
scheidung des Kupfers aus seinen Losnngen und zur Reduction von 
Chlorsilber. 
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Handelssorten. 

Erbeblich eisenbaltiges und bleibaltiges Zink kommt nicbt selten 
unter der Bezeicbnung "Zinc. metallic. puriss." in den Handel. 

Anmerkung. Mylius und Fromm berichten in Ber. d. deutsch. 
chern. Ges. 1895, S. 1563 ff. uber Versuche zur Herstellung von 
rein em Zink. Nach denselben erhalt man das reinste Zink durch 
wiederholte elektrolytische Raffination des Metalles in (basischen) 
Zinksulfatli:isungen. Ein so gewonnenes Metal! enthalt wenigstens 
99,99 Proc. Zink. 

Das reinste Zink des Handels enthalt nach den genannten For­
schern stets noch Blei, Cadmium und Eisen. So wurde bei Unter­
suchung reiner (puriss.) Zinksorten des Handels gefunden in 100000 
Theilen Zink 

Eisen im Maximum 36 Theile 
- Minimum 1,4 -

Cadmium im Maximum 111 
- Minimum 5 

Blei im Maximum 72 
- Minimum 5 

Ueber den Schwefel- und Kohlenstoffgebalt des Zinks siehe eme 
Arbeit von Funk in Ztschr. anorgan. Chemie 1895, 11, 49-58. Der 
Gehalt au Kohlcnstoff ist stets sehr gering. 

Bei der Untersuchung auf Scbwefel wurden folgende Resultate 
erhalten: 

Material Menge I Schwefelgehalt In 

Millionteln 
g mg 

Zink II von Kablbaum 22 I 0,005 0,23 
Dasselbe 22 0,0048 0,22 
Dasselbe, wiederholt geschmolzen und 

filtrirt . 20 
Zink von Trommsdorff 17 0,003 0,18 
Zink von Merck, "absolut chern. rein" 23 
Zink, besonders rein, von Kahlbaum 24 
Dasselbe, gewalzt . . . . . . . 22 
Zink, elektrolytisch gereinigt und subli-

0,008 0,36 

mirt 20 0,002 0,10 

Die Methoden und Apparate, welche Funk zur Bestimmung der 
genannten Verunreinigungen anwandte, sind in der oben citirten Ab­
handlung ausfiihrlich bescbrieben und dort nacbzusehen. Bemerkt sci 
hier nur, dass der Scbwefel im Zink mittelst der sehr empfindlichen 
Reaction, welche H2 S mit p-Amidodimethylanilin und Eisenchlorid giebt, 
nachgewiesen wurde. 
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b) Zincum metallic., absolut arsenfrei. 

Metallglanzend. Wird granulirt, als Pulver und III Form von 
Stangel chen hergestellt. 

Ar8en: 20 g werden in eine ca. 200 ccm fassende Entwickelungs­
fiasche des Marsh'schen Apparates gebracht und die Wasserstoff­
entwickelung mit verdiinnter Schwefelsaure (1: 3 Th. Wasser) im 
Gange erbalten, bis das Metall zum grossten Theile gelost ist, was 
einige Stunden dauert. Es zeigt sich nach Beendigung des Versucbs 
kein Arsenanfiug in der Reductionsrohre. 

Quantitative Bestimmung. 

Das Praparat soll arsenfrei sein. Ueber die quantitative Unter­
sucbung auf sonstige Verunreinigungen siehe Fresenius, Quant. 
Analyse, 6. Aufi., Bd. 2, S.373ff. 

Anwendung. 

Das arsenfreie Zink dient zum Nacbweis des Arsens mittelst 
des Mars h' schen Apparates. 

Handelssorten. 

Dieselben geben bisweilen im Mars h' schen Apparat einen 
Arsenspiegel, trotzdem sie mit der Bezeichnung "arsenfrei" in den 
Handel kommen. 

Elektrolytisches Zink wird jetzt von den Fabriken in sehr reinem 
Zustande - 99,9procentig - angeboten. 

Eine Probe von elektrolytischem Zink, welcbe der Verf. unter­
sucbte, war stark arsenbaltig, eine andere Probe war arsenfrei. 

c) Zinc. metallic. pulv. 
(Zinkstaub). 

Graues, feines Pulver, welches ca. 95 Proc. metallisches Zink 
enthalt. 

Priifung auf Verunreinigungen und Quantitative Bestimmung. 

Zur Beurtheilung der Qualitat cines Zinkstaubes geniigt die 
quantitative Ermittelung seines Gebaltes an metallischem Zink. Man 
kann dieselbe nach Fresenius dadurch ausfiibren, dass man den 
Zinkstaub in verdiinnter Scbwefelsaure oder Salzsaure lOst, den ent-
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wickelten Wasserstoff verbrennt, das so entstehende Wasser wagt 
und fur je 1 Aeq. Wasser 1 Aeq. Zink in Rechnung bringt. Diese 
Methode ist u. A. auch in Post, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 
2. Aufl., Bd. 1, S. 595 beschrieben. 

In der Technik wird bei der Controle des Zinkstaubs meistens 
die Methode von Drewsen (Fresenius, Quantitative Analyse, Bd. 2, 
S. 378) angewandt. Genauer als diese Methode und dabei sehr ein­
fach ist nach Topf eine Methode, welche darauf beruht, dass Jod 
in neutraler Lasung und genugendem Ueberschuss mit Zinkstaub 
zusammengebracht, sich mit dem darin enthaltenen Zink zu leicht 
laslichem Zinkjodid verbindet. 

Dieses Verfahren ist ausfiihrlich in Zeitschr. f. analytische Chemie 
1887 (Bd. 26), S. 286 beschrieben und sei besonders darauf ver­
wiesen. 

Von sonstigen Methoden, welche zur Bestimmung des metalli­
schen Zinks im Zinkstaub vorgeschlagen sind, nenne ich hier noch 
diejenige mit Chromsaure, welche von W. Minor in der Chem.-Ztg. 
1890, S. 1142 beschrieben ist. 

Anwendung. 

Der Zinkstaub findet bei den Salpetersaurebestimmungen nach 
der Reductionsmethode und zu sonstigen Reductionen Verwendung. 

HandeIssorten. 

Der Gehalt derselben an metallischem Zink ist sehr verschieden 
und betragt oft nur ca. 70 Proc. Muspratt (techn. Chemie) fiihrt 
sogar eine Zinkstaubanalyse auf, welche nur 29 Proc. Zn ergab. 

Der Hauptbestandtheil neben dem metallischen Zink ist Zink­
oxyd. W. Minor (1. c.) fand in einem Zinkstaub des Handels 
86,95 Proc. Zinc. metallic., 1,43 Proc. Cadmium und 0,07 Proc. 
Eisen. A. Wagner (Zeitschr. f. anal. Chern. 20, 496) fand im Zink­
staub 0,11 bis 0,12 Proc. Schwefel. Als chemisch rein gekauftes 
Stangenzink enthielt 0,004 Proc. S. Weitere Analysen siebe 
Muspratt (1. c.) Bd.7, S. 1242. 

Anmerkung. Den Schwejelgehalt bestimmt man, indem man 
die Gase, welche beim Auflosen von 10 g Zinkstaub in verdiinnter 
Saure sich entwickeln, durch cine Cadmiumlosung leitet und das 
Schwefelcadmium wagt. 

Kra uch. 3. Auflage. 25 
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Zinkchlorid. 
Zincum chloratum pur., Chlorzink (Zn C12• 

Molecular-Gew. = 135,85). 

Weisses, an der Luft zerfliessliches Pulver. Leicht loslich in 
Wasser und Alkohol. 

Priifung auf Verunreinigungen. 

Loslichkeit: Die Losung von 1 Th. Chlorzink III 1 Th. Wasser 
sei klar oder hochstens schwach getriibt; del' bei Zusatz von 3 Th. 
Weingeist entstehende flockige Niederschlag verschwinde durch 
1 Tropfen Salzsaure. 

Schwejelsiiure, fremde Metalle etc.: Die wasserige Losung (1: 10) 
darf, nach Zusatz von Salzsaure, weder durch Bariumnitratlosung 
getriibt, noch durch Schwefelwasserstoffwasser gefarbt werden. 1 g 
Chlorzink muss mit 10 ccm Wasser und 10 ccm Ammoniak eine 
klare Losung geben, in welcher durch iiberschiissiges Schwefelwasser­
stoffwasser ein rein weisser Niederschlag entsteht, wahrend das 
Filtrat nach dem Abdampfen und Gliihen einen Riickstand nicht 
zuriicklassen darf. 

Anmerkung. Vorstehende Priifungsmethode ist del' Pharm. 
Germ. III. entnommen. 

Quantitative Bestimmung. 

Beim rein en Chlorzink geniigt die oben angegebene Unter­
suchung zur Feststellung des Werthes. 

Beim rohen Chlorzink, welches viel III del' Farbentechnik als 
wasserentziehendes Mittel verwendet wird, bestimmt man das spec. 
Gew. seiner Losung und ermittelt daraus den Gehalt; siehe Bock­
mauu, Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Aufl., Bd.2, S.72. 

Anwendung und Aufbewahrung. 

Eine Losung von Chlorzink (1 g Chlorzink III 30 g Salzsaure 
und 30 g Wasser) wird nach Jorissen als Reagens auf gewisse 
Alkaloide verwendet. 

Die Losung des Zinkchlorids in del' doppelten Menge Salzsaure 
soll nach Cross und Bevan (Chem. Centralblatt 1891, S. 534) ein 
geeignetes Losungsmittel fiir Cellulose sein. 
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In der organischen Synthese dient das Chlorzink als Ent­
wasserungsmittel. 

Das Praparat ist sehr hygroskopisch, wesshalb es in gut ver­
schlossenen Glasflaschen aufbewahrt werden muss. 

Handelssorten. 

Neben dem rein en Praparate kommt das rohe Chlorzink in den 
Handel. Dasselbe besteht aus grauen Stiicken, welche rasch 
Feuchtigkeit anziehen. 

Das reine Praparat gelangt bisweilen stark schwefelsaurehaItig 
in den Handel. 

Zinkjodid. 
Zincum jodatum (ZnJ2• Molecular-Gew. = 318,18). 

Weissliches, geruchloses Pulver, leicht loslich in Wasser und 
Alkohol. 

Man priift dasselbe wie das Zinkchlorid. Es ist sehr hygro­
skopisch und wird daher in gut verschlossenen klein en Gliischen 
aufbewahrt. Man gebraucht das Zinkjodid zur DarsteIIung der 
KaliumzinkjodidUisung (siehe S. 397), eines der Gruppenreagentien 
auf Alkaloide, ferner wird es bei Herstellung der Zinkjodidstil.rke­
lasung verwendet. Letztere wird hergesteIlt, wie dieses in Bockmann, 
Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Aufl., Bd. 1, S. 170, be­
schrieben ist, oder nach V orschrift des deutschen Arzneibuches. Sie 
ist eine farblose, nur wenig opalisirende Fliissigkeit, welche an einem 
dunklen Ort aufbewahrt wird. Mit dem 50fachen Volumen Wasser 
verdiinnt, darf sie sich beim Ansauern mit verdiinnter Schwefelsaure 
nicht blau farben. 

Zinksulfat. 
Zincum sulfuric. puriss. (ZnSO, + 7 H 2 0. 

Molecular-Gew. = 286,65). 

v ollstandig farblose, in Wasser leicht losliche Krystalle. 

Prlifung Buf Verunreinigungen. 

L5slichkeit: Die Lasung in Wasser (1: 10) sei klar. 
Eisen: DIe Losung (1: 20) giebt mit Rhodankalium keine Farbung. 

25* 
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Anmerkung. Die Prufung des D. A. B. auf Eisen mit Schwefel­
wasserstoff in der mit Ammoniak versetzten wasserigen Liisung des 
Zinksulfats ist nicht scharf genug, da der weisse Zinksulfidniederschlag 
einen ziemlichen Gehalt an Eisen zu verdecken vermag. Eine 10proc. 
Liisung von Zinksulfat, welches, nach dem D. A. B. gepriift, sich tadel­
los erwies, setzte bei langerem Aufbewahren einen braunen Niederschlag 
yon basischemFerrisalz ab. Es ist mit Rhodankalinm auf Eisen 
z u priif en. 

Absolut eisenfreies Zinksulfat erhalt man auf folgende Weise: 
100 Th. rohe arsenfreie Schwefelsaure werden mit 300 Th. dest. 
"Vassers verdiinnt und in die noch heisse Flussigkeit 70Th. zer­
kleinertes Werkzink eingetragen. Man lasst unter haufigem Umriihr~n 
2 Tage stehen, setzt 25 Th. Chlorwasser hinzu, ruhrt gut urn, lasst 
dann 1/2 Stunde ruhig stehen und fiigt noch 1 Th. Natronlauge hinzu. 
Nach abermals 1/2 stiindigem Stehen und haufigem Umriihren filtrirt 
man und bringt zur Krystallisation (Pharm. Ztg. 1894, 39, 432). 

Fremde Metalle etc.: Priifung wie hei Zinkchlorid S. 386. 

Anmerkung. Auf Mangan kann noch besonders dnrch Erwarmen 
des Zinksulfates mit Bleisuperoxyd und Salpetersaure gepriift werden. 

Chlorid: Die wasserige Losung (1 : 20) werde durch Silbernitrat­
li:isung nicht verandert. 

Arsen: 2 g Zinksulfat durfen bei der Untersuchung im Marsh'­
schen Apparat (siehe bei Natriumcarbonat S. 266) keinen Spiegel 
geben. 

Nitrat: Werden einige ccm einer Zinksulfatli:isung (1 : 10) mit 
einem Tropfen einer mit dem doppelten Volumen Wasser verdunnten 
Indigolosung blau gefarbt, so darf die blaue Farbe nach Zusatz einiger 
ccm conc. Schwefelsaure nicht verschwinden. 

Handelssorten. 

Neben dem reinen Zinkvitriol gelangt der bisweilen sehr un­
reine technische Zinkvitriol in den Handel. Letzterer enthalt oft 
Magnesiumsulfat, Nitrat, Arsen, Eisen und Mangan. Technische 
Sorten Zinkvitriol sind oft trotz erheblichem Eisengehalte von schon 
weissem Aussehen. Manganhaltiger Zinkvitriol gelangt von Hiitten­
werken, welche manganhaltige Bleierze verarbeiten, als Nebenproduct 
in den Handel, er enthalt oft mehrere Procente Mangan und ist 
dann deutlich rothlich gefarbt. 
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Zinno 
Stannum metallic. pur. (Sn. Atom-Gew. = 118,80). 

Fast silberweisses, weiches Metall, welches bei 230 0 C. schmilzt. 
Von heisser Salzsaure wird das Zinn als Chlorur geliist. Conc. Sal­
petersaure oxydirt es; es entsteht Zinnoxyd, das von der Saure nicht 
geliist wird. 

PrUfung auf Verunreinigungen. 

Die Reinheit des Zinns giebt sich im Allgemeinen schon in 
seinem Aeusseren zu erkennen. Je mehr die Farbe desselben silber­
weiss und je weicher es ist, fur desto reiner darf man es halten. 
Bei der Prufung ist in erster Linie auf Blei, dann auf Eisen, Zink, 
Kupfer, Arsen und Antimon Rucksicht zu nehmen. 

Man oxydirt einige Gramm des Zinns durch Eindampfen mit 
Salpetersaure, behandelt das Zinnoxyd mit Wasser und etwas ver­
duunter Salpetersaure und erh1ilt so Blei, Zink, Eisen und Kupfer 
in Liisung, welche in bekannter Weise nachgewiesen werden. Arsen 
und Antimon entweichen bei dem Behandeln des Zinns mit Salz­
saure (Zusatz einiger Tropfen Platinchloridlosung) zum Theil als 
Arsen- bzw. Antimonwasserstoff und kiinnen nach der Methode von 
Marsh erkannt werden. 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe geschieht gewichtsanalytisch als Zinnoxyd, Sn O2 , oder 
nach dem Umwandeln in Chloriir maassanalytisch durch Jod in 
alkalischer Liisung. Die Methoden sind in den Lehrbiichern der 
quantitativen Analyse ausfiihrlich beschrieben, so die maassanalytische 
Methode u. A. in Mohr's Titrirmethode, 6. Aufl., S.322. Die aus­
fuhrliche chemische Analyse des Zinns findet sich in Fresenius, 
Quantit.-chem. Analyse, 6. Aufl., 2, S. 546 ff. beschrieben . 

.A.nwendung. 

Ein Gemenge von Zinn und Salzsaure wird in der Analyse und 
III der organischen Synthese als Reductionsmittel angewendet. 

Anmerkung. Die Herstellung von feinstem, weissem, oxyd­
freiem Zinnpulver geschieht nach G. Buchner (Chem.-Ztg. 1894, S. 1905) 
wie folgt: 400 g Zinnchloriir werden in 6 1 Wasser gelost. Diese 
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Losung giesst man langsam unter Umruhren III eine Mischung aus 6 I 
Wasser, 4 I Natronlauge, 1,33 spec. Gew., worin man fiO g reines 
Cyankalium geliist hat. In diese Mischung stellt man Zinkbleche ein, 
bringt nach 5-10 Minuten den Zinnschwamm in Wasser und fiihrt 
so fort, bis kein Zinn mehr ausfiillt. Man kann dann wieder Lauge 
und Zinnsalz zusetzen etc. Del' Zinnschwamm wird in \Vasser voll­
stiindig gewaschen und getrocknet. 

Handelssorten. 

Das reinste Zinn des Handels ist das ostindische Zinn, Banca­
Zinn, es enthiilt nur Spuren von Verunreinigllngen. Auch das eng­
lische Kornzinn solI nur 1/10 Proc. Verunreinigungen enthalten. Eng­
Iisches Blockzinn, bOhmisches und siichsisches Zinn sind weniger rein. 

Nach Fresenius, Quantit.-chem. Analyse, 6. Aufi., 2, S.546, 
enthiilt Banca-Zinn 99,90 bis 99,96 Proc. Zinn, wiihrend man 'in 
Rohzinn oft nur etwa 94 Proc. Zinn findet, 

R. Kayser fand in einer Probe Zinn 1,3 Proc. Quecksilber. 
Dieses Zinn war aus Abfallzinn zusammengeschmolzen und wurde 
falschlich als englisches Zinn in den Handel gebracht. (Zeitschr. f. 
angew. Chem. 1888, Heft 7, S. 196.) 

Reines Zinn fur analytische Zwecke gelangt als Stann. metallic. 
pur. in bacil!. u. granu!., Stann. metallic. pur. praecip., pur. pulv. und 
pur. raspat. in den Hande!. 

Zinnchloriir. 
Stannum ch10ratum cryst. pur. (Sn 012 + 2 H 2 0. 

Molecular-Gew. = 224,01). 

Farblose Krystalle, welche in Wasser leicht loslich sind. 

PrUfung auf Verunreinigungen. 

Erden und Alkalien: 3 g werden mit 100 ccm Wasser gelost, 
mit Salzsaure versetzt, mit Schwefelwasserstoff ausgefallt, der Nieder­
schlag abfiltrirt und das Filtrat verdunstet; es verbleiben nur Spuren 
von Riickstand. 

Schwefelsaure: Die Losung 1: 50 zeigt nach dem Ansiiuern mit 
Salzsiiure auf Zusatz von Chlorbarium keine Veriinderung. 

Ammoniak: Das Praparat entwickelt beim Erhitzen mit Natron­
lauge kein Ammoniak. 
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Arsen: 2 g werden mit 10 ccm concentrirter reiner Salzsaure 
einige Minuten gekocbt, wobei die Fliissigkeit vollstandig klar und 
farblos bleibt. (Siehe auch S. 399 bei Zinnchloriirlosung). 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe geschieht maassanalytisch mit Jod in alkalischer Lo­
sung. Siehe bei Zinn S. 389. 

Anwendnng. 

Das Zinnchloriir oder eine Zinnchloriir16sung wird u. A. zum 
Nachweis des Arsens und des Quecksilbers gebraucht. Es dient 
ferner zur Herstellung einer NOl'malloSl).ng fUr Kupfel'- und Eisen­
bestimmungen (Mohr, Titrirmethode, 6. Aufi., S.337 und 330) und 
als Indicator bei der maassanalytiscben Bestimmung des Zuckers 
mit Quecksilberlosungen. Die Anwendung des Zinnchloriirs in del' 
Analyse beruht meistens darauf, dass seine Losung kraftig redu­
cirend wirkt. 

Handelssorten. 

Das Zinnchloriil' des Handels ist in Folge einer theilweisen Oxy­
dation haufig nicht klar in Wasser 16slich. Verfalscht wird es bis­
weilen mit Magnesiumsulfat. Das fUr tecbniscbe Zwecke Vel'wen­
dung findende Zinnchloriil' ist fast immel' stark schwefelsaurehaltig. 

Zinnehloriirlosung. 
Solutio Stanni chlol'ati. 

Blassgelbe, lichtbrechende, stark ruucbende Fliissigkeit von 
mindestens 1,900 spec. Gew. 

Besonders wichtig ist bei del' Zinnchloriirlosung, welche zum 
Nachweise des Arsens gebraucht wird (siehe S. 97), die Abwesen­
heit von Sulfaten bzw. von Schwefelwassel'stoff. Enthalt das zur 
Dal'stellung benutzte Zinnchloriir Sulfate, so bildet sich nach Will 
in dem fertigen Reagens bei langel'el' Aufbewahrung erst schwefiige 
Saure, dann Schwefelwasserstoff, welcher, wenn er bereits durch 
den Geruch wahrnehmbar ist, die Lasung als Reagens unbl'auchbar 
macht (Commentar zum deutschen Arzneibuch von Hirsch und 
Schneider und Pbarm. Ztg. 1896, S. 151). Man soll daher nur eine 
Solutio stanni chlorati verwenden, welche Bleipapier nicht dunkel farbt. 
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Zucker. 

Flir analytische Zwecke wird Glykose, Traubenzucker (CSHI2 06) 
und Saccharose, Rohrzucker (C12 H22 011) verwendet. 

1. Traubenzucker, wasserfrei. 

Rein weisses Pulver oder scbone weisse Krystallkrusten (Trauben­
zucker nach Soxblet). 

Priifung auf Veruureinigungen. 

Loslichkeit etc.: Die Losung (1: 10) sei klar, farblos und ohne 
Einwirkung auf Lackmuspapier. 

Sulfate, Chloride: Die Losung (1: 20) darf durch Bariumnitrat­
losung und durch Silbernitrat nicht getriibt werden. 

Verbrennlich: 1 g verbrennt in der Platinschale ohne Riick­
stand. 

Der Schmelzpunkt liegt bei 146 0 C. 

Anmerkung. Wasserhaltiger Traubenzucker schmilzt schon 
unter 100 0 c. 

Quantitative Bestimmung. 

Dieselbe wird mit Fehling'scher Losung ausgefiihrt. Genaue 
Vorschriften, welche bei dieser Bestimmung eingehalten. werden 
miissen, finden sich in den Werken liber chern. Analyse u. A. in 
Konig, Untersuchung landwirthschaftl. und techno wichtiger Producte 
(Berlin bei Parey 1891) beschrieben. 

Auch in "Beilstein, Handbuch d. Organ. Chemie", 3. Aufi., Bd. 1, 
S. 1044 sind die Arbeiten von Soxhlet, Allihn und Anderen, welche 
fUr die genaue Bestimmung der Glykose mit Fehling'scher Losung 
wichtig sind, kurz mitgetheilt. 

2. Saccharose. 

Farblose Krystalle oder rein weisses Pulver, welches nach der 
S. 124 bei Fehling'scher Losung angegebenen Methode dargestellt 
wird. 
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Priifung auf Verunreinignngen. 

Dieselbe wird wie bei Traubenzucker ausgefiihrt. 

Quantitative Bestimmnng. 

Man behandelt, wie bei "Fehling'sche Losung" S. 124 ange­
geben ist, mit Saure und fiihrt die Bestimmung mit Fehlillg'scher 
Losung aus. Auch im Polarisationsapparate kann der Zucker be­
quem bestimmt werden (siehe J. Konig, I. c., oder Boc~mann, 

Chem.-techn. Untersuchungsmethoden, 3. Aufi., Bd. 2, S. 226 ff.). 
Ueber die Allwendung der Saccharose siehe bei "Fehling'sche 

Losung" S. 124. 

Handelssorten. 

Vorstehend ist der chem. reine Zucker beschrieben. Ueber 
technischen Traubenzucker und Rohrzucker siehe die Werke iiber 
chemisch-technische Untersuchungen und Bockmann, 1. c. 



Anhang. 

1. Herstellung der hanftg gebrauchten 
ReagentienlOsungen 1). 

Ammoniak. Man verdunnt das Ammoniak 0,925 spec. Gew. mit 
1 Theil Wasser, so dass das spec. Gew. 0,96 betragt und ein Gehalt yon 
ca. 10 Proc. NH3 vorhanden ist. 

Ammoninmchlorid. 1 Theil des Salzes ist in ~l Theilen Wasser 
zu losen. 

Ammoninmcitratlosung. Siehe S. 105. 
Ammonium, kohlensanres. 1 Theil kohlensaures Ammonium ist in 

einer Mischung- aus 3 Theilen \Va,,;ser und 1 Theil Ammoniakflussigkeit 
Yon 0,960 spec. Gew. zu losen. 

Ammonium, oxalsaures. 1 Theil des Salzes ist in 19 Theilen Wasser 
zu Iii sen. 

1) Eine ausfuhrliehe Zusammenstellung yon Vorschriften zur Her­
stellung vieler Reagentien, so Dragendorff's Reag-ens, Ehrlich's Reagens 
etc. etc., welche naeh dem N amen des Autors benannt sind, hat Diinnen­
berger in seinem Schriftchen "Chemische Reagentien und Reactionen ", 
Zurich, Orell Fussli, 1894, geg-eben und es kann hier aLlf diese Zusammen­
stellung verwiesen werden. "Tabellen zum Gebrauche bei mikroskopischen 
Arbeiten ", welche Vorschriften zur Herstellung der zu diesen Arbeiten noth­
wen dig-en Reagentien enthalten; sind von Behrens bearbeitet l\l1d in 2. Auf­
lage 1892 bei Bruhn in Braunschweig erschienen. Erst kiirzlich ist ferner 
ein franzusisches Taschenbuch: "Jean, Ferdinand, et Mercier, G., Repertoire 
des Reactifs specianx, generalement design(~s sous leurs noms d'auteurs ". 
Selbstverlag der Verfasser. lmprimerie Edmond Rousset, Paris 1896, or­
schienen, das in alphabetischer Ordnung nach den Namen der Antoren 
liber 400 Spccialreagentien, welehe in del' chemischen Analyse und bei 
bacteriologischen Untersuchungen gebrauchlich sind, cnth11lt. Bemerkt sei 
hier aueh, dass Delaite der franzosischen Uebersetzung der 2. Anllage meiner 
" Prllfung der Reagentien": "Essais de Pureto des Reactifs Chimiq lies par 
C. Krauch, Dr. Sc., Edition franyaise annot(ie par Julien Delaite, Preface par 
L. L. de Koninck, Dr. Sc.". Verlag von Marcel Nierstrasz, Liege, 1892, 
S. 246-259 Herstellungsvorschriften fur viele Reagentien, wclche nach 
dem Namen des Autors benannt sind, hinzugefiigt hat. 
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Anilinfarbstoffe. Siehe Fuchsinlosung etc. S. 396. 
ArsenigsiiurelOsnng, Normal. Siehe S. 43. 
Azolithmintinctur. Siehe S. 44. 
Bariumchlorid. 1 Theil Chlorbarium wird III 20 Theilen Wasser 

gelost. 
Barium, essigsaures. 1 Theil des Salzes wird in 19 Theilen 

Wasser gelost. 
Bariumhydroxyd, Barytwasser. 1 Theil Bariumhydroxyd ist in 

19 Theilen Wasser zu losen. 
Barium, salpetersaures. 1 Theil des Salzes wird in 19 Theilen 

Wasser gelost. 
Blei, essigsaures. 1 Theil Salz wird in 9 Theilen Wasser gelost. 
Boraxlosung, Normal. Siehe S.264. 
Bromwasser. Gesattigte wasserige Losung. Siehe auch S. 69. 
Carminlosungen, verschiedene. Siehe S. 82 und 83. 
Chlorcalciumlosung. 1 Theil krystallisirtes Chlorcalciurn ist III 

9 Theilen -Wasser ZLl losen. 
Chlorkalklosung. Bei jedesmaligem Bedarf ist 1 Theil Chlorkalk 

mit 9 Theilen Wasser anzureiben nnd die Losung zu filtriren. 
Cblorwasser. Gesattigte Lusung von gelbgriiner Farbe. Siehe S. 87. 
Chlorwassersto:fl'siiure, verdiinnt. 1 Theil reine Chlorwasserstoff­

saure von 1,19 spec. Gew. wird mit 3 Theilen Wasser verdiinnt. 
Chlorwassersto:fl'siinre, Normal. Siehe S. 99. 
ChroDlsaures Kalium, neutrales. 1 Theil des Salzes wird in 

19 Theilen ,Yasser gelost. 
Chromsaures Kalium, saures. 1 Theil des Salzes wird in 19 Theilen 

Wasser gelust. 
Cochenilletinctnr. Siehe S. 83. 
Diphenylaminlosung. Siehe S.108. 
Dobbin's Reagens. Siehe S. 268. 
EisenchloridHisung. 1 Theil Eisenchlorid wird in 19 Theilen 

Wasser gelost. 
Eisenoxydul, weinsaures in alkalischer Lusung zur Absorption fiir 

Sauerstoff wird nach Cl. ,Yinkler, Techn. Gasanalyse, 2. Aufl., S. 76, her­
gestellt. Man lost 

A. 40 g kryst. Eisenvitriol in 100 cern ,Vasser 
B. 30 - Seignettesalz - 100 -
C. 60 - Kaliumhydroxyd - 100 -

Man giesst 1 Yol. A in 5 Yol. B nnel fiigt 1 Yol. von C hinzu. 
Diese Losung absorbirt rasch Sauerstoff. 

Essigsiiure. Siehe S. 122. 
Essigsaures Natrium. 1 Theil des Salzes wird III 4 Theilen 

,Vasser gelOst .. 
Fehling'sche Losnng. Siehe S. 123. 
FerrocyankaliuDl. 1 Theil cles Salzes wircl in 19 Theilen Wasser 

gelOst. 
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FerricyankaliuDl. 1 Theil des Salzes wird in 19 Theilen Wasser 
gelost. 

Frohde's Reagens. Siehe S. 248. 

FuchsinlOsung, MethylenblaulOsung und andere Reagentien, welche 
bei Sputum-Untersuchungen auf Tuberkelbacillen gebraucht werden (Hueppe, 
Chemiker-Ztg. 1890, No. 101): 

1. Destillirtes Wasser. Zum Mischen mit dem Sputum etc. muss es 
vorher durch Kochen oder im Dampfe sterilisirt sein. 

2. Absoluter Alkohol oder 90proc. Spiritus der Pharmakopoe dienen 
theils zur Herstellung conc. Farhlosungen, theils 7,ur Bereitung 60proc. 
Alkohols (venUinnter Alkohol). 

3. Eine 5proc. Losung von Carbolsaure. 
4. Mineralsauren, und zwar Salpeter-, Salz- oder Schwefelsaure im 

ungefahren Verhaltnisse von 1 : 10 Wasser, dienen zum Entfarben. 
5. Zur Farbung der Tuberkelbacillen dient eine Losung aus 1,0 Fuchsin, 

10,0 Alkohol oder Spiritus und 90,0 der 5proc. Carbolsaure. Das Fuchsin 
wird erst mit Alkohol iibergossen und dann die Carbolsaure zugefiigt; 
diese Losung Mlt sich viele Monate lang. 

6. Zur Contrast- und Grundfarbung dienen: 
a) Wasseriges Methylenblau, d. h. entweder die oft zu erneuerl1l1e 

und zu filtrirende conc. Losung von Methylenblau in Wasser, oder aber 
man stoUt sioh oino conc. alkoholische Losung von Methylenblau her, nm 
dor man vor dem Gebrauche jedesmal so viel zu einem Schalchen Wasser 
fiigt, dass eine dunkelblaue Farbe entsteht. 

b) Gelbes FluoresceIn in conc .. alkoholischer Losung, welcher Me­
thylenblau bis zur Sattigung zugesetzt ist. 

c) Pikrinsaure·Anilinol. Man lost unter Reiben so viel Pikrinsaure 
in Anilinol, wie miiglich, lasst absetz~n, decantirt und giebt zu einem 
Blockschalchen reinen Anilinols 2-3 Tropfen del' conc. Losung. 

Auch bei der Untersuchung des Wassers auf Mikroorgani"men (vgl. 
u. A. Ph arm. Ztg. 1889, S. 37) werden Fuchsinlosung und Methylenblau­
Iii sung gebraucht. Man steUt sich fur diese Zwecke gesattigte alkoholische 
Losungen der Farbstoffe her und verdlinnt dieselben zur Farbung so, dass 
sie in einer 3 cm dicken Schicht eben noch durchsichtig erscheinen. Ueber 
sonstige Flli8sigkeiten und Reagentien fUr genannten Zweck, sowie liber 
Fleischinfusgelatine etc. vgl. Pharm. Ztg. I. c. Siehe anch Anmerkung S. 394. 

Gerbsliure. Bei jedesmaligem Bedarf ist 1 Theil Gerbsaure in 
19 Theilen ·Wasser Zll losen. 

Hlimatoxilinlosungen filr Mihoskopie siehe S. 133. 
IndigolOsung. Siehe S. 14 i. 
IndigocarDlinlOsung. Siehe S. 140. 
JodlOsung (Losung von Jod in JodkaliuDllOsung). Man lost einige 

Kornchen J odkalium in Wasser und setzt ein wenig J od zu, so dass eine 
branne Losung entsteht (R. Otto). 

Jodkalium. 1 Theil des Salzes ist in 9 Theilen Wasser zn losen. 
JodlOsung, Normal. Siehe S. 149. 
Kohlensaures Kalium. 1 Theil kohlensaures Kalium wird in 

4 Theilen Wasser ge16st. 

Kohlensaures Natrium. 1 Theil des kryotallisirten Salzes wird in 
4 Theilen Wasser geliist. 
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Kaliumcadmiumjodid. Man lost J odcadminm in einer warmen und 
concentrirten wasserigen Losllng vou Jodkalium uud vermischt diese Lo­
sung mit noch einmal so viel derselben Jodkaliumli:isung, als zur Losung 
des Jodcadmiums erforderlich war (R. Otto). Anwendung siehe S. 164. 

Y Kaliumhydroxydlosung. Wasserige Li:isung 1: 6. 
KaliumhydroxydlOsuug, Normale. Siehe S. 182. 
KaliumpermanganatlOsung. 1 Theil des Salzes wird in 1000 Theilen 

Wasser gelost. 
KaliumpermanganatlOsung, Normal. Siehe S.199. 
Kaliumquecksilberjodid. Man lost Quecksilberchlorid in Wasser 

nnd setzt so viel einer Losung von Jodkalium hinzu, dass der anfangs 
entstehende Niederschlag sieh wieder aufliist. Anwenc1ung siehe S. 164 
u11(l 327. 

Kaliumwismutjodid. Diese Liisung wird aus Wismutjodid wie das 
Kaliumcadmiumjodicl bereitet. Anwendung siehe S. 164. 

Kaliumzinkjodid. Dasselbe wird aus Zinkjoclid wie das Kalium­
cadmiumjodid bereitet. Anwenclung siehe S. 164. 

'f Kalkwasser. 1 Theil gebrannter Kalk wird mit Wasser geliischt 
und mit ca. 50 Theilen 'Vasser c1urchgeschlittelt, alsdann einige Stunden 
bei Seite gestellt. Man giesst nun die iiberstehende Fllissigkeit fort· und 
yormischt den Bodeusatz mit weiteren 50 Theilen 'Vasser, schiittelt durch 
nnd filtrirt zum Gebrauch. 

Kieffer's Reagens. Siehe S. 219. 
KupferclllorUrlosung fUr die Gasanalyse. Siehe S. 215. 
Kupferoxydammoniaklosung. Siehe S. 218. 
Lackmoidtinctur. Siehe~. 221. 
Lackmustinctur. Siehe S. 223 2). 

Mayer'sclle Losung. Siehe S. 327. 
'r Magnesiamiscllung. Siehe S. 229. 

Metaphosphorsaures Mangan. Siehe S.237. 
Methylenblaulosung. Siehe S. 396. 
Millon's Reagens. Siehe S. 326. 
Molybdiinlosung. Siehe S. 247 3). 

2) Zu den Absclmittell libel' Lackmus S. 222 und Azolithmin S. 43 
sei hier nachtraglich bemerkt, dass nach kiirzlich von D. R. Brow.n (Pharm. 
Journ. and Trans. 1896, 56, 181 oder Rep. d. Chem.-Ztg. 1896, S. 88) aus­
gefiihrten Untersuchungen 7 yerschiedene Handelslackmlls einen durch­
schnittlichen Azolithmingehalt von 4,6 Proc. zeigten; zwei Proben ent­
hielten Bogar ilber 13 Proc. Azolithmin. Der Gehalt an unlosliehen Stoffen 
schwankt im Lackmus zwischen 46-89,8 Proc. Das Azolithmin ist liislich 
in Wasser, llnloslich in Alkohol; es ist eine schwache Saure. Brown be­
schreibt eine Methode Zllr Darstellung des Azolithmins. 

3) Zllm Absclmitte liber Mo1ybdansaure S. 246 ist noch zu bemerken, 
dass die Molybclansallre auch [ds Reagons auf Alkohol und als Farben­
reagens fiir verschiedene Stoffe henutzt wird. Nach E. Merck (Chem.-Ztg. 
1896, S. 228) verflihrt man Zllm Nachweis von Alkohol mit Molybdansallre 
wie folgt: Man lost Molybdansllure unter Erwarmen in cone. Schwefelsaure 
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NatriumchloridlOsung, Normal. Siehe S. 272. 
Natriumhydroxydlosung. Wasserige Losung 1: 6. 
NatriumhydroxydlOsung, Normale. Siehe S.276. 
Natrium-Kobaltnitrit. Siehe S. 209 und 282. 
Natrium-PaUadiumchloriir. Siehe S. 302. 
Natriumthiosulfatlosung, Normal. Siehe S. 293. 
Nessler's Reagens. Siehe S. 323. 
Nitroprussidnatrinm. 1 Theil des Salzes wircl III 50 Theilen 

Wasser geli.ist. 
NormaUaugen im Allgemeinen. Siehe S. 182 Anmerkung. 
Normalsiiuren. Siehe S. 182 Anmerkung. 
Nylander's Reagens. Siehe S. 380. 
OxalsiiurelOsung, Normale. Siehe S. 299. 
PalladiumchloriirlOsung. Siehe S. 302. 
PlatinchloridlOsung. 1 Theil Platinchlorid wird in 19 Theilen 

Wasser gelost. Man stellt auch eine concentrirte Losung des Salzes her, 
von welcher 100 g = 5 g Platin metallic. sind. 

+- Phenolphtalein. 1 Theil Phenolphtalein wird in 100 Theilen ver-
diinnten Weingeist geliist. Anwendung siehe S. 305. 

Picrocarmin. Siehe S. 315 und S. 83. 
Phloroglucin-Vanillin. Siehe S. 309. 
Phosphorantimonsiiure. Man fiigt zu drei Vol. einer ziemlich con­

centrirten wasserigen Losung von phosphorsaurem Natrium ein Vol. Anti­
monsuperchlorid eR. Otto). 

Phosphormolybdiinsiim·e. Man lost die reine Saure in Wasser. 
Anwendung siehe S. 309. 

PbospllOrwolframsiiure. Man fiigt zu einer Losung von reinem 
wolframsauren Natrium etwas reine Phosphorsaure CR. Otto), oder man ver­
wendet eine Li.isung von reiner Phosphorwolframsaure in -Wasser. Anwen­
dung siehe S. 314. 
. t Phosphorsaures Natrium. 1 Theil des Salzes wird in 9 Theilen 
'Vasser geli.ist. 

Pyrogallollosung fUr die Gasanalyse. Siehe S. 320. 
Quajactinctur. Siehe S. 132. 
QuecksilberoxydnitratlOsung zur Harnstoffbestimnmng. Siehe 

S. 326. 
f Qnecksilberclllorid. 1 Theil des Salzes wird in 19 Theilen Wasser 

geliist. 
-t RhodankaIium. 1 Theil des Salzes wird in 19 Theilen Wasser 

gel6st. 

und schichtet die so erhaltene Losung moglichst bei einer Temperatur von 
ca. 60 0 C. im Reagensglase unter die zu untersuchende Fliissigkeit. An 
der Beriihrungsflache der beiden Schichten zeigt sich als bald ein deutlicher 
blauer Ring, dessen Farbung urn so intensiver ist, je hOher der Alkohol­
gehalt der betreffenden Liisung war. Aethylalkohol lasst sich auf diese 
Weise bis zu 0,02 Proc. nachweisen, Methylalkohol bis zu 0,2 Proc. 
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+ Salpetersiiure, verdiinnt!'. 1 Theil Salpetersaure von 1,2 spec. Gew. 
wird mit 2 Theilen Wasser verdiinnt. 

Salpetersiiure, Normal. Siehe S. 333. 
+ Salpetersaures Silber, Normallosung. Siehe S.356. 
;Schwefelammonium. Siehe S. 37. 

Schwefelkalium. Siehe S. 204 und 205. 
Schwefelnatrium. Siehe S.291. 

..j Schwefelsaure, Normal. Siehe S.349. 
·f Schwefelsiiure, verdiinnte. Eine Mischung von 5 Theilen Wasser 

und 1 Theil reiner Schwefelsaure. 
Schwefehvasserstotfwasser. Eine vollstandig gesattigte wasserige 

Liisung des Gases. - Siehe S. 353. 
Schwefelsaures Calcium. Die gesattigte wasserige Liisung. 

'"f Schwefelsaures Eisenoxydul. 1 Theil schwefelsaures Eisen wird in 
1 Theil verdiinnter Schwefelsaure und 8 Theilen "Vasser geliist. 

'i Schwefelsaures Magnesium. 1 Theil des Salzes wird in 9 Theilen 
Wasser geliist. 

Stiirkelosung. Siehe S. 358. 
Thoulet'sche Losung. Siehe S.327. 
Unterbromigsaures Natrium. Siehe S. 69. 
Zinkjodidstiirkelosung. Siehe S.387. 

-;- ZlnnchloriirlOsung zur Priifung auf Arsen nach Bettendorf. 
Ueber die zweckmassige Herstellung der Zinnchloriirliisung siehe 

Zeitschr. f. analyt. Chemie 1893, S. 604 oder Pharm. Centralhalle (N. F.) 
12, 217. Das Reagens solI von Sulfaten frei sein, es muss feruer voll­
standig mit Salzsaure gesattigt sein. Vergl. auch S. 97 und 391. 
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2. Bereitnng der Losnngen der Reagentien 
nach Blochmann 1). 

Da die Concentrationsverhaltnisse der oben angegebenen Reagentien 
ganz willkiirliche sind, so schlagt Blochmann 2) vor, dieselben den 
stiichiometrischen Verhaltnissen anzupassen und die Reagentien als Normal­
liisungen, Zweifach-Normalliisungen und Halb-Normallosungen anzuwenden 
und zwar; 

zweifach-normal; die Losungen der Sauren, der Alkalien, der 
Ammonium- und Natriumsalze mit Ausnahme des Binatriumphosphats, 

halb-normal; die Losungen der Edelmetalle (ink!. Quecksilber­
cl1lorid) und Bariumnitrat, 

normal; die ubrigen Reagentien. 
Dureh diese "Vahl der Concentration bewirkt man, dass gleiche 

Raumtheile der verschiedenen Reagentien einander entsprechen, oder doch 
in einem einfachen Verhaltniss zu einander stehen, was in vieler Beziehung 
ein gefalligeres Arbeiten gestattet und einem ubermassigen Verbranch von 
Reagentien vorbengt. Auch erhalt man leicht aus der Menge des verwen­
deten Reagens ein ungefahres Urtheiluber die Mengenverhaltnisse, in 
den en dio oinzclnen Bestandtheile in der zu untorsuchendcm Losung vor­
handen sind. 

Fur Reagentien, welche sich in Wasser nicht in der normalen Menge 
1[,sen, macht man bei gewohnlicher Temperatur gesattigte Losungen und 
bezeichnet diese Losungen als = "Vasser, z. B. Kalkwasser, Bromwasser 
u. s. w. 3). 

Fur die oxydirend und reducirend wirkenden Reagentien sei die 
Stiirke so bemessen, dass ein Liter der Losung (1/2 =) 8 g Sauerstoff ab­
zugeben oder aufzunehmen vermag. 

Die concentrirten Sauren sind entweder wasserfrei (conc. Schwefel­
saure) oder gesiittigt (cone. Salzsaure). Als conc. Salpetersaure geniigt ein 
Gemisch gleicher Gewichtstheile wasserfreier Saure und Wasser. 

Es seien nachfolgend die fur die wichtigsten Reageuslosungen anzu­
wendenden Gewichtsmengeu angegeben. 

I) Aus J. Konig, Untersuchung landwirthschaftlich und gewerblich 
wichtiger Stoffe, Berlin 1891. 

2) Erste Anlcitung zur qualitativen chemischen Analyse von R. Bloch­
mann, Konigsberg 1890. 

3) Nur "Konigswasser", eine stets frisch zu bereitende Mischung von 
1 Vol. cone. Salpetersaure und 3 Vol. Salzsaure, nimmt eine Ausnahme­
stellung ein. 
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1. 

Cone. Salzsaure 
Cone. Salpetersauro 
Cone. Sehwefelsaure 

Concentrirte Siiuren. 

Spec. Gew. Gew. Ofo 
1,160 31,8 
1,305 48,1 
1,840 96,0 

2. Normallosungell. 

a) 2/1 normal. 

ca. 10fach norm. 
ca. 10fach norm. 
ca. 20faeh norm. 

(II onthillt 2 Mol. Aequival. del' Verbindllng in g.) 

Spero Gew. 

Salzsaure 1,034 
Salpetersaure 1,070 

Schwefelsauro 1,063 

Essigsaure 1,017 

Oxalsiiuro 1,042 

\Veinsiil1re 1,066 

Kalilauge 1,085 
Natronlauge 1,084 
Ammoniak 0,98G 

Schwefelammonium 4) 1,00 

Chlorammonium 1,032 

Ammoniumcarbonat ') 1,025 

Sauren. 
Gaw. Ofo 11 enthlllt: 

7J 2 HCI 
11,8 2HNO'l 

9,2 2 Hz S04 
2 

11,8 2 CZH4 0 Z 

12,3 292H2~~_~ 
2 

14,1 2 C4 H6OS 

2 

Al kalien. 

10,3 2KHO 
7,4 2NaHO 
3,5 2NH3 

Sahe. 

6,8 2 (NH4)2 S 
2 

10,4 2NH4 CI 

9,4 2 (NH4)2 CO:] 
2 

- 73 g 
=126g 

- 98g 

=120g 

=126g 

=150g 

= 112g 
80g 

= 34g 

= 68g 

=107 g 

= 96g 

4) 1/2 I Ammoniak ist mit Schwefolwasserstoff durch Einleiten des 
Gases zu sattigen und hierauf mit 112 I Ammoniak (spec. Gew. 0,985) zu 
vermis chen. Die I,osung winl sehr bald unter Bildung von mehrfach 
Sehwefelammonium gelb. 

5) 80 g kaufliches (anderthalb-) Ammoniumearbonat und 1/31 Ammoniak 
(spec. Gew. 0,985) sind zu losen und mit Wasser auf II zu verdiinnen. 

Krauch. 3. Auflage. 26 
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Spec. Gmv. Gew.% 1 I enthlUt: 

Natrillllcarbollat 1,105 9,6 
NaZ C03 

2--2-~ =106g 

N:ttriumacetat 1,080 25,2 2 NaCzH3 0 2 , 3 arj =272g 

b) III normal. 

(11 onthiilt 1 Mol. Aqllival. des 8alzes in g.) 

Spec. Gmy. Gew.% 1 I enthlilt: 

Binatriurnphosphat G) 1,048 11,4 
Naz HP04, 12 ag 

= 119,2 g 
3 

Magn esinmsnl fat 1,059 11,6 
Mg 804 , 7 aq 

= 123,Og ---2---~ 

Chlorbarium ],088 11,2 
BaClz, 2 ag 

= 122,Og 2 

Chlorcalcium 1,043 10,5 
Ca C12 , Gag 

= 109,5g --2---~ 

Eisenchlorid 1,038 5,2 Fez C16 
54,2 g -6 -

Bleiacetat 1,118 16,9 
Pb(CzH3 OZ)2,3aq = 189,5 g -----2---

Kupfersulfat 1,075 11,6 
Cu 804, 5 aq 

= 124,8g 2 
J oclkalillrn 1,120 14,8 K,f =166,Og 

Kalinrnchrornat 1,075 9,0 
Kz Cr04 

97,2 g -2-~ -

Ferrocyankalinm 1,060 10,0 K4 Fe CYG, 3 aq 
=105,5 g --4~--~-

c) I/Z normal. 

(11 onth1ilt I/Z Mol. Aeqniyal. des Salzes in g.) 

Gew.O-)(I 11 enthlilt: 

Platinchlorid 9,5 1( !,~~CI4~~(Jl 
2 2 = 102,3 g1) 

Silbernitrat 8,0 l/Z Ag N03 

Qllecksilberehlorid 6,4 11 Hg CI2 
IZ--2-

Bariurnnitrat 6,2 JI Ba(N03)2 
/2--2-·-

G) Das Mol. Aeqnival. ist auf Phosphorslinre redncirt. 
1) ca. 50 g Pt entsprechencl. 
8) ca. 50 g Ag entsprochend. 

85,0 gS) 

67,8g 

G5,2g 
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3. Oxydirend llud redllcirelld wirkende Reagentien. 

(1 I = 1/2 0 = 8 g Sanerstoff.) 

Gew. Ofo 1 1 enth"lt: 

Kalinmbichromat 4,7 
K2 Cr2 0 1 --6--

NatriumhypochlOl'it 3,7 9) 
NaClO 

2 

Kaliumnitrit 4,2 
KN02 --2--

Zinnchloriir 10,5 
Sn C12 , 2aq 
--2--

4. Gesiittigte LOsllngen. 
(= wasser.) 

Schwefelwasserstoffwasser 
Barytwasser 
Kalkwasser 
Gypswasser 
Bromwasser 
J odli)snng 10) 

ca. 0,48 
- 3,2 
- 0,7 
- 0,20 
- 3,2 
- 4,5 

Gew."/o 

H2S 
Ba (OH)2 
Ca (OH)2 
Ca S04 
Hr 
J 

49,2 g 

37,2 g 

42,5 g 

= 112,5 g 

ca. 1/4 normal 
- % 
- 1/22 

- 1/33 

- 2/5 
- % 

9) Entspricht etwa der vierfRchen Menge eines Chlorkalkes mit 25 % 
wirksamem Chlor. 

10) Lost man 50 g Jod nnd 75 g Jodkalium in wenig (ca. 50 ccm) 
\Vasser und verdiinnt him'auf zu einem Liter, so erhiilt man cine Losung 
yom spec. Gew. 1,10, welche 4,5 Gewichtsprocente JOG enthiilt nnrl mit 
ges1ittigtem Bromwltsser gleichwerthig ist. 

26* 
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3. Atomgewichte der Elemente. 
Nach Lothar Meyer, Theoretische Chemie, Leipzig 1890. 

I I I 
< '0 Atom- i '0 ! Atom· 

I 

.0 .0 I 
Name des Elements S gewieht 

Name des Elements i S gcwicht >. >. 
rLi I rLi 

Aluminium I Al 27,04 Niobium. Nb 93,70 
Antimon. i Sb 119,60 Osmium. Os 191,00 I 
Arsen. As 74,90 Palladium Pd 106,35 
Barium Ba 136,90 Phosphor P 30,96 
Beryllium Be 9,08 Platin Pt 194,30 
BIei Pb 206,40 Quecksilber . Hg 199,80 
Bor B 10,90 Rhodium Rh 102,70 
Brom. Br 79,75 Rubidium Rb 85,20 
Cadmium Cd 111,70 llutheninm Ru 101,40 
Caesium. Cs 132,70 Sanerstoff 0 15,96 
Calcinm Ca 39,91 Scandium 

I 
Sc 43,97 

Cerium 
i 

Ce 139,90 Schwefel. S 31,98 
Chlor. I Cl 35,37 Selen Se 78,87 
Chrom i Cr 52,45 Silber ~ig 107,66 
Eisen. Fe 55,88 Silicium 28,30 
Fluor. F 19,06 Stickstoff N 14,01 
Gallium Ga 69,90 Strontium Sr 87,30 
Germanium. Go 72,30 Tantal Ta 182,00 
Gold An 196,70 Tellnr Te 125,00 
Indium In 113,60 Thallium Tl 203,70 
Iridium 11' 192,30 Thorium. Th 232,00 
Joel J 126,54 Titan. Ti 48,00 
KaliuIll. K 39,03 Uran tJ 239,00 
Kohalt Co 58,60 Vanadin. V 51,10 
Kohlenstoff . C 11,97 \Vasserstoff . H 1,00 
Kupfer . Cu 63,18 Wismuth Bi 207,30 
Lanthan . La 138,00 Wolfram W 183,60 
Lithium J~i 7,01 Ytterbium Yb 172,60 
Magnesium Mg 24,30 Yttrium Y 88,90 
Mangan. Mn 54,80 Zink Zn 65,10 
Molybdan Mo 95,90 Zinn Sn 118,80 
Natrium. Na 23,00 Zirkonium Zr 90,40 
Nickel I Ni 58,60 
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Aeeton 3. 
Aethy lii ther 4. 

- wasserfrei, tiber Natrium destillirt 
10. 

Aethylalkohol 11. 
- Feinsprit und Rohsprit 17 u. 18. 

Aldehyd, Priifung auf 12. 
Alkaloidreagentien 164 u. 327. 
Aluminium 18. 

- amalgamirtes 21. 
Ammoniak 22. 

- wasserfreies 26. 
Ammoniumearbonat 26. 
Ammoniumchlorid 28. 
Ammoniumfluorid 29. 
Ammoniummolybdat 3l. 
Ammoniumnitrat 32. 
Ammoniumoxalat 33. 
Ammoniumphosphat 34. 
Ammoniumrhodanat 34. 
Ammoniumsulfat 36. 
Ammoniumsulfidlosung (Schwefel-

ammonium) 37. 
Amylalkohol 39. 
Anhang 394-404. 
Anilin 40. 
Anilinfarbstoffe und sonstige Tinetions-

mittel 83, 129, 133 u. 242. 
Anilinsalze 41. 
Arsen, Priifung auf 94-97 u. 112. 
Arsenigsaure-Anhydrid 42. 
Atomgewiehte der Elemente 404. 
Azolithmin 43 u. 397 (Anmerkung). 
Azolithminpapier 44. 
Azolithmintinetur 44. 

Bariumaeetat 45. 
Bariumearbonat 46. 
Bariumehlorid 47. 

Bariumhydroxyd 48. 
Bariumnitrat 50. 
Bariumoxalat 51. 
Bariumperoxyd 375. 
Bariumsulfid 51. 
Benzin (Petroleumather) 52. 
Benzol 54. 
Blei 56. 

- 8ilberfreies 56. 
Bleiaeetat 57. 
Bleipapier 58. 
Bleiessig 58. 
Bleiearbonat, basisehes 59. 
Bleiehromat 59. 
Bleiglatte 64. 

I Bleioxyd 62. 
i Bleisuperoxyd 64. 

Blutkohle 365. 
Borax 263. 
Brom 66. 
Bromwasser 69. 
Bromehloroform 69. 
Bromwasserstoffsaure 69. 
Bruein 71. 

Cadmium 72. 
Cadmiumborwolframat 73. 
Cadmiumjodid 73. 
Caleiumearbonat 73. 
Caleiumehlorid 75. 
Caleiumoxyd aus Marmor 76. 
Caleiumoxyd aus is1. Doppelspath 77. 
Calciumphosphat, einfaeh-saures (se-

eund.) 78. 
Caleiumphosphat, zweifaeh - saures 

(prim.) 79. 
Caleiumphosphat, neutrales (tert.) 79. 
Calciumsulfat 80. 
Calciumsulfid 81. 
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Carmin 81. 
Ca,rmin:;aure 85. 
Carmintinctnren fLir mikroskopische 

Arbeiten 82 u. 315. 
Carlllinpapier 84 u. 140. 
Chlor (nnd Chlorwasser) 87. 
Chlorkalk 88. 
- in Wiirfeln 88. 

Chloroform 89. 
Chlorsaure 91. 
Chlorwasserstoffsanre 92. 

- roh 102. 
-- arsenfreie 102. 

Chromsaure-Anhydrid 103. 
Citratliisung 105. 
Citronensaure 105. 
Cochenille (Papier n. Tinctnr) .83-86. 
Congoroth 106. 
Congorothpapier 106. 
Curcnmapapier 107. 

Diazoresorcin 220. 
Diphenylalllin 108. 
Diphenylaminliisung 108. 
Dobbin's Reagens 268. 
Doppelspath, islandischer 74. 

Eisen 109 nnd 110. 
Eisenchlorid 111. 
Eisenchlorlir 113. 
Eisenoxydul-Amllloniumsulfat 114. 
Eisenoxydulsulfat 116. 
Eisens uHlir 118. 
Essigsaure 119. 
Essigsaure-Anhydrid 122. 
Eugenol 123. 

Fehling'sche Liisung 123. 
Fluorwasserstoffsaure 125. 
Fortnaldehyd 128. 
Fuchsin 129. 
FuchsinHisung 396. 

GalleIn 130. 
Gallussaure 130. 
Glasgefasse, Verunreinigungen <lurch 

Liislichkeit des Glases in Fliissig­
keiten 94 (Anmerkung), 150 (bei 
Jodeosin), 229 (Magnesiamixtur) 
und 223 (Anrnerkung). 

Goldchlorid 131. 
Guajaktinctllr 132. 

Harnateln 133. 

Halllatoxylin 133. 
Hiimatoxylin-Tinctionomittel 133. 
HUlllatoxylinpapier 134. 
IIautpulver 134 u. 361. 
I-Iydroxylaminhydrochlorat 136. 

Imlicatoren uml Reagenspapiere 142. 
Indigotin 137. 
Indigo 137. 
Indigocarrnin 139. 
Indigocarminliisung 140. 
Indigoliisllng 141. 

Jod 146. 
- reinstes, fLir die Joclometrie 150. 

J odeosin (Erythrosin) 150. 
J odsanre 151. 
Jodsallre-Anhydrid 152. 
J odwasserstoffsanre 152. 

Kaliurnacetat 154. 
Kalinmbicarbonat 154. 
Kaliumbichrornat 155. 
Kaliurnbijodat 157. 
Kaliumbisulfat 158. 
Kalinmbitartarat 159. 

- znr Titerstellung von N onnal-
Hisnng 160. 

Kalinmbromat 161. 
Kalinmbromid 162. 
Kalinrncadmiumjodid 164 n. 397. 
Kaliumcarbonat 164. 
Kaliurnchlorat 167. 
Kaliumchlorid 169. 
Kaliumchromat 170. 
Kalinmcyanid 171. 
Kaliumeisencyanid 173. 
Kalinmoisency<tnidpapier 176. 
Kalinmeisencyal1Llr 176. 
Kaliurnhydroxyd 178. 

reinstes 179. 
- mit Alkohol gereinigtes 184. 
- gereinigtes 185. 

Kalilauge 186. 
Kaliurnjodat 188. 
Kaliurnjodid 189. 
Kaliumrnanganat 192. 
Kaliumnitrat 192. 
Kaliurnnitrit 194. 
Kalillmoxalat, neutrales 196. 
Kalinmperchlorat 197. 
Kaliumpermanganat 198. 

- schwefelsaurefrei 201. 
Kaliumpyroantimoniat, saures 201. 
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Kaliumquecksilbe!:jodid 164 n. 397. 
Kaliumrhodanat 202. 
Kaliumrhodanatpapier 203. 
Kaliumsulfat 203. 
Kaliumsulfhydrat 204. 
Kaliumsulfhydratlosung 204. 
Kaliumsulfid 205. 
Kaliuinsulfidlosung (mono) 205. 
Kaliumtetraoxalat 205. 
Kaliumwismutjodid 164 u. 397. 
Kaliumzinkjodid 164 u. 397. 
Kieffel"sches Reagens 219. 
Kieselfluorwasserstoffsaure 207. 
Knochenkohle 365. 
Kobaltacetat 210. 
Kobaltnitrat 208. 
Kohlensaure-Anhydrid 210. 
Kupfer 211. 
Kupferammoniumchlorid 212. 
Kupferchlorid 213. 

- wasserfrei 214. 
Kupferchloriir 214. 

- losung 215. 
Kupferoxydpulver 215. 

- in Drahtform und granulirtes 217. 
- hydrat 217. 

Kupferoxydammoniaklosung 218. 
Kupfersulfat 218. 

- entwitssert 219. 

Lackmoid llncl Diazoresorcin 220. 
Lackmoidpapier 222. 
Lackmus 222 u. 397 (Anmerkung). 
Lackmuspapier 225. 
Lackmustinctur 223. 

lJlagnesiamixtur fiir Phosphorsauro­
bestimmung 229. 

:Magnesium 225. 
- amalgam 226. 

1fagnesiumcarbonat 226. 
Magnesiumchlorid 227. 
Magnesiumoxyd 230. 

- schwefelsaurefrei 230. 
Magnesiumsulfat 231. 
Manganchloriir 232. 
Manganmetaphosphat 232. 
Mangansulfat 233. 
Mangansllperoxyd 234. 
Mennige 64. 
Metadiamidobenzol 236. 
Metaphosphorsaure 236. 
Methylalkohol 238. 

- roher des Handeb 2""0. 

Mothylenblau 242. 
Methylorange 242. 
Methylparaphenylcndiamin di u. tetra 

1)07. 
Methylviolett 245. 
Milchsaure 245. 
Millon's Reagens 326. 
Molybdallsaureanhydrid 246 u. 397. 

- ammoniakfrei 248. 
Molybdanlosung fiir Phosphorsaul'ebe­

stimmungen 249. 

Naphtol a 249. 
Natrium 250. 

- amalgam 251. 
Natriumacetat 252. 
Natriumammonillmphosphat 254. 
Natriumbicarbollat 254. 
Natrillmbichromat 259. 

I Natriumbislllfat 260. 
Natrium bisulfit 261. 
Natriumborat 263. 
Natriumbromat 265. 
N atrillmCarboll[lt, reines krystallisirtes 

265. 
- reilles entwassertes 268. 
- rohes 270. 
- Urmaass fiir Sauremessungen 269. 
- verschiedene Sorten 269 n. 270. 

Natriumchloricl 271. 
- gewohnliches 273. 

N atriumfluorid 274. 
Natriumgoldchlorid 132. 
Natriumhydroxyd 275. 

reinstes 275. 
- mit Alkohol gereinigtes 277. 
- gereinigtes 278. 
- gewohnliches technisches 279. 

Natronkalk 76. 
Natronlallge 280. 
Natrillmkobaltnitl'at 209 u. 282. 
N atriull1nitrat 282. 
Natriumnitrit 286. 
Natriumpalladiumchlol'iir 302. 
N atriumperoxyd 287 u. 375. 
N atl'iumphosphat 287. 
Natriumpyrophosphat 289. 
N atriull1sulfat 290. 
Natriumsulfhydratlosung 290. 
Natriumsulfid 291. 

- losung 291. 
Natriumslllfit 262. 
Natriumthiosulfat 292. 

- 100procentig 294. 
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N at1'illmwolframat 291. 
Nelkeniil 295. 
Nessler's Reagens 323. 
Nitroso-~-Naphtol 296. 
Nitrobenzaldehyd 296. 
Nitrophenol 296. 
Nitroprnssidnatrillm 297. 
N ormal-Chamaleonliisllng 199. 

- -Chlorwasserstoffsanre 99. 
- -Indigoliisung 141. 
- -JodlOsung 149. 
- -Kalilauge 182. 
- -Laugen~ und -Sauren 182. 
- -Natriumchloridliisung 272. 
- -Natronlallge 276. 
- -Oxalsaure 299. 
- -Qllecksilberoxydnitratliisuno' 326. 
_ -Salpetersallre 334. b 

- -Schwefelsallre 349. 
- -Silberliisung 356. 

Oxalsaure 298. 
- wasserfreie 300. 

Ozonpapier 132 u. 363. 

Palladium und Palladiumsalze 300. 
Palbdiumas best 302. 
Palladiumchloriir 302. 
Palladiumnitrat 302. 
Petrolellmather 52. 
Phenacetolin 303. 
Phenol 303. 
Phenolphtalein 304. 
Phenylendiaminchlorhydrat, meta 306. 
Phenylhydrazin 307. 
Phloroglucin 307. 
Phosphor-Molybdansiillre 309. 
Phosphorsaure 310. 
- -Anhydrid 313. 

Phosphor-Wolframsaure 314. 
Pikrinsiiure 314. 
Pikrocarmin 315. 
Platin 316. 

- moor, -schwamm 31G. 
Platinchlorid 318. 
Pyrogallllssiillre 320. 
Pyrrol 321. 

Quecksilber 321. 
Quecksilberchlorid 322. 
Quecksilberoxydulnitrat 324. 
Quecksilberoxyd 325. 
QLlecks~bero~ydnitr~tliisung 326. 
QllecksIlbermtl'osomtratIiisung (Mil-

lon's Reagens) und verschiedene 
andere (~uecksilbersalzliisungen 
326. 

Reactionen im Allcremeinen 1. 
Reagentien im Allg~meinen 1. 

Herstellung .der hiiufig ge brauch­
ten Reagentlenliisungen 394. 

- Herstel.lung del' Reagentienlosun-
gen nach Blochmann 400. 

Reagenspapiel'e 327. 
Resorcin 327. 
Resolsaure 329. 
Riickstand beim Verdunsten reiner 

Sau1'en und von Ammonsalzeu 
331; siehe auch UJlter Glasge-
fasse". " 

Saccharose 124 u. 392. 
Salicylsaure 330. 

- -Schwefelsaure 330. 
S~Ipetersaure 331. 
- rauchende 334. 
- rohe 335. 

Schwefelkohlenstoff 342. 
Schwefelsaure 344. 

- anhydrid 353. 
- rohe 350. 
- rauchende 351. 
- Priifung auf 331. 

Schweflige Saure 353. 
- - 100procentige 353. 

S?hwefelwasserstoffwasser 353. 
SIlber 354. 

I Silbernitrat 355. 
. Silbernitrit 357. 

Starke 358. 
- losliche 358. 

I Snlfanilsanre 358. 

Tannin 359. 
Tetrachlorkohlenstoff 362. 

I Tetra!11ethylparaphenylendiamin 307. 
, Thalhumoxydulnitrat 363. 
~ papier 363. 

. Thierkohle 363. 
, Thioessigsaure 366. 

- Ammonsalz 366. 
, Thymol 366. 
! Tranbenzucker 392. 

Tropaolin 367. 

U e bel'chlorsanre 367. 
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uranylacetat 368. 
Uranylnitrat 369. 

Wasser, destillirtes 370. 
Wasserstoffsuperoxyd 372. 

- verschiedene Sorten 374. 
Weinsteinsaure 376. 
Wismut 378. 
Wismutoxydhydrat 380. 
Wismutsubnitrat 379. 

Xylidin 381. 

Zink 381. 
- arsenfreies 384. 
- reines 381. 
- Staub 384. 

Zinkchlorid 386. 
Zinkjodid 387. 
Zinksulfat 387. 
Zinn 389. 
Zinnchloriir 390. 
Zinnchloriirliisung 97 u. 391. 
Zucker 392. 

409 
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Aeetonum pnriss. 3. 
Acid. acetic. conc. puriss. 119. 

- glac., 01. citri liisend 122. 
- pur. 122. 
- auhydric. 122. 
arsenicos. pur. 42. 
carminic. pur. 85. 
chloric. pur. 91. 
chromic. puriss. 103. 
- pur. 105. 
- technic. 105. 
citric. 105. 
gallic. puriss. 130. 
hydrobromic. puriss. G!l. 
- .Fothergill 71. 
hydrochloric. pur. cone. 92. 
- cmd. 102. 
- cmd., arsenfrei 102. 
hydrofluoric. fumans pm·iss. 125. 
- technic. 127. 
hydrojodie. pur. 152. 
hydro-silicio tluoric. pnriss. 207. 

- jodie. pur. 151. 
- anhydr. pur. 152. 
lactic. puriss. 245. 
metaphosphoric. 236. 
molybdaenic. pur. 246 u. 397. 
- puriss., ammoniakfrei 248. 
- solnt. (zur Phosphorsaure-
Hest.) 247. 

. - nitric. pur. 331. 
- crud. 335. 
- fnm. pur. 334. 
oxalic. puriss. 298. 
- - sublimat. puriss. 300. 
- technic. 300. 
perchloric. puriss. 367. 
phospho-molybdaenic. c1'yst. 309. I 

phosphoric. puriss. 310. 
absolut N-frei 310. 
glac. (Meta) 236. 
anhyclric. 313. 

Acid. phospho-wolfram. cryst., absolut 
frei von HN3 U. N2 0 5 314. 
picronitric. puriss. 314. 
pyrogallic. bisublimat. 320. 
rosolic. 329. 
salicylic. puriss. 330. 
sulfanilic. cryst. 358. 
sulfuric. anhydric. 353. 

crud. 350. 
- - arsenf1'ei 350. 
- puriss. 344. 
- fllmans 351. 
sulfuros. 353. 
tartaric. puriss. 376. 
thioaceticum 366. 

Aether puriss. 4. 
- - wasserf1'ei, libor Nlttrium de· 

stillirt 10. 
- Petrolci vide Benzin Petrolei.52. 

Alcohol absolut. pur. 11. 
-Iu.II17. 
(.Feinsprit) 17. 
amylic. pur. 39. 
methylic. pm·iss. 238. 
- cruel. 240. 
sulfu1'is pur. 342. 

Aluminium 18. 
- -Amalgltm 21. 
- (Barren, Blech etc.) 21. 

Ammon. carbonic. puriss. 26 . 
- cltllsticum liq. 22. 

chlorat. pllriss. 28. 
- crud. 29. 
fluorat. puriss. 29. 
- technic. 31. 
hyelrosulfumt. liq. 37. 
molybdaenic. puriss. 31. 
- solut. 247. 
nitric. puriss. 32. 
- technic. 32. 
oxalic. pu1'iss. 33. 
phosphoric. puriss. 34. 
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Ammon. picrocarminic. v. Picrocarmin 
315. 

rhodanat. puriss. 04. 
-- sulfuric. puriss. 36. 
- - techn.37. 
-- thioacetic. 366. 

Amylum 358. 
- solubile 358. 

Anilin pur. 40. 
-}'arbstoffe und ,onstigo Tinc­
tionsmittel 83, 120, 242, 396. 

- hydrochlorat. 41. 
A(lua hydrosulfurata 353. 

- Chlori 87. 
. - destillata 370. 

Argent. metallic. pnriss. 354. 
- nitric. pur. 355. 
-- - c. Kali nitric. B57. 
- nitros. pnriss. 357. 

Aurum chlorat. 131. 
Auro-natrium chlorat. 132. 
Azolithmin puriss. 43 u. 397. 

Barium acetic. puriss. 45. 
carbonic. puriss. 46. 
chlorat. puriss. 47. 
- depurat. 48. 
hydric. pUl·iss. cryst. 48. 
- techn.49. 
nitric. pnriss. 50. 
oxalic. pur. 51. 
peroxydat. 375. 
sulfurat. 51. 

Benzin Petrolei 52. 
- - fiir forensische Zwecke 55. 

Benzol pnriss. 54. 
- - fUr forensische Zwecke 55. 

Bismuth. metallic. B78. 
-- Kal. jodat. solut. 164 u. B97. 
- oxydat. hydric. 380. 
- subnitric. puriss. B79. 

Dromum 66. 
Brucin pur. 71. 

Cadmium 72. 
- jodat. 73. 
- KaJ. jodat. solut. 164 u. 397. 
- boro-wolframic. solut. 7B. 

Calcaria chlora ta 88. 
Calcium carbonic. puriss. 7B. 

chlorat. cryst. puriss. 75. 
- pur. sice. 75. 
- - fus. 75. 
oxydat. e marmor. 76. 
- aus Doppelspath 77. 

Calcium phosphoric. acid. 79. 
biba8ie. 78. 

- tribasic. sicc. 79. 
- - gelato 80. 
sulfuratum 81. 
sulfuric. pur. praec. 80. 

Carbo animal. pur. humid. BlIB. 
- sanguinis 365. 
- - mit Saure gereinigt B65. 

Carmin 81. 
Charta exploratoria rubm at eoerulca 

nnd and. Reagenspapiere 225, 327, 
• uncl 142-146. 
! Chloroform pur. 89. 

Chlorum 87 . 
Cobalt. acetic. puriss. 210. 

- nitric. puriss. 208. 
Cochenille 86. 
Cochenilletinctur 83. 
Congoroth 106. 
Cuprum Amm. chlor. puriss. 212. 

bichlorat. cryst. pur. 213. 
chlorat. alb. (monochlor.) 214. 
metallic. puriss. 211. 
oxydat. pur. pulv. 215. 

- Drahtform 217. 
- - granulat. 217. 
- hydric. 217. 
sulfuric. pm·iss. cryst. 218. 
- .- sicc. 219. 

Ourcumapapier 107. 

Diazoresorcin 220. 
Diphenylamin pur. 108. 
Dobbin's Reagens 268. 

Eugenol 123. 

Ferri-Kali cyanat. puriss. 173. 
Ferro-Ammon. sulf. puriss. cryst. 114. 

- Kali cyanat. puriss. 176. 
B'errum chlorat. 11B. 

metallic. 109. 
sesq uichlorat. 111. 
sulfurat. 118. 
sulfuric. puriss. cryst. 116. 

Formalclehycl 128. 
Fuchsin 129. 

Gallein. 130. 

H[lcmateinum 133. 
Haematoxylin pur. cryst. IBB. 
Hydrarg. bichlorat. 322. 

- metallic. depurat. 321. 
- - puriss. bide st. B22. 
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Hydrarg. nitric. oxydulat. pur. 324. 
- oxydat. solut. 326. 

- oxydat. praep. 325. 
- - via hum. par. 325. 
- Kalium jodat. solnt. 164 u. 397. 

Hydrogenium peroxydat. puriss. 372. 
- - - frei von Salzsaure 374. 
- peroxydat. techno 374. 

Hydroxylamin. muriat. pur. 136. 

Indicatoren 142-146, 220 ff. 
Indigo 137. 
Indigocarmin 139. 
Indigotin puriss. 137. 
Indigotine 139. 

J o(L resublimat. 146. 

Kalium acetic. puriss. 154. 
- bicarbonic. 154. 
- bichromic. puriss. 155. 

- venale 157. 
- bijodic. puriss. 157. 
- bisulfuric. puriss. 158. 
- bitartaric. pur. 159. 
- - - normal 160. 
- bromat. puriss. 162. 
- bromic. pariss. 161. 

carbonic. crud. 167. 
- depurat. 166. 
- puriss. 164. 
chlorat. puriss. 169. 
chloric. puriss. 167. 
chromic. flav. puriss. 170. 
cyanat. puriss. 171. 
- technic. 173. 

- hydric. puriss. 179. 
- - ale. dep. (oder pur.) 184. 
- - depurat. 185. 
- jodat. puriss. 189. 
- jodie. puriss. 188. 
- manganic. 192. 
- nitric. puriss. 192. 
- nitros. puriss. 194. 

oxalic. cryst. neutral. puriss. 196. 
perchloric. 197. 
permanganie. pur. 198. 
- puriss. 201. 
rhodanat. puriss. eryst. 202. 
stibic. pur. 201. 
sulfhydrat. cryst. pur. 204. 
- puriss. solut. 204. 
sulfurat. 204. 
- liq.205. 
sulfuric. puriss. 203. 

Kalium tetra oxalic. puriss. 205. 
Kieffer'sches Reagens 219. 

Lackmoid. puriss. 220. 
Lackmus 222 u. 397. 
Liquor Ammon. caust. pur. 22. 

- hydrosulfurat. 37. 
Kali caust. pur. 186. 
- sulfurat. 205. 
Natri caust. crud. N-frei 280. 
- - pur. N-frei 280. 
- hydrosulfurat. puriss. 290. 
- sulfurat. 291. 
- Plumbi subacetici 58. 

1YIagnesium metallic. 225. 
carbonic. 226. 

- chlorat. puriss. 227. 
- crud. 228. 
oxydat. pur. 230. 
- schwefelsaurefrei 230. 
sulfuric. crud. 231. 
- puriss. 231. 

l.Ianganum chlorat. pur. cry st. 232. 
- crud. 232. 
hydroxydat. vide Mangan. per­
oxydat. 
metaphosphoric. solnt. 237. 
peroxydat. 234. 

- sulfuric. crud. 234. 
-- - puriss. 233. 
- - - sicc. 234. 

Metadiamido benzol (Phenylendiamin­
chlorhydr.) 306. 

Methylenblau 242. 
Methylparaphenyldiamin, Di-, Tetra-

307. 
Methylorange 242. 
Methylviolett 245. 
Millon's Reagens 326. 
:Minium 64. 

a-Naphtol. recryst. albiss. 249. 
- - technic. 250. 

Natrium (metallic.) 250. 
- amalgam 251. 

acetic. puriss. 252. 
-- crud. 253. 
biboracic. fusum 264. 
- ustum 264. 
- pur. 263. 
hicarbonic. puriss. 254. 
- pur. 258. 
bichromic. puriss. 259. 
bisulfuric. puriss. 260. 
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Natrium bisulfuric. puriss. cryst. 261. 
- - fus. 261. 
bisulfuros. technic. 262. 
- pur. 261. 
bromicum puriss. 265. 
carbonic. chern. pur. cryst. 265. 
- - - sicc. u. chern. pur. sicc. 
anhydric. 268, 269 u. 270. 
- crud. 270. 
- puriss. cryst., sicc. und puriss. 
sicc. anhydric. 268. 
chlorat. chern. pur. 271. 
- puriss. 272. 
- crud. 271. 

- :tluorat. puriss. 274. 
hydric. puriss. e Natrio 275. 

alcoh. dep. 277. 
- depurat. 278. 
- crud. 279. 
- c. calce 76. 
hyposulfuros. puriss. 292. 

- nitric. puriss. 262. 
- nitroprussic. cryst. 297. 
- nitros. puriss. 286. 
- peroxydat. 375. 
- phosphoric. ammoniat. pur. 254. 
- - puriss. 287. 
- picrocarminic. solut. 316. 
- pyrophosphoric. puriss. 289. 

sulfhydrat. solut. 290. 
sulfurat. puriss. cryst. 291. 

- - solut. 291. 
- sulfuric. puriss. 290. 
- snlfurosnm 262. 
- wolframic. puriss. 294. 

Nessler's Reagens 323. 
Nitrobenzaldehyd, Ortho 296. 
Nitroso-fl-N aphtol. 296. 
Nitrophenol. 296. 

Oleum caryophyllorum 295. 

Palladium metal!. 300. 
chlorat. 302. 

- - solut. 302. 
- - natr. 302. 
- nitric. 302. 

Phenacetolin 303. 
Phenol absolut. 303. 
Phenolphtalern 304. 
Phenylendiamin. chlorhydrat. 306. 
Phenylhydrazin. pnriss. 307. 
Phloroglucin. puriss. 307. 
Picrocarmiu 315. 

Platina 316. 
- chlorat. sicc. pur. 318. 

Plumbum acetic. puriss. 57. 
carbonic. basic. 59. 
chromic. pur. 59. 
- technic. 61. 
hyperoxydat. vide Plumb. per­
oxydat. 64. 

- metallic. puriss. 56. 
- silberfrei 56. 
- oxydat. puriss. 62. 
- - technic. 64. 
- peroxydat. puriss. 64. 

Pyrrolum 321. 

Resorcin. puriss. 327. 
- technic. 329. 

Saccharum 392. 
Solutio acidimetrica normal 182. 

alcalimetrica normal 182, 299. 
Acid. hydrochloric. normal 99. 
- nitric. normal 334. 
- oxalic. normal 299. 
- sulfuric. normal 349. 

- Argenti nitric. normal 356. 
Fehling 123. 

- Hydrargyri nitric. normal 326. 
- Indici 141. 
- Jodi normal 149. 
- Kali hydric. normal 182. 
- - permanganic. normal 199. 
- Natri hydric. normal 276. 
- Quajaci 132. 
- Stanni chlorat. 97 u. 391. 

Stannum metal!. pur. 389. 
- chlorat. cryst. pur. 390. 

Tannin. puriss. 359. 
- technic. 362. 

Thallium nitric. 363. 
Thymol. puriss. 366. 
Tinct. Lacc. Music. 223. 
Tropaeolin 367. 

Uranium acetic. puriss. 368. 
- nitric. puriss. cryst. 369. 

Xylidin 381. 

Zincum chlorat. pur. 386. 
- Kalium jodat. solnt. 397. 
- metallic. puriss. 381. 

- absolut arsenfrei 384. 
- pulv. 384. 
snlfuric. puriss. 387. 




