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Bestimmungsmaoglichkeiten.

I. Fir die gewichtsanalytische Bestimmung kommen in erster Linie folgende
Abscheidungsformen in Betracht:
Zinksulfid §1, S.22.
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Von geringerer Bedeutung sind
8. Die Bestimmung durch Verfliichtigung § 12, S. 160.
9. Die Abscheidung als Zinkpyridinrhodanid (Spacu) § 10, S.133.
10. Die Abscheidung als Zinksulfat § 13, S.169.
11. Die Abscheidung als Zinkoxyd bzw. Zinkhydroxyd § 14, S.170.

AuBerdem wurden als Abscheidungsformen des Zinks vorgeschlagen:
12. Zinkcarbonat § 15, S.172.
13. Zinkoxalat § 16, S.174.
14. Calciumzinkat (BERTRAND und JaviLLier) § 20, S.191.
15. Zinkcyanamid (MarckwaLD und GEBHARDT) §20, S.190.
16. Zinkdithizonat (WasserMaNN und SsupruNowrrscH) § 11, S.155.
17. Zinkborneolglucuronat (Quick) § 20, S.193.

II. Die maBanalytische Bestimmung ist nach folgenden Verfahren mdglich:

Acidimetrisch oder alkalimetrisch. 1. Unmittelbare Titration der Zink-
salze mit Lauge §20, S.194.

2. Titration mit Natriumcarbonat gegen Phenolphthalein § 20, S.194.

3. Losen des Zinkammoniumphosphats in eingestellter Schwefelsiure und
Titration des Saureiiberschusses mit Lauge §2, S. 46.

4. Titration der bei der Fillung einer Zinksalzlésung mit 0-Oxychinolin frei-
werdenden Séure (HAEN und HARTLEB) §6, S.114.

5. Titration mit Natriumsulfid gegen Methylrot oder Phenolphthalein § 20,
S. 194.

Oxydimetrisch. 1. Losen des gefallten Zinkoxalats in verdiinnter Schwefel-
sdure: und Titration der Oxalsiure mit Kaliumpermanganat (WARD)
§16, S. 175.

2. Féllung mit Kaliumferrocyanid und Titration des iiberschiissigen Ferro-
cyanids mit Kaliumpermanganat (RENARD) §4, S.83, 91.

3. Fillung mit o-Oxychinolin, Lésen des Zinkoxinats in Schwefelsdure und
Titration des o-Oxychinolins mit Kaliumpermanganat (Rasskin) § 6, S. 114.

Argentometrisch. 1. Féllung als Zinksulfid, Umsetzung desselben mit einer
gemessenen Menge Silbernitrat und Titration des iiberschiissigen Silber-
nitrats mit Ammoniumrhodanid (Barring) §1, S. 33.

2. Umsetzung des gefallten Zinksulfids mit Silberchlorid und Bestimmung
des entstandenen Zinkchlorids nach VoLuARD (MaxN) §1, S. 33.
3. Umsetzung des gefillten Zinksulfids mit QuecksilberI-chlorid und Be-

stimmung des entstandenen Zinkchlorids nach VoLHARD (CHIAROTTINO)
§1, S.34.

Jodometrisch. 1. Umsetzung des gefillten Zinksulfids mit Salzsdure und
jodometrische Bestimmung des entstandenen Schwefelwasserstoffs (v. BErG;
MurLzEr) §1, S. 34.

2. Fillung mit Natriumsulfid und jodometrische Bestimmung des iiber-
schiissigen Natriumsulfids (Kieper) § 5, S. 107.

3. Zersetzung von Zinkammoniumphosphat mit eingestellter Hypobromit-
l6sung und jodometrische Bestimmung des liberschiissigen Hypobromits
(ARTMANN) §2, S.47. .

4. Fallung mit Kaliumferricyanid in Gegenwart von Kaliumjodid und Titra-
tion des in Freiheit gesetzten Jods (Lane) §17, S.176.

2%
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5. Titration von Zinkquecksilberrhodanid mit Kaliumjodat in salzsaurer
Losung (JamiesoN) §9, S.131.

6. Umsetzung von Zinkquecksilberrhodanid mit Natriumsulfid und jodo-
metrische Bestimmung des gebildeten Quecksilbersulfids (BossiN und
Joran) §9, S.132. ' ’

7. Abscheidung als Zinkpyridinrhodanid und jodometrische Bestimmung des
Rhodangehaltes (PAcEL und AmEes) § 10, S.135.

8. Fillung als Arsenat und jodometrische Bestimmung desselben (MEADE)
§ 20, S. 200. ‘

Bromometrisch. 1. Lésen des Zinkoxinats in Saure und bromometrische Be-
stimmung des o-Oxychinolins (BErG) § 6, S.111.

2. Losen des Zinkanthranilats in Sdure und bromometrische Bestimmung
der Anthranilsdure (Fuxk und DitTt) §7, S.124.

Fallungsanalytisch. 1. Titration mit Kaliumferrocyanid (GALLETTI) § 4, S.78.
2. Titration mit Natriumsulfid (ScHAFFNER) §5, S.100.
3. Titration mit Kaliumeyanid (Rupr; GrRossMaNN und HOLTER; TREAD-
WELL) §20, S.197.

Besondere Methoden.

1. Potentiometrische Bestimmung:
a) Titration mit Natriumsulfid (HILTNER und GRUNDMANN) §5, S. 105.
b) Titration mit Kaliumferrocyanid (KoLTHOFF; BRENNECKE u.a.) §4,
S.94.
c¢) Fillung mit Kaliumferrocyanid und Titration des iiberschiissigen Ka-
liumferrocyanids mit CerIV-sulfat (STurcEs) §4, S. 96.
d) Titration mit o-Oxychinolin (ATanasiv und VELCULEScU) §6, S.113.
e) Titration mit Kaliumcyanid (MULLER) § 20, S. 199.
f) Fallung mit Tetraphenylarsoniumchlorid und jodometrische Titration
des Reagensiiberschusses (WILLARD und Smita) §20, S.200.
2. Konduktometrische Bestinimung:
a) Titration mit Lauge (G. JANDER und Prunpt) § 20, S. 196.
b) Titration mit Natriumsulfid und Salzsdure (G. JANDER und SCHORSTEIN)
§20, S.197.

III. Die colorimetrischen Methoden beruhen hauptsichlich auf der Extraktion
des Zinks mit Dithizon-Tetrachlorkohlenstoff-Losung als rotes Zinkdithizonat
(FiscrER und Leororp1) §11, S.137. ,

Ferner sind zu erwahnen:

1. Abscheidung als Zinkoxinat und Bildung tief blau gefirbter Verbindungen durch Be-
handlung des Niederschlags mit dem Reagens von ForLix-Denis (TEITELBAUM) § 6,
S.115.

2. Zerlegung des Zinkoxinats mit Salzsiure und Bestimmung des entstandenen o-Oxy-
chinolinchlorhydrats auf Grund der bekannten Extinktionskoeffizienten (DABROWSKI
und MARcHLEWSKI) § 6, S.116.

3. Fallung des Zinks mit 5-Nitrochinaldinsiure, Reduktion des Niederschlags mit ZinnII-
chlorid und Colorimetrierung der dabei entstehenden orangefarbenen Verbindung
(LotT) § 20, S.202.

IV. Die nephelometrischen Verfahren beruhen im wesentlichen auf der Fillung
des Zinks mit Kaliumferrocyanid §4, S.96. .

Zu erwihnen sind ferner die Fillung als Zinksulfid(§ 1, S. 35) und die Féllung mit
Natriumdidthyldithiocarbamat § 20, S. 203.

V. Polarographische Bestimmung § 18, S. 179.
V1. Spektralanalytische Bestimmung § 19, S. 182.
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Eignung der wichtigsten Verfahren.

Fir Makrohestimmungen (> 20 mg Zink) kann man in erster Linie die in dem
Abschnitt ,,Bestimmungsmaoglichkeiten* unter I, 1 bis 11 genannten gewwhts-
analynschen Verfahren verwenden. Die Abscheldung als Zinksulfid wird im allge-
meinen hauptsichlich dann in Betracht kommen, wenn es sich darum handelt, das
Zink von anderen Metallen zu trennen bzw. kleinere Zinkmengen neben viel Alkali-
salzen und dergleichen zu erfassen.

Die mapanalytische Bestimmung mit Kaliumferrocyanid (Methode von GAL-
LETTI, §4, S.78) und insbesondere die Titration mit Natriumsulfid (SCHAFFNER-
Verfahren, §5, S.100) setzen eine gewisse Erfahrung und Ubung voraus. Sie sind
deshalb weniger fiir zufallige Einzelbestimmungen als vielmehr fiir fortlaufende
Serienbestimmungen geeignet.

Zur Bestimmung kleinerer Zinkmengen (<< 20 mg) kann man ebenfalls die Ab-
scheidung als Sulfid benutzen. Wenn die oben angegebenen Griinde nicht zu dieser
Arbeitsweise zwingen, wird man sich aber einfacher eines der organischen Fallungs-
mittel, wie 0-Oxychinolin, Anthranilsiure und Chinaldinsiure, bedienen oder das
Zink als Zinkquecksilberrhodanid bzw. als Zinkpyridinrhodanid fillen.

Als Mikromethoden sind gewichisanalytisch die Fillungen mit o-Oxychinolin,
Anthranilsiure und Chinaldinsdure verwendbar. Ferner sind hier die mikroelektro-
lytischen Verfahren zu erwihnen. Auch die Abscheidung als Zinkammoniumphos-
phat oder Zinkpyridinrhodanid kann zur Bestimmung kleiner Zinkmengen
benutzt werden.

Mapanalytisch lassen sich kleine Zinkmengen durch bromometrische Bestimmung
des Oxinats oder Anthranilats oder durch Titration mit Kaliumferricyanid und
Kaliumjodid nach Lane, §17, S.176, erfassen.

Zur Bestimmung kleinster Zinkmengen (1 bis 100 y) verwendet man entweder
die colorimetrischen Methoden, in erster Linie das Dithizonverfahren, oder man be-
stimmt das Zink polarographisch oder spektralanalytisch. Auch das auf Verfliichti-
gung des metallischen Zinks beruhende Verfahren von Lux, §12, S. 164, gestattet
die Bestimmung kleinster Zinkmengen.

Auflésung des Untersuchungsmaterials.

Die Zinksalze der anorganischen und organischen Sduren lésen sich
fast alle leicht in Wasser oder Mineralsiuren. Zinkferrocyanid ist durch Abrauchen
mit konzentrierter Schwefelsiure aufzuschlieBen. Die zinkhaltigen Leglerungen
losen sich ebenfalls meist leicht in Siuren.

Auch die Zinkerze lassen sich fast ausnahmslos leicht aufschlieBen. Im allge-
meinen geniigt es, das feinst gepulverte Material mit konzentrierter Salzsdure oder,
wenn es sulfidischer Natur ist, mit Kénigswasser zu erhitzen.

Bei bestimmten Erzen kénnen die gewéhnlichen, AufschluBmethoden allerdings
unter Umstdnden versagen. WARING stellte das fiir gewisse mexikanische Zinkerze
(Willemit und Franklinit) und JENSCH bei einer steiermirkischen, zinksilicathaltigen
Blende fest. WaARING empfiehlt, den AufschluB des siureunloslichen Anteils mit
Kaliumhydrogensulfat auszufithren, wihrend JENscH sein Material mit Kalium-
natriumcarbonat schmilzt.

Literatur.

JENscH, E.: Angew. Ch. 5, 155 (1894).
Waging, W. G.: Am. Soc. 26, 4 (1904).
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‘ Bestimmungsmethéden.

§ 1. Bestimmung unter Abscheidung als Zinksulfid.
 ZnS, Molekulargewicht 97,44.

Allgemeines.

Diese altbewdihrte Methode, die auf der Schwerloslichkeit des Zinksulfids beruht, ge-
hort bei entsprechender Arbeitsweise zu den genauesten Verfahren der Zinkbestimmung.
Mit ihr lassen sich Zinkmengen von wenigen Milligrammen bis zu 0,2 oder 0,3 g be-
stimmen. Aulerdem erméglicht sie nicht nur die Bestimmung des Zinks bei Gegen-
wart von Alkali- und Erdalkalimetallen, sondern bei Einhaltung einer bestimmten
Aciditét auch die Trennung von den anderen Metallen der Ammoniumsulfidgruppe.
Gewisse Schwierigkeiten, wie die ‘widersprechenden Angaben iiber die exakten
Fillungsbedingungen des Zinksulfids und die schlechte Filtrierbarkeit der Sulfid-
niederschlige sind, wie weiter unten dargelegt wird, durch neuere Untersuchungen
‘vollig oder mindestens weitgehend beseitigt worden.

Eigenschaften des Zinksulfids. Kiinstlich dargestelltes Zinksulfid ist ein weies,
staubiges Pulver.

Krystallform. Zinksulfid krystallisiert entweder reguldr (Blende) oder hexa-
gonal (Wurtzit). Das durch Fillen einer alkalischien Losung mit Schwefelwasserstoff
erhaltene Sulfid ist amorph. Desgleichen féallt Ammoniumsulfid wasserhaltiges,
amorphes Zinksulfid. Entgegen fritheren Behauptungen ist nach ALLEN und CREN-
sHAW auch das mit Schwefelwasserstoff aus neutralen oder sauren Losungen bei
Temperaturen bis zu 200° gefillte Zinksulfid stets amorph.

Dichte. Amorphes Zinksulfid (bei 110° getrocknet) hat die Dichte 2,25, kiinst-
liche Blende die Dichte 4,084, kiinstlicher Wurtzit die Dichte 4,093.

Loslichkeitin Wasser WEIGEL (a), (b) fand durch Leltfahlgkeltsmessungen ge-
séittigter Losungen bei 18° fiir kiinstliche Blende eine Loslichkeit von 6,63-10-¢Mol/l,
fiir kiinstlichen Wurtzit eine solche von 28,82-10-% Mol/l und fiir gefalltes Zinksulfid
(aus Zinksulfat und Ammoniumsulfid) eine solche von 70,6-10-¢ Mol/l.

Loslichkeit in verdiinnten Sauren. Krystallisiertes Zinksulfid, insbesondere
natiirliches, ist in verdiinnten Séuren viel schwerer lgslich als gefalltes. Aus alkali-
schen Losungen gefélltes Zinksulfid ist etwa 4,6mal leichter loslich als aus sauren

. Losungen gefalltes (GLIXELLI).

Verhalten beim Erhitzen an der Luft. Zinksulfid wird durch Glithen an der
Luft zwischen 850° und 950° in Zinkoxyd iibergefiihrt. (Einzelheiten s. weiter unten.)

Kolloidbildung. Zinksulfid neigt zur Bildung kolloider Losungen; z. B. geht
frisch gefilltes Zinksulfid beim Auswaschen mit Wasser oder durch lingeres Be-
handeln der wiBrigen Suspension mit Schwefelwasserstoff kolloid in Losung.

Bestimmungsverfahren.

A. Gewichtsanalytische Bestimmung.
1. Wigung als Zinksulfid.

Vorbemerkung. Uber die quantitative Abscheidung des Zinks als Sulfid findet
sich bereits in der dlteren Literatur eine ganze Anzahl Arbeiten, von denen hier
lediglich die von DELFFS, von SCENEIDER, von HAMPE (a), (b), (c), von BEILSTEIN,
von v. BERG (a), von BRAGARD, von NEUMANN, von DOHLER, von MUHLHAUSER und
von WEIss erwihnt seien!. Die Angaben dieser Autoren sind teilweise nicht mit-
einander in Einklang zu bringen, weil bisweilen wesentlichen Umsténden, wie der
Gegenwart von Salzen bei der Fillung und dergleichen, keine geniigende Beachtung
geschenkt wurde. Diese dlteren Arbeiten klirten zwar die Verhaltnisse mehr oder

1 Arbeiten weiterer Autoren werden S. 24 erwihnt.
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weniger weitgehend vom empirischen Standpunkt, konnten jedoch keine Begriin-
dung fiir die hiufig einander scheinbar widersprechenden Erscheinungen bei der
Fillung des Zinks als Sulfid aus verschiedenen Losungen geben.

Erst GLIXELLI zeigte in einer ausfithrlichen Arbeit, daB die Reaktion zwischen
Zink- und Sulfid-Ton nicht ohne weiteres zu einem echten Gleichgewicht fiihrt.
Spiter stellten FALES und WARE fest, daB das Zink %00
bei den inder quantitativen Analyse gebrauchlichen  +%

Konzentrationen nicht mehr vollig als Sulfid ge-

fallt wird,wenn die Wasserstoff-Tonen-Konzentra-

tion groBer als 10-1? wird, und daB es am zweck- or

maBigsten ist, die Féllung bei einer Wasserstoff- -2

Tonen-Konzentration zwischen 10-2 und 10-2 aus- 3 -4

zufithren, wobei die Abscheidung eines gut filtrier- @

baren Niederschlages erfolgt, wihrend bei einer -8 476279 n
Wasserstoff-Ionen-Konzentration von 10-3 oder -#) als Zn(NHy),(S0,)2 -6 H,07
kleiner zwar auch eine quantitative Fillung er- _/,, Mwmiq&m‘,_
reicht wird, der Niederschlag aber schwer filtrier-

bar ist. — Die beigefiigte graphische Darstellung "720"

(Abb. 1) und die nachfolgende Tabelle 1 (nach

wZ w3 w*
H=-Konzentration vor derfdllung
Abb. 1.

FavLgs) veranschaulichen diese Verhaltnisse.
Diese Versuche, bei denen das Volumen jeweils

200 cm3 betrug, zeigen die Unvollstindigkeit der

Fillung als eine Funktion der Wasserstoff-Ionen-Konzentration. Wird dieselbe je-

doch durch Pufferung mittels Formiats und Ameisenséure auf einen Wert zwischen
10~2 und 10-3 gebracht,

so wird die Fillung quan- Tabelle 1.

titativ (S~ Tabelle 2)‘ Molaritit der Anfingliche GZeggtgn‘ G;glsngen Fehler
In neuerer Zeit sind Schwefelsdure | H -Konzentration “g : p ¢ TR

die Bedingungen fiir die 0,050 - 02021 | 03642

Falh.mg des Zinks als 0,050 10-1.% 04019 | 03431 | 12!

Sulfid noch von Fregs 0,037 10-1.38 04023 | 03721

ausfiihrlich untfersuc’ht 0,037 10-1.31 04021 | 0,3688 (CA

worden. Nagh ihm ist 0,025 10-1.45 0,4023 | 0,3975 1

das wesentlich regulie- 0,025 10-1.46 0,4023 | 0,3989

rende Prinzip bei der 0,005 10181~ | 0,4022 | 0,4012

Zinksulfidfalling  die 0,005 10-1,%0 0,4020 | 0,3999 *
Wasserstoff - lonen-Kon- \
zentration. Die Wasserstoff-Ionen wirken aber viel stirker, als nach dem Massen-

wirkungsgesetz erwartet werden sollte. Dies erkldrt sich, wie schon GLIXELLI (s.
oben) fand, dadurch, daf kein echtes

Tabelle 2.
Gleichgewicht vorliegt, sondern dafl
die Reaktionsgeschwindigkeit durch _ Anfangliche Gegehen | Gefanden | Fenter
die Wasserstoff-Tonen bedeutend ver. I onzentration g g Yoo
zogert wird. Dazu kommt noch, was - oas
GLIXELLI ebenfalls schon beobach- ig-g,“ 8’13% 8’23;51" 1
tete, daB viele Stoffe, z. B. Zink- ’ a

sulfid selbst, noch mehr Kupfersulfid, ferner Kieselsiure und, wie FRERs zeigt,
auch Filtrierpapierbrei, die Fallung katalytisch beschleunigen. ‘

Was die Wirkung zugesetzter Neutralsalze anbetrifft, so zeigte sich, dal der Zu-
satz groBerer Mengen Ammoniumchlorid nicht giinstig wirkt. Die von ZIMMER-
MANN (a), (b) vorgeschlagene Zugabe von Ammoniumrhodanid wird von FRERs
ganz verworfen (ebenso von G. JANDER und STUHLMANN). Dagegen zeigte sich, da
Zusatz von Ammoniumsulfat die Fillung sehr stark fordert.
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Ein anderer Umstand, dem auch bereits von den dlteren Autoren immer wieder
Aufmerksamkeit geschenkt wurde, ist die Erzeugung eines leicht filtrierbaren Zink-
sulfidniederschlages. Allerdings ist der Wert der diesbeziiglichen &lteren Vorschlége
teilweise fragwiirdig.

Lo=R (a), (b) glbt an, daB man einen gut filtrierbaren Niederschlag erhélt, wenn
man die Fallung in der Hitze vornimmt, nach. 1stiindigem Einleiten etwas Natrium-
acetat zusetzt und nochmals Schwefelwasserstoff einleitet.

Nach RiBax (a), (b) soll man die Zinklésung mit Soda neutrahsleren bis ein blei-
bender Niederschlag auftritt. Diesen soll man durch einige Tropfen verdiinnte
Salzséure 16sen, dann Natriumthiosulfat im UberschuB8 zusetzen und die Losung
so weit verdiinnen, daB in 100 cm? Fliissigkeit nicht mehr als 0,1 g Zink vorhan-
den ist. Man fallt dann in der Kilte mit Schwefelwasserstoff.

THIEL und KiesEr umgehen die Filtration ganz. Sie fallen das Zink aus ammo-
niakalischer Losung mit Ammoniumsulfid und dampfen die Fliissigkeit mit dem
Niederschlag im Luftstrom im Féllungskolbchen ein. Die Ammoniumsalze werden
durch Erhitzen im Luftbad verﬂuchtlgt — Abgesehen davon, dafl diese Methode
ebenfalls Zeit beansprucht, ist sie natiirlich nur dann anwendbar, wenn auBer dem
Zinksulfid keine anderen nichtfliichtigen Bestandteile vorhanden sind.

Farup schlagt vor, nach geniigendem Einleiten von Schwefelwasserstoff 10 cm?
Wasserstoffperoxydlosung zuzusetzen und das Einleiten noch 4 bis 5 Min. bei
60 bis 70° fortzusetzen. Der Niederschlag sammelt sich dann in groBen Flocken, die
sich leicht filtrieren lassen.

Liesscuurz fiigt zur zinkhaltigen Fliissigkeit einige Tropfen Bleiacetatlosung
und fillt beide Metalle gemeinsam als Sulfide. Das Sulfidgemisch, welches sich leicht
filtrieren 148t, behandelt er mit heiBer, verdiinnter Salzsiure, um schlieBlich das
Zink mit Kaliumferrocyanid zu titrieren.

GRUND verfiahrt so, daB8 er zu der verdiinnten, neutralen Zinksalzlosung vor
dem Einleiten des Schwefelwasserstoffs am Rande des Glases vorsichtig 50 bis
100 cm 3 stark schwefelwasserstoffhaltiges Wasser zuflieen 1a8t. An der Beriihrungs-
stelle bildet sich sogleich eine Zone von Zinksulfid, welches sich allméhlich in grofe-
ren Flocken zu Boden setzt. Erst dann (nach etwa % Std.) wird % bis 1 Std. lang
Schwefelwasserstoff eingeleitet. Nach dem Absitzen kann in 1 bis 2 Std. filtriert
werden.

ScHILLING versetzt die saure Zinklosung mit iiberschiissiger Kalilauge und dann
mit einem UberschuB von Benzolmonosulfosiure, so daB sich deren Kaliumsalz
bildet. Die Losung wird dann zum Sieden erhitzt und Schwefelwasserstoff bis zum
volligen Erkalten eingeleitet.

MuRMANN versetzt die Zinklésung mit konzentrierter Subhmatlosung (10 cm3 auf
etwa 0,17 g Zink) und fallt mit Ammoniumsulfid.

BORNEMANN fillt aus monochloressigsaurer bzw. stark essigsaurer Lésung bei
Gegenwart von schwefliger Siure. (Die Fallung aus monochloressigsaurer Losung
ist bereits von v. BERG empfohlen worden.)

Moser und BeHR erhalten ein leicht filtrierbares Zinksulfid, indem sie die Fallung
aus schwach schwefelsaurer Losung unter Druck vornehmen.

CaLDpWELL und MoYER bewirken eine augenblickliche Flockung des kolloiden
Zinksulfids durch einen geringfiigigen Gelatinezusatz.

(Einzelheiten iiber die vier zuletzt genannten Verfahren s. weiter unten.)

ZsieMoNDY und G. JANDER schlagen vor, zur Filtration des Zinksulfids Membran-
filter zu benutzen.

Arbeitsvorschrift. Als Fillungsmittel dient Schwefelwasserstoff, der meist
durch Einwirkung verdiinnter Salz- oder Schwefelsiure auf Schwefeleisen dar-
gestellt wird. Zur Entfernung mitgerissener Sdure leitet man das Gas durch ein
oder zwei mit Wasser beschickte Waschflaschen.
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Wenn es nicht darauf ankommt, das Zink véen den anderen Metallen seiner
Gruppe zu trennen, kann man die Fallung des Zinksulfides in schwach essigsaurer
Losung vornehmen. Der MUrRMANNsche Kunstgriff (s. oben), einen leicht filtrierbaren
Sulfidniederschlag zu erhalten, kann auch in diesem Falle mit Vorteil angewendet
werden.

Abscheidung und Bestimmung. Zu der schwach mineralsauren Zinksalzlosung
gibt man etwas Ammoniumacetat und fallt das Zink durch Einleiten von Schwefel-
wasserstoff. Nach lingerem Einleiten klart man die triibe Fliissigkeit durch Zusatz
von Sublimatlésung. Man verwendet auf je 200 mg Zink eine Losung von 50 bis
100 mg Sublimat in 10 cm3 Wasser, die man in einem Gusse unter starkem Rithren
zur Zinksulfidfillung gibt. Der graue bis schwarze Sulfidniederschlag 1Bt sich
leicht filtrieren. — Es hat keinen Zweck, die Sublimatlésung vor der Faillung des
Zinksulfids zuzusetzen, weil dann die Sulfide nacheinander ausfallen.

Bemerkungen. 1. Genauigkeit und Anwendungsbereich. Die Abscheidung des
Zinks als Sulfid gehort zu den besten Methoden und gestattet, eine Genauigkeit
von 0,05 bis 0,2% zu erreichen. Auf diese Weise kénnen Zinkmengen von wenigen
Milligrammen bis zu etwa 0,3 g bestimmt werden.

II. Waschfliissigkeit. Man wischt den Zinksulfidniederschlag mit schwefel-
wasserstoffgesittigter 2- bis 4%iger Essigsiure. Auch verschiedene andere Wasch-
flitssigkeiten haben sich bewihrt. Betreffs Einzelheiten hieriiber vgl. Bem. IV.

III. Uberfiihrung des gefillten Zinksulfids in eine zur Wiigung geeignete Form.
Bereits Rose hat vorgeschlagen, das getrocknete Zinksulfid mit reinem Schwefel
im Wasser<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>