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VYorwort

Beim Unterricht im chemisch-priparativen Praktikum macht sich
oft der Mangel an einem Buche bemerkbar, das auch eine fiir
weniger Fortgeschrittene brauchbare Zusammenstellung von Dar-
stellungsvorschriften fiir chemische, pharmazeutische und phyto-
chemische DPriparate enthilt. Gewifl gibt es hervorragende An-
leitungen fiir das anorganische und organische chemische DPrakti-
kum, die aber meistens speziell auf die Ausbildung des ,Rein-
chemikers" zugeschnitten sind. Ich erinnere nur an den wohl jedem
Studenten bekannten ,,Gattermann®. Wohl sind in den ebenfalls
riihmlichst bekannten Lehr- und Handbiichern von E. Schmidt,
Hager, Thoms, Vanino u. a. Arbeitsvorschriften fiir verschiedene
Priparate, die den Apotheker interessieren, zu finden, aber gerade
bei den schwierigeren DPridparaten sind die Anweisungen zu all-
gemein und zu kurz gehalten. Sie sind daher fiir den Pharmazeuten,
vor allem den Apothekerpraktikanten, der ja doch nur eine ver-
hiltnismiéflig geringe Anzahl von Prdparaten auszufiihren hat und
daher nicht iiber die pridparative Routine eines dlteren Chemie-
studierenden verfiigt, nur unter Hilfeleistung des Dozenten oder
Assistenten ausfiihrbar. Es liegt daher die Gefahr nahe, daf} sich
beim préparativen Arbeiten eine gewisse Eintonigkeit einschleicht,
indem immer wieder solche Priparate, wie z. B. Azetanilid, Nitro-
benzol, Anilin oder Kupfersulfat bevorzugt werden, deren Aus-
filhrung erfahrungsgemif3 glatt geht. Aber gerade fiir das Ver-
stindnis der anorganischen und organischen Chemie ist es aufler-
ordentlich wichtig, dafl der Studierende die Darstellung einer gro-
fleren Anzahl auch von schwierigeren Priparaten kennenlernt, sei
es dadurch, daf3 er diese selbst ausfiihrt, was natiirlich das beste
wire, oder aber auch dadurch, was ich ebenfalls fiir wichtig halte,
daf} er die Herstellung moglichst vieler Priaparate bei seinen Kom-
militonen mitbeobachtet.

Erfreulicherweise wird nach der neuen Studienordnung fiir
DPharmazeuten das priparative Arbeiten wieder mehr in den
Vordergrund geriickt, als es bisher der Fall war, und auch das Apo-
thekenlaboratorium erwacht seit dem Umbruch der Zeit allm#hlich
wieder aus seinem DornrSschenschlaf.

Beim Studium der einchligigen Literatur iiber pharmazeutisch-
chemische Priparate zeigt es sich nicht selten, dafl unbrauchbare
oder unmdgliche Vorschriften von dem einen in das andere Werk
tibernommen worden sind und daf} nihere Angaben iiber den Reak-
tionsverlauf und die Ausbeute fehlen. Beim Nacharbeiten dieser
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Darstellungsvorschriften macht man dann oft die betriibende Ent-
deckung, dafl die Ausbeute vielleicht nur wenige Prozent betrigt,
daf} es sich also giinstigenfalls um eine Bildungs-, nicht aber um
eine brauchbare Herstellungsweise handelt, mit der .etwas anzu-
fangen ist. Durch die unausbleiblichen Miflerfolge beim Arbeiten
hiernach wird das priparative Arbeiten oft dem Praktikanten ver-
leidet.

Um die Ubersicht zu erleichtern, habe ich es fiir vorteilhaft ge-
halten, am Kopfe jeder Vorschrift eine iibersichtliche Zusammen-
stellung der bendtigten Chemikalien und Geritschaften sowie einer
Angabe iiber die normalerweise fiir die Anfertigung des Pripa-
rates erforderliche Zeit zu bringen. Hierdurch wird man in die
Lage versetzt, durch einen Blick festzustellen, ob das betreffende
Prdparat mit den zur Verfiigung stehenden Gerdten und Chemi-
kalien ausgefiihrt werden kann, und ob nicht vielleicht die ver-
wendeten Ausgangsstoffe zu teuer sind und den Etat des Studie-
renden oder den des Instifuts zu stark belasten wiirden. Weiter-
hin ist es fiir den Unterrichtenden wichtig, bei der Ausgabe der
DPréaparate schon zu wissen, wieviel Zeit der Studierende normaler-
weise gebrauchen wird, um die fiir das pridparative Pensum zur
Verfiigung stehende, meist nur knappe Zeit von vornherein richtig
einteilen zu konnen.

Ich habe daher in vorliegendem Biichlein jene besondere text-
liche Anordnung bei den Vorschriften gewihlt, die zuerst von mir
bei meinen Veroffentlichungen iiber das gleiche Gebiet in der Apo-
thekerzeitung seit 1935 benutzt wurde. Dafl diese Anordnung An-
klang gefunden hat oder gar einem Bediirfnis entspricht, geht dar-
aus hervor, dafl in einem #hnlichen, kiirzlich erschienenen Vor-
schriften-Biichlein diese und zum groflen Teil auch der Stoff genau
in gleicher Weise aus meiner Arbeit iibernommen wurde.

Die Auswahl der anorganischen Prdparate geschah nichf, wie es
meistens {iblich ist, nach didaktischen Gesichtspunkten, dann hitte
deren Zahl sehr viel kleiner sein kdnnen, sondern aus der Erwigung
heraus, daf} es dem Apothekerpraktikanten, dem Studenten oder
Apotheker moglich gemacht werden miifite, jeden chemischen
Kérper, von einigen wenigen Ausnahmen und Spezialpriparaten
abgesehen, mit dem er in der Apotheke zu tun hat, in kleinen
Mengen selbst herzustellen. Es werden daher alle die Stoffe be-
handelt, die entweder im Arzneibuch als offizinell oder als Reagenz
bzw. Indikator, ferner im Ergdnzungsbuch 5 zum DAB.6 und in
der deutschen Arzneitaxe als gebriduchlich angefiihrt werden.

Wenn in diesem Biichlein gezeigt wird, dafl eine Selbstherstel-
lung in den meisten Fillen nicht nur gut mdglich, sondern oft sogar
recht lohnend ist, und wenn wir uns einmal klarmachen, daf3 das
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Apothekenlaboratorium friiher die eigentliche Erzeugungsstitte all
der vielen Priparate war, die uns heute die Industrie liefert, so
mbchte ich damit bewirken, dafl der manchmal etwas iibertrieben
grofle Respekt vor den chemischen Industrieerzeugnissen beim Apo-
theker auf das richtige Maf} zuriickgeschraubt wird und dem ge-
sunden Selbstbewufltsein und dem Vertrauen auf eigenes Kénnen
wieder Platz macht. Ich glaube mif diesen Worten der Industrie
nicht zu nahe zu treten.

Man hort oft von einem Apotheker, den man veranlassen mochte,
das eine oder andere Priparat doch selbst im Laboratorium her-
zustellen, die Worte: ,Das wird doch viel zu teuer!” Sehr oft ist
das aber gar nicht der Fall, wie folgende Kostenberechnung einer
namhaften chemischen Fabrik fiir ein von ihnen vor kurzem be-
zogenes Priparat einmal zeigen soll.

Bendétigt wurden 25¢ p. phenolsulfonsaures Natrium.

Mindestpreis laut Lieferungsbedingungen . . . 1L—RM.

Unkostenaufschlag fiir kleine Auftrige laut Lleferungs-
bedingungen .. . . 1,— RM.

Verpackung, Versicherung, Dorto, Emschrmbegebuhr . 1,05 RM.

Dazu Porto, Papier und Briefumschlag fiir die Bestellung 0,15 RM.

25¢ des Priparates kosteten demnach in Wirklichkeit 3,20 RM.
wozu unter Umstinden noch eine Nachnahmegebiihr von 0,30 RM.

kidme, wihrend der aus der Liste der betreffenden Firma errech-
nete Preis fiir 25 ¢ nur 0,25 RM. betrigt.

Fiir den Preis von 3,20 RM. bzw. 3,50 RM. wire das Priparat aber
in jedem Apothekenlaboratorium ohne weiteres darzustellen ge-
wesen.,

Man sieht an diesem kleinen Beispiel aus der Praxis, dafl man
bei der Kalkulation nicht die Katalogpreise zum Kostenvergleich
heranziehen darf und daf} sehr oft die Selbstherstellung, vor allem
kleiner Mengen, durchaus lohnend sein kann, ganz abgesehen von
der ideellen Seite, von der inneren Befriedigung, die ein lege artis
selbsthergestelltes Priparat verursacht.

Um diese Erkenntnis zu férdern, sollte auch fiir jedes selbst-
hergestellte Prdparat von dem DPraktikanten eine Selbstkosten-
berechnung angestellt werden.

Aufler den oben schon erwihnten Arzneistoffen und Reagenzien
werden ferner noch solche behandelt, die zwar als Arzneistoffe keine
direkte Rolle spielen, wohl aber als Ausgangs- und Hilfsstoffe fiir
die Darstellung dieser, wie z. B. PCl,, POCI; PCl;, CO,, SO,, SOCI,
und dergleichen mehr. In dem in Kiirze folgenden II. Bande der
Sammlung werden die organischen und phytochemischen Priparate,
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die theoretisch und priparativ interessant sind, behandelt werden.
Bei der Auswahl dieser war neben obigen Gesichtspunkten auch der
mafligebend, dafl die Stoffe, wenn sie nicht selbst Arzneistoffe sind,
doch in einer niheren Beziehung zu pharmazeutisch gebrauchten
Produkten stehen mufiten; z. B. Ceretinsdure, Citral, Amygdalin,
Arabinose, Borneol, Inulin usw.

Um bei der Fiille des Materials eine geeignete Auswahl zu er-
leichtern und die fiir das priparative Arbeiten zur Verfiigung
stehende meist knappe Zeit bestmdglich auszunutzen sowie bei
einem grofieren Praktikantenkreis auch eine geniigende Abwechslung
bieten zu konnen, habe ich nach dem Grade der Schwierigkeit die
Priparate in sechs Gruppen eingeteilt. (Siehe S.171.) Die in die
Gruppen I und II (eventuell III) eingereihten sind die leichtesten
und eignen sich daher wohl auch fiir die Apothekerpraktikanten.

Die Vorschriften gliedern sich in folgende Teile:
. Name des Priparates unter den verschiedenen Synonymen.
. Chemische Formel und Molekulargewicht.

. Bendtigte Ausgangsstoffe.

. Erforderliche Geritschaften.

. Zeitdauer der Ausfiihrung.

. Arbeitsvorschrift fiir die Ausfiihrung.

. Angabe der erzielbaren Ausbeute.

. Eigenschaften des reinen Priparates.

. Priifung, Gehaltsbestimmung.

10. Chemische Vorginge bei der Herstellung.
11. Literaturangaben.

12. Anschlufiprédparate.

Hierzu wire folgendes zu bemerken:

ad 4: Als Gerite werden nur die iiber das normale Arbeits-
inventar eines Anfingers hinausgehenden besonders erwahnt. Hier-
bei bezeichne ich als normales kleines Inventar: Reagenzgliser in
iiblicher Grofle, Bechergliser, Erlenmeyerkolben, Stehkolben bis
500 ccm Inhalt, 1 Liebigkiihler, kleine und mittlere Glastrichter,
einige Glasrshren und Stibe, Stopfen, Schlduche, Brenner, Wassser-
bad, Dreifufl mit Drahtnetz, Stative und Klammern, 1 Thermometer,
Wasserstrahlluftpumpe und Vakuumexsikkator.

ad 5: Dauer: Es soll nur ein ungefihrer Anhaltspunkt gegeben
werden. Als kleinste Zeiteinheit wird 1 Tag angegeben, auch wenn
die Anfertigung nur 1 Stunde dauert. Stehen ,3 Tage” vermerkt,
dann heifit das nicht, daf} die ganze Arbeitskraft 3 Tage lang restlos
beansprucht wird, sondern dafl beispielsweise das Eindampfen,
Kristallisieren, Dialysieren usw. lingere Zeit in Anspruch nimmf.
Wihrenddessen kdnnen natiirlich noch andere Priparate in Arbeit
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genommen werden. In Klammern beigefiigt ist die ungefihre Ar-
beitszeitdauer in Vierteltagen, die alles in allem wirklich auf das
Priparat zu verwenden ist. Dafl diese Zahl natiirlich nur einen
oberflachlichen Anhaltspunkt bieten kann, versteht sich wohl von
selbst.

ad 6: Arbeitsvorschrift: Nach Moglichkeit sind alle Mengen-
angaben zahlenmiflig angegeben. Es wird also nicht, wie es in
anderen Biichern oft iiblich ist, dem Praktikanten die Berechnung
der Mengenverhiltnisse iiberlassen. Ich weifl, dafl manchenorts
solche ,, Kochbuchvorschriften deshalb abgelehnt werden, weil die
Praktikanten dadurch nicht zu selbstindigem Denken erzogen
wiirden. Ich glaube aber, dafl es letzten Endes nur auf den be-
treffenden Unterrichtenden ankommt, ob bei dem Studierenden das
Interesse am priparativen Arbeiten geweckt und er veranlafit wird,
den Vorgang jeweils stochiometrisch durchzurechnen und nicht nur
schematisch sein Priparat zu kochen. Diese Rechenarbeit halte ich
natiirlich ebenfalls fiir unbedingt notwendig, und es sollte kein
Driparat als erledigt gelten, wenn nicht vorher der chemische Vor-
gang begriffen und auf molekulare Mengenverhiltnisse berechnet
sowie die theoretische und praktische Ausbeute prozentual be-
stimmt wurde. Bei dieser Gelegenheit sollten auch Betrachtungen
dariiber angestellt werden, warum etwa in der betreffenden Vor-
schrift von den berechneten Molekularverhiltnissen abgewichen
worden ist (z. B. Beriicksichtigung des Massenwirkungsgesetzes)
oder Stoffe zugesetzt werden, die sich an der Reaktion selbst nicht
mefbar beteiligen (z. B. Katalysatoren).

Alle Vorschriften sind, soweit es sich nicht um ganz elementare
Reaktionen und selbstverstindliche Manipulationen handelt, im
Laufe der letzten Jahre im eigenen Laboratorium durchgepriift
worden.

ad 7: Die Ausbeuteangaben stellen selbstverstindlich nur
Durchschnittswerte dar, die je nach Tiichtigkeit des Praktikanten
iiber- oder unterschritten werden. Bei den aus Mineralien sowie
tierischen und pflanzlichen Ausgangsstoffen hergestellten Praparaten
hingt natiirlich die Ausbeute auflerdem noch von dem stark unter-
schiedlichen Material ab.

ad 8und 9: Eigenschaften, Priifung: Der Praktikant muf} auf
alle Fille durch einfache Reaktionen die Identitit und die Reinheit
seines Priparates priifen, und wenn irgend méglich, eine Gehalts-
bestimmung ausfiihren. Hierzu sind nach Méoglichkeit die im Arznei-
und Erginzungsbuch angegebenen Methoden, nétigenfalls unter
sinngemifler Abdnderung, heranzuziehen,
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ad 10: Der chemische Vorgang ist ganz kurz, meist nur formel-
mif}ig, ohne lange theoretische Erdrterungen wiedergegeben, um dem
Dozenten oder Lehrherrn, wie schon unter 6 betont, noch Raum fiir
die eigene Unterweisung zu lassen. Berechnungsbeispiele sind auf
S. 165 angegeben. _

ad 11: Literatur: Als Quellenangabe sind auch die Buchstellen
genannt, an denen andere Arbeitsvorschriften fiir die Praparate er-
wihnt werden; der eigentliche Autor ist oft an der angezogenen
Stelle zu erfahren, meistens aber auch nicht. Es erscheint mir des-
halb wiinschenswert, dem Studierenden bei Gelegenheit zu zeigen,
wie man die Originalliteraturstelle im Beilstein, Richter-Stelzner,
Gmelin-Kraut oder dem Chemischen Zentralblatt auffindet. Auch
auf diese Weise kann dem schematischen Arbeiten vorgebeugt
werden.

Die Vorschriften konnten in den seltensten Fillen einfach iiber-
nommen werden, sondern mufiten nach der Durcharbeitung mehr
oder weniger abgeidndert werden.

Fiir die Reihenfolge der Priparate des anorganischen Teils
war das periodische System mafigebend.

ad 12: Anschlufiprdparat: Unter dieser Rubrik finden sich
manchmal Vorschlige, welche Priparate zweckmiafligerweise im An-
schluf} daran ausgefiihrt werden konnten. -

Zum Schlusse mochte ich meinen Dank aussprechen den vielen
Fachgenossen, die mir durch Zuschriften ihr Interesse an dem Zu-
standekommen dieses Biichleins bekundeten und mir zum Teil auch
wertvolle Beitrige lieferten. Ferner meinen zahlreichen Mitarbeitern
und Assistenten, die mir seit vielen Jahren beim Sammeln und bei
der Durch-, Aus- und Umarbeitung der Vorschriften geholfen haben.

Nicht zuletzt aber gilt mein Dank auch der Deutschen Apotheker-
schaft, die mich mit Mitteln fiir meine Mitarbeiter unterstiitzte, und
dem Apothekerverlag, auf dessen Veranlassung hin die Erweiterung
und Zusammenfassung der von mir in der Apothekerzeitung ver-
offentlichten Vorschriften in Buchform geschah.

Wenn ich endlich noch eine Bitte aussprechen diirfte, so wire es
die, mir fiir empfehlenswerte Abinderungen, Verbesserungen und
Erweiterungen Vorschldge zu machen, die ich jederzeit dankbar an-
nehmen und gern bei einer eventuell notwendig werdenden zweiten
Auflage verwerten werde. .

Auf diese Weise wird das Biichlein, wie ich hoffe, den Zweck er-
fiilllen konnen, fiir den es geschrieben ist, nimlich bei den Fach-
genossen wieder Lust und Liebe zum priparativen Arbeiten zu
wecken.

Mit diesem Wunsche iibergebe ich die Vorschriffensammlung der
Offentlichkeit.
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1. Hydrogenium
Wasserstoff
2 = 2,002

. Wasserstoffgas wird am einfachsten aus Zinkstangen und ver-
diinnter Schwefelsidure im Kippschen Apparat entwickelt und mit -
konzentrietter Schwefelsiure gewaschen und getrocknet. $§

Zur Herstellung von 22,4 1 H, (0°, 760 mm) sind theoretisch 65 4g
Zink und 11 etwa 10%ige Schwefelsdure notwendig.

Farbloses Gas, das mit Luft sehr explosive Gemische (Knallga
gibt; daher ist beim Arbeiten mit Wasserstoff stets dafiir zu sorgé

daf} die Luft aus der Apparatur durch Wasserstoff vollstindig vetié
dringt ist,

2. Hydrogenium peroxydatum solutum

Wasserstoffsuperoxydlosung

Hgng 34,02
Ausgangsstoffe:

30 ¢ Bariumperoxydhydrat (Prip. 96 II. Methode),
18 ¢ konz. Schwefelsdure,
Barytwasser.
Geridte: —.
- Dauer: Einige Tage (12).

Ausfiihrung: Man triigt etwa 30¢ des selbsthergestellten, fein-
gepulverten Bariumperoxydhydrats nach und nach in eine Mischyng
von 18 ¢ konz. Schwefelsiure und 180 com Wasser, die durch eine
Eis-Kochsalzmischung stark gekiihlt ist ein, bis die Mischung nur
noch schwach sauer reagiert. Man lif3t absefzen, filtriert und neu-
tralisiert die immer eiskalt gehaltene Losung genau durch emxge
Tropfen Barytwasser, so dafl sich in der Lésung weder Ba** noch
SO,” nachweisen 1afit. Letzterer Nachweis geschieht durch die Ka-

pillarmethode: Man entnimmt dem rasch sich klidrende MS&-
keltsrand durch Eintauchen emes Kaplllarrohrchens klein éo ’

11



blist diese auf ein Uhrglas aus und priift, nachdem man das Uhrglas
auf eine schwarze Unterlage gestellt hat, mit einem Tropfen ver-
‘diinnter Schwefelsdure bzw. BaCl,-Losung. Dann wird neuerdings
filtriert und die Fliissigkeit in einer flachen Schale in einen groflen
Schwefelsiureexsikkator gestellt. Man 1df3t bis auf etwa 100 ccm
abdunsten und bestimmt den H.O,-Gehalt nach dem DAB. 6, S. 353.
Ausbeute: Ist die Umsetzung richtig verlaufen und gut durch-
gefiihrt worden, so wird man 100 ¢ etwa 3cvige Wasserstoﬁsuper-
oxydl8sung erhalten.
Eigenschaftenund Priifung: DAB. 6, S. 353
Vorgang: BaQ, -+ H,SO, =BaSO, - H:0,
Literatur: V.1, 10.
Anschlufiprdparate: Natriumperborat 24,
Magnesiumperoxyd 70,
Zinkperoxyd 101,
Bariumsuperoxydhydrat 96.

3. Hydrogenium sulfuratum

Schwefelwasserstoff
H.S = 34,08

Ausfithrung: Wird am zweckmifligsten aus groben Stiicken
Schwefeleisen (Prip.212) und verdiinnter Schwefelsdure im Kipp-
schen Apparat hergestellt. Das Schwefelwasserstoffgas wird vor der
Verwendung durch eine Gaswaschflasche mit Wasser: geleitet. Zur
Entwicklung von 22,4 1 =34 ¢ H.S (0°, 760 mm) sind theoretisch 88 ¢
Schwefeleisen und 1 1 10%ige Schwefelsiure notwendig.

Eigenschaften: Farbloses, unangenehm riechendes, giftiges Gas.
11 Wasser 16st bei 0° 4,37 1, bei 15° 3,25 1 H.S. Es verhilt sich wie
eine zweibasische Siure,

4. Darstellung von reinem Schwefelwasserstoff
fiir toxikologische Analysen

Das wie oben hergestellte H,S-Gas enthilt stets etwas Arsen-
wasserstoff. Zur Reinigung leitet man das Gas durch ein etwa 30 cm
langes Glasrohr, in dem sich schichtweise zwischen Glaswolle ver-
teilt etwa 2—3 ¢ grob zerriebenes Jod befinden; zum Schlufl wird
noch zur Entfernung des gebildeten Jodwasserstoffs durch eine
Waschflasche mit Wasser geleitet.

12



5. Aqua hydrosulfurata

Schwefelwasserstoffwasser

Gewaschener Schwefelwasserstoff wird bis zur Sittigung in aus-
gekochtes, unter Luftabschluf} abgekiihltes, destilliertes Wasser ein-
geleitet. ,

Man priift von Zeit zu Zeit auf eingetretene Sittigung, indem
man die Flasche mit der Hand verschliefit und umschiittelt; solange
die Losung noch nicht gesittigt ist, wird die Hand angezogen,
andernfalls abgestoflen.

Das Schwefelwasserstoffwasser muf} in gut gefiillten Flaschen mit
parafliniertem Kork oder Glasstopsel kiihl und dunkel aufbewahrt
werden.

Eigenschaften: Farblose, nach H,S riechende Fliissigkeit, Ge-
halt etwa 0,4—0,5% H.S.

I. Gruppe: Lithium, Natrium, Kalium

0. Lithium bromatum

Lithiumbromid
LiBr = 87
Ausgangsstoffe:
11,5 ¢ Lithiumkarbonat,
100 ¢ Bromwasserstoffsiure (25%ig; Prip.191).

Gerite: —.

Dauer: 1 Tag (v4).

. Ausfithrung: Man riihrt in einem Becherglase (250) das Lithium-
karbonat mit etwa 30 ccm Wasser an und fiigt allmzhlich unter Um-
rithren, zum Schlufl unter Erwirmen, die Bromwasserstoffsiure
hinzu. Die Lésung muf} nach dem Austreiben der Kohlensdure durch
Erwarmen gegen Lackmuspapier schwach sauer reagieren, andern-
falls setzt man noch Karbonat oder Siure zu. Man filtriert in eine
Porzellanschale, dampft auf dem Wasserbad zur Trockne ein und
trocknet vollends durch halbstiindiges Erhitzen auf 120°.

Ausbeute: Etwa 27 g.

Eigenschaften: Weifles, an der Luft leicht zerflieBliches
Kristallpulver, Geschmack salzig, schwach bitterlich. Loslich in 0,6 T.
H,O, leicht in Weingeist, auch in Ather-Weingeist. Wiflrige Losung
ist neutral.

Vorgang: Li,CO;+2HBr =2 LiBr 4+ H,O + CO,

Literatur: H.II, 92.
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7. Lithium chloratum

Lithiumchlorid
LiCl =425

Ausgangsstoffe: etwa 20 ¢ Lithiumkarbonat,

Gerife: —. etwa 80 ¢ Salzsdure (25%ig).

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Man riihrt in einem Becherglase (250) 20 ¢ Li- .
thiumkarbonat mit etwa 60 ccm Wasser an und gibt allmihlich in
kleinen Mengen die Salzsiure hinzu. Die durch Erwirmen von der
Kohlensdure befreite Fliissigkeit wird je nachdem mit kleinen
Mengen Lithiumkarbonat oder Salzsdure neutralisiert. Sie darf zum
Schluf} schwach sauer, nicht aber alkalisch reagieren. Man filtriert in
eine Porzellanschale, dampft auf dem Wasserbade zur Trockne ein
und erhitzt zur vollstindigen Trocknung noch 1 Std. auf 105°. Nach
dem Erkalten im Exsikkator wird sofort in ein gutschliefendes
Stopselglas gefiillt,

Ausbeute: 23 g.

Eigenschaften: Farblose, wiirfelfdrmige oktaedrische Kristalle
oder weifles kristallinisches Pulver, an der Luft zerflieBlichi, in H,O,
Weingeist und Ather-Weingeist leicht 15slich.

Vorgang: Li,CO; -+ 2HCI=2LiCl + H,0 + CO,

Literatur: H.II, 94.

8. Lithium jodatum
Lithiumjodid
LiJ =134

Ausgangsstoffe: 10¢ Eisenpulver oder kleine Nigel,

32¢ Jod,

etwa 10¢ Lithiumkarbonat.
Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.
Dauer: 2 Tage ().
Ausfiihrung: In gleicher Weise wie Kaliumjodid (Prip. 47),
nur wird die Eisenjodiirlsung in eine Suspension von 10 ¢ Lithium-

karbonat in 250 ccm Wasser eingetragen, da sich dieses nur 1:80
16st.

‘Ausbeute: 30—32 g.

Eigenschaften: Weifles, kristallines Pulver, das sich an der
Luft gelblich farbt und zetflie3t, Geschmack bitterlich salzig. Sehr
leicht 15slich in H,O und Alkohol,

Vorgang: Siehe Prip. 47.

Literatur: H.II, 95; B.II, 164.
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9. Natriumamalgam

Ausgangsstoffe: Quecksilber,
Natrium,

Gerite: Porzellanmdrser 15 cm Durchmesser mit Pistill.
Dauer: 14 Stunde.

Ausfiihrung: Man bringt das trockene Quecksilber in einen auf
dem Wasserbade angewirmten Porzellanmdrser und trigt die ab-
sewogene Menge sorgfiltig mit Filtrierpapier abgetrocknetes, zer-
schnittenes Natriummetall in kleinen Anteilen ein. Man umwickelt
die Hand mit einem Tuche, setzt eine Schutzbrille auf und verriihrt
(unter dem Abzuge!) mit dem Pistill jedes zugegebene Stiickchen
Natrium mit dem Quecksilber. Bald tritt unter Aufzischen und oft
unter Feuererscheinung die Reaktion ein. Bei einem Gehalt von
19% Na ist das Amalgam dickfliissig, bei 1,25% breiartig, bei h6herem
Gehalt kristallinisch fest. Das hdherprozentige Amalgam wird, so-
bald es fest geworden ist, schnell grob zerrieben und in einem gut
schlielenden, mit Vaselin abgedichteten Stopselglas aufgehoben.

10. Natrium-Ammonium phosphoricum

Phosphorsalz, Natrium-Ammoniumphosphat
NaNH, - HPO, - 4 H,0 = 209,13

Ausgangsstoffe:

60 ¢ kristallis., sekundidres Natriumphosphat (DAB. 6),
10 ¢ Ammoniumchlorid.

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (Vi).

Ausfithrung: Das Natriumphosphat wird zusammen mit dem
Ammonchlorid und 20 ccm Wasser zum Sieden erhitzt. Die nach
dem Erhitzen ausgeschiedenen Kristalle werden abgesaugt und
durch Umkristallisieren aus moglichst wenig (15—20 ccm), etwas
Ammoniak enthaltendem Wasser gereinigt.

Ausbeute: Etwa 35 g.

Eigenschaften: Farblose, monokline Kristalle, in Wasser leicht
18slich. Beim Erhitzen schmilzt das Salz, gibt Ammoniak und Wasser
“ab und wird zu einem farblosen Glase.
Vorgang: Na,HPO, 4+ NH,Cl=NaNH, - HPO, }-NaCl
Literatur: V.1, 280; B.1, 146. )



11. Natrium arsenicum

Natriumarsenat, arsensaures Natrium

NaQHASO4 ° 7 HQO = 312

Ausgangsstoffe: 29,0 ¢ Arsentrioxyd,
25,0 ¢ Natriumnitrat,
37,5 ¢ Natriumkarbonat.

Gerite: Hessischer Tiegel (100), kleine Saugflasche und Nutsche

Dauer: 1 Tag (1%).

Ausfithrung: Das Natriumnitrat wird mit dem femgepulverten
Arsentrioxyd gut gemischt und unter dem Abzug in einem hessischen
Tiegel so lange auf dunkle Rotglut erhitzt, bis keine Dampfe mehr
entweichen. Die erkaltete Schmelze, die aus Natriummetarsenat,
NaAsO; besteht, wird in der 6—7fachen Menge siedenden Wassers
deldst, die Losung unter Erhitzen mit einer Losung von 37,5 ¢ krist.
Natriumkarbonat in 75 ccm Wasser versetzt (bis zur alkalischen
Reaktion) und bis auf 18—25° abgekiihlt. Die ausgeschiedenen
Kristalle werden abgesaugt, mit wenig kaltem Wasser abgespiilt und
bei gewohnlicher Temperatur getrocknet. Die Mutterlauge kann
weiter zur Kristallisation eingedampft werden, nachdem sie nétigen-
falls noch mit Na,CQO; bis zur alkalischen Reaktion versetzt wurde.

Adsbeute: 50—60 g.

Eigenschaften: Farblose Prismen, 18slich in 5 T. H,O, in 55 T
Weingeist. Die wéfirige Losung bldut Lackmuspapier schwach. Es
enthilt 40,4090 H,O und 36,8090 Arsensdure (As.O;).

Vorgang: L As,O; -+ 2NaNQO; =2 NaAsO; + N,O,

II. 2NaAsO; + Na,CO; + H;O =2 Na,HAsO, -+ CO,

Literatur: H. I, 564.

12. Natrium bicarbonatum purissimum

Reinstes Natriumbikarbonat
NaHCOQO; = 84,01

Ausgangsstoffe: 100 g Natriumkarbonat (Na,CO;- 10 H,O).
Geridte: Kohlensidure-Kipp, Saugflasche 250, kleine Nutsche.
Dauer: 1 Tag (V).

Ausfiithrung: Durch Einleiten von Kohlendioxyd in eine ge-
sittigte Losung von 100 ¢ Natriumkarbonat in 150 ccm Wasser. Zu
dem Zwecke bringt man die Losung in eine mit einem einfach durch-
bohrten Stopfen wund Einleitungsrohr versehene dickwandige
Flasche, die nach dem Vertreiben der Luft durch CO, gut ver-
schlossen und wihrend des Einleitens kriftig geschiittelt wird. Die
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Adsorption ist in etwa 1—2 Stunden beendet. Das ausgeschiedene
Bikarboftat wird abgesaugt, zunidchst mit wenig kaltem Wasser,
dann mit Alkohol gewaschen, und schliefilich im Exsikkator ge-
trocknet,

Ausbeute: 40—50g. )

Vorgang: Na,CO; + H;O -+ CO, =2 NaHCOQO;

Priifung: DAB. 6, S. 443, 446.

Bemerkung: Das Bikarbonat eignet sich zur Herstellung des in
der Maflanalyse als Urtitersubstanz dienenden Natriumkarbonats
(Prip. 15).

Literatur: H.II, 200.

13. Natrium bisulfurosum

Natriumbisulfit, saures schwefligsaures Natrium,
doppelschwefligsaures Natrium

NaHSO; =104

Ausgangsstoff: 80 g Natriumkarbonat krist.
Schwefeldioxyd (Prip. 181).

Geridte: SO,-Entwicklungsapparat (Prép. 181), kleine Saugflasche
und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiithrung: Man sittigt eine 40—50° warme Lsung von 80¢g
Soda in 160 ccm Wasser mit Schwefeldioxyd. Beim Erkalten kri-
stallisiert das Bisulfit in kleinen glinzenden Prismen aus.

Ausbeute: Etwa 50¢g.

Eigenschaften: Prismatische Kristalle, die sich an der Luft
allmdhiich zu Na,SO, oxydieren. Die wisserige Losung reagiert
sauer und riecht nach SO,. Leicht 16slich in Wasser.

Vorgang: Na,CO;+2SO0; -+ H,O =2NaHSO; 4 CO,

Literatur: H.II, 239.

14. Natrium bromatum

Natriumbromid
NaBr =102,8

Entsprechend der Darstellung von Kaliumbromid (Prép. 37) aus
Natronlauge und Brom oder aus der bei Camphora monobromata
(Organ. Teil) erhaltenen Bromwasserstoffsiure durch Neutralisa-
tion mit Natriumkarbonat und Eindampfen der LSsung. Das solcher-
art erhaltene noch kristallwasserhaltige Salz wird dann durch stir-
keres Erhitzen entwissert.

2 Rojahn, Vorschriften zur Darstellung chemischer Praparate, 1. Bd. 1 7



Dauer: 1 Tag (1).

Eigenschaften: Es kristallisiert bei gewohnlicher Temperatur
in monoklinen Siulen mit 2 Mol. H,O. Nach dem DAB. ist das
wasserfreie Salz offizinell, das sich bei 15° in etwa 1,2 T., bei 100°
in etwa 0,8 T. H,O 18st. In Alkohol 18slich 1:5.

Priifung und Gehaltsbestimmung: DAB. 6, S. 444.

Vorgang . 3
Ausbeute } Siehe Prip. 37.

Literatur: B.II, 266; Schm. I, 557.

15. Natrium carbonicum purissimum

Reinstes Natriumkarbonat
Na,CO; =106

Ausgangsstoff: Reinstes Natriumbikarbonat (Prip.12).

Gerite: Porzellantiegel, Eisentiegel, etwas grofier als der Por-
zellanfiegel.

Dauer: 1 Tag (V).

Ausfithrung: Das nach Vorschrift Nr. 12 dargestellte Nafriiim-
bikarbonat ‘eignet sich infolge seiner Reinheit sehr gut zur Her-
stellung des als Urtitersubstanz in der Azidimetrie gebrduchlichen
Natriumkarbonats. Es wird zu diesem Zwecke in einem geriumigen
neuen Porzellantiegel, den man in einen Eisentiegel einsetzt (als
Luftbad) 1.—1 Stunde mit freier Flamme auf etwa 350—400° er-
hitzt. Nach dem Abkiihlen wird zerrieben und im Exsikkator er-
kalten gelassen.

Ausbeute: Aus 20¢ Bikarbonat etwa 12 ¢ Karbonat,

Eigenschaften: Feines, lockeres, weifles Pulver, leicht 16slich in
H,O.

Vorgang: 2NaHCQO; = Na,CO; -+ H;0 + CO,

Literatur: —.

16. Natrium dhloratum

Natriumchlorid (pro analysi), reinstes Kochsalz
NaCl = 58,46
Ausgangsstoffe: 100¢ reines Kochsalz,
100 g rauchende Salzsiure,
Salzsduregas (Prip. 189).
Gerite: Saugflasche 250—500, mittlere Nutsche.
Dauer: 1 Tag (). _
Ausfithrung: Man stellt sich eine gesittigte KochsalzlSsung her,
indem man 100 ¢ feines Kochsalz in der Kilte ldngere Zeit mit.
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knapp 300 ccm Wasser schiittelt und dann die L8sung in ein Becher-
glas filtriert. In diese Kochsalzldsung leitet man bis zur Sattigung
einen langsamen Strom Salzsduregas, der, wie beim Prip.189 an-
gegeben, entwickelt wird. Nach einiger Zeit beginnt die Ausschei-
dung von fein kristallisiertem Natriumchlorid. Entsteht nach einigen
Stunden keine weitere Ausscheidung mehr, so wird abgenutscht.
Man nehme ein gehirtetes Filter. Nach Abstellen der Pumpe wird
das Salz auf der Nutsche mit 25 bis 50 ccm konz. reiner Salzsdure
gedeckt und abgesaugt; dieses Auswaschen wird dreimal wieder-
holt. Das Salz wird dann in einer Porzellanschale auf dem Wasser-
bade getrocknet und 2 Stunden im Trockenschrank auf 200° erhitzt.
Nach dem Erkalten im Exsikkator ist das Salz analysenrein und als
Urtitersubstanz in der Maflanalyse zu gebrauchen.

Ausbeute: 75—90¢.

Eigenschaften: Farbloses, feinkristallines, nicht feuchtwerden-
des Salz, 16slich in 2,9 T. H,O, in kaltem nahezu ebenso lelcht 16s-
lich wie in heiflem H,O.

Priifung: DAB.6, S. 548, ’

Vorgang: Durch Einleiten von HCl-Gas werden die Cl-Ionen
in der gesittigten NaCl-Losung vermehrt und dadurch das Lé&s-
lichkeitsprodukt iiberschritten, wodurch sich nach dem Massen-
wirkungsgesetz Kochsalz ausscheidet.

Literatur: H.II, 217; Schm. I, 552; DAB. 6, 784.

17. Natrium dhloricum

Natriumchlorat, chlorsaures Natrium
NaCl0O; =106,5

Ausgangsstoffe: 35,08 Weinsiure,

36,6 ¢ Natriumkarbonat Kkrist.,
32,0 ¢ Kaliumchlorat (KCI1O;).

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 2 Tage (14).

Ausfithrung: Man mischt eine Losung von 35¢ Weinsdure in
35ccm ‘Wasser mit einer Losung von 36,6 ¢ Natriumkarbonat in
40 ccm heiflem Wasser. Diese Losung von Natriumbitartrat wird
noch heifl mit einer heilen Losung von 32 ¢ Kali chloricum in
100 ccm Wasser versetzt und 24 Stunden beiseite gestellt. Man fil-
triert dann das ausgeschiedene Kaliumbitartrat ab, dampft das
Filtrat zur Trockne, 16st den Salzriickstand in mdglichst wenig (ca.
20 ccm) kaltem Wasser, filtriert und 148t die L8sung im Exsikkator
~zur Kristallisation stehen. Bei der Aufldsung ist auf das noch vor-
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handene schwerer 18sliche Kaliumbitarfrat zu achten und dieses
nicht durch iibermifligen Wasserzusatz in L8sung zu bringen.
Ausbeute: Etwa 20¢g.
Eigenschaften: Farblose, tetraedrische Kristalle, luftbestindig.
Loslich in 1 T. kaltem oder 4,5 T. siedendem H,O, in 100 T. kaltem
oder in 40T, siedendem 90 %igem Alkohol. Losungen sind neutral.

Vorgang:
1.2COOH - CHOH - CHOH : COOH + Na,CO; =
COOH - CHOH - CHOH - COONa + CO; + H,O

II. COOH - CHOH - CHOH - COONa + KC1O; =
COOH - CHOH - CHOH - COOK -+ NaClO;

Literatur: H. II, 219.

18. Natrium hypodlorosum

Natriumhypochlorit
NaClO =745
Liquor Natrii hypochlorosi

Ausgangsstoff: I.20¢ Natriumhydroxyd,
Chlorgas (Prap. 187).

II. 20 ¢ Chlorkalk,
25 ¢ krist. Natriumkarbonat.

Geridte: Zu I Chlorentwicklungsapparat,
zu II. Porzellanmérser, Literflasche.

Dauer: 1 Tag (¥, bei II: v4).

Ausfiihrung: I Durch Einleiten von Chlorgas in die Natron-
lauge. Hierbei ist zu beachten, dafl unbedingt ein Uberschufl von
Lauge verbleiben mufl, da beim geringsten Uberschufli von Chlor
eine rasch verlaufende katalytische Zersetzung eintritt. Man ver-
fahrt daher folgendermaflen:

Man 16st 20 ¢ Natriumhydroxyd in einem 500-ccm-Erlenmeyer
in 200 ccm Wasser, stellt das Gewicht auf Dezigramme fest und
leitet in der Kilte so lange Chlorgas, das man durch eine Wasch-
flasche mit wenig Wasser wischt, ein, bis das Gewicht um 15 bis
16 ¢ zugenommen hat. Zur vollstindigen Umsetzung wiren 35,5:2 =
17,75 ¢ erforderlich. Die Losung wird nach dem Verdiinnen mit
Wasser wie unten angegeben auf den Chlorgehalt gepriift.

Eigenschaften: Klare, farblose Fliissigkeit mit schwachem
Chlorgeruch. '

Vorgang: 2NaOH - Cl, = NaClO + NaCl + H,O
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II. 20 ¢ Chlorkalk mit 259% wirksamem Chlor werden in einem
Morser mit 100 ccm kaltem Wasser angerieben und mit einer eben-
falls kalten Losung von 25¢ kristallisiertem Natriumkarbonaf in
500 ccm Wasser vermischt. Nach dem Absetzen wird die klare
“Fliissigkeit abgehebert und filtriert.

Ausbeute: Wisserige Fliissigkeit mit etwa 0,8% wirksamem
Chlor.

Eigenschaften: Klare, farblose oder schwach griinlichgelbe
Fliissigkeit von schwachem Chlorgeruch, die rotes Lackmuspapier
erst bliut, dann entfirbt. Auf Zusatz von Sduren entwickelt sich
Chlor.

Vorgang: Ca(OCl), + Na,CO; = CaCl,; -+ 2 NaCIO

Gehaltsbestimmung: 20ccm der Losung II werden zu einer
Losung von 1,5¢ KJ in 20cecm H,O gegeben, die Mischung mit 20
bis 30 Tropfen HCI versetzt und mit n/10 Natriumthiosulfat titriert
(Starkelosung als Indikator). Bei 0,59 Cl miissen 28ccm Thio-
sulfatldsung verbraucht werden. 1 ccm n/10 Thiosulfatldsung =
3,55 mg Cl.

Literatur: H.II, 223.

19. Natrium hypophosphorosum

Natriumhypophosphit
NaH,PO; - H,0 =106,1
Ausgangsstoffe:
25 ¢ Kalziumhypophosphit (Prip. 46),
42 ¢ Natriumkarbonat krist. (Na,COj;-10H,O).

Geridte: —.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: 25 ¢ Kalziumhypophosphit werden in 150 ccm
Wasset gelSst, zum Sieden erhitzt und mit einer heiflen LSsung von
42 ¢ krist. Soda in 100 ccm Wasser unter Umriihren gefillt,
nochmals kurz aufgekocht, dekantiert, filtriert und Riickstand
mit Wasser nachgewaschen. Das Filtrat wird auf Karbonatfreiheit
durch einige Tropfen Kalziumhypophosphifldsung gepriift. Entsteht
noch ein'Niederschlag, so muf} bis zur vollstindigen Ausfdllung
noch hiervon zugesetzt werden. Ebensowenig darf aber durch Soda-
I6sung im Filtrat ein Niederschlag entstehen. Entsteht weder durch
Kalziumhypophosphit noch durch Natriumkarbonat ein Nieder-
schlag, so wird das Filtrat zur Trockne eingedampft und der kristal-
line Riickstand auf Ton im Exsikkator getrocknet.

Ausbeute: 25—28¢.

Eigenschaften: Farblose, undeutliche Kristalle, die beim Er-~
hitzen auf dem DPt-Blech oder im Reagenzglase mit lebhafter
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Flamme detonieren, daher darf eine LSsung nicht auf dem Draht-

netze eingedampft werden. Kristalle sind an der Luft zerflieBSlich.
Vorgang: Ca(H,PO,); + Na,CO; =2 NaH.PO, + CaCO;
Literatur: V.1, 277.

20. Natrium jodatum
Na'triumjodid
NaJ —150,0

Entsprechend der Darstellung von Kaliumjodid aus 40 ¢ Jod iiber
das Eisenjodiirjodid (Prép. 47) mittels 45 ¢ krist. Natriumkarbonat
anstatt Kaliumbikarbonat. Aufldsen von Jod in heifler Natronlauge,
Eintrocknen und Glithen mit Kohle, eine Methode, die beim Jod-
kali anwendbar ist, fiihrt beim Jodnatrium nicht ohne Jodverlust
zu einem reinen Produkt. Das kristallisierte wasserhaltige Jod-
natrium mufl noch durch Erhitzen entwéssert werden, um DAB.-
Ware zu bekommen.

Dauer: 2—3 Tage (12).

Eigenschaften: Es kristallisiert bei gewdhnlicher Temperatur
mit 2 Mol. H,O in farblosen monoklinen Kristallen. Es zieht an
der Luft Feuchtigkeit an und erleidet unter Abscheidung von Jod
eine teilweise Zersetzung. L&slich in 0,6 T. H;O und in 3 T. Alko-
hol (90—91 ).

Priifung: DAB. 6, S. 450.

Literatur: B.II, 272; Schm.I, 559.

21. Natriumkobaltinitrit
Na3;[Co(NQO,)s] = 404,0

Ausgangsstoffe: 75¢ Natriumnitrit (Prip. 23),
25 ¢ Kobaltonitrat,
12,5 ccm Eisessig - 12,5 ccm Wasser,
etwa 350 ccm Alkohol (96%) (vergillt),
etwas Ather.

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 2 Tage (1%2).

Ausfiihrung: Eine in einem 250-ccm-Erlenmeyer befindliche auf
etwa 60° abgekiihlte Ldsung von 25 ¢ Kobaltonitrat in 75 ccm Wasser
wird mit 75¢ Natriumnitrat versetzt. Die Mischung wird, gleich-
giiltig ob sich alles geldst hat, bei etwa 40° portionsweise unter
hidufigem Umschiitteln mit 25ccm 509%iger Essigsiure vermischt
und durch halbstiindiges Durchsaugen von Luft oxydiert. Zu diesem
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Zwecke setzt man auf den Kolben einen doppeltdurchbohrten Kor-
ken und fiihrt durch die eine Bohrung ein Glasrohr bis auf den Boden
des Kolbens und durch die andere Bohrung ein eben in den Kolben
reichendes Rohr. An diesem letzteren wird mit der Saugpumpe
gesaugt. Am nichsten Tage wird der aus Natrium- und Kalium-
kobaltinitrit bestehende Niederschlag abgesaugt, mit 25 ccm Wasser
von 70—80° angeriihrt und nach etwa 10 Minuten wieder abgesaugt.
Die vereinigten klaren Filtrate werden durch Einspritzen von
175 ccm 96 %igem Alkohol (Spritzflasche!) unter Umriihren gefillt,
und der nach 2 Stunden abgesaugte Niederschlag zweimal mit je
12,5 ccm Alkohol nachgewaschen.

Man reinigt das Rohprodukt durch Kristallisation, indem man
je 10¢ in 15 ccm Wasser kalt 16st. Die geringen, nicht gelSsten Reste
werden abgesogen und die klaren Filtrate mit je 35—40 ccm einer
Mischung von Alkobol und etwa 0,25 ¢ wasserfreier Essigsiure wie
oben ausgespritzt. Wenn ein weiterer Alkoholzusatz noch etwas aus-
fillt, verwendet man etwas mehr Alkohol. Der abgesaugte Nieder-
schlag wird mit Alkohol und Ather gewaschen und bei einer 80°
nicht iibersteigenden Temperatur getrocknet.

Ausbeute: Etwa 20¢.

Eigenschaften: Gelbes kristallines DPulver, leicht 18slich in
Wasser, trocken unbegrenzt haltbar; gutes Reagenz auf Kaliumsalze.

Vorgang:
2 Co(NO;), + 12 NaNO; + 2 CH;COOH - O
=2 Na;[Co(NO,);] 4+ 4 NaNO; + 2 CH;COONa -+ H,O
Literatur: Bi. 144.

22. Natrium nitroprussicum

Nitroprussidnatrium

Fe(CN);(NO) - Na; - 2 H,O == 298

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Ferrocyankalium,

320 ¢ Salpetersdure (25 %ig),
1 Liter Weingeist (vergillt).

Geridte: Destillationskolben 1000, kleine Saugflasche und
Nutsche.

Dauer: Einige Tage (1%).

Ausfiihrung: Das Ferrocyankali wird fein gepulvert und in
einem Becherglase (500) mit der Salpetersidure 1—11, Stunde bei
40° digeriert, bis die Reaktion beendet ist. Den Endpunkt der Reak-
tion erkennt man, indem man einige Tropfen der briunlichen
Losung in einem Reagenzglas mit einer frischen Ferrosulfatldsung
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versefzt. Es soll kein blauer Niederschlag mehr entstehen, sondern
ein solcher von dunkelgriiner Farbe mit einem Stich ins Blauliche.
Ist die Reaktion vollendet, so 1ifit man das Gemisch 1—2 Tage
stehen. Dann neutralisiert man genau mit Natriumkarbonatlosung
(1+2) (Lackmuspapier?), wobei ein Uberschufl sorgfiltig zu ver-
meiden ist, da er das Nitroprussidnatrium wieder zerstoren wiirde.
Die neutralisierte LOsung wird zum Sieden erhitzt und filtriert.
Die klare LSsung wird rasch iiber freier Flamme auf etwa 170 ccm
eingedampft. Man 16}t erkalten und versetzt mit etwa 1 Liter Wein-
geist, wodurch das bei der Reaktion entstehende Kaliumnitrat ab-
geschieden wird. Man saugt ab und destilliert den Alkohol schnell
ab, da auch dieser stark zersetzend wirkt. Aus der eingeengten
dunkelroten wisserigen Fliissigkeit scheiden sich beim Erkalten
schone Kristalle ab, die abgesaugt und mit wenig kaltem Wasser ge-
waschen werden. Man trocknet zwischen Filtrierpapier. Mutter-
lauge kann noch etwas weiter eingeengt werden.

Ausbeute: Stark wechselnd.

Eigenschaften: Rubinrote rhombische Kristalle, 18slich in
2,5 T. H;O, leicht 18slich in Alkohol.

Vorgang: Durch die Einwitkung der HNO; wird das Ferro-
salz zunidchst in Ferrisalz iibergefiihrt. Es entweicht Zyan, Blau-
siure, Kohlensiure und Stickstoff und es bildet sich schlief3lich das
Nitroprussidnatrium. Vorsicht! Unter dem Abzug arbeiten!

Literatur: R. 34; H.II, 230.

23. Natrium nitrosum

Natriumnitrit
NaNO, = 69

Ausgangsstoffe: 85¢ Natriumnitrat,

207 ¢ Blei, in kleine Stiicke zerschnitten,
etwas Alkohol.

Geridte: Eiserne Abdampfschale, etwa 15 cm Durchmesser, mitt-
lere Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (1).

Ausfiithrung: Man verfihrt sinngemifl in gleicher Weise wie
bei Kaliumnitrit (Prdp. 49) angegeben. Zu beachten ist, dafl das
NaNO. leichter 16slich ist als das KNO,. Das NaNO., wird zum
Schlufl mit Alkohol nachgewaschen.

Ausbeute: 40—50¢.

Vorgang: Siehe Prip. 49.

Eigenschaften: Weifle oder schwach gelblich gefdarbte, an der
Luft feuchtwerdende Kristallmassen. Loslich in 1,5 T. H,O, schwer-
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16slich in Weingeist. Wafirige Losung bldut Lackmuspapier schwach.
Handelsware ist etwa 969%ig.

Priifung: DAB. 6, S. 455.

Literatur: Bi. 117.

24. Natrium perboricum

Natriumperborat
NaBO3 . 4 HZO = 153,8

Ausgangsstoffe: 30¢  Borax,
6¢  Natriumhydroxyd,

Gerife: —. 180 ccm Wasserstoffsuperoxydldsung (39%ig).

Dauer: 2 Tage (11).

Ausfiihrung: Man 16st den Borax und das Natronhydrat in
100 ccm Wasser, filtriert ndtigenfalls und setzt die Wasserstoff-
superoxydldsung zu. Nach einiger Zeit scheiden sich in der Kilte
kleine schwer 16sliche Kristalle von Natriumperborat aus, die nach
24 Stunden abgesaugt, mit wenig kaltem Wasser, dann mit Alkohol
und Ather nachgewaschen werden.

Ausbeute: 20—23¢g.

Eigenschaften: Schwer 16sliche, farblose Kristalle, die trocken
unbegrenzt haltbar sind. Die wéfirige Losung gibt nur bei lingerem
Stehen Sauerstoff ab, beim Kochen erfolgt lebhafte O,-Entwicklung.

Vorgang: Na,B,O; 4+ 2NaOH -+ 4 H;O, == 4 NaBO; + 5 H,O

Literatur: V.1, 286.

25. Natrium peroxydatum

Natriumsuperoxyd
N3202=78

Ausgangsstoffe: 2—3 ¢ metallisches Natrium.

Gerite: Kurzer Verbrennungsofen, 4 Gaswaschflaschen, Ver-
brennungsrohr 30 cm lang und zirka 2 cm weit.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfiihrung: Ein mit einer Wasserstrahlpumpe angesaugter,
einmal mit konz. Kalilauge, zweimal mit konz. Schwefelsiure ge-
waschener Luftstrom tritt durch ein Glasrohr in ein etwa 30 cm
langes, mdoglichst weites Verbrennungsrohr, das auf einem Reihen-
brenner mit Asbestdach liegt. Das andere Ende des Verbrennungs-
rohres ist ausgezogen (oder zur Not mit einem mittels Asbestpapier
und Wasserglas eingesetztem Rohr versehen) und zum Zuriick-
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halten von Natriumperoxydstaub mit einem Luftfilter verbunden,
das aus einer 30 cm langen, 3 cm weiten Glasrohre, die locker mit
Watte oder Asbestpapierflocken gefiillt ist, besteht. Zwischen Luft-
filter und Saugflasche ist eine Wasser enthaltende Waschflasche ein-
geschaltet. In das Verbrennungsrohr wird ein etwa 16 cm langes,
moglichst tiefes Schiffchen, das man sich aus einem Stiick diinnem
Aluminiumblech herstellt, eingesetzt. Das Schiffchen wird mit 2—3 ¢
Natrium beschickt. Da beim Versuche das Na dem Luftstrome ent-
gegenzuflieflen strebt, stelle man das Verbrennungsrohr 'etwas
schief, so daf3 das Gaseintrittsende hSher als das andere Ende steht.

Man erhitzt das Na iiber seinen Schmelzpunkt und saugt die Luft
an, wobei das Metall bei etwa 300° Feuer fingt. Dann verkleinert
man die Flamme des Reihenbrenners, da von nun an die Umsetzung
fast ohne duflere Wirmezufuhr verlduft. Man saugt einen kriftigen
Luftstrom durch, bis das Ergliihen nachlafit.

Das Superoxyd wird aus dem Rohr herausgekratzt und sofort
in ein dicht schlieflendes Gefifl gebracht.

Ausbeute: 4—5¢.

Eigenschaften: Hellgelbliches Pulver, das vor Feuchtigkeit ge-
schiitzt werden muf}. In H,O 18st es sich unter Sauerstoffentwicklung
und Bildung von H,O,:

1. 2Na,0, 4 2 H;0 = O, + 4 NaOH

II. Na,O, 4 2 H,O = H,0; 4+ 2 NaOH
Mit verdiinnten Siuren liefert es H,O., das durch die Uberchrom-
sdurereaktion nachgewiesen werden kann.

Gehaltsbestimmung: 0,1—0,2 ¢ sind in einem Jodzahlkolben
durch Ubergieen mit 25 ccm gesittigtem Barytwasser in BaO; zu
verwandeln; dieser Mischung werden nach 10 Minuten 1—2 ¢ KJ und
schliefllich HCI bis zur sauren Reakfion zugegeben. Nach 1kstiin-
digem Stehen wird das ausgeschiedene Jod mit n/10 Natrium-
thiosulfatlésung titriert.

1 ccm = 0,0039 ¢ Na;O,.

Vorgang: 2 Na 4 O, =Na,O;

Literatur: Bi. 97.

26. Natrium phosphoricum

Sekundires Natriumphosphat, Dinatrium orthophosphat
Na,HPO, - 12 H,O = 358,24

Ausgangsstoffe: 200 ¢ Phosphorsdure, DAB. 6 (25%ig),
140—150 ¢ krist. Natriumkarbonat,

Gerite: Porzellanschale 1000, Saugflasche 250, mittlere Nutsche.
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Dauer: 1 Tag (v4).

- Ausfiihrung: Man versetzt in einer Porzellanschale 200 ¢ offizin.
DPhosphorsdure so lange in kleinen Anteilen mit der Soda, als noch
ein Aufbrausen erfolgt (theoretisch sind hierzu 140 ¢ Karbonat er-
forderlich), filtriert nétigenfalls und dampft zur Kristallisation ein.
Die Losung mufl schwach alkalisch reagieren. Die letzte Kristallisa-
tion wird verworfen. Das Salz muf} zwischen Filtrierpapier schnell
an der Luft getrocknet werden, beim ldngeren Liegen verliert es
Kristallwasser und verwittert.

Ausbeute: 150—160 g.

Eigenschaften: Farblose, durchscheinende, an trockner Luft
verwitternde Kristalle von schwach salzigem Geschmack, die bei
40° in ihrem Kristallwasser schmelzen. Loslich in etwa 6 T. H,O.
Die Losung bldut Lackmuspapier und wird durch Phenolphthalein-
16sung geritet.

Priifung: DAB. 6, S. 458.

Vorgang: H;PO, -+ Na,CO, = Na,HPO, -+ H,O - CO,

Ein Umschlag gegeniiber Lackmuspapier ist zu bemerken, wenn
2 H-Atome der H,;PO, durch Na ersetzt sind. Na,HPO, reagiert
schwach alkalisch, da es mit H;O eine hydrolytische Spaltung er-
leidet.

Literatur: H.II, 213

Anschlufipriparat: Natriumpyrophosphat 27,

' Zinkphosphat 102.

27. Natrium pyrophosphoricum

Natrium pyrophosphat, pyrophosphorsaures Natrium

Na,P,O; - 10 H,O =446 .

Ausgangsstoffe:

50 ¢ Natriumphosphat, sekund. (Na,HPO, - 12 H;O) (Prip. 26).
Gerite: Grofler Tiegel, kleine Saugflasche und Nutsche.
Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiihrung: Man erwdrmt das Dinatriumphosphat in einer
Porzellanschale zur Befreiung von Kristallwasser und bringt es dann
portionsweise in einen Porzellantiegel, besser in eine Platinschale,
und erhitzt auf 250° oder hsher bis zur schwachen Rotglut, solange
noch Wasserdimpfe entweichen und bis eine Probe des Riickstandes
mit AgNO; einen nicht mehr gelben, sondern vollstindig weifien
Niederschlag gibt. Der erkaltete Riickstand wird in 50—60 ccm
heiflem Wasser geldst, filtriert und zur Kristallisation beiseite-
gestellt. Nachwaschen mit wenig kaltem Wasser.

Ausbeute: 25—28¢g.
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Eigenschaften: Luftbestindige, rhombische Siulén, die bei ge-
linder Wirme ihr Kristallwasser (40,369%) verlieren, in der Hitze zu
einem durchsichtigen Glase schmelzen und beim Abkiihlen wieder
zu einer durchsichtigen kristallinen Masse erstarren. 100 T. H,O von
10° 18sen 6,8, von 100° 93 T. kristallines Salz. Mit neutralem AgNQO;
gibt die wifirige L3sung einen weiflen Niederschlag von Ag,P,O;
und eine neutral reagierende Fliissigkeit. In salpetersaurer Losung
enfsteht kein Niederschlag, da sich das Silberpyrophosphat darin
10st.

Vorgang: 2 Na,HPO,—H,O = Na,P.O;

Literatur: B.II, 275.

Anschlufipriparat: Eisenpyrophosphat 208,

28. Natrium silicicum purum

Natriumsilikat, kieselsaures Natron
N325103=122

und

29. Kalium silicicum purum

Kaliumsilikat, kieselsaures Kalium

Ausgangsstoffe:

25 ¢ entwissertes (gegliihtes) Natriumkarbonat,
14,15 ¢ Quarzpulver

bzw. 25 ¢ frisch gegliihtes Kaliumkarbonaf,
10,9 ¢ "Quarzpulver.

Gerdte: Grofier Porzellantiegel oder besser Platinschale.

Dauer: 1 Tag (14). _

Ausfiithrung: Man mischt das fein gebeutelte Quarzpulver sorg-
faltig mift der reinen gegliihten Soda bzw. Pottasche und schmilzt
so lange, bis die Masse ohne Kohlensiureentwicklung ruhig flief3t.
Man giefit den Flufl in einen Porzellanmdrser, bringt ihn in Form
erbsengrofier Stiicke und bewahrt in gut verschlossenem Gefify auf,

Ausbeute: Etwa 34 ¢ Natrium- bzw. 26 ¢ Kaliumsilikat.

Eigenschaften: Harte, glasige Masse; das Natriumsalz ist in
H,O langsam 18slich, das Kaliumsalz ist hygroskopisch und leichter.
16slich, .

Vorgang: Na,CO; -+ SiO, = Na,SiO; + CO;
~ Literatur: H. T, 220,221.
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30. Liquor Natrii silicici
Natronwasserglaslosung

Ausgangsstoffe: 200¢ Quarzpulver,

104 ¢ entwissertes Natfriumkarbonat,
12 ¢ Holzkohlenpulver.

Geridte: Hessischer Tiegel 250 ccm.

Dauer: 1 Tag (4).

Ausfiihrung: Man schmilzt im Tiegel obiges Gemisch in einem
Windofen oder im Schmiedefeuer so lange, bis keine CQO;-Ent-
wicklung mehr wahrnehmbar ist und die Masse ruhig schmilzt. Dann
giefit man auf eine Eisenplatte aus und behandelt nach dem Ab-
kiiblen die grob zerstofiene Masse lingere Zeit mit 200 ccm Wasser.
Die iiberstehende Fliissigkeit wird klar abgegossen oder durch Mull
koliert.

Ausbeute: Etwa 300 g.

Eigenschaften: Wifirige, nach dem DAB. 6 etwa 35 o%ige Losung
von wechselnden Mengen Natriumftrisilikat und Natriumtetrasilikat
D.=1,2906—1,396. Klare farblose oder schwach gelblich gefirbte,
sirupartige, klebrige Fliissigkeit, die Lackmuspapier bldut.

DPriifung: Siehe DAB. 6, S. 408.

Vorgang: Beim Schmelzen von Soda mit iiberschiissiger Kiesel-
sdure bilden sich wechselnde Mengen Natriumftrisilikat und Tetra-
silikat. (Siehe auch Prip. 28, 29.)

Literatur: H.I, 220.

Anschluflprdaparat: Kieselsdure, gefillte, 133,

kolloidale Kieselsdure 134.

31. Natrium sulfantimoniat

Schlippesches Salz
Na35b54 Y Hoo = 480 23

Ausgangsstoffe 72 ¢ Schwefelantimon,
140 ¢ Natriumkarbonat,
52 ¢ gebrannter Kalk,
14 ¢ gereinigter Schwefel (Prip. 178).

Gerite: Porzellanschale 1000, Saugflasche 250, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 bis 2 Tage (2).

Ausfiihrung: Man stellt sich zunédchst einen Kalkbrei aus 52 ¢
Atzkalk und 200 ccm Wasser her, gibt eine Losung von 140 g krist,
Natriumkarbonat in 500 ccm H,O hinzu, kocht einige Minuten, fiigt,
ohne vom gebildeten Kalziumkarbonat abzufiltrieren, eine innige
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Mischung von 72 ¢ feingepulvertem Schwefelantimon (Stib. sulfur.
nigr.) und 14 ¢ Schwefel hinzu und kocht unter Ersatz des ver-
dampfenden Wassers so lange, bis die graue Farbe des Schwefel-
antimons vollstindig verschwunden ist. Es bildet sich hierbei
Natriumsulfantimoniat und Natriummetantimoniat (siehe Glei-
chung), das ungelSst bleibt. Dann 1483t man einige Zeit stehen, gief3t
die Fliissigkeit vom Bodensatz ab, kocht diesen noch ein- bis zwei-
mal mit 300 ccm Wasser aus, filtriert die vereinigten Fliissigkeiten
und dampft so weit ein, bis ein herausgenommener Tropfen beim
Abkiihlen Kristalle abscheidet und 148t dann kristallisieren. Die
Kristalle vom Schlippeschen Salz werden abgesaugt, mit moglichst
wenig stark verdiinnter Natronlauge sorgfiltig gewaschen, um Reste
des leicht 18slichen Natriumsulfarseniates zu entfernen, und schlief3-
lich zwischen Filtrierpapier rasch getrocknet.

Ausbeute: 70—80g.

Eigenschaften: Grofle farblose oder schwach gelbliche Tetra-
eder, die sich an der Luft mit einem braunen Uberzug bedecken.
1 T. 1ost sich in 2,9 T. H;O (15°) zu einer alkalisch reagierenden
Fliissigkeit.

Vorgang:

Literatur: B.II, 456; E. I, 358.

Anschlufiprdparat: Antimonpentasulfid 168.

32. Natrium sulfuratum

Natriumsulfid, Schwefelnatrium

Na,S - 9H,O = 240,19

Ausgangsstoffe: 100¢ Natriumhydroxyd,
Schwefelwasserstoff.

Geridte: Schwefelwasserstoff-Kipp, Saugflasche 250, mittlere
Nutsche.

Dauer: 3 Tage (14).

Ausfiihrung: In eine Losung von 100 ¢ reinem Natriumhydroxyd
in 200 ccm Wasser leitet man Schwefelwasserstoff ein. Wihrend
des Einleitens scheidet sich eine betrichtliche Menge von nadeligen
Kristallen einer Verbindung von Na;S mit NaOH aus. Beim
weiteren Einleiten geht diese Ausscheidung wieder in Losung, bevor
die Fliissigkeit mit Schwefelwasserstoff gesittigt ist. Man 1af}t nun
die Fliissigkeit 3 Tage ruhig stehen. In dieser Zeit scheiden sich
grofie farblose oktaedrische Kristalle von Natriumsulfid aus, die
schnell abgesaugt, zwischen Filtrierpapier getrocknet und in einer
gutschlieSenden Flasche aufbewahrt werden.
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Ausbeute: 230—240¢.

Eigenschaften: Grofie durchsichtige, farblose oder schwach rot-
liche tetragonale Kristalle, deren Losung alkalisch reagiert. An der
Luft feuchtwerdend ohne zu zerflieBen; dabei findet langsame
Oxydation statt. In H,O ist Na,S sehr leicht 15slich.

Vorgang: I. NaOH + H,S = NaSH -+ H,O

II. NaOH + NaSH = Na,S + H.O

Literatur: V.1, 270.

33. Natrium sulfurosum

Natriumsulfit, schwefligsaures Natrium
Na,SO; -7 H;O = 252,16

Ausgangsstoffe 50 ¢ Natriumhydroxyd,
Schwefeldioxyd (Prip. 181).

Geridte: SO;-Entwicklungsapparat (s. Prip. 181).

Dauer: 2 Tage (12).

Ausfiithrung: In die Losung von 10 ¢ Natronhydrat in 50 ccm
Wasser leitet man bei etwa 40° bis zur Neutralisation (Lackmus-
papier) Schwefeldioxyd ein und ldfit iiber Nacht stehen. Das aus-
geschiedene Salz wird abgesaugt, mit sehr wenig kaltem Wasser ge-
waschen und zwischen Filtrierpapier getrocknet. Die Mutterlauge
gibt beim Eindampfen weitere Mengen.

Ausbeute: Etwa 140 g.

" Eigenschaften: Wasserhelle, prismatische Kristalle, die an der
Luft matt und triibe werden, bei 150° ohne zu schmelzen ihr Kristall-
wasser verlieren und bei stirkerer Hitze zu einem Gemenge von

Sulfid und Sulfat schmelzen. Die wifirige Losung reagiert schwach
alkalisch.

Vorgang: 2NaOH + SO; = Na,SO; —]— H.O
Literatur: V.I, 272
Anschlufiprdparat: Natriumthiosulfat 34.

34. Natrium thiosulfuricum
Natriumthiosulfat, Fixiersalz, unterschwefligsaures
Natrium, Natrium hyposulfurosum
Na;S;0; - 5 H,O = 248,22

Ausgangsstoffe:

126 ¢ Natriumsulfit (Na,SO;-7H:;O) (Prip. 33),
20 ¢ Stangenschwefel.
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Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (¥s).

Ausfiihrung: Eine Losung von 126 ¢ Natriumsulfit in 250 ccm
H,O wird in einem 1»-1-Kolben mit 20 ¢ feingepulvertem Stangen-
schwefel etwa 4—6 Stunden auf dem Drahtnetz gekocht, bzw. so
lange, bis eine Probe des Filtrates auf Zusatz von Chlorkalzium-
16sung keine Fillung von CaSQO; mehr ergibt. Das verdampfende
Wasser wird hin und wieder ergdanzt. Dann wird die Losung von
ungelSstem Schwefel abfiltriert, das Filtrat bis zur Bildung einer
Salzhaut eingedampft und in der Kilte stehengelassen. Die aus-
geschiedenen Kristalle von Thiosulfat werden abgenutscht und mit
wenig kaltem Wasser gewaschen. Durch Impfen mit einem Thio-
sulfatkristall kann man die Kristallisation sehr beschleunigen. Durch
Einengen der Mutterlauge erhilt man weitere Mengen von Thio-
sulfat. Zwischen Filtrierpapier oder auf Ton, nicht im Exsikkator
zu trocknen.

Ausbeute: Etwa 100—110¢g.

Eigenschaften: Weifle Kristalle. Thiosulfat bildet mit H,O
leicht iibersittigte Losungen. Auf Zusatz von Salzsdure wird Na,S:0;
unter Schwefelabscheidung und Schwefeldioxydentwicklung zersetzt.
Loslich in 1 T. H.O. ‘

Vorgang: Das Sulfit nimmt beim Kochen mit Schwefel diesen
auf und bildet Thiosulfat. Na,SO; 4 S :=Na,S,0;.

Dem Thiosulfat kann man wie folgt den Schwefel durch ein Re-
duktionsmittel auch wieder entziehen:

2—3 ¢ Thiosulfat werden, mit 5 ¢ Kupferpulver gemischt, im
Reagenzglas erhitzt. Das Thiosulfat schmilzt in seinem Kristall-
wasser, dieses verdampft dann und das Kupfer farbt sich unter
Bildung von CuS. Die Schmelze 16st man in H;O, filtriert und
setzt CaCl, zu; es fiallt Kalziumsulfit aus.

Literatur: Bi. 126.

35. Kalium bicarbonatum

Kaliumbikarbonat, saures Kaliumkarbonat
KHCO; =100,11
Ausgangsstoffe: 200¢ Kaliumkarbonat,
etwas Alkohol.
Gerite: Kohlensdaure-Kipp, Saugflasche 250, mittlere Nutsche.
Dauer: Mehrere Tage (V1).

Ausfiihrung: Man 18st das Kaliumkarbonat in einem Erlen-
meyerkolben in etwa 200 ccm Wasser, filtriert und verschlief3t mit
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einem einmal durchbohrten Gummistopfen, durch dessen Offnung
ein Einleitungsrohr bis auf den Boden des Kolbens geht und schlief3t
nach dem Verdringen der Luft den verschlossenen Kolben an einen
Kippschen Apparat an. Auf diese Weise sittigt man unter oft-
maligem Umschiitteln einige Tage lang mit CO,. Hierbei scheidet
sich allm#hlich das Bikarbonat feinkristallinisch aus. Man 1if}t be-
deckt noch einige Zeit moglichst im Eisschrank stehen, sittigt dann
nochmals mit CO. und saugt ab. Auf der Nutsche wird das Salz
dreimal mit mdglichst wenig Wasser gedeckt (Ldslichkeit 1:4) und
gut abgesaugt. Zum Schlufl kann man noch mit Alkohol waschen,
wodurch das Trocknen beschleunigt wird. Man trocknet auf Ton
im Exsikkator.

Ausbeute: 210—230g.

Eigenschaften: Farblose, durchscheinende, trockene Kristalle.
Léslich in 4 T. H,O, unldslich in absolutem Alkohol.

Priifung: DAB. 6, S. 362.

Vorgang K2C03 + Hao + COo =9 KHC03

Literatur: Manuale.

36. Kalium bisulfuricum

Kaliumbisulfat, reinstes; saures Kaliumsulfat

KHSO, =136

Ausgangsstoffe: 20¢ reinstes Kaliumchlorid,
28 ¢ reine konz. Schwefelsidure.

Geridte: Platinschale.

Dauer: 1 Tag (Y4).

Ausfiihrung: Das Kaliumchlorid wird in eine erwirmte, die
Schwefelsdure enthaltende Platinschale eingefragen und mittels
Bunsenbrenner bei kleiner Flamme so lange erhifzt, bis die Gas-
entwicklung vollstindig aufgehdrt hat., Die Schmelze erstarrt belm
Erkalten grofikristallin.

Ausbeute: 35¢. ‘

Eigenschaften: Weifle, kristalline Masse, oder weifles Salz-
pulver. Es 16st sich in 2 T. H;O. Losung rdtet Lackmuspapier. Es
schmilzt bei etwa 200°, gibt bei 700° H:O ab und verwandelt sich
dabei in Kaliumpyrosulfat (K:S;0;), das bei héherer Temperatur
SO; abspaltet und neutrales K,SO, zuriicklafit.

Vorgang: KCI + H,SO, = HCI 4 KHSO,

Literatur: E. I, 348.

3 Rojah :i, Vorschriften zur Darstellung chemischer Préparate. I. Bd. . 3 3



37. Kalium bromatum

Kaliumbromid, Bromkali
KBr = 119,02

Ausgangsstoffe 30¢g Kahumhydroxyd
etwa 50¢ Brom,
5 ¢ Holzkohlenpulver. :

Gerite: Becherglas 600, Tropftrichter 100, mittlere Saugflasche
und Nutsche, grofierer Tontiegel.

Dauer: 1 Tag (44).

Ausfiithrung: Man 16st 30 ¢ Kalihydrat in 500 ccm Wasser und
1aB¢t unter gutem Riihren und gelindem Erwirmen so lange Brom
zutropfen, bis die Fliissigkeit eine dauernd blafigelbe Farbung an-
genommen hat, wozu etwa 45—48 ¢ Brom erforderlich sind. Dann
wird zur Trockne verdampft, der Riickstand gepulvert, mit 5 ¢
feinem Holzkohlenpulver gemischt und in einem grofien Tiegel
portionsweise bis zur Rotgliihhifze erhitzt. Der erkaltete Riickstand
wird gut mit Wasser ausgelaugt und nach dem Filtrieren zur Kri-
stallisation eingedampft. Die abgesaugten Kristalle werden mit sehr
wenig kaltem Wasser gewaschen und auf Filtrierpapier getrocknet.
Das Waschwasser wird mit der Mutterlauge zusammen weiter ein-
gedampft.

Ausbeute: Etwa 60g.

Eigenschaften: Farblose, luftbestindige, glinzende Wiirfel.
Loslich bei 15° in 134, bei 100° in 1 T. H,O. 1 T. 16st sich in 200 T.
90%igem Alkohol.

Priifung und Gehaltsbestimmung: Siehe DAB 6, S. 363.

Vorgang:

I. 6 KOH + 6 Br =5 KBr -+ KBrO; - 3 H,O
II. Beim Gliihen mit Kohle: KBrO; -3 C =3 CO - KBr

Literatur: B.II, 154; Schm. I, 625.

38. Kalium bromicum
Kaliumbromat, bromsaures Kalium
KBrO; = 167,02

Ausgangsstoffe: 62¢ Kaliumhydroxyd rein,
80¢ Brom.

Gerite: Tropftrichter 100, kleine Saugflasche und Nutsche.
Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Man 18st in einem Becherglase (250) das Kali-
hydrat in 62 ccm Wasser und lifit unter Wasserkiihlung aus einem
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Tropftrichter unter Umriithren das Brom hinzutropfen (Abzug!).
Die Losung farbt sich bald bleibend gelb und spiter fillt das
KBrO; als Kristallpulver aus. Nach v6lligem Erkalten wird es ab-
gesaugt und aus 130 ccm siedendem Wasser umkristallisiert. Die
Mutterlauge verarbeitet man zweckmiflig, wie bei Prip. 37 an-
gegeben, durch Glithen mit Holzkohle auf Bromkalium.

Ausbeute: Etwa 25¢.

Eigenschaften: Farblose Kristalle, die sich beim Erhitzen bis
180° nicht verdndern. Gibt im Schmelzflul Sauerstoff ab und hinter-
1aB¢ KBr. 100 T. H,O 16sen bei 0° 3,11, bei 20° 6,92, bei 100° 49,75 T.
KBrQ;. In Alkohol sehr wenig 18slich. .

Vorgang: 6 KOH - 6 Br =5KBr 4 KBrO; - 3H;0

Literatur: V.1, 304.

Anschlufipriparat: Kaliumbromid 37.

39. Kalium carbonicum purum

Kaliumkarbonat, reines, Pottasche
K,CO; =138,2

Ausgangsstoffe: 50 ¢ Kaliumbikarbonat (Prip. 35).

Gerite: Blanke eiserne Schale oder Tiegel.

Dauer: 1 Tag (Vs).

Ausfiithrung: Man erhitzt das reine Kaliumbikarbonat in einer
blanken Eisenschale, bis die CO,-Entwicklung aufgehort hat und
kein Wasser mehr entweicht. Letzteres stellt man dadurch fest, dafBl
eine iiber die Schale gehaltene kalte Glasscheibe nicht mehr be-
schligt, Man zerreibt schnell und trocknet im Exsikkator.

Ausbeute: 32—33 ¢.

Eigenschaften: Weifles, korniges, trockenes Pulver. Loslich in
1 T. H;O, unléslich in Alkohol. Bei Rotglut schmilzt es, bei Weif3-
glut ist es fliichtig.

Priifung: DAB. 6, S. 364.

Vorgang: 2 KHCO; =K,CO; 4 CO, -+ H.O

Literatur: H.II, 7.

40. Kali dloricum

Kaliumchlorat. Chlorsaures Kali
KCI10;=122,4
Ausgangsstoffe: 100 ¢ Kaliumhydroxyd,
Chlorgas (Prip. 187).
Gerite: Chlorentwicklungsapparat, Saugflasche 250, kleine
" Nutsche.
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Dauer: 1 Tag (1s).

Ausfiihrung: Das Kalihydrat wird in 200 ccm Wasser gelost und
in die erhitzte Losung bis zur Sattigung Chlorgas eingeleitet. Dann
wird zur Vertreibung des iiberschiissigen Chlors noch einige Mi-
nuten auf dem Drahtnetze erhitzt. Beim Abkiihlen scheidet sich das
Kaliumchlorat feinkristallinisch aus. Die Losung wird auf etwa 10°
abgekiihlt, das Salz abgesaugt und so lange mit moglichst wenig
(75—100 ccm) kaltem Wasser ausgewaschen, bis das Filtrat mit
AgNOQO; keine Reaktion mehr gibt. Durch Eindampfen der Mutter-
lauge kann man noch eine weitere Menge (5—8¢) Chlorat gewinnen,
das in derselben Weise wie oben oder durch Umkristallisieren aus
2 T. siedendem Wasser gereinigt wird. -

Ausbeute: 22—25¢.

Eigenschaften und Priifung: DAB. 6, S. 366.

Vorgang: 6 KOH-} 6 C1=KCIO; -+ 5KCl + 3 H.,O

Das Chlorat ist schwerer in H,O 16slich als das Chlorid.

Literatur: B.1I,161; H.1,9; V.1, 301.

Anschluﬁpraparat Bariumchlorat 90,

Sauerstoff 176.

41. Kalium dhromicum

Kaliumchromat. Chromsaures Kali
K.CrO,=1944

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Kaliumdichromat,

etwa 50¢ Kaliumkarbonat.

Gerite: Saugflasche 250, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (1).

Ausfiihrung: Das Kaliumdichromat wird in 200 ccm Wasser
unter Kochen gelost und die Losung bis zur schwach alkalischen
Reaktion unter Umriihren mit Kaliumkarbonat (nahezu 50 ¢) ver-
setzt. Aus der filtrierten gelben Losung scheidet sich beim Erkalten
das Kaliumchromat in kleinen Kristallen aus. Nach dem Absaugen
kann durch Eindampfen der Mutterlauge noch eine weitere Kristalli-
sation erhalten werden.

Ausbeute: 100—120 g.

-Eigenschaften: Gelbe, luftbestindige Kristalle, 15slich in 2T,
kaltem H,O zu einer noch in einer Verdiinnung von 1: 40000 deutlich
gelbgefarbten Losung, die gegen Lackmus neutral, gegen Phenol-
phthalein jedoch infolge geringer hydrolytischer Spaltung schwach
alkalisch reagiert. Beim Erhitzen firbt sich das Salz rot, wird beim
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Erkalten aber wieder gelb. Auf Zusafz von Sduren fidrbt sich die
Losung infolge Bildung von Kaliumdichromat rot.

Vorgang: K.Cr,O; + K,CO; =2K;CrO, + CO,

Literatur: V.I, 320.

Anschlufipriparat: Chromoxyd 185.

42. Kalium cyanatum

Kaliumcyanid, Cyankali
KCN =65

- Ausgangsstoffe: 80 ¢ Kaliumferrocyanid,
30¢ wasserfreies Kaliumkarbonat,
3 ¢ Holzkohle,
eventuell 250 ccm Alkohol.

Geridte: Hessischer Tontiegel 100, Saugflasche 250, mittlere
Nutsche.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: Man mischt 80¢ gepulvertes, durch Erhitzen ent-
wissertes Kaliumferrocyanid mit 30 ¢ wasserfreiem Kaliumkarbonat
und 3 ¢ Holzkohlepulver und erhitzt die Mischung in einem hessi-
schen Tontiegel oder Eisentiegel bis zum ruhigen Flieflen der
Schmelze und bis eine Probe weif} erstarrt. Man gief3t nun vorsichtig
von dem am Boden des Tiegels befindlichen Kohleeisen in eine Por-
zellanschale ab und zerstofit das Cyankali sofort nach dem Erkalten.
Man kann es auch in der Weise reinigen, dafl man es in 1—2 T.
Wasser 16st und die Losung in 250 ccm Alkohol hineinfiltriert oder
direkt durch Auskochen mit 60%igem Alkohol reinigt. Hierbei
scheidet sich der grofite Teil des Cyanids feinkristallinisch aus. Es
muf} schnell abgesaugt und im Exsikkator getrocknet werden.

Ausbeute: 40—50 g.

Eigenschaften: Weifles, kristallines Pulver oder harte, weifle,
kristallinische Masse, die, an sich geruchlos, schon bei geringem
Feuchtigkeits- und Kohlensiduregehalt der Luft deutlich nach Blau-
sidure riecht. Loslich in 2 T. kaltem H;O, 11: T. siedendem Alkohol.

Priifung: Auf KCNO: die wéfirige Losung darf auf Zusatz von
Mineralsduren keine CO.-Entwicklung geben.

Vorgang: I. K;Fe(CN); -+ K.CO; =5KCN 4 KCNO + CO; + Fe

II. KCNO + C=KCN-+CO

Literatur: B.II,162; H. I,163.

Anschlufipriparat: Kaliumrhodanid 55.

37



43. Kalium cyanicum

Cyansaures Kalium, Kaliumcyanat
KCNO = 80,9

Ausgangsstoffe: 250¢ Kaliumferrocyanid,
150 ¢ Kaliumdichromat,
900 ccm 809%iger Alkohol (vergillt),
100 ccm Methylalkohol,
Eis, etwas Ather.

Geridte: Grofle Eisen- oder Nickelschale, Rundkolben 2000,
grofler Porzellanmorser, grofier Trichter, Becherglas 1000, Saug-
flasche 1000, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (1).

Ausfiithrung: Etwa 250 ¢ gelbes Blutlaugensalz wird grob zer-
stoflen und in einer geriumigen eisernen Schale oder Pfanne auf
einem Gaskocher (Vollhard-Ofen) bei kleiner Flamme so lange er-
hitzt, bis die Kristalle durch und durch verwittert sind, so dafl man
beim Durchbrechen der Kristalle keinen unverinderten Kern mehr
bemerkt. Dann wird das Salz noch warm zu feinem DPulver zer-
rieben, wieder auf der heiflen Schale ausgebreitet und noch einige
Stunden bei gleichmifliger, aber nicht zu hoher Temperatur de-
trocknet. Die spitere Ausbeute hingt sehr davon ab, dafl die Aus-
gangsstoffe absolut trocken sind und nachher die Extraktion mdog-
lichst schnell vorgenommen wird.

200¢ von dem so erhaltenen absolut trockenen Ferrocyankalium
werden mit 150 ¢ geschmolzenem Kaliumdichromat in warmem Zu-
stande innig verrieben und dieses Gemisch portionsweise mit einem
Loffel in eine gerdumige eiserne Schale eingetragen, die auf einem
Gasofen so weit erhitzt wird, daf} jede Portion des eingetragenen
DPulvers zu einer schwarzen Masse verglimmt. Man riihrt wahrend
des Eintragens mit einem eisernen Spatel um. Die Temperatur darf
nicht bis zum Schmelzen der Masse ansteigen. Das schwarze Re-
aktionsprodukt wird noch warm zerrieben und sofort auf dem
siedenden Wasserbade in einem 2-1-Rundkolben mit aufgesetztem
Kiihler 10 Minuten lang (nicht linger?) unter tiichtigem Umschiitteln
mit einer Mischung von 900 ccm 800vigem Alkohol und 100 ccm
Methylalkohol gekocht. Man dekantiert die klare Losung durch ein
Faltenfilter in ein in Eis stehendes grofles Becherglas und kiihlt
auch den schwarzen Extraktionsriickstand sofort durch Einstellen
des Kolbens in Eiswasser ab. Nach einiger Zeit saugt man das aus-
kristallisierte Cyanat ab und zieht mit der Mutterlauge den Kolben-
riickstand wie oben wiederum 10 Minuten in der Hifze aus, filtriert,
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‘kiihlt usw., und wiederholt das noch viermal, so dafl man im ganzen

fiinfmal ausgezogen hat. Das auf derselben Nutsche gesammelte
Cyanat wird schliefllich mit Ather nachgewaschen und im Vakuum
iiber Schwefelsiure getrocknet. Die letzte alkoholische Mutterlauge,
die schon nach NH; riecht, kann zur Darstellung von Harnstoff
dienen. (Siehe organischer Teil.)

Ausbeute: 55—65 g.

Eigenschaften: Kleine, schneeweifle Blittchen oder Nadeln,
leicht 16slich in H,O, wenig in kaltem wifirigem Alkohol, unlSslich
in absolutem Alkohol. .

Das frisch dargestellte Salz darf nur ganz schwach alkalisch
reagieren. Beim Aufbewahren in nicht ganz trocknem Zustande zer-
setzt es sich unter Entwicklung von NH;. Es ist daher zweckmifliger-
weise in Reagenzgliser einzuschmelzen.

Vorgang:
I. K,[Fe(CN)s]+ 2 K:Cr.O; = 6 KCNO + Cr,O; -~ FeO + K,O
Die heifien Losungen miissen schnell abgekiihlt werden, da sonst
das darin enthaltene H,O zersetzend wirkt.
II. KCNO--2H,0 =K(NH,) - CO,
Literatur: E.II, 537.
Anschluflprdaparat: Urethan. Bd. II, organ. Teil.

44. Kalium dicdhromicum purissimum pro analysi

Reinstes Kaliumdichromat
K.Cr,O; = 294,22

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Kaliumdichromat DAB. 6.

Gerite: —.

Dauer: 1 Tag (14). )

Ausfiihrung: Man 16st in einem Kolben das Dichromat durch
Erhitzen in 150 ccm Wasser, filtriert die Lésung schnell durch ein
Faltenfilter in ein Becherglas und riihrt mit einem Glasstabe bis
zum Erkalten. Das ausgeschiedene Kristallmehl wird auf einer
Nutsche gesammelt, mit wenig Wasser gewaschen und bei 100° ge-
trocknet. Vor der Verwendung als Urtiter in der Maflanalyse wird
auf einem Uhrglase oder im Wigeglaschen bei etwa 120—140° ge-
trocknet.

Ausbeute: Etwa 80—85 g.

Literatur: H.I,1006.

Anschlufipriparat: Kal. chromicum 41.
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45. Kalium ferricyanatum

. Kaliumferricyanid, rotes Blutlaugensalz
Ki[Fe(CN);] = 329,18

Ausgangsstoffe: 52¢ Kaliumferrocyanid,
etwa 7¢ Kaliumpermanganat (Prip. 51),
16 ccm konz. Salzsdure,
5—10¢ Kalziumkarbonat.

Geridte: Becherglas 1000, Porzellanschale 500—1000, kleine Saug-
flasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (12). '

Ausfiihrung: Das Kaliumferrocyanid wird in 400 ccm kaltem
Wasser unter Zusatz von 16 ccm konz. HCI geldst und diese Losung
langsam so lange mit einer kalten L&sung von 7,0 ¢ KMnQ, in
500 ccm H.O versetzt, bis 1 Tropfen der Mischung mit Eisenchlorid-
16sung keinen blauen Niederschlag mehr gibt, sondern eine braun-
rote Farbung, das heif}t also, bis die Oxydation vollstandig ist. Der:
Sdureiiberschufl wird mit Kalziumkarbonat neutralisiert (Lackmus-
papier?), die Losung filtriert und auf dem Wasserbade bis zur
Kristallhautbildung eingedampft. Nach einiger Zeit werden die aus-
geschiedenen Kristalle abgesaugt und dreimal mit je etwa 5 ccm
Wasser gewaschen (Wasser zur Mutterlauge geben!). Aus der
Mutterlauge gewinnt man durch Einengen eine weitere Menge des
Salzes.

Ausbeute: Etwa 35—40 ¢ I. Produkt.

Eigenschaften: Himbeerrote Kristall-Prismen, beim Zerreiben
gelbliches DPulver, 18slich in 2,5 T. kaltem und 1,5 T. siedendem
Wasser. Durch Alkohol wird es aus der wifirigen Losung ausgefillt.

Priifung: Auf Ferrocyanid, Mn, Cl nach dem Erg.-Buch 5 zum
DAB.

Vorgang: Kaliumferrocyanid wird in saurer Losung durch
KMnQO; zu Ferricyanid oxydiert,

"K,[Fe(CN):]-+2HCl 4 O = 2K;[Fe(CN);]+ 2 KC1 4 H,O
Zum Nachwaschen darf wegen der groflen Loslichkeit nur wenig H,O
genommen werden, da sich in 100 ccm etwa 4 ¢ des Salzes 16sen.

Literatur: V.I,325.

46. Kalium hypophosphorosum
Kaliumhypophosphit, unterphosphorigsaures Kali
KH,PO, =104

Ausgangsstoffe: 20 ¢ Kalziumhypophosphit (Prip. 75),
16,2 ¢ Kaliumkarbonat, rein.
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Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1—2 Tage (14).

Ausfithrung: Die Losung von 20 ¢ Kalziumhypophosphit in
30 ccm Wasser wird mit einer Lésung von 16,2 ¢ Kaliumkarbonat in
etwa 15 ccm Wasser versetzt. Nach einiger Zeit wird von aus-
geschiedenem Kalziumkarbonat abgesaugt, dieses mit sehr wenig
Wasser nachgewaschen und das Filtrat im Vakuum eingedampft
oder in einen grofien Schwefelsdureexsikkator zur Kristallisation
gebracht. Die abgesaugten Kristalle werden mit wenig verdiinntem
Alkohol nachgewaschen und im Exsikkator getrocknet. Mutterlauge
weiter eindunsten.

Ausbeute: Etwa 30 g.

Eigenschaften: Weifle Blattchen oder kristalline Masse oder
ein korniges DPulver, in der Luft rasch zerflieBend, Geschmack
stechend salzig. Loslich in 0,6 T. kaltem, 0,3 T. siedendem H.O, in
7,5 T. kaltem oder 3,6 T. siedendem Alkohol.

Vorgang: Ca(H,PO.,), -+ K.CO; = CaCO; -+ 2 KH.PO,

Literatur: H.II,16.

47. Kalium jodatum
Jodkali, Kaliumjo‘did

Ausgandsstoffe: 10¢ Eisenpulver, Eisenfeile,
40¢ Jod,
32 -35¢ Kaliumbikarbonat (Prip. 35).

Gerate: Saugflasche 100, 250, mittlere Nutsche.

Dauer: 2—3 Tage (12).

Ausfiihrung: Man iibergiefit in einer Porzellanschale das Eisen
mit 100 ccm Wasser und setzt unter bestindigem Umriihren in
kleinen Anteilen 30 ¢ des gepulverten Jods zu, das sich meist schon
ohne zu erwdrmen mit dem Fe umsetzt. Es entsteht eine farblose
oder blafigriine Losung, die von dem iiberschiissigen Eisen unter
Nachwaschen mit wenig Wasser abfiltriert wird. Das Filtrat wird mit
den restlichen 10¢ zerriebenen Jods versetzt, das sich sofort mit
dunkelbrauner Farbe 16st (Ferro-ferrijodid). Alsdann wird diese
braune L&sung sofort unter Umriihren langsam in eine kochende
und hierbei kochend bleibende Losung von 32 ¢ Kaliumbikarbonat
in 120 ccm H,O eingetragen. Hierbei muf} die Mischung zum Schluf}
nur noch schwach alkalisch reagieren, andernfalls setzt man bei
neutraler oder saurer Reaktion etwas Bikarbonat oder bei zu stark
alkalischer Reaktion etwas von der in obiger Weise hergestellten
Ferrojodidlosung, oder noch einfacher, Jodwasserstoffsiure, zu.
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Dann wird, um den Eisenoxyduloxydniederschlag dichter und besser
filtrierbar zu machen, noch kurze Zeit weitergekocht, abgesaugt und
gut nachgewaschen. Das vollstindig farblose Filtrat wird auf dem
Wasserbade, nétigenfalls nach Behandlung mit wenig Kohlepulver,
bis zur Kristallhaut eingedampft, dann durch Aufspritzen von még-
lichst wenig Wasser diese und die am Rande sitzenden unreineren
Kristalle eben wieder in Losung gebracht. Die Schale 1af3t man mit
Papier und einem Tuch als Warmeschutz bedeckt auf dem offenen
heiflen Wasserbad zusammen mit diesem erkalten. Nach 2—3 Tagen
saugt man die meist schon ausgebildeten wiirfelformigen Kristalle
ab und dampft die Mutterlauge weiter ein. Reagiert diese alkalisch,
so muf} wieder mit Jodwasserstoffsdure genau neutralisiert werden.

Ausbeute: Etwa 50¢ reines und eine kleine Menge weniger
reines Salz.

Eigenschaften: Grofie farblose, luftbestindige Wiirfel. Loslich
in 34 T. H:O und in 12 T. Alkohol von 90—91 o%.

Priifung: DAB. 6, S. 368.

Vorgang:

I. 3Fe+6J=3Fe].
II. 3FeJ.+ J.=FesJs

III. Fe;Js+ 8 KHCO; + xH,O =8 KJ + 8 CO, + [Fe O, + xH.O]

Literatur: Schm.I, 629; B.II, 164.

Anschlufipriaparat: Ammoniumjodid 146,

Arsenum jodatum 164.

48. Kalium jodicum

Kaliumjodat, jodsaures Kalium
KJO, =214

Ausgangsstoffe: 25¢ Kaliumjodid (Priap. 47),

50 ¢ Kaliumpermanganat (Prip. 51).

Geridte: Becherglas 1000, Porzellanschale 1000, kleine Saugflasche
und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiihrung: Die Lsung von 25¢ Jodkali in 25ccm Wasser
wird in einem Becherglas > Stunde auf dem Wasserbade mit einer
Losung von 50¢ Kaliumpermanganat in 1000 ccm Wasser erwidrmt.
Die noch rote Losung wird dann durch Zusatz von wenig Alkohol
entfirbt, filtriert und das Filtrat nach dem Ansdauern mif Essigsiure
auf etwa 60ccm eingedampft. Die nach dem Erkalten ausgeschie-
denen Kristalle werden abgesaugt, mit wenig kaltem Wasser und
dann mit Alkohol gewaschen. Es wird nochmals aus wenig heiflem
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Wasser umkristallisiert. Das Salz enthilt 14 Mol. Kristallwasser,
das durch Trocknen bei 105° entweicht.

Ausbeute: 28—30¢g.

Eigenschaften: Weifles kristallines Pulver, 16slich in etwa
13 T. kaltem oder 5 T. siedendem Wasser.

Vorgang: KJ+ 2KMnO, + H,O =K]JO, -+ 2KOH + 2 MnO,

Literatur: Schm. I, 641.

49, Kalium nitrosum

Kaliumnitrit, salpetrigsaures Kalium
KNO, = 85,1

Ausgangsstoffe: 50g Kaliumnitrat,

102 ¢ Blei, in kleine Stiicke zerschnitten.

Gerite: Eiserne Abdampfschale, etwa 12—15cm Durchmesser,
kleine Saugflasche und Nutsche, Kohlensdure-Kipp.

Dauer: 1 Tag (1.).

Ausfithrung: Man schmilzt mit Hilfe eines Fletcherbrenners in
einer eisernen Schale den Salpeter, gibt portionsweise unter Durch-
mischung der Masse das Blei zu und riihrt 1>—3, Stunde lang mit
einer Messerklinge gut um, bis alles Blei oxydiert ist. Je besser
geriihrt wird, desto besser wird die Ausbeute. Nach dem Abkiihlen
wird der Schaleninhalt in eine groflere Eisenschale oder auf ein
grofles Eisenblech ausgegossen, um ihn besser zerkleinern zu
konnen, mit 200ccm und dann noch zweimal mit 75 ccm heilem
Wasser ausgelaugt und von dem ungelSst bleibendem abfiltriert. In
das Filtrat leitet man zur Entbleiung einige Minuten (nicht linger?)
Kohlendioxyd ein, filtriert, neutralisiert vorsichtig¢ mit HNO, und
dampft es zunidchst ziemlich weitgehend ein. Von der ersten Kristall-
ausscheidung, die zum groflten Teil aus Salpeter besteht, wird ab-
filtriert, das Salz mit wenig kaltem Wasser nachgewaschen und die
Mutterlauge zur Trockene verdampft. Der Abdampfriickstand be-
steht zum grofiten Teil aus dem Kaliumnitrit, verunreinigt durch
mehr oder weniger Nitrat. Er wird in einem Tiegel geschmolzen,
nach dem Erkalten im Exsikkator zerstoflen und in ein gutschlie-
Bendes Stopselglas gebracht. Der Gehalt muf titrimetrisch nach der
im DAB. 6 bei NaNO,, S. 455, angegebenen Methode ermittelt
werden.

Ausbeute: Wechselnd, 25—35¢.

Eigenschaften: ZerflieBliche, mikroskopisch kleine prismatische
Kristalle, wisserige Losung reagiert infolge hydrolytischer Spal-
tung schwach alkalisch. Handelsware ist meist 90 0oig.

Vorgang: KNO;4 Pb=DPbO + KNO,

Literatur: Bi 117.
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50. Kalium perdloricum

Kaliumperchlorat. Uberchlorsaures Kalium
KC10,=138,56

Ausgangsstoffe: 50¢ Kali chloricum (Priap. 40).

Gerdte: Neuer (1) Porzellantiegel 100 ccm, kleine Saugflasche
und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (14). _

Ausfiihrung: Das Kaliumchlorat wird in dem Tiegel mit einem
Bunsenbrenner schwach erhitzt, so dafl das Salz eben schmilzt. Ohne
die Wirmezufuhr zu steigern, erhidlt man den Tiegel bei mdoglichst
gleichbleibender Temperatur, wobei Sauerstoff kaum entweicht, der
Schmelzflufl aber langsam dickfliissiger und teigig wird. Wenn die
Masse nach 10—15 Minuten véllig gleichmiflig halbfest geworden
ist, 143t man die etwas abgekiihlte Schmelze mit 50 ccm kaltem
Wasser stehen, bis sie vollig zerfallen ist, saugt das ungeldste Ka-
liumperchlorat ab und kristallisiert es aus 150—175 ccm Wasser um.

Ausbeute: Etwa 25¢.

Eigenschaften: Farblose rhombische Kristalle, die bei 610°
schmelzen. Das Salz 18st sich in 88 T. H.O von 10°, in 65 T. H.O
von 15°, in 58 T. H.O von 21,3° und 5,5 T. H,O von 100°. Es rea-
giert neutral.

Vorgang: 2KCIO,; =KCIO, + KCI4 O,

Das KCl wird ‘durch H,O als leichtlsslicher Anteil herausgeldst.

Literatur: V.1, 302.

51. Kalium permanganicum

Kaliumpermanganat. Ubermangansaures Kali

KMnO, = 158,03

Ausgangsstoffe: 50¢ Kalium hydroxyd,
50¢ gepulverter Braunstein,
25¢ Kali chloricum (KCl1O;) (Prip. 40).

Gerdte: Tiegel aus feuerfestem Ton 100—200 oder Eisentiegel
zirka 6 cm Durchmesser, Becherglas 1000, Kohlensdure-Kipp, Saug-
flasche 1000, mittlere Nutsche, Porzellanschale 1000.

Dauer: 1 Tag (1%).

Ausfiihrung: Man 16st 50 ¢ Kalihydrat in moglichst wenig H,O
(etwa 50 ccm), sefzt 25¢ Kali chloricum und 50¢ fein gepulverten
Braunstein hinzu, trocknet das Gemisch und erhitzt es lingere Zeit
bzw. so lange in einem Ton- oder Eisentiegel nahezu auf Rotglut,
bis eine entnommene Probe der breiartigen Masse sich nach dem
Erkalten in Wasser nahezu vollstindig mit intensiv griiner Farbe

44



auflost. Nach dem Erkalten zieht man mehrmals mit insgesamt etwa
1000 ccm heifiem Wasser aus und leitet in die siedende Mischung
so lange einen kriftigen Kohlensidurestrom ein, bis ein Tropfen der
Losung, auf weifles Filtrierpapier gebracht, einen roten, nicht mehr
griinrandigen Flecken gibt, der schnell braunrandig wird. Dann 1483t
man erkalten, gief3t nach einiger Zeit die klare LOsung ab, filtriert
diese und dann den Rest durch Glaswolle oder durch eine Nutsche
mit gehirtetem Filter und dampft so weit ein, bis ein Tropfen, in
eine kalte Porzellanschale gebracht, schnell Kristalle ausscheidet.
Nach 24 Stunden saugt man auf gehirtetem Filter ab und dampft
die Mutterlauge eventuell noch weiter ein.

Ausbeute: Etwa 15¢.

Eigenschaft und Priifung: DAB.6, S.371.

Vorgang:
I. 3MnO,+4 6 KOH - KC10; =3 K,MnO, (Kaliummanganat, griin)

+KC1--3H,0
I1. 3 KgMnO.; - 2 COz + HQO =2 KMn01 + Mn02 . H20 “l— 2 KgCOg

Literatur: E.I,478; Schm. I, 1205.

52. Kalium phosphoricum acidum

Primires oder saures Kaliumphosphat
KH.PO, =136

Ausgangsstoffe: 200 ¢ Phosphorsiure (25 0oig),
35 ¢ Kaliumkarbonat.

Geriate: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (%2).

Ausfithrung: Man neutralisiert gegen Lackmuspapier 100 ¢
Phosphorsidure (2590ig) mit Kaliumkarbonat, wozu etwa 35 g ge-
braucht werden, dann fiigt man der Lsung nochmals 100¢ der-
selben Phosphorsidure zu. Nach einiger Zeit kristallisiert das pri-
mire Phosphat in groflen farblosen Kristallen aus. Abzusaugen und
zwischen Filtrierpapier zu trocknen. Aus der Mutterlauge kann man
durch Eindampfen eine weitere Menge erhalten.

Ausbeute: 50—60g.

Eigenschaften: Quadratische Kristalle, leicht 15slich in Wasser
zu einer sauren Losung, Beim Gliihen entsteht durch Abspalten von
H.O Kaliummetaphosphat KPO;.

Vorgang:
I. H;PO, + K,CO; =K,HPO, + CO,+ H,0, das zunichst gebildete
sekundire Salz reagiert gegen Lackmus neutral.
II. K,HPO, + H;PO, =2 KH,PO,
Literatur: H.II, 24.



53. Kalium pyroantimoniat

Saures Kalium pyrostibicum acidum
K,H,Sb,0; - 4 HO =507,7

Ausgangsstoffe: 30¢ Antimonoxyd (Sb;O;) (Prip. 167),
etwa 60 ccm konz. Salzsidure (38%ig)
(oder anstatt Antimonoxyd und Salzsidure:
50 ¢ Antimontrichlorid [Prip.169]),
165 ccm 25 9pige Kalilauge,
6 ¢ Kaliumpermanganat.

Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 2 Tage (Ys).

Ausfithrung: Das Antimonoxyd wird in der konzentrierten HCl
geldst und diese Losung (bzw. die von SbCl; unter Zusatz von wenig
HCI bereitete) in 165 ccm kalte 25 %0ige Kalilauge (bei Verwendung
von SbCl; weniger) eingegossen. Von dieser Antimonitlosung wer-
den zunichst 20 ccm beiseite gestellt, der Rest wird auf dem
Wasserbade auf 70—80° erwdrmt und solange tropfenweise mit
einer Losung von 6¢ Kaliumpermanganat in 100 ccm Wasser ver-
setzt, bis die iiber dem ausfallenden Braunstein stehende Fliissig-
keit griin gefarbt bleibt, die ,,Oxydation zum Antimoniat” also be-
endet ist. Von den beiseite gestellten 20 ccm der alkalischen Anti-
monitlosung wird nun tropfenweise zugegeben, bis die Griinfarbung
gerade wieder verschwunden ist; dann wird filtriert, das Filtrat auf
dem Wasserbade bis zum Salzhidutchen eingedampft und iiber Nacht
stehen gelassen. Am andern Tage werden die ausgeschiedenen Kri-
stalle abgesaugt und mehrmals mit kaltem Wasser zur Entfernung
des Kaliumchlorids gewaschen. Die Ausscheidung des Pyroantimo-
niats kann beschleunigt werden, wenn der eingedampften L&sung
1> Vol. Alkohol zugesetzt wird.

Ausbeute: 20—25¢.

Eigenschaften: Weifles, kornig kristallines Pulver, 18slich in
90 T. siedendem und 250 T. kaltem Wasser. Dient als Reagenz auf
Natriumion.

Vorgang:

1. Sb;O; -- 6 HCl = 2 SbCl; -+ 3 H,O

I1. SbCl; + 3 KOH = 3 KCl 4 Sb(OH); (antimonige Siure), diese
16st sich in der iiberschiissigen Lauge:

III. Sb(OH); + KOH =2H,0 + KSbO; (Kaliummetantimonit).

IV. 2KSbO; + 2 KOH + O, (aus dem KMnO,) = H;O + K,Sb,0,
(neutrales Pyroantimoniat). Beim Kochen zerfillt dieses in das
saure Salz:

V. K;Sb.0; + 2 H:O = 2 KOH + K;H,Sb,0;,

Literatur: Altes Manual.
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54. Kalium pyrosulfurosum
Kaliumpyrosulfit, Kaliummetabisulfit

Ausgangsstoffe: K,S,0;5 =222

100 ¢ Kaliumkarbonat.
Schwefeldioxyd, aus Bombe oder Prip. 181.

Geridte: SO,-Entwicklungsapparat (Prip. 181), Saugflasche (250)
und mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (1).

Ausfiihrung: Man 18st das Karbonat in 100 ccm Wasser und
leitet in die heifle Losung in langsamem Strom bis zum Aufhéren
der CO.-Entwicklung Schwefeldioxyd ein. Beim Erkalten scheidet
sich das Pyrosulfit kristallinisch aus. Es wird abgesaugt und im
Exsikkator oder zwischen Filtrierpapier getrocknet. Die Mufter-
lauge enthilt noch weitere Mengen.

Ausbeute: 120—130g.

Eigenschaften: Farblose Kristalle, 16slich in 2 T. H,O.

Vorgang: K.;CO; -+ 2SO0, =K.,S,0; + CO,

Bemerkung: Das Salz wird in der Photographie gebraucht
(Fixierbad?).

Literatur: H.II, 24.

55. Kalium rhodanatum

Kaliumrhodanid, Rhodankali
KCNS =97,17

Ausgangsstoffe: 80¢g Kaliumcyanid (Prip. 42),

25¢ gepulverter Stangenschwefel,
100 ccm Alkohol.

Gerite: Eisenschale oder Tiegel.

Dauer: 1 Tag (%2).

Ausfithrung: In einer eisernen Schale oder Tiegel schmilzt man
iiber dem Bunsenbrenner ein Gemisch von 50 ¢ Cyankali und 25¢
gepulvertem Stangenschwefel so lange zusammen, bis das Cyankali
vollstindig geschmolzen, mit dem S gemischt und die blaue S-Flamme
verschwunden ist. Hierauf 143t man so lange erkalten, daf} ein in
Wasser fallender Tropfen kein zischendes Gerdusch mehr erzeugt,
schiittet die noch heifle Masse in 75 ccm Wasser und filtriert. Das
Filtrat enthilt aufler Rhodankali noch Kaliumsulfid, -cyanat und
-thiosulfat. Um diese Beimengungen zu zersetzen, fiigt man ver-
diinnte Schwefelsiure (1:4) bis zur schwach sauren Reaktion hinzu,
filtriert vom ausgeschiedenen Schwefel ab, verdampft 15 des Vo-
lums, 1463t das Kaliumsulfat auskristallisieren und versetzt mit dem
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gleichen Vol. 90 %igen Alkohol, wodurch fast die ganze Menge des
letzteren ausgefillt wird. Das Filtrat hinterldfit beim Verdampfen
ziemlich reines Rhodankali, vollstindig rein erhilt man das Salz
durch Umkristallisieren aus Alkohol.

Ausbeute: Zirka 50¢.

Eigenschaften: Farblose prismatische, an der Luft zerflief3-
liche Kristalle, die in H.O und Alkohol leicht 16slich sind.

Priifung: 1¢ soll sich in 10 ccm siedendem, absolutem Alkohol
klar 16sen. Die Losung von 1 g KCNS in 20 ccm H:O soll nach Zu-
satz von einigen Tropfen HCl und BaCl,-Losung innerhalb 5 Mi-
nuten keine Verinderung zeigen (K.SQO,). Die Losung von 1 ¢ KCNS
in 20 ccm H.O soll nach Zusatz von 5 ccm HCI1 (1,124) :farblos
bleiben (Fe).

Vorgang: KCN -+ S=KCNS

Literatur: V.1, 314.

56. Kalium sulfuratum
“Schwefelkalium, Schwefelleber

(K:S; - K,S:05)
Ausgangsstoffe:
100 ¢ Kaliumkarbonat (Pottasche),
50¢ Schwefel (Sulf. sublimat. oder gepulverter Stangenschwefel),

Gerite: Eiserner Tiegel, mdglichst mit Deckel.

Dauer: 1 Tag (V).

Ausfiihrung: Ein Gemisch von Pottasche und Schwefel wird in
einem eisernen Gefiafy, das mit der Mischung etwa zur Hailfte ge-
fiillt ist und moglichst mit dem Deckel geschlossen wird, auf ma-
fligem Feuer auf einem Windofen im Freien oder unter dem Abzug
erhitzt, bis die Masse aufhort zu schiumen und eine herausgenom-
mene Probe sich ohne Abscheidung von Schwefel fast klar in Wasser
16st. Lingeres Schmelzen ist zu vermeiden. Die Masse wird dann
auf eiserne oder steinerne Platten ausgegossen und nach dem Et-
starren in Stiicke zerschlagen. Die eigene Darstellung ist durchaus
zu empfehlen, weil die Schwefelleber des Handels haufig minder-
wertig ist.

Soll das Kalium sulfuratum zu innerem Gebrauch dienen, so
nimmt man bei der Darstellung reine Pottasche und gereinigten
Schwefel.

Ausbeute: 100—110¢.

Eigenschaften: Leberbraune, spiter gelbgriine Stiicke, die
schwach nach H,S riechen. Loslich in 2 T. H,O zu einer fast klaren,
gelbgriinen, nach H,S riechenden, Lackmuspapier bliuenden Flussig- -
keit,
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Priifung: DAB. 6, S. 373.
Vorgang: 3K2C03 -+ 8S =2Kgsg "l—Kgs;gOg ’1“3 COL.
Literatur: DAB. 6, S.373; H.II, 25.

I. Nebengruppe: Kupfer, Silber, Gold

57. Cuprum metallicum reductum

Reduziertes Kupfer
Cu = 63,57

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Kupfersulfat (Prip. 63),

30¢ Zink, reinstes, granuliert.

Gerite: Mittlere Saugflasche, kleine Nutsche.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfiihrung: Eine Losung von 100 ¢ Kupfersulfat in etwa
300 ccm Wasser wird nach Zusatz von 10 ccm konzentrierter Salz-
sdure (25%ig) mit 30¢ reinstem Zink auf dem Wasserbade bis zur
Beendigung der Reduktion erwdarmt. Alsdann wird die iiberstehende
farblose Fliissigkeit abdekantiert und das noch mit etwas Zink ver-
unreinigte feine rote Kupferpulver dreimal mit je 50 ccm zirka
1090iger Schwefelsaure unter schwachem Erwédrmen digeriert, ab-
gesaugt und auf der Nutsche zuerst mit 50 ccm kaltem Wasser dann
noch feucht mit 50 ccm Alkohol nachgewaschen. Ohne es voll-
stindig trocken zu saugen, bringt man das Pulver zur Trocknung
zwischen Filtrierpapier in einen Schwefelsdure-Vakuumexsikkator,
dessen Luftinhalt man zweckmifligerweise durch Wasserstoff oder
Leuchtgas verdriangt. Beim Auswaschen, Absaugen und Trocknen
muf} man lingere Beriihrung mit dem Luftsauerstoff vermeiden, da
das feinverteilte Kupfer leicht oxydiert wird und dann z. B. fiir
organische Reduktionszwecke unbrauchbar wird.

Ausbeute: Etwa 24 ¢.

Eigenschaften: Braunrotes, mattes, feines Pulver, das beim
Driicken Metallglanz annimmt.

Vorgang: CuSO, + Zn = ZnSO, + Cu

Literatur: Schm. I, 702; E. I, 401.

58. Cuprum aluminatum
Kupferalaun

Ausgangsstoffe: 17¢ Alaun (Prip.125),

16 ¢ Kupfersulfat (Prip. 63),
16 ¢ Kaliumnitrat,

Gerdte: —. 1g Kampfer.
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Dauer: 1 Tag (14).

Ausfithrung: Man mischt je 16 ¢ fein gepulvertes Kupfersulfat,
Alaun und Kaliumnitrat sehr sorgfilti¢ und schmilzt die Mischung
in einer Porzellanschale unter Umriihren mit einem starken Ther-
mometer bei etwas iiber 100°. Der eben noch flieBenden Schmelze
mischt man mit einem erwirmten Glas- oder Porzellanspatel den
mit 1 ¢ Alaun sorgfiltig gemischten Kampfer zu und giefit das
Ganze schnell in Platten oder in eine Stibchenform.

Ausbeute: —.

Eigenschaften: Griinblaue, nach Kampfer riechende Stiicke, die
in 16 T. Wasser bis auf einen geringen Riickstand von Kampfer 16s-
lich sind. Es darf keine ungleichartigen Teile erkennen lassen.

Vorgang: Es handelt sich nicht um eine chemische Verbindung,
sondern um eine Mischung der Komponenten.

Literatur: H. I, 1150.

59. Cuprum-Ammonium sulfuricum

Cuprum sulfuricum ammoniatum,
Kupferammoniumsulfat, Tetrammincuprisulfat
[Cu(NH;),]SO, - H.O =245,2
Ausgangsstoffe:

50 ¢ krist. Kupfersulfat (CuSQ,-5H.0) (Prip. 63),
150 ¢ Ammoniakfliissigkeit (109%ig),
300 ccm Alkohol (9590ig).

Gerate: Saugflasche 500, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 bzw. 3—4 Tage (14).

Ausfithrung: Das Kupfersulfat wird in 150 ccm Wasser gelost,
mit dem Ammoniak vermischt und diese Mischung in 300 ccm Al-
kohol eingegossen. Hierbei fillt das Salz feinkristallinisch aus. Will
man es in gréferen lasurblauen Kristallen erhalten, so iiberschichtet
man in einem weithalsigen Stopselglase von 750—1000 ccm Inhalt
die Kupfersulfatammoniakmischung vorsichtig¢ mit dem Alkohol und
1af3t einige Tage stehen. Trocknen ohne Anwendung von Wirme.

Ausbeute: 35—40 g.

Eigenschaften: Lasurblaues Kkristallinisches DPulver oder
Prismen, die sich an der Luft unter Abspaltung von H;O und NH;
zersetzen, wobei der Korper erst blasser, dann griinlich wird. LSslich
in 1,5—2 T. H,O zu einer tiefblauen, alkalisch reagierenden Fliissig-
keit,

Vorgang: Aus CuSO, und NH; bildet sich durch Addition obiges-
Komplexsalz, das nach der neueren Nomenklatur auch Tetrammin-
cuprisulfat genannt wird.

Literatur: B.I, 616.
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60. Cuprum monodloratum

Kupferchloriir, Cuprochlorid
CuCl =99

Ausgangsstoffe: 50 ¢ Kupfersulfat (Prip. 63),
50 ¢ Kupferdrehspine,
100 ¢ Ammoniumchlorid,
10 ¢ Eisessig,
etwas Alkohol und Ather.

Gerite: Rund- oder Stehkolben 1000, kleine Saugflasche und
Nutsche.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: In einem Kolben erhitzt man das Kupfersulfat mit
dem Salmiak und 500 ccm Wasser, bis die Losung farblos geworden
ist. Dann filtriert man schnell durch ein Faltenfilter in etwa 750 ccm
Wasser hinein, dem man zur besseren Bestindigkeit des Chloriirs
10 ¢ Eisessig zugesetzt hat. Zweckmifligerweise benutzt man einen
hohen Standzylinder, damit die Fliissigkeitsoberfliche so klein wie
méglich ist. Nach dem Erkalten unter Luftabschlufl scheidet die
Fliissigkeit schone Tetraeder des Chloriirs aus, die man abdekan-
tiert, schnell absaugt, mit wenig kaltem, ausgekochtem, destilliertem
Wasser, dann mit Alkohol und schliefllich mit Ather nachwischt.
Getrocknet wird im Vakuum iiber konz. Schwefelsdure und in gut
verschlossenen Gefiafien aufbewahrt.

Ausbeute: 37—38 ¢.

Eigenschaften: Weifles kristallines Pulver, das sich an der Luft
unter Griinfirbung leicht oxydiert. In Wasser sehr wenig 16slich,
aus der heiflen konzentriert salzsauren LOsung kristallisiert es in
Tetraedern.

Vorgang: CuSO, -+ 2NH,Cl + Cu =2 CuCl + (NH,).SO,

Literatur: E. I, 405.

61. Cuprum oxydatum

Kupferoxyd, Cuprioxyd

Ausgangsstoffe: CuO =179,2

1. 50¢ Kupferschnitzel- oder Drehspine,

450 ¢ reine Salpetersidure (2500ig; D = 1,185).
2. 100 ¢ Kupfersulfat, krist. (Prip. 63),

400 ¢ Kalilauge (15%ig).

Gerite: 1. Steh- oder Rundkolben 1000, hessischer Tiegel, Saug-
flasche 1000 und mittlere Nutsche.
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2. Dasselbe, dazu Filtrierstutzen 1500—2000.
Dauer: 1 Tag ().

1. Darstellungsweise:

Ausfiithrung: Das Kupfer wird zunichst durch Biirsten mit ver-
diinnfem Ammoniak, Sand und Wasser oberflidchlich gereinigt und
dann in einem Literkolben durch Erwirmen mit 450 ¢ reiner Sal-
petersiure (25%ig, D =1,185) geldst. Die Losung wird nach dem
Verdiinnen mit der gleichen Menge Wasser filtriert und in einer.
DPorzellanschale zur Trockne eingedampft. In einem gerdumigen
"hessischen Tiegel wird der Riickstand schliefllich gegliiht, bis er
vollstindig schwarz und trocken erscheint. Nach dem Erkalten wird
das Oxyd mit Wasser ausgewaschen, abgesaugt, getrocknet und zer-
rieben.

Ausbeute: 55—58 g.

2. Darstellungsweise:

Ausfiihrung: 100 ¢ Kupfersulfat werden in 1000 ccm Wasser
gelost und die heifle Losung in 400 ¢ Kalilauge (Liq. Kal. caust,
159ig) gegossen. Der Niederschlag wird nach gutem Absetzen ab-
dekantiert und so lange mit heiflem Wasser, zuletzt auf der Nutsche,
ausgewaschen, bis in dem Waschwasser mit BaCl; kein Niederschlag
mehr entsteht. Nach dem Trocknen wird in einem hessischen Tiegel
auf schwache Rotglut erhitzt.

Ausbeute: 27—29 g.

Eigenschaften: Schwarzes, schweres amorphes Pulver, unldslich
in H;O und Alkohol.

Priifung: Zu priifen ist auf Cl' mit AgNQO;, auf Fe*** mit NH;, auf
NQO;y mit FeSO, und H,SO, wie iiblich. Der wifirige Auszug darf
beim Verdampfen keinen Riickstand hinterlassen (Alkalien).

Vorgang: I. 3 Cu+ 8HNOQO; =3 Cu(NO;): +2NO -+ 4H,0

Cu(NO;); = CuO 4 N.O;+ O,
II. CuSO,-+2KOH = CuO + H,0 + K,SO,

Literatur: B.1,613.

62. Cuprum oxydulatum

Kupferoxydul
Cu,0 =143,14
Ausgangsstoffe: 55¢ Kupfersultat (CuSQ,-5H,0) (Prip. 63),
25 ¢ salzsaures Hydroxylamin (Prip. 155),

55¢ Kaliumhydroxyd,
etwas Alkohol und Ather.
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Geridte: Filtrierstutzen 2000, Stehkolben oder Erlenmeyer 750,
mittlere Saugflasche, kleine Nutsche.

Dauer: 1 Tag (V4).

Ausfithrung: Man mischt in dem Filtrierstutzen eine klare eis-
kalte Losung von 55 ¢ Kupfersulfat in 500 ccm Wasser und von 25 ¢
salzsaurem Hydroxylamin in 125 ccm Wasser. Unter Kiihlung mit
Wasser oder durch hineingeworfene Eisstiicke und unter gutem Um-
rithren 1483t man eine eisgekiihlte Losung von 55 ¢ Kaliumhydroxyd
in 750 ccm Wasser langsam einflieflen. Die gelbe Abscheidung von
Cuprooxyd setzt sich gut zu Boden. Sie wird nach 1 Stunde nach dem
Abgieflen der Fliissigkeit unter Dekantieren (Schrigstellen des
Stutzens?) viermal mit salzsdurehaltigem Wasser und dann so lange
mit reinem Wasser gewaschen, bis in einer Probe der Waschfliissig-
keit weder CI’ noch SO,” nachweisbar ist. SchlieBlich wird abgesaugt,
mit Wasser, dann mit wenig Alkohol und Ather nachgespiilt und im
Vakuumexsikkator getrocknet, wobei die Farbe etwas nachdunkelt.

Ausbeute: Etwa 14 ¢.

Eigenschaften: Orangerotes bis rotes Pulver, unldslich in H;O
und organischen L&sungsmitteln.

Vorgang:

I. 2CuSO, + 4 NaOH = 2 Cu(OH); -+ 2 Na,SO,
II. 2Cu(OH); — O (durch das Hydroxylamin) = Cu,O 4 H;O
Literatur: Bi.54.

63. Cuprum sulfuricum

Cuprisulfat, Kupfersulfat, Kupfervitriol
CuSO; - 5H.0 = 249,72

Ausgangsstoffe: 30 ¢ Kupferschnitzel oder Drehspine,
50 ¢ konz. Schwefelsiure,
75 ¢ Salpetersiure, 25%ig, D = 1,145—1,148.

Gerate: Kolben 1000.

Dauer: 2 Tage (14).

Ausfiithrung: Die Kupferschnitzel (30 g¢) werden durch Abreiben
mit Sand und verdiinntem Ammoniak gereinigt und in einem Liter-
kolben mit einem Gemisch von 50 ¢ konz. Schwefelsidure, 75 ¢ reiner
Salpetersidure (25%ig) und 250 ccm Wasser bis zur Losung erwdrmt.
Die filtrierte Losung wird zur Entfernung der Salpetersdure in einer
Porzellanschale zur Trockne verdampft, der Riickstand in etwa der
gleichen Menge heiflen Wassers gelost und zur Kristallisation bei-
seite gestellt. In der Mutterlauge verbleiben die Verunreinigungen,
wie Fe, Zn usw.

Ausbeute: 140—150 g.
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Eigenschaften: Blaue, durchscheinende, wenig verwitternde
Kristalle, 16slich in etwa 3 T. H;O (20°) sowie in etwa 0,8 T. sieden-
dem H.O. In Weingeist fast unloslich.

Priifung: DAB.6, S.191.

Vorgang: 3 Cu--3H.SO, -}-2 HNO, = 3 CuSO, - 4 H.O |- 2NO

Literatur: B. I, 615.

Anschlufipraparate: Cupr. reduct. 57,

Cupr. Ammon. sulf. 59,
Cupr. oxydat. 61,
Cupr. monochlorat. 60,
Cupr. oxydulat. 62,
Cupr. aluminat. 58.

04. Argentum
Silber-Riickgewinnung aus Resten

Ausgangsstoffe: Im Laboratorium gesammelte Silberfillungen,
bestehend aus AgCl, AgBr, Ag]J, AgCN, AgSCN, metallischem
Ag usw.

Geridte: —.

Dauer: Einige Tage (1%).

Ausfiithrung: Die Riickstinde werden abfiltriert, mit Wasser in
ein Becherglas gespritzt und nach Zusatz von HCI einige Zeit ge-
kocht. Dann wird wieder filtriert, mit Wasser nachgewaschen,
wieder in ein Becherglas gespritzt und mit sehr verdiinnter HCI]
zu einem diinnen Brei angeriihrt. In diesen Brei legt man einige
Zinkstangen (rein, Pb-frei) oder Streifen von Aluminiumblech und
148t einige Stunden stehen. Die Reaktion der Ag-Halogenide ist be-
endet, wenn das Ag eine gleichmiflige, grauschwarze Farbe an-
genommen hat., Hierauf nimmt man die Zn-Stangen heraus, spiilt
sie mit Wasser ab, wascht das Ag zunichst durch Dekantieren einige
Male mit Wasser aus, um es dann wiederholt mit verdiinnter Salz-
siure einige Zeit zu erwdrmen, damit jede Spur Zn (Al) entfernt
wird. Durch sorgféltisges Auswaschen wird alsdann das reduzierte,
fein verteilte Ag — das sogenannte molekulare Ag — von HCI1 und
und ZnCl; vollstindig befreit und auf dem Wasserbade getrocknet.
Enthilt das Silber noch Filterreste oder andere organische Stoffe,
so wird es zweckmifligerweise in verdiinnter Salpetersdure gelost
und die filtrierte LOsung nochmals mit Salzsiure ausgefiillt. Das
Chlorsilber wird dann entweder wie oben mit Zn oder Al reduziert
oder auch auf folgende sehr empfehlenswerte Weise verarbeitet:
Man 16st das dekantierte und gewaschene Chlorsilber noch feucht
in siedender Natronlauge (159%ig) und kocht so lange unter Zusatz
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einiger Kubikzentimeter TraubenzuckerlSsung, bis sich eine filtrierte,
ausgewaschene Drobe des gefillten Ag klar in verdiinnter HNO,
16st; dann wird das Ag abfiltriert oder dekantiert, mit Wasser ge-
waschen, einige Male mit konz. Ammoniak digeriert, wieder mit
Wasser gewaschen und auf dem Wasserbad getrocknet.

Vorgang: 2A¢Cl+ Zn=7ZnCl,+ 2 Ag

Literatur: E.I,412; Schm. I, 742.

Anschluflprdparat: Silbernitrat 66.

05. Argentum colloidale

Kolloides Silber
Ag =107,88

Ausgangsstoffe: 16,9 ¢ Zitronensiure,
34,5¢ kristallisiertes Natriumkarbonat,
15,0 ¢ Ferrosulfat (Prip. 213),
5,0¢ Silbernitrat (Prép. 66),

Gerife: —. Alkohol (9690ig).

Dauer: 1 Tag (11).

Ausfiithrung: 16,9 ¢ Zitronensiaure werden in etwa 20 ccm Wasser
gelost und vorsichtig in einem tariertem Becherglase (250) mit
kristallisiertem Natriumkarbonat (Na.CQO;-10H,O) neutralisiert
(theor. 34,5 ¢). Nach dem vollstindigen Verjagen der Kohlensdure
durch Erwdrmen auf dem Wasserbade bringt man das Gewicht des
Inhalts mit Wasser auf 82,1 ¢. Diese Losung mischt man mit 50 ccm
einer 300vigen Ferrosulfatlosung und giefit das kalte Gemisch unter
Umriihren in 50 ccm 100%ige Silbernitratlosung. Den entstehenden
Niederschlag von kolloidalem Silber 1df3t man absitzen, wascht ihn
durch dreimaliges Dekantieren mit je 50 ccm verdiinnter Natrium-
zitratlosung (in obiger Weise herzustellen und zu verdiinnen), 16st
schlieflich in wenig reinem Wasser und fillt das Silber durch Zu-
satz des doppelten Volumens 96¢vigen Alkohols wieder aus. Diese
Reinigung wiederholt man nochmals. Den Niederschlag bringt
man nun am besten in eine Kristallisierschale, 1afit bei etwa 30°
die Hauptmenge des Alkohols verdunsten und trocknet schlief3-
lich im Vakuumexsikkator. Selbst bei dieser schonenden Behandlung
geht das kolloide Silber sehr leicht in die irreversible Form iiber.
Haltbarere Driparate bekommt man bei Verwendung eines Schutz-
kolloides. Man stellt sich die AgNO;-Lsung dann so her, dafl man
30 ccm 20vige Gummiarabikum- oder eine klare Hiihnereiweif}1osung
mit 20 ccm 25v%0iger AgNQ;-LSsung mischt und dann weiter ver-
fiahrt wie oben., Man bringt in den Vakuumexsikkator.
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Ausbeute: 2,8—3,0 8.

Eigenschaften: Schwarzbraunes oder blauschwarzes, metallisch
glinzendes Pulver, das sich mit brauner Farbe in Wasser kolloid
16st. Das Priparat ist nicht lange haltbar.

Gehalt: 96—97,29 Ag.

Vorgang: Infolge des stirker elektropositiven Charakters des
Eisens scheidet dieses das Silber aus seinen L&sungen als Metall
aus. Diese Ausscheidung erfolgt bei Gegenwart von Stabilisatoren
(z. B. Natriumzitrat) oder von Schutzkolloiden (z. B. Eiweifistoffen)
in duflerst fein verteilter Form (Kolloide). Wenn sich das Kolloid
nach der Abscheidung in Wasser wieder auflst, nennt man es re-
versibles, andernfalls irreversibles Kolloid. Beim Aufbewahren geht
das nach obiger Vorschrift dargestellte Silber in letztere Form iiber.

Literatur: H.I,531; Schm. I, 745.

00. Argentum nitricum

Silbernitrat, salpetersaures Silber, H6llenstein
AgNQO; = 169,89

Ausgangsstoffe: Silbermiinzen,
Salpetersiure (25%ig), D = 1,145,
reine Salzsdure (259ig),

Gerife: —. Zink in Stangenform.

Dauer: 1—2 Tage ().
Ausfiihrung:
1. Nasses Verfahren:

Die zerkleinerten Silbermiinzen werden in einem gerdumigen
Glaskolben mit aufgesetztem kleinen Trichter, um Spritzverluste
zu vermeiden, mit der 3—4fachen Menge reiner 25%iger Salpeter-
sdure iibergossen und zunichst in der Kilte, dann auf dem Wasser-
bade bis zur eingetretenen LOsung digeriert. Die Losung wird nach
dem Verdiinnen mit Wasser filtriert und daraus durch Zusatz von
reiner Salzsdure das Ag als AgCl ausgefillt. Dieses wird mehrmals
durch Dekantieren mit heiflem und kaltem Wasser ausgewaschen
und noch feucht in eine Porzellanschale gebracht, mit der 4fachen
Menge verdiinnter Schwefelsdure angeriihrt und eine saubere Stange
metallisches Zink hineingelegt. Wenn die Umsetzung beendet ist,
giefit man die iiberstehende Fliissigkeit ab, beseitigt die fremden
Metalle durch mehrmaliges Erwdrmen des reduzierten Silbers mit
verdiinnter Salzsdure und dann das eventuell noch unzersetzt vor-
handene Chlorsilber durch Auswaschen mit Ammoniak, wischt end-
lich das Silber mit Wasser und trocknet.
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Dieses reine pulverférmige Silber 16st man in etwas mehr als
der dreifachen Menge Salpetersiure (D =1,145) wie oben auf,
filtriert ndtigenfalls und dampft die klare, farblose L&sung, von
der eine Probe durch Ammoniak nicht gebldut werden darf, in einer
Porzellanschale enfweder bis zur Kristallisation, oder der Einfach-
heit halber bis zur Trockene ein. Das weifie Kristallmehl muf} sich
klar in Wasser 16sen, andernfalls war zu hoch erhitzt worden, und
das Eindampfen mufl nochmals unter Zusatz von wenig Salpeter-
sdure wiederholt werden.

2. Trockenes Verfahren:

Die Silbermiinzen werden wie oben geldst, die LOsung zur
Trockene eingedampft und der Riickstand in einem grofien Por-
zellantiegel so lange geschmolzen, bis aus der bei moglichst gelinder
Hitze in geschmolzenem Zustande gehaltenen Substanz keine Gas-
blaschen mehr aufsteigen, oder bis eine Probe in wenig Wasser ge-
18st, ein farbloses Filtrat gibt, das sich auf Zusatz von Ammoniak
nicht bldut. Enthilt die Legierung mehr als 1000 Cu, so muf} die
Auflosung der Schmelze nochmals abgedampft und geschmolzen
werden. Die Schmelze wird schliefllich in Wasser geldst, filtriert und
wie bei 1. angegeben, auf Silbernitrat verarbeitet.

Ausbeute: Quantitativ.

Eigenschaften und Priifung: DAB. 6, S.75.

Vorgang: ad1. 3Ag-- 4 HNO; =3 AgNO; -+ NO -+ 2 H;O
AgNQ; -- HCl = AgCl - HNO;,
2AgCl--Zn=2Ag - ZnCl;

ad 2. AgNQO, beim Erhitzen stabil
Cu(NO,), — CuO + N,O, -} O,
Literatur: B.I,423. Siehe auch Prip. 64.

67. Aurum colloidale
Kolloides Gold
Au=197,2
Ausgangsstoffe: 2,5 ccm Goldchloridldsung (100ig),
2,68 ccm 0,2 n Kaliumkarbonatldsung,
0,125 ccm 1coige Oxalsdureldsung,
3 ccm Formaldehydlosung (100ig).

Geridte: Jenaer Rundkolben 500.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfiihrung: Zur Bereitung einer kolloiden GoldlSsung bringt
man in einen Jenaerkolben (500), der mit Konigswasser und dann
mit heiflem Wasserdampf gereinigt ist, 250 ccm Aqua bidestillata.
Dieses Wasser mufl zur zweiten Destillation in einem gldsernen
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Kolben, worin sich ein bleistiftdickes und etwa 10 cm langes Stib-
chen aus Zinn befindet, destilliert werden. Das Wasser wird auf-
gekocht und wihrend des Erwidrmens werden 2,5 ccm einer 19%igen
Goldchloridlosung (Merck ), 2,68 ccm einer 1,389%igen (= 0,2 n)
Kaliumkarbonatldsung und 0,125 ccm einer 1¢vigen OxalsiurelSsung
zugegeben. Unmittelbar nach dem Kochen wird die Flamme ent-
fernt, und dann unter kriaftisem Umschiitteln 3 ccm 19ige Formal-
dehydldsung zugefiigt. Alle Chemikalien miissen sehr rein sein.

Eigenschaften: Klare rubinrote Losung.

Vorgang: Durch die Reduktionswirkung des Formaldehyds er-
folgt die Ausscheidung des Goldes in fein verteilter kolloider Form.

Literatur: Pharm. Weekbl. 1936, 73, 614.

II. Gruppe:
Magnesium, Kalzium, Strontium, Barium

68. Magnesium bromatum

Magnesiumbromid
MgBr, - 6 H,O = 292

Ausgangsstoffe:

100 ¢ Bromwasserstoffsiure (250ig) (Prap. 191),
etwa 6¢ Magnesiumoxyd.

Gerite: —.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Man neutralisiert in einer Porzellanschale die
Bromwasserstoffsaure (100 ¢ 250vige) mit Magnesiumoxyd (etwa 6 ¢),
filtriert und dampft zur Sirupdicke ein. Nach lingerem Stehen im
Exsikkator erstarrt der Riickstand kristallinisch. Er wird zerstoflen
und sofort in ein Stopselglas gebracht.

Ausbeute: Etwa 40 ¢.

Eigenschaften: Farblose, lelcht zerflieflende Kristallmasse, sehr
leicht 16slich in H,O.

Vorgang: 2 HBr 4 MgO = MgBr. -- H,O

Literatur: H.1I,106.

69. Magnesium carbonicum ponderosum

Dichtes Magnesiumkarbonat
Zusammensetzung wechselnd:
z. B. (MgCQO;); - Mg(OH), - 3 H,0, oder (MgCO;), - Mg(OH), -4 H.O
Ausgangsstoffe: 100 ¢ Magnesiumsulfat,
120 ¢ Natriumkarbonat, krist.
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Gerdte: Sandbad.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfithrung: Man 16st das Magnesiumsulfat in 200 ccm kochen-
dem Wasser, filtriert und verdampft unter Riihren nach Zusatz einer
klaren Ldsung von 120 ¢ Soda in 200 ccm kochendem Wasser auf
dem Sandbade zur Trockene. Der Riickstand wird zweimal 1» Stunde
lang mit je 400 ccm kochendem Wasser digeriert, abdekantiert, der
Riickstand abgesaugt und auf der Nutsche so lange mit Wasser aus-
gewaschen, bis das Filtrat mit Bariumchlorid keine Fillung oder
Triibung mehr gibt. Das Karbonat wird dann bei hdchstens 80 bis
90" getrocknet und verrieben.

Ausbeute: 39—40 ¢.

Eigenschaften: Weiches, kdrniges Pulver, unldslich in Wasser
und Alkohol.

Priifung: DAB.G, S. 415.

Literatur: B.II, 229.

70. Magnesium peroxydatum

Magnesiumsuperoxyd
MgO,[ + MgO] = 56,32

Ausgangsstoffe: 25¢ Magnesiumsulfat,

50 ¢ Wasserstoffperoxydlosung (309ig),
70 ¢ Natronlauge (159%ig), DAB. 6.

Gerite: Flltrlerstutzen 1000, groBBer Trichter, etwa 15 cm.

Dauer: 1 Tag.

Ausfiithrung: Das Magnesmmsulfat wird in etwa 11 Wasser ge-
l1ost, die H,O,-Losung hinzugegeben und hierauf mit 70 ¢ Natron-
lauge, DAB. 6, versetzt. Der hierdurch gebildete schleimige Nieder-
schlag wird moglichst bald, am besten auf groflem gewdhnlichen
Filter abfiltriert, 2—3mal mit H.O ausgewaschen, auf einen Ton-
teller gestrichen und im Vakuumexsikkator getrocknet.

Ausbeute: 9—10 ¢ eines etwa 25%igen Préparates.

Eigenschaften und Priifung: Siehe DAB. 6, S. 417.

Vorgang: I. MgSO, 4 2 NaOH = Mg(OH),

II. Mg(OH). + H.,O, = MgO, + H.,O

Literatur: Schm. I, 807.

71. Calcium bromatum

Kalziumbromid

Ausgangsstoffe: CaBr, =200

65¢ Bromwasserstoffsaure (25%ig) = 16,25 ¢ HBr (Prép. 191),
etwa 10¢ Kalziumkarbonat.
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Gerdte: —.

Dauer: 1 Tag (¥4).

Ausfiihrung: Die Bromwasserstoffsdure wird in einer Porzellan-~
schale mit Kalziumkarbonat bis zum geringen Uberschufl versetzt,
die Losung filtriert, Filter und Schale nachgewaschen und das Filtrat
in einer Prozellanschale auf dem Wasserbade zur Trockne ein-
gedampft. Trocknen im Exsikkator.

Ausbeute: Etwa 20 g.

Eigenschaften: Weifle, kornige Kristallmasse, an der Luft zer-
fliellich. Loslich in 0,7 T. H.O, in 1 T. Alkohol. Wifirige Losung
reagiert neutral.

Vorgang: 2HBr -+ CaCO; = CaBr, -+ H,O + CO,

Literatur: H.I,733.

72. Calcium carbonicum praecipitatum

Gefidlltes Kalziumkarbonat, kohlensaurer Kalk
CaCO, =100,07

Ausgangsstoffe: 100g Marmor, in kleinen Stiicken,
300 ¢ krist. Soda,
200 ¢ rauchende Salzsdure (3800ig).

Geridte: Porzellanschale 1000, Filtrierstutzen 2000, Koliertuch,
Saugflasche 1000, grofie Nutsche.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfiihrung: In eine in der Porzellanschale befindliche Mischung
von 300 ccm 25%iger oder 200 g rauchender 38%iger Salzsdure und
500 ccm gewdhnlichem Wasser trdgt man bis zur Sittigung den
kleingeschlagenen, sauberen Marmor ein, der dabei fast vollstindig
geldst wird, erhitzt kurz zur Vertreibung der Kohlensdure und fiigt
nach dem Abkiihlen zur Oxydation und Ausfdllung des Eisens eine
Anreibung von 5 ¢ Chlorkalk mit 100 ccm Wasser hinzu, digeriert
einige Stunden, filtriert und fillt das Filtrat durch eine filtrierte
Losung von 300 ¢ krist. Soda in 1200 ccm gewShnlichem Wasser aus.
Nach einer Stunde wird mehrmals durch Dekantieren mit gewShn-
lichem Wasser gewaschen, durch ein Tuch koliert, mit dest. Wasser
weitergewaschen und schliefilich auf einer Nutsche abgesaugt. Ge-
trocknet wird bei 80—100°.

Ausbeute: 90—95 g.

Eigenschaften: Weifles, mikrokristallinisches, in H;O unlds-
liches Pulver.

Priifung: DAB. 6, S.119.

Vorgang: I. CaCO;+ 2 HCI = CaCl, 4 H,O -+ CO,

II. CaCl; + Na,CO; = CaCQO; + 2 NaCl

60



Bemerkungen: Sehr gut ist zur Darstellung auch die erschdpfte
Losung eines Kohlensidure-Kipps in gleicher Weise zu verarbeiten,
Literatur: B.I,492.

73. Calcium dhloratum

Kalziumchlorid, Chlorkalzium
CaCl, =111

Ausgangsstoffe: Erschpfte salzsaure Fliissigkeit des Kohlen-
saure-Kipp.

Geridte: —.

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfithrung: Man neutralisiert die obige salzsaure Losung (1 1)
vollends durch Erwidrmen mit Marmor (Gleichung I), macht dann
wieder mit Salzsiure schwach sauer, versetzt mit etwa 100 ccm
Chlorwasser zur Oxydation des Eisens (Gleichung II), oder leitet
einige Minuten Chlor ein und fiigt Kalkmilch bis zur schwach alkali-
schen Reaktion zu. Die Fliissigkeit wird einige Zeit digeriert (Glei-
chung III), dann filtriert oder koliert, genau mit Salzsdure neutrali-
siert und zur Kristallisation eingedampft. Auf diese Weise erhilt
man das Salz CaCl, -6 H,O. Will man wasserfreies Chlorid her-
stellen, dann dampft man die CaCl,-Losung zur Trockene und ent-
wissert unter Umriihren durch schwaches Gliihen. Das Chlorkalzium
wird dann grob zerstoflen und in dicht schlieBenden Gldasern auf-
bewahrt.

Eigenschaften: Das kristalline Salz bildet grofie hexagonale
sechsseitige Sdulen, die bei 29° schmelzen. In H,O 18st es sich
leicht unter Wirmeabsorption (Kiltemischung!), auch in Alkohol
ist es 16slich. Beim Erhitzen geht das Salz zunichst in ein Hydrat
mit 4, dann mit 2 H,O, dann in das Anhydrid iiber, das in der Rot-
gliihhitze bei 723° schmilzt. Beim Liegen an der Luft zerfliet das
kristallisierte, wie das wasserfreie Salz.

Vorgang: I. CaCO;+ 2 HCI = CaCl, + H,0 4 CO,

II. 2FeCl;+ Cl; =2FeCl;
II1. 2FeCl;+ 3 Ca(OH); =2 Fe(OH); -} 3 CaCl;

Literatur: E. I, 369.

74. Calcium hydroxydatum

Kalziumhydroxyd, geloschter Kalk
Ca(OH), =74
Ausgangsstoffe: Kalziumoxyd (Prip. 77).
Gerdte: —.
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Dauer: 1 Tag (Y4).

Ausfiithrung: In einer Dorzellanschale besprengt man 1 T. ge-
brannten Kalk mit 12 T. Wasser. Hierbei zerfillt der Kalk zu einem
weilen Pulver. Es wird zerrieben und im gut verschlossenen Gefiaf
aufbewahrt.

Ausbeute: Aus 10 ¢ CaO etwa 13 ¢ Ca(OH)..

Eigenschaften: Zartes, weifles Pulver.

Vorgang: CaO -+ H,O = Ca(OH),

Literatur: E. I, 367.

75. Calcium hypophosphorosum
Kalziumhypophosphit, unterphosphorigsaures Kalzium
Ausgangsstoffe: Ca(H,PO,), =170

20 ¢ gelber Phosphor,
120 ¢ Kalziumoxyd (gebrannter Kalk), (Prip. 77).

Geridte: Langhalsrundkolben 1000, Baboblech, Saugflasche 500,
100, mittlere und kleine Nutsche, Kohlensidure-Kipp.

Dauer: 1'.—2 Tage (12).

Ausfithrung: 120 ¢ Kalk werden im Kolben mit 600 ccm Wasser
geldoscht und nach dem vollstindigen Zerfallen auf dem Babotrichter
zum Sieden erhitzt. Inzwischen werden 20 ¢ gelber Phosphor in
einer kleinen Schale unter Wasser abgewogen und ebenso in Stiicke
geschnitten. Man bringt nun mittels einer Pinzette den Phosphor
so in die siedende Kalkmilch, dafl die Stiickchen nicht im Kolben-
hals haften bleiben und erhitzt mit aufgesetztem Trichter so lange
lebhaft zum Sieden, als noch freier P vorhanden ist (6—10 Stunden).
Das abdampfende Wasser wird von Zeit zu Zeit ersetzt. Alsdann
wird abgesaugt, der Filterriickstand nochmals in dem Kolben 3 bis
4 Stunden mit 400 ccm Wasser zum Sieden erhitzt, um den oft in
dem Brei noch vorhandenen feinverteilten P umzusetzen, wieder ab-
gesaugt und mit 50—100 ccm nachgewaschen. In das auf 70—80°
erhitzte Filtrat wird Kohlendioxyd eingeleitet, bis die Lésung nicht
mehr alkalisch reagiert, und nach kurzem Aufkochen filtriert. Das
Filtrat wird auf dem Wasserbade auf etwa 200 ccm eingedampft,
nochmals filtriert und weiter bis zur Kristallisation eingedampft. Ist
das Salz noch nicht ganz rein, dann wird es nochmals aus ganz
wenig Wasser (3—4 T.) umkristallisiert.

Ausbeute: 18—22 g,

Eigenschaften: Weifles, feinkristallines, luftbestindiges Pulver,
18slich in etwa 8 T. H;O, unl8slich in Weingeist. Es wirkt stark
reduzierend.

Priifung: DABG, S.123.
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Vorgang: 8P -} 3Ca(OH), -+ 6 H,O =3 Ca(H,PO.,). - 2 PH;
Wegen des bei der Reaktion entstehenden hochst giftigen Phos-
phorwasserstoffs, der sich zum Teil selbst entziindet, mufl die Um-
setzung unter einem gut ziehenden Abzug oder im Freien ausgefiihrt
werden.
Bemerkungen: In gleicher Weise erhilt man Bariumhypophos-
phit. Man verwendet fiir 20 ¢ Phosphor 150 ¢ Ba(OH), - 8 H;O.
Literatur: H.1,746; E. 1, 268.
Anschluflpriaparate: Kaliumhypophosphit 46,
Manganhypophosphit 200,
Natriumhypophosphit 19,
Eisenhypophosphit 204.

76. Calcium jodatum

Kalziumjodid
CaJ,=29%4
Ausgangsstoffe:
80¢ Jodwasserstoffsiure (259%0ig) oder
125 ¢ Jodwasserstoffsaure (100ig) (Prip. 193),
5¢ Kalziumkarbonat (Priap. 72).

Geridte: —.

Dauer: 1 Tag (V4).

Ausfiihrung: Analog der Darstellung von Kalziumbromid,
Prip. 71.

Ausbeute: Etwa 14 g.

Eigenschaften: Weifles, sehr hygroskopisches, kristallinisches
Dulver. Leicht 16slich in H,O und wasserhaltisem Alkohol. Wird
an der Luft unter Abscheidung von Jod gelb.

Vorgang: Analog Priap. 71.

Literatur: H.1,748.

77. Calcium oxydatum e marmore

Kalziumoxyd
CaO =56

Ausgangsstoffe: Reiner Marmor.

Gerite: Grofler Porzellantiegel, Gliihofen.

Dauer: 1 Tag (4).

Ausfithrung: Man zerstofit reine Stiicke Marmor in etwa erbsen-
grofle Stiicke und gliiht lingere Zeit in Mengen von 10—15 ¢ in einem
DPorzellantiegel im Gliithofen. Das CaO ist in einem gut verschlos-
senen Gefifl aufzubewahren, da es begierig CO, anzieht.

Ausbeute: Etwa die Hilfte des angewandten Marmors.
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Eigenschaften: Vollkommen weifles Pulver oder weifle Stiicke.

Priifung: 5¢ geben mit 4 ccm H,O geldscht einen dicken Brei,
der sich in verdiinnter HCI, unter Zuriicklassung von nur wenig
Sand, ohne erhebliches Aufbrausen 16st. Ein Teil der Losung gibt
beim Ubersittigen mit NH; nur einen geringen Niederschlag von
Al(OH); und Fe(OH);, der andere Teil zeigt auf Zusatz von BaCl,-
Losung nur eine Triibung.

Vorgang: CaCO; = CaO + CO,

Literatur: E. I, 366.

Anschlufipriparat: Kalziumhydroxyd 74.

78. Calcium phosphoricum

Sekundidres Kalziumphosphat
(Im wesentlichen CaHPO,-2H,0 =172,15)

Darstellung des offizinellen Priparates siehe DAB. 6, S.125.

79. Calcium phosphoricum tribasicum

Trikalziumphosphat, tertidres Kalziumphosphat
Cag(p04)2 = 310
Ausgangsstoffe:
100 ¢ Marmor,
500 ¢ verd. Salzsdure (12,5%ig),
360 ¢ Natriumphosphat (Na,HPO, - 12 H.O) (Prip. 26),
170 ¢ verd. Ammoniak (10%ig),
2¢ Bromwasser,
1¢ Kalziumkarbonat, gefillt.

Geridte: Porzellanschale 2500, oder unverletzter Emailletopf,
Filtrierstutzen 3000, Koliertuch, grofie Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (¥).

Ausfiihrung: Man behandelt 100 ¢ Marmor in einer Porzellan-
schale mit 500 ¢ verdiinnter Salzsidure, erwidrmt, wenn die CO,-Ent-
wicklung schwicher geworden ist, bis kein CO; mehr entweicht und
die Losung Lackinuspapier nur noch schwach rétet. Dann setzt man
1,5—2 ccm Bromwasser und 1¢ gefilltes Kalziumkarbonat zu, er-
wiarmt bis der Geruch verschwunden ist und filtriert.

.Das Filtrat wird unter Umriihren versetzt mit einer LSsung von
360 ¢ krist. Natriumphosphat in 1800 ccm Wasser und 170 ¢ verd.
Ammoniak (10%ig). Die Mischung wird zum Sieden erhitzt, der
Niederschlag nach dem Erkalten abdekantiert, mit Wasser mehr-
mals aufgeriibrt, schliefllich auf einem Koliertuch gesammelf und
so lange mit Wasser nachgewaschen, bis eine Probe der Waschfliissig-
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keit nach dem Ansduern mit HNO; und Zusatz von AgNQO; nur noch
eine Opaleszenz gibt. Dann wird auf einer grofien Nutsche abgesaugt
und bei 35—40° getrocknet.

Ausbeute: 275—300 g.

Eigenschaften: Weifles, amorphes Pulver, unldslich in kaltem
H.O, von siedendem Wasser wird es allmihlich teilweise zerlegt,
indem sich ein unlGsliches basisches Salz und 18sliches primires
Phosphat bildet. Durch Gliithen wird es nicht verdndert. Beim Be-
feuchten mit AgNO; wird es gelb gefirbt durch Bildung von Silber-
phosphat, Ag,PO,, auch noch nach dem Gliihen, zum Unterschiede
vom sekundiren Phosphat des DAB. 6.

Vorgang: :

II. Na,HPO, + NH; = Na,NH,PO,
II1. 3 CaCl, - 2 Na,NH,PO, = Ca,(PO,). -+ 4NaCl 4- 2 NH,CI
Literatur: H. I, 758; siehe auch DAB. 6, S. 125.

80. Calcium sulfuratum (crudum)

Kalziumsulfid. Schwefelkalzium

Ausgangsstoffe: Ca5=72

50 ¢ gebrannter Gips (Calcium sulfuricum ustum),
9 ¢ Holzkohlepulver,
12,5 ¢ Kolophonium.
Dauer: 1 Tag (14).
Ausfiihrung: In gleicher Weise wie das Bariumsulfid (Prép. 97).
Das Priparat enthilt noch groflere Mengen Sulfat.
Eigenschaften: Graugelbliches oder schwach rotliches Pulver
von alkalisch schwefligem Geruch. Mit H,O befeuchtet bliuf es
Lackmuspapier. In H,O ist es wenig I8slich unter Bildung von
Ca(SH), und Ca(OH),. Mit verdiinnter Essigsdure entwickelt es
lebhaft H,S.
Literatur: H.I,762.

81. Calcium tetraboricum
Kalziumborat, Borsaures Kalzium
CaB,O; - 6 H;0 = 304
Ausgangsstoffe:

20 ¢ Kalziumchlorid, krist. (CaCl, - 6 H;O) (Prip. 73),
34,8 ¢ Borax (Na,B,O;-10H,0) (Prip. 123).
Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.
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Dauer: 1 Tag ().

Ausfiihrung: Die 40° warme Losung des Kalziumchlorids in
200 ccm Wasser wird mit einer ebenfalls warmen L&sung des Borax
in 200 ccm Wasser unter Umriihren vermischt. Nach einiger Zeit
wird das ausgeschiedene Kalziumborat abgesaugt, mit kaltem
Wasser chlorfrei gewaschen und auf Ton getrocknet.

Ausbeute: 27,5 g.

Eigenschaften: Weiles, amorphes Pulver, geschmacklos, in
kaltem Wasser fast unldslich, wenig 16slich in heiflem Wasser, ziem-
lich leicht 18slich in Glyzerin.

Vorgang: CaCl, -+ Na,B,O; = CaB,0; + 2 NaCl

Literatur: H.I,732.

82. Strontium bromatum

Strontiumbromid
StBr, - 6 H,O = 355,5
Ausgangsstoffe:
50¢ reines Strontiumkarbonat,
220 ¢ Bromwasserstoffsdure (25%ig) (Prap. 191).

Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (Y4).

Ausfiihrung: Da die aus Strontianit gewonnenen Salze (Prip.
83) oft etwas Ba enthalten, das giftig ist, so mufl man bei der
Darstellung des zum medizinischen Gebrauch dienenden SrBr, von
reinem Ba-freien SrCO; ausgehen. Dieses Karbonat 16st man in
200 ¢ Bromwasserstoffsdure (25%ig) und dampft die filtrierte L&sung
zur Kristallisation auf ein kleines Volumen ein.

Ausbeute: Etwa 100 g. _

Eigenschaften: Lange siulenférmige hygroskopische Kristalle,
sehr leicht in HyO (1:1) und auch in Alkohol 15slich.

Vorgang: SrCO;+ 2HBr = SrBr, + H,O - CO,

Literatur: H. II, 779.

83. Strontium dloratum
Strontiumchlorid
SrCl, - 6 H;O = 266,6

Ausgangsstoffe: 100¢ Strontianit-Mineral (5rCO;),
zirka 360 ¢ verd. Salzsiure (12,5%ig).

Geridte: Kleine Saugflasche und mittlere Nutsche.
Dauer: 1 Tag (%%).
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Ausfiithrung: Man verfihrt wie bei der Darstellung von Barium-
chlorid aus Witherit angegeben (Prip.89), unter Verwendung von
360 ¢ Salzsdure. Da Strontiumchlorid leichter in Wasser 18slich ist
als BaCl;, 16st man zum Umkristallisieren in weniger als 1 T.
Wasset. ’

Ausbeute: 130—140 g.

Eigenschaften: Farblose, nadelférmige Kristalle, in weniger als
1 T. H;O auch in Weingeist 16slich, weniger zerflieBllich als CaCl.,.

Vorgang: Siehe bei Barium chloratum (Prip. 89).

Literatur: H.II,781.

84. Strontium jodatum

Strontiumjodid

SrJQ -6 Hgo = 449,5

Ausgangsstoffe:

25 ¢ reines Strontiumkarbonat,
175 ¢ Jodwasserstoffsaure (25%ig) (Priap. 193).

Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (V4).

Ausfiihrung: Man beachte das bei Strontium bromatum (Prip.
82) Gesagte. Das Karbonat wird in 175 ¢ verd. Jodwasserstoffsdure
geldst, wobei etwas Karbonat ungelost bleiben soll, filtriert und zur
Kristallisation eingedampft. Bei 30° schnell trocknen.

Ausbeute: 65—70 g.

Eigenschaften: Farblose, bitter salzig schmeckende Kristalle,
16slich in 0,6 T. H,O, auch in Weingeist. An der Luft zerflieBt es
und farbt sich durch Ausscheidung von Jod gelb.

Vorgang: SrCO; -+ 2H]J = StJ, 4+ H,O + CO,

Literatur: H.II, 781.

85. Strontium nitricum

Strontiumnitrat
Sr(NO;), =211,5

Ausgangsstoffe: 100g Strontianit-Mineral (StCO;),
300¢ Salpetersdure (25%ig).
Gerite: Kleine Saugflasche und mittlere Nutsche.
Dauer: 1 Tag (1%).
Ausfithrung: In gleicher Weise wie Bariumchlorid (Prép. 89)
aus 90} 10 ¢ Strontianit unter Anwendung von 300 ¢ Salpetersidure
(25%ig). Vor dem Ausfillen des Fe*** ist eine Oxydation mit Chlor-

5¢ 67



wasser nicht nétig, da diese bereits durch die HNO; erfolgte. Um-
zukristallisieren aus Y T. heiflem Wasser.

Ausbeute: 100—110 g.

Eigenschaften: Farblose Kristalle, 16slich in 5 T. kaltem, in
15 T. siedendem H,O, wenig in verd., nicht in konz. Alkohol. Aus
konz. Losungen kristallisiert das Nitrat wasserfrei, aus verd. mit
4 und 5 Mol. H,O.

Vorgang:

I. StCO;+ 2HNOQO; = Sr(NQO;), + H.O 4+ CO,
II. 2Fe(NO;); - 3 SrCO; + 3 H,O
=3 Sr(NO;),+ 2 Fe(OH); - 3 CO,
Literatur: H.II,782.

80. Strontium sulfuratum

Strontiumsulfid, Schwefelstrontium
SrS =119,63

Darstellung erfolgt in gleicher Weise wie Bariumsulfid (Prip. 97)
aus Strontiumsulfat mit etwas mehr Kohle und Kolophonium. Das
SrSO, stellt man durch Fillen einer Strontiumchloridl&sung mif
Schwefelsdure entsprechend dem Bariumsulfat (Prip.98) her. Be-
nutzt man zur Schmelze das in der Natur vorkommende SrSO,,
den Coelestin, so erhilt man rohes SrS.

Dauer: 1 Tag (Vi).

Ausbeute:

Eigenschaften:

Vorgang:

Literatur:

Wie bei Prip. 97.

87. Barium bromicum

Bromsaures Barium, Bariumbromat

Ba(BrO;)..- H:O = 411
und

88. Barium bromatum

Bariumbromid
BaBr, - 2 H,O = 333
Ausgangsstoffe:
100 ¢ Bariumhydroxyd [ Ba(OH), - 8 H,O] (Prip. 92),
60 ¢ Brom,
Bromwasserstoffsaure (Prap. 191).
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Geridte: Rundkolben 31, Baboblech, grofie Saugflasche, mittlere
Nutsche, Porzellanschale 1000—2000. .

Dauer: 2 Tage (14).

Ausfiithrung: Zu einer warmen Losung von 100¢ Barythydrat
in 31 Wasser setzt man allmihlich 60 ¢ Brom und 1afit einige Zeit
stehen, bis die Hauptmenge des Broms gebunden ist. Dann erhitzt
man auf einem Baboblech einige Zeit zum Sieden. Wenn 'nétig fil-
triert man und lifit abkiihlen. Ein kleiner Teil des bromsauren Ba-
riums scheidet mit aus. Das Filtrat wird auf etwa 300—500 ccm ein-
gedampft und zur Kristallisation beiseite gestellt. Das ausgeschie-
dene Salz wird abgesaugt und dreimal mit wenig Wasser gewaschen.
Aus der Mutterlauge kann man durch Eindampfen auf etwa 250 ccm
noch eine weitere Portion gewinnen. Die letzte Mutterlauge enthilt
hauptsidchlich Bariumbromid. Um dieses zu gewinnen, setzt man so
viel Bromwasserstoffsdure (Prép. 191) zu, bis kein freies Brom mehr
entsteht, bis also das vorhandene Bromat zu Bromid umgesetzt ist
und dampft zur Kristallisation ein.

Ausbeute: I. 18—19¢ Bromat und II. 60—65¢ Bromid.

Eigenschaften: 1. Kleine, glinzende Kristalle, 15slich in 130 T.
kaltem oder 25 T. siedendem Wasser.

II. Farblose Kristalle, luftbestindig, 18slich in Wasser oder
Alkohol.

Vorgang: 6 Ba(OH), 12 Br = Ba(BrQO;), - 5 BaBr, -+ 6 H;O

Literatur: H.1925 I, 628.

890. Barium dloratum

Bariumchlorid, Chlorbarium
BaCl, - 2 H.O = 244,35

Ausgangsstoffe: 100¢ kiaufliches Witherit-Mineral (BaCQ5),
275 ¢ verdiinnte Salzsdaure (12,59%0ig).

Geridte: Kleine Saugflasche, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (1%).

Austiihrung: Man 16st 90¢ des fein gepulverten Minerals in
etwa 275¢ verdiinnter Salzsdure (12,50%ig), kocht einige Minuten
nach Zusatz von Chlorwasser zur Oxydation eventuell vorhandenen
Eisens und digeriert zur Fillung des Eisens mit den restlichen 10 g
Witherit. Dieser darf sich nicht vollstindig aufldsen, andernfalls
ist noch so viel zuzugeben, daf} etwas ungeldst bleibt. Die Losung
wird filtriert, schwach mit Salzsdure angesduert und zur Kristalli-
sation eingedampft. Die Mutterlauge kann weiter eingedampft
werden, sie enthidlt neben BaCl, die verunreinigten Chloride von
Sr und Ca. Das abgesaugte und mit wenig kaltem Wasser ge-
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waschene BaCl, wird nochmals aus der doppelten Menge heifien
Wassers umkristallisiert, wobei die Mutterlauge weiter konzentriert
werden mufl.

Ausbeute: 90—100¢g BaCl.-2H.O

Eigenschaften: Farblose, flache, vierseitige, rhombische Tafeln,
die bei 100° ihr Wasser verlieren. Loslich in 2,5 T. H;O von 15°,
in 1,5 T. siedendem H;O. In Alkohol fast unl&slich.

Priifung: DAB.6, S. 88.

Vorgang:

I. BaCO; -+ 2 HCI = BaCl. 4 H,O + CO.

II. 2FeCl; - 3BaCO; - 3 H.O = 3 BaCl. -- 2 Fe(OH); -+ 3 CO,

Literatur: E. I, 378; B.1, 453; H. I, 639.

Anschlufiprdparat: Bariumsulfat 98.

90. Barium dhloricum

Bariumchlorat. Chlorsaures Barium
Ba(Cl0;); - H,O = 322,0

Ausgangsstoffe: 50 ¢ Kali chloricum (Prip. 40),
30 ¢ Ammonsulfaf,
40—50¢ Bariumhydroxyd (Prip.92),
etwa 250 ccm vergéllter Alkohol (80 9ig).

Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche, Destillierkolben 250,
Kohlensiure-Kipp.

Dauer: 1 Tag (1-).

Ausfithrung: Das Kaliumchlorat und das Ammonsulfat werden
in einer Porzellanschale in 150 ccm heiflem Wasser gelost und diese
Losung unter hidufigem Umriihren auf dem Wasserbade bis zur
breiigen Konsistenz eingedampft. Nach dem Erkalten digeriert man
den Brei mehrmals mit 80¢igem Alkohol (vergillt), filtriert von
ungeldst bleibendem Kaliumsulfat ab und wischt den Riickstand
mit Alkohol nach. Von der alkoholischen Lésung wird vorsichtig
der Alkohol abdestilliert. Der Destillationsriickstand wird in einer
Porzellanschale so lange mit Wasser und feingepulvertem Barium-
hydroxyd (40—50¢), das man in kleinen Anteilen zusefzt, erwarmt,
bis kein NH; mehr wahrnehmbar ist und die Fliissigkeit bleibend
alkalisch reagiert. Dann wird weiter auf dem Wasserbade bis zur
Trockne verdampft. Der Riickstand wird in der 5fachen Menge
Wasser gelost und die Losung durch Einleiten von CO, vom iiber-
schiissigen Barium befreit. Nach der Filtration wird zur Kristalli-
sation eingedampft.

Ausbeute: 30—40¢g.
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Eigenschaften: Farblose, durchscheinende Kristalle, in 4 T.
kaltem und in 1 T. heiflem Wasser I8slich. Beim Kristallisieren tritt
schwaches Leuchten auf (Chemolumineszenz).

Vorgang:

1. 2KCIO; + (NH,).SO, =2 NH,CIO; - K.SO,
II. 2NH,CI1O; -+ Ba(OH). = Ba(ClO;). -- 2 NH; 4+ 2 H,0O

Literatur: Schm. I, 880.

91. Bariumdithionat

BaSQOG -2 H_'O = 333,4

Ausgangsstoffe:

25 ¢ sehr fein gepulverter, gesiebter Braunstein,
Schwefeldioxyd (Prép.181),
101 ¢ Bariumhydroxyd (Prip. 92).

Gerate: Becherglas 1000.

Dauer: 1—2 Tage ().

Ausfiithrung: Ein Gemisch von 25 ¢ Braunstein und 25 ccm
Wasser wird in einem Kolben unter Abkiihlen mit kaltem Wasser
eventuell unter Zusatz von Eis unter hidufisem Umschiitteln mit
Schwefeldioxyd gesittigt, bis fast alles schwarze Mangandioxyd ver-
braucht ist. Dauer etwa 2 Stunden. Aus dem auf 700 ccm verdiinnten
Reaktionsgemisch wird das Mn in der Siedehitze mit einer Losung
von 100 ¢ krist. Bariumhydroxyd in etwa 300 ccm siedendem Wasser
niedergeschlagen und das manganfreie Filtrat (Probe mit Schwefel-
ammon priifen?) kochend mit Kohlendioxyd gesittigt (um das iiber-
schiissige Ba auszufillen), filtriert und weiter bis zur Kristallisation
eingedampft. Auf Ton oder zwischen Filtrierpapier trocknen.

Ausbeute: Etwa 50—60 g.

Eigenschaften: Farblose, glinzende Kristalle, die sich klar in
H.O 16sen. Losung wird auf Zusatz von wenig HNO; nicht veriandert,
beim Aufkochen der salpetersauren Losung erfolgt Oxydation, und
es scheidet sich BaSO, aus.

Vorgang: 1. MnO. -+ 2SO, = MnS.,0;

II. MnS,0; -- Ba(OH); = Mn(OH), - BaS.O;

Literatur: Bi. 126.

92. Barium hydroxydatum

Bariumhydroxyd, Barythydrat
Ba(OH), -8 H,O = 315,5
Ausgangsstoffe: 100¢ Bariumchlorid (Prip. 89),
34 ¢ Natriumhydroxyd.

71



Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (Y4).

Ausfiihrung: Das Bariumchlorid (100 ¢) wird in 200 ccm heiflem
Wasser geldst und mit einer Losung von 34 ¢ Natriumhydroxyd in
84 ccm Wasser versetzt. Dann wird filtriert und zur Kristallisation
eingedampft. Die Kristalle werden abgesaugt und zweimal aus der
dreifachen Menge kochendem Wasser umkristallisiert und auf Ton
getrocknet.

Ausbeute: 100—120¢.

Eigenschaften: Vier- bis sechsseitige, zugespitzte Sdulen, die
sich in 3 T. kochendem Wasser und in 20 T. Wasser von 15° 18sen.
Beim Trocknen iiber H,SO, gehen 7H.O fort, das letzte Molekiil
entweicht erst bei Rotglut.

Vorgang: BaCl,+4 2 NaOH = Ba(OH). -+ 2 NaCl

Literatur: E. I, 375; Schm. I, 881.

Anschluﬁpraparate Bariumbromid 88,
Bariumbromat 87,
Bariumdithionat 91.

03. Barium nitricum

Bariumnitrat
Ba(NOQO;). = 261

Ausgangsstoffe: 100¢ Witheritmineral (BaCQy),
240 ¢ Salpetersdure (25 %ig).

Gerite: Kleine Saugflasche, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (1-).

Ausfiithrung: In gleicher Weise wie Bariumchlorid (Prip. 89) aus
90 -- 10 ¢ Witherit unter Anwendung von 240 ¢ Salpetersiure
(25¢vig). Vor dem Ausfallen des Fe- - ist eine Oxydation mit
Chlorwasser unnétig, da diese bereits durch die HNO; erfolgte.

Umzukristallisieren aus etwa 3 T. siedendem Wasser.

Ausbeute: 90—100g.

Eigenschaften: Farblose, harte, oktaedrische Kristalle, an der
Luft bestindig. Loslich in 12,5 T. kaltem (15°), in 2,8 T. siedendem
Wasser. Unldslich in Alkohol.

Vorgang: Siehe unter Strontiumnitrat (Prip. 85).

Literatur: H. I, 630.

Anschluflprédparat: Bariumoxyd 94.
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94. Barium oxydatum

Bariumoxyd
BaO =153,36

Ausgangsstoff: 100 ¢ Bariumnitrat (Prip. 93).

Geridte: Hessischer Tontiegel, Kohleofen.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Man erhitzt das Bariumnitrat portionsweise in
einem feuerfesten Tontiegel im Kohleofen (Schmiedefeuer) bei
langsam steigender Temperatur bis zu schwacher Rotglut, indem
man vor erneutem Zusatz das Aufhoren des Schiaumens abwartet.
Nach vollstindigem Eintragen erhitzt man zur Entfernung der
[etzten Spuren des entstandenen Nitrats noch etwa 2 Stunden zum
stirksten Glithen. Nach dem Erkalten zerschldgt man den grauen,
pordsen, harten Tiegelinhalt zu kleinen Stiickchen, wobei man eine
oben etwa vorhandene Schicht (etwas Ba-manganat) entfernt, und
fiillt sie, ehe sie Wasser anziehen kdnnen, in ein gut schlieflendes
Stopselglas.

Ausbeute: Etwa 50 g.

Eigenschaften: Graue, pordse, begierig¢ H.O und CO, an-
ziehende, amorphe, leicht zerreibliche Masse.

Vorgang: Ba(NO,).,=BaO - 2NO.+4 O

Literatur: Bi. 98.

Anschluflipriparat: Bariumperoxyd 95.

05. Barium peroxydatum

Bariumper- oder -superoxyd
BaO, = 169,36

Ausgangsstoff: 30 ¢ Bariumoxyd (Prip. 94).

Gerdte: Wie bei Natriumperoxyd (Prip. 25).

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfithrung: Das Verbrennungsrohr der bei Na.O. beschrie-
benen Apparatur wird ohne Aluminiumschifichen mit 30¢ gepul-
vertem Bariumoxyd locker beschickt. Das Rohr wird vor und nach
der Fiillung gewogen. Dann erhitzt man auf eben erkennbare Rot-
glut und saugt mit der Pumpe einen Luftstrom hindurch. Die zwei
Schwefelsduretrocknungsflaschen konnen fortgelassen werden, da
nach Literaturangaben eine geringe Menge Feuchtigkeit gerade die
Absorption begiinstigen soll. Nach 2-—3 Stunden lif3it man erkalten
und stellt die Gewichtszunahme des Rohres fest. Betriagt diese noch
nicht 1/,, des BaO-Gewichtes, so mufl noch weiter im Luftstrome
erhitzt werden. Dann wird das Rohr zerschlagen und das BaQO, in
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ein gut schlieflendes Glas gebracht. Bei zu starker Erhitzung sintert
das BaQ, mit dem Glase zusammen und ist weniger gehaltreich.

Ausbeute: Etwa 30¢g.

Eigenschaften: Weifles Pulver, das bei heller Rotglut die
Hilfte seines Sauerstoffes wieder abgibt, deshalb darf bei der Dar-
stellung nicht zu hoch erhitzt werden. Mit H.O geht es in das
Hydrat iiber. Ein gutes Produkt soll mindestens 829% BaQ. ent-
halten.

Vorgang: 2BaO + O, =2Ba0,

Gehaltsbestimmung: 1¢ iibergiefit man in einem 100 ccm Maf3-
kolben mit einer Losung von 1¢ KJ in 30 cem H.O, fiigt 10 ccm
HCI (25900ig) hinzu und 1dft die Mischung unter hidufigem Um-
schiitteln etwa 12 Stunde verschlossen stehen. Dann fiillt man bis zur
Marke auf und titriert 10 ccm mit n/10 Natriumthiosulfat (Stiarke
als Indikator). Es sollen mindestens 9,7 ccm verbraucht werden.
1 ccm n/10 Thiosulfat = 0,00847 ¢ BaO..

Literatur: Bi.98; V.I, 376.

960. Barium peroxydatum hydricum

Bariumper- oder -superoxydhydrat
BaO, - 8H,O = 313,48

I. Methode

Ausgangsstoffe: 500 ccm Wasserstoffsuperoxydldsung (3voig),
etwa 35¢ Barythydrat (Prip. 92).

Geridte: Filtrierstutzen 3 1, grofle Saugflasche, kleine Nutsche,
Riihrwerk.

Dauer: 1 Tag (4).

Ausfiithrung: Man kiihlt 500 ccm 3vsige Wasserstoffsuperoxyd-
16sung in einem Erlenmeyerkolben (750) auf 0° ab und versetzt so
lange mit einer ebenfalls gekiihlten, kalt gesittigten (etwa 5 vigen)
Barythydratlosung, bis eben ein bleibender Niederschlag entsteht
und die Fliissigkeit alkalisch ist, Man filtriert unter weiterer Kiih-
lung und stetem starken Umriihren in 21 in einem Filtrierstutzen
(3000) befindliche, ebenfalls (am besten mittels Riihrwerk) auf etwa
0° abgekiihlte gesittigte Barytlosung [etwa 90 ¢ Ba(OH). ent-
haltend]. Nach einigem Stehen saugt man das ausgeschiedene Ba-
riumsuperoxydhydrat ab und wischt mit Eiswasser so lange nach,
bis das Filtrat angesauerte, sehr verdiinnte KMnO,-Losung deut-
lich entfarbt, dann spiilt man mit wenig Alkohol und trocknet kurze
Zeit im Exsikkator iiber Schwefelsiure. Beim Trocknen bei 130°
hinterldfit es reines Bariumperoxyd.

Ausbeute: 50—60g.

74



Eigenschaften: Weifles Pulver oder glinzende Blittchen, in
kaltem Wasser fast unloslich. Beim Erhitzen gibt es Ba(OH), und
Sauerstoff. Beim Trocknen bei 130° hinterldfit es reines Barium-
peroxyd.

Vorgang: H.O,--Ba(OH). = Ba0, - 2H,0

Literatur: E.140; Bi. 98.

Ausgangsstoffe: II. Methode

30 ¢ selbsthergestelltes Bariumperoxyd (Prip. 95),
etwa 1400 ccm 1opige Salzsiure,
100—110 ¢ Bariumhydroxyd.

Gerite: Wie bei Methode 1.

Dauer: 1 Tag (1-).

Ausfiihrung: Man 16st 30¢ Bariumperoxyd portionsweise in
der berechneten Menge (etwa 1400 ccm) 19%iger eiskalter Salzsiure
und versetzt die triibe Losung mit einer kalt gesittigten (5%igen)
Barytlosung, bis eben ein Niederschlag, der wesentlich aus ver-
unreinigenden Metalloxydhydraten besteht, ausfillt und die Fliissig-
keit alkalisch ist. Man filtriert in 21 Barytlosung und verfihrt weiter
wie unter Methode I angegeben.

Ausbeute: 25—35¢.

slogregr;sncgh:affen. } Siehe Methode I.

Literatur: Bi. 98.

Anschluflpriparat: Wasserstoffperoxyd 2.

07. Barium sulfuratum

Bariumsulfid, Schwefelbarium
BaS =169

Ausgangsstoffe: 50 ¢ Bariumsulfat (Prip. 98),
9 ¢ Holzkohlepulver,
12,5 ¢ Kolophonium.

Geridte: Gerdumiger, feuerfester Tontiegel mit Deckel, Gliih-
ofen.

Dauer: 1 Tag (%).

Ausfiihrung: Man stellt sich ein inniges, gesiebtes Gemisch von
feinstgepulvertem Bariumsulfat, Holzkohle und Kolophonium im
oben angegebenen Verhiltnis her und erhitzt das Gemisch in dem
mit einem Deckel verschlossenen Tiegel langsam bis auf helle Rot-
glut und hilt 1. Stunden lang glithend. Die erkaltete Masse wird
zerrieben und in dicht schliefenden Gldsern aufgehoben.

Ausbeute: 30—35¢.
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Eigenschaften: Weifles oder gelbliches oder durch etwas
beigemischte Kohle graues DPulver. In Wasser 15st es sich bis
"auf die Beimischungen von Kohle und Bariumsulfat unter Bildung
von Bariumhydroxyd und Bariumsulfhydrat auf: 2BaS--2H,0O
= Ba(SH). -+ Ba(OH).

Priifung: Das Bariumsulfid soll mindestens 809 BaS enthalten.
In einer Losung von 1,17 g CuSO, -5 H,O in 50 ccm H;O trigt man
1¢ BaS ein, 1463t unter fortwihrendem Umschwenken 10ccm ver-
diinnte Essigsdure zutropfen und filtriert nach 1stiindigem Stehen.
Das Filtrat darf, nachdem etwa vorhandener H,S durch Kochen
entfernt wurde, auf Zusatz von iiberschiissigem Ammoniak keine
blaue Farbe annehmen. 1¢ Bariumsulfid muf} also aus 1,17 ¢ CuSQO,
alles Cu ausfillen = mindestens 800 BaS. 1¢ reines BaS fillt
das Cu aus 1,47 ¢ CuSQO, - 5H,0.

Vorgang: BaSO, -+ 4 C =BaS 4 4 CO. Die Verbrennungsgase des
Kolophoniums wirken ebenfalls reduzierend. Aufierdem soll es eine
innigere Beriihrung der Komponenten vermitteln und die Reduk-
tionstemperatur herabsetzen.

Literatur: H.1925 I, 633.

98. Barium sulfuricum

Bariumsulfat
BaSO, = 2335
Ausgangsstoffe:
250 ¢ Bariumchlorid (Prap. 89),
etwa 650¢ verd. Schwefelsdure (16%0ig) (Acid. sulfur. dil. DAB.).

Gerdte: Filtrierstutzen 2000, Saugflasche 1000, grofie Nutsche.

Dauer: 1 Tag.

Ausfithrung: Man 18st das Chlorbarium (BaCl,-2H,0) in 11
Wasser und versetzt unter Umriihren so lange mit verdiinnter
Schwefelsdure (von der 169%igen DAB.-Sdure etwa 650¢), als noch
eine Fiallung erfolgt. Der Niederschlag wird oftmals mit Wasser
durch Dekantieren ausgewaschen, dann abgesaugt und nochmals so
lange gewaschen, bis eine Probe des Filtrats durch AgNO; nur noch
opalisierend getriibt wird. Dann wird bei 100° getrocknet, zer-
rieben, fein pulverisiert und gesiebt.

Ausbeute: 220—230¢g.

Eigenschaften: Weifles, lockeres Pulver, in H.O und in ver-
diinnten Sduren unlslich.

Driifung: DAB. 6, S. 88.

Vorgang: BaCl,+ H,SO, = BaSO, - 2 HCl

Literatur: —. .
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II. Nebengruppe : Zink, Cadmium, Quedksilber

99, Zincum dloratum

Zinkchlorid, Chlorzink
ZnCl, =135,8

Ausgangsstoffe: 250¢ saubere Zinkblechabfille,
1000 ¢ 389ige Salzsdure.

Geridte: Porzellanschale 3000 oder Filtrierstutzen 3000.

Dauer: 1 Tag (1%).

Ausfithrung: In einer grofien DPorzellanschale oder einem
Filtrierstutzen wird das zerschnittene, vorher durch Abreiben mif
Ammoniak und Sand gesiuberte Blech mit 1 1 Wasser und all-
mihlich mit 1000 ¢ konzentrierter Salzsdure (1,19) iibergossen (unter
dem Abzug oder im Freien, Flammen fernhalten!) und bis zur Auf-
16sung digeriert. Zum Schlufl wird erhitzt. Eine Probe der Losung
wird mit Wasser verdiinnt und nach dem DAB.6, S.734, auf Fe,
Al, Cu und Pb gepriift. Sind Pb und Cu vorhanden, so filtriert man
die rohe Zinkchloridlosung durch Glaswolle und digeriert noch mit
einigen Stiicken reinen Zinks, enthilt die Losung Eisen, so figt
man zur Oxydation des Fe-'- Chlorwasser zu, oder leitet etwas
Chlor ein und setzt zur Ausfdllung des Eisens etwas aus einem
Teil (/;,) der rohen Chlorzinklosung frisch durch Ammoniak ge-
falltes und durch Dekantieren sorgfiltig gewaschenes Zinkhydroxyd
hinzu. Hierbei mufl noch etwas Zn(OH), ungeldst bleiben! Nach
einiger Zeit wird durch Glaswolle oder ein gehirtetes Filter fil-
triert und das Filtrat in einer Porzellanschale auf dem Drahtnetze,
zuletzt unter Umriihren mit einem Porzellanpistill, eingedampft,
bis ein dicker Brei entsteht. Dann wird unter Mafligung der Er-
hitzung weiter geriihrt, bis keine feuchten Kliimpchen mehr zu er-
kennen sind und die Masse zu einem Pulver zerfallen ist, das so-
gleich noch warm in trockene, erwdrmte, mit paraffiniertem Kork
zu verschlieflende Flaschen gefiillt wird.

Ausbeute: 450—480 g.

Eigenschaften: Weifles, kristallinisches Pulver. Es zerflief3t an
der Luft und 16st sich in etwa 0,4 T. H;O und leicht in Weingeist.
Beim Erhitzen schmilzt es unter Zersetzung.

Priifung: DAB. 6, S. 753.

Vorgang: Zn--2HCl = ZnCl, + H,

Bemerkungen: Falls man den Wasserstoff-Kipp mit Zink und
Salzsdure betreibt, kann man zur Darstellung obigen Priparates
sehr gut die erschdpfte L8sung verwenden.

Literatur: B.II, 611.
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100. Zincum jodatum
Zinkjodid
Zn], =319

Ausgangsstoffe: 10¢ Jod,

Gerite: —. 3 ¢ reines Zinkpulver (Zinkfeile).

Dauer: 1 Tag (44).

Ausfiithrung: In ein 100-ccm-Kolbchen gibt man das Jod mit
20 ccm Wasser und setzt nach und nach die Zinkfeile hinzu. Hierbei
erwirmt man das Kolbchen auf etwa 30—40° und setzt einen Trichter
auf. Wenn alles Zink eingetragen ist, erwdarmt man weiter, bis die
Fliissigkeit farblos geworden ist, filtriert sie durch ein Biduschchen
Glaswolle und dampft sie in einer flachen Porzellanschale auf dem
Wasserbad zur Trockne ein. Man ldft im Exsikkator erkalten und
fiillt in ein gut schlieBendes Stopselglas.

Ausbeute: Etwa 12,5 g.

Eigenschaften: Weifle, kornige, zerfliefliche Salzmasse. In
Wasser und Weingeist leicht 18slich. Die wiafirige Losung rotet
Lackmuspapier.

Vorgang: Zn+2]J=1Zn]J.

Literatur: H.II, 983.

101. Zincum peroxydatum

Zinkperoxyd, Zinksuperoxyd
[ZnO; - Zn(OH);]

Ausgangsstoffe: 20 ¢ Zinkoxyd, rein,

17,5 ccm Wasserstoffperoxyd (30%ig),
Eis, etwas Alkohol und Ather.

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfithrung: 20 g feinst gesiebtes, reines Zinkoxyd werden in
einer Dorzellanschale mit 17,5 ccm 30%iger Wasserstoffperoxyd-
18sung mit einem DPistill gut verrieben. Die Reaktion tritt bald ein
und macht sich durch Aufblihen und Erwirmung bemerkbar. Zu
ihrer Mifligung wird die Schale auflen durch zerstoflenes Eis gekiihlt.
Ist nach einigen Min. die Hauptreaktion zu Ende, dann saugt man
sofort ab, wascht zweimal mit je 25 ccm Wasser, dann mit Alkohol
und schlieBlich mit Ather nach und trocknet im Vakuumexsikkator,

Ausbeute: 23 g eines 50—51% peroxydhaltigen Produktes.

Eigenschaften: Weifles oder schwach gelbliches, volumindses
Pulver.
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Gehaltsbestimmung: Nach der bei Magnesium peroxydatum
im DAB. 6, S. 417, angegebenen Methode.

Vorgang: 2Zn0O + H,;O, = [ZnO; -+ Zn(OH).]

Literatur: Ztschr. f. angew. Ch. 1907, 933.

102. Zincum phosphoricum

Zinkphosphat, phosphorsaures Zink
Zny(PO,). - 4 H,O = 457

Ausgangsstoffe: 50¢ Zinksulfat (Prép. 104),

65 ¢ Natriumphosphat (DAB. 6).

Geridte: Filtrierstutzen 1500, mittlere Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfithrung: Eine heifle filtrierte Losung von 50 ¢ Zinksulfat
in 1000 ccm Wasser versetzt man unter Umriihren mit einer gleich-
falls filtrierten LOsung von 65 ¢ Natriumphosphat in 250 ccm
Wasser. Nach dem Absetzen wird durch Dekantieren mit kaltem
Wasser gewaschen, abgesaugt und weiter so lange mit kaltem Wasser
gewaschen, bis das Waschwasser durch BaCl, nicht mehr getriibt
wird. Zu trocknen auf Ton an einem warmen Ort.

Ausbeute: 23—25 ¢.

Eigenschaften: Weifles, amorphes Pulver, unléslich in H,O,
16slich in verdiinnten S&uren, auch in Ammoniakfliissigkeit.

Vorgang:

3 ZnSO, + 2 Na,HPO, = Zn;(PO,), + Na,SO, + 2 NaHSO,

Literatur: H. II, 989.

103. Zincum subcarbonicum

Basisches Zinkkarbonat
x - ZnCO; + y - Zn(OH),

Ausgangsstoffe: 80 ¢ Natriumkarbonat, krist.,
. 75 ¢ Zinksulfat (Prip. 104).

Geridte: Becherglas 1000, Koliertuch, grofie Saugﬂasche und
Nutsche, Scheidetrichter 500.

Dauer: 1 Tag (¥4).

Ausfiihrung: Man stellt sich eine Losung von 80 ¢ kristallisier-
tem Natriumkarbonat in 450 ccm Wasser her, filtriert und erhitzt
zum Sieden. In die heifle Losung 1d3t man aus einem Scheidetrichter
in sehr diinnen Strahlen unter gutem Umriihren eine Ldsung von
75 ¢ Zinksulfat in 375 ccm Wasser laufen. Nach etwa 1, stiindigem
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Kochen ist der zunichst gallertartige Niederschlag dichter geworden,
so daf} er -sich gut absetzt. Man wischt ihn zunichst durch De-
kantieren, dann auf einem Koliertuche und schlie8lich auf der
Nutsche mit heilem Wasser aus, bis das Ablaufende durch BaCl,
nicht mehr getriibt wird, saugt scharf ab und trocknet das Karbonat
bei etwa 50°.

Ausbeute: 25—30 g.

Eigenschaften: Reinweifles, in Wasser unl&sliches Pulver.
Beim Gliihen hinterldfit es 68—730 Zinkoxyd.

Vorgang:
2 ZnSO,+2Na,CO;+H:O=[ZnCO;-+Zn(OH),] -2 Na.SO,+ CO,
Literatur: H.II,979.

104. Zincum sulfuricum

Zinksulfat, Zinkvitriol
ZnSO, - 7H,O = 287,55

Ausgangsstoffe: 100 ¢ saubere Zinkblechabfille,
140 ¢ konz. Schwefelsidure,
40 ccm Wasserstoffsuperoxydldsung (390ig).

Geriate: Porzellanschale oder Filtrierstutzen 1000.

Dauer: 1 Tag (1%).

Ausfiihrung: Ganz analog der Herstellung von Zincum chlora-
tum (Prap.99), nur werden an Stelle der Salzsiure 140 g konz.
Schwefelsiure angewandt. Man vermeide einen Uberschufi an
Schwefelsiure und lasse lieber etwas Zink ungeldst zuriick, da da-
durch auch die anderen Schwermetalle aufler Eisen ungelSst bleiben.
Die Oxydation des eventuell vorhandenen Fe'*erfolgt hier zu Fe***
am besten mittels Wasserstoffsuperoxyd (es geniigen meistens 25 bis
40 ccm 3%iges?). Die verdiinnte Sulfatlosung wird aber nicht zur
Trockene wie beim Zinkchlorid, sondern nur bis zur Salzhautbildung
eingedampft. Die Kristalle werden nach dem Erkalten abgesaugt,
mit sehr wenig kaltem Wasser gewaschen (1 T. ZnSO, 18st sich in
0,8 T. H;O) und an der Luft auf Fliefipapier getrocknet. Mutter-
lauge und Waschwasser eventuell weiter eindampfen.

Ausbeute: Etwa 400 g.

Eigenschaften: Farblose, an trockener Luft verwitternde
Kristalle, die sich in etwa 0,8 T. Wasser, nicht aber in Alkohol 18sen.

Priifung: DAB. 6, S. 757.

Vorgang: Zn-+ H,SO, =ZnSO, 4 H,

Bemerkung: Falls man den Wasserstoff-Kipp mit Zink und
Schwefelsdure betreibt, 1af3t sich die erschopfte Losung sehr gut in
obiger Weise verarbeiten.
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Literatur: B.II, 614. '
Anschluflpriparate: Zinkphosphat 102.
Zinkkarbonat, bas., 103.

105. Cadmium bromatum

Cadmiumbromid

CdBr; - 4 H,O = 344

Ausgangsstoffe: 25 ¢ Cadmiummetall,

37,5¢ Brom.

Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: Einige Tage (14).

Ausfiihrung: Man iibergiefit in einem Kolben das mdglichst
fein zerschnittene oder geraspelte Cadmium mit 125 ccm Wasser
und gibt 37,5 ¢ Brom hinzu. Das Gemisch 143t man unter gelegent-
lichem Umschwenken so lange an einem warmen Orte stehen, bis
eine farblose oder schwach gelbe L3sung entstanden ist. Man filtriert
eventuell noch ungeldst gebliebenes Cadmium ab, dampft bis zum
Salzhiutchen ein und 1af3t bei 35—40° kristallisieren. Auf Ton oder
zwischen Filtrierpapier zu trocknen.

Ausbeute: 60—65 g.

Eigenschaften: Farblose, glinzende durchsichtige lange Kristall-
nadeln, die beim Liegen an der Luft verwittern. Leicht 18slich in
H.O oder Alkohol.

Vorgang: Cd + Br,= CdBr,

Literatur: H.I,726.

106. Cadmium sulfuricam

Cadmiumsulfat
3 CdSO,-8H,0O =709

Ausgangsstoffe: 20¢ Cadmiummetall,

19 ¢ konz. Schwefelsiure,
31 ¢ Salpetersdure (25%ig).

Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (V).

Ausfithrung: In einen Kolben (250) gibt man 50 ccm Wasser,
19 konz. Schwefelsaure und nach dem Mischen 31 ¢ Salpetersdure
sowie 20 ¢ Cadmium in Stiicken. Der Kolben wird mit aufgesetztem
Trichter unter den Abzug oder ins Freie gestellt. Das Metall 15st
sich unter Entwicklung von Stickoxyden. Wenn die Reaktion nach-
148t, erwdrmt man den Kolben, bis das Metall gelost ist. Die Losung

6 Rojahn, Vorschriften zur Darstellung chemischer Praparate. I. Bd. 8 1



wird in einer Porzellanschale unter Umriihren mit einem Glasstab
zur Trockene verdampft. Dann wird der Riickstand in'der 2¢:fachen
Menge heiflen Wassers gelost, die Losung filtriert und auf etwa die
Hilfte eingedampft. Nach dem Erkalten werden die ausgeschiedenen
Kristalle abgesaugt und zwischen Filtrierpapier bei etwa 30° ge-
trocknet. Aus der letzten Mutterlauge kann man das Cd durch eine
hineingestellte Zinkstange ausscheiden und gelegentlich wieder ver-
wenden, oder auch noch etwas weiter konzentrieren, wobei man
allerdings oft ein kristallwasserirmeres Salz bekommt.

Ausbeute: Etwa 40—45 g.

Eigenschaften: Farblose, durchsichtige, kdrnige Kristalle, an
der Luft verwitternd, Geschmack herb und metallisch, 16slich in 2 T.
H,O, unldslich in Weingeist. Die wiafirige Losung reagiert schwach
sauer.

Vorgang: 1. Cd -+ 2HNO; =CdO + H, O+ 2NO,

II. CdO + H,SO, = CdSO, + H.O
Aufler dem Sulfat 3 CdSQO, -8 H,O, das aus gesittigter Losung bei
mittlerer Temperatur auskristallisiert, kénnen unter anderen Be-
dingungen auch die Salze CdSO; -3 H,O und CdSO;- 4 H,O erhalten
werden.

Literatur: H.1,727.

107. Hydrargyrum
Quecksilber-Reinigung

Ausgangsstoffe: Verunreinigtes Quecksilber.

Gerdte: Moglichst hoher Standzylinder, im Notfall 1000 ccm
Glasmefizylinder.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: Man fiillt den Zylinder mit l——ll,do,oxger verd.
Salpetersdure (1 T. rohe konz. HNO; und 50 T. H,O) und setzt einen
Trichter mit einem doppelten glatten Filter auf. Das Filter durch-
sticht man an seiner Spitze mit einer feinen Nadel und gief3t das zu
reinigende Quecksilber hinein. Aus der feinen Offnung perlit dann in
kleinen Tropfchen das Quecksilber heraus und durchlduft die hohe
Salpetersdureschicht, um sich am Boden zu sammeln. Das Hg wird
dann abgetrennt, mehrmals mit viel Wasser geschiittelt und nach der
Trennung in einer Porzellanschale mit Filtrierpapier abgetrocknet
oder durch ein dreifaches wie oben angestochenes Filter in eine
trockene Schale ,filtriert”. Schliefllich wird auf dem Wasserbade
oder dem Drahtnetze einige Minuten zur Trocknung erhitzt (Abzug?).

War das Hg sehr unsauber oder der Zylinder nicht hoch genug,
dann 133t man das Hg nach jedesmaligem Abtrocknen mehrmals die
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Salpetersiureschicht durchlaufen. Der Verlust betrigt etwa 1%.Aus
der Salpetersiure kann das gelSste Hg natiirlich in irgendeiner
Form wieder ausgefillt werden.

Sehr zweckmiflig ist es, das wie oben gereinigte Hg hinterher
noch im Vakuum zu destillieren, wobei man in den Kolben Eisen-
drehspine gibt.

Literatur: Manual.

108. Hydrargyrum colloidale

Kolloides Quecksilber
Hg =200

Ausgangsstoffe: 15 ¢ Mercuronitrat (Prip. 115),
14 ¢ Stannooxyd (Zinnoxydul),
173 ¢ Zitronensiure,
20 ccm konz. Salpetersdure,
2,0¢ Gummi arabicum,
Ammoniakfliissigkeit (30%ig),
Eis.

Gerite: Becherglas 1000.

Dauer: Einige Tage (Y4).

Ausfiithrung: Man 16st das Zinnoxydul unter guter Eiskiithlung
in mdoglichst wenig einer Mischung von.20 ccm konz. Salpetersiure
und 20 ccm Wasser. Wichtig ist, dal nur ein sehr geringer Uber-
schufl an freier Siure verbleibt. Man setzt deshalb am besten so
lange Zinnoxydul zu, bis eine bestehenbleibende Triibung die
Sittigung anzeigt. Die Losung wird in ein Becherglas (1000) filtriert
und mit Wasser auf etwa 125 ccm verdiinnt. In diese Losung giefit
man eine Losung von 15¢ Mercuronitrat in 200 ccm Wasser, die
durch Zusatz weniger Tropfen Salpetersdure gekldrt wird und der
man 50 ccm einer 4%igen Gummiarabikum-Lésung zufiigt. Die nun-
mehr tiefbraune Losung versetzt man zur Ausflockung des Kolloids
nach halbstiindigem Stehen mit einer konz. Ammoniumzitratlosung,
die man sich durch Aufldsen von 173 ¢ Zitronensdure in ebensoviel
Wasser und Neutralisieren mit konz. Ammoniak hergestellt hat
(*/10 zuriickstellen). Nach Zusatz der Zitratlosung wird sehr vor-
sichtig unter gutem Umriihren mit verd. Ammoniak neutralisiett.
Nach dem Absetzen des Niederschlages wird dekantiert, einmal mit
verd. Ammoniumzitratlosung (obige Losung 1:10 verdiinnt) auf-
gerithrt und wieder moglichst weitgehend durch Abgieflen getrennt.
Die noch feuchte Suspension bringt man in eine Glasschale und
stellt sie in einen Schwefelsiurevakuumexsikkator zum Eintrocknen.
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Metallische Gegenstiinde sind bei der Darstellung peinlichst fern-
zuhalten,

Ausbeute: 10—12 g.

Eigenschaften: Silbergraues Pulver, das in H,O mit tiefbrauner
Farbe kolloidal 18slich ist. Es enthilt neben Hg noch Ammonium-
zitrat. .

Vorgang: 2 HgNQO; 4 Sn(NQO;), = 2 Hg -+ Sn(NO;),

Literatur: J. f. prakt. Chem. 1898 [2], 57, S. 484.

109. Hydrargyrum bichloratum

Quecksilberchlorid, Sublimat
HgCl, — 271,5

Ausgangsstoffe: 25¢ Quecksilberoxyd (Prép.117),
40 ¢ konz. Salzsiure (25%0ig).

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (11).

Ausfiihrung: In einem Erlenmeyerkolben wird das Quecksilber-
oxyd mit der Salzsdure und 70 ccm Wasser bis zur Losung erhitzt.
Die noch heifie Losung wird filtriert und zur Kristallisation beiseite-
gestellt. Die ausgeschiedenen Kristalle werden abgesaugt, dreimal
mit einigen ccm Wasser gewaschen und auf Filtrierpapier ge-
trocknet. Durch Eindampfen der Mutterlauge erhidlt man noch
einige ¢ Sublimat.

Ausbeute: 25—30 g.

Eigenschaften: Farblose, glinzende Kristalle. Loslich in 16 T.
kaltem oder 3 T. siedendem H,O, 3 T. Weingeist, 17 T. Ather.
Wifirige Losung reagiert gegen Lackmus schwach sauer.

Priifung: DAB. 6, S. 339.

Vorgang: HgO -2 HCI = HgCl, + H,O

Literatur: H. I, 1451.

Anschluflprdaparat: Quecksilberjodid 110.

110. Hydrargyrum bijodatum rubrum

Mercurijodid, Quecksilberjodid
HgJ, =454

Ausgangsstoffe: 20¢ Quecksilberchlorid (Prip. 109),
25¢ Jodkalium (Prip. 47).
Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.
Dauer: 1 Tag (V4).
Ausfiithrung: Man giefit unter Umriihren in diinnem Strahle
gleichzeitig eine Losung von 25 ¢ Jodkali in 75 ccm Wasser und eine
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Losung von 20 ¢ Quecksilberchlorid in 400 ccm Wasser in 500 ccm
kaltes Wasser ein. Nach kurzer Zeit wird der Niederschlag mehr-
mals mit Wasser dekantiert, abgesaugt und weiter gewaschen, bis
das Waschwasser durch AgNQO; nur noch opalisierend getriibt wird.
Das HgJ, wird auf Ton bei nicht iiber 70° getrocknet.

Ausbeute: Etwa 33 g.

Eigenschaften: Feines, kristallines schweres, scharlachrotes
Pulver. In H;O fast unldslich (1:6—7000), 16slich in etwa 250 T.
kaltem oder in 40 T. siedendem Weingeist, auch in 60 T. Ather.
Leicht 18slich in einer Jodkalilésung unter Bildung von Kalium-
quecksilberjodid. Ferner ist es 18slich in Chloroform, Glyzerin, Eis-
essig, heifler Salpetersdure und heifler Salzsdure. Die Losungen sind
ungefirbt.

Priifung: Beim Erhitzen im Reagenzglas wird es bei 150° gelb,

- schmilzt und sublimiert. Das Sublimat, das eine andere Modifikation
darstellt, besteht aus gelben Kristallen, die beim Abkiihlen, be-
sonders beim Reiben wieder rot werden.

Vorgang: HgCl,+ 2KJ =Hg]J, + 2 KCl

Literatur: H.I, 1455,

111. Hydrargyrum dhloratum via humida paratum

Gefidlltes Quecksilberchloriir, Calomel
Hggclg = 472,1

Ausgangsstoffe: 50¢ Mercuronitrat (Prip. 115),
15 ¢ Natriumchlorid.

Gerdte: Becherglas oder Filtrierstutzen 1000, Saugflasche 500,
kleine Nutsche.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Man verreibt 50 ¢ Mercuronitrat (Hydr. nitric.
oxydulat.) in einem Morser mit 7,5 ¢ Salpetersdure (25%ig) und 15st
in der Kilte in 450 ccm Wasser. Diese Losung fragt man unter Um-
rithren in eine Losung von 15 ¢ Natriumchlorid in 75 ccm Wasser
ein, wiascht den Niederschlag vollstindig mit Wasser aus, bis eine
Probe des Filtrates auf Zusatz von HNO; und AgNO; nicht mehr
getriibt wird, saugt ab und trocknet bei 100° im Dunkeln.

Ausbeute: Etwa 40 g.

Eigenschaften und Priifung: Siehe DAB. 6, S. 341, bei Hydr.
chloratum. Hydrargyrum chloratum via humida paratum wirkt
wegen seiner feinen Verteilung viel stirker auf den Organismus als
Hydratrgyrum chloratum vapore paratum, es darf daher nur auf aus-~
driickliches #rztliches Verlangen, nicht willkiirlich an Stelle des
offizinellen Calomels abgegeben werden.
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Vorgang: :
ng(NOS)g . 2 HQO + 2 NaCl = Hggcl_g + 2 NaNO;; + 2 Hgo
Literatur: B.II,117.

112. Hydrargyrum cyanatum

Quecksilbercyanid, Mercuricyanid

Hg(CN), = 252,6
Ausgangsstoffe:
55 ¢ Eisenchloridlssung (50% FeCl; -6 H,0)
oder Liq. Ferri sesquichlorati, DAB. 6 (mit 109 Fe) (Prip. 210),
30 ¢ Kaliumferrocyanid,
43 ¢ Quecksilberoxyd (Prip.117),
etwas wifirige Blausdurelosung (Prap. 132).

Geridte: Filtrierstutzen 1000, mittlere Nutsche und Saugflasche,
Tropftrichter.

Dauer: 2 Tage (1-).

Ausfiihrung: In die mit 300 ccm Wasser verdiinnte Eisen-
chloridl8sung 1463t man, unter Umriihren, aus einem Tropftrichter
in diinnem Strahle eine Losung von 30 ¢ Kaliumferrocyanid in
350 ccm Wasser flielen. Man wischt den Berlinerblau-Niederschlag
gut durch mehrmaliges Dekantieren mit Wasser, dann zweimal mit
je 500 ccm auf 60° erwdrmter 2%iger Salzsdure, dann wieder mit
Wasser, saugt ab und wischt auf der Nutsche vollends aus, bis das
Filtrat mit AgNO; und HNO; nur noch schwache Opaleszenz gibt.

Das noch feuchte Berlinerblau wird mit 100 ccm Wasser in eine
Porzellanschale gebracht, unter dem Abzug auf einem Wasserbade
erhitzt und zu der Suspension eine wifirige Anreibung von 43 ¢
Quecksilberoxyd gegeben. Nun wird zunichst 1—2 Stunden auf dem
Wasserbade unter Ersatz des verdampfenden Wassers, dann iiber
freier Flamme auf dem Drahtnetz zum Sieden erhitzt, bis die blaue
Farbung verschwunden ist und einer braunen (Fe,O;) Platz gemacht
hat. Man iiberzeugt sich von der beendeten Umsetzung durch Schiit-
teln einer Probe des Gemisches mit Wasser im Reagenzglase und
Absitzenlassen. Ist die Reaktion noch nicht beendet, dann setzt sich
das schwerere HgO unten am Boden ab. Bleibt nach lingerem
Kochen jedoch die Blaufirbung bestehen, so mufl man noch etwas
HgO zugeben. Schlieilich wird heifl abgesaugt, mit heilem Wasser
nachgewaschen, bis das Waschwasser mit AgNO; keine Fillung mehr
gibt und auf etwa 150 ccm eingeengf. Nun wird nochmals filtriert
und weiter bis zur Salzhaut eingedampft, etwa 10 ccm Wasser zu-
gegeben, nochmals aufgekocht und auf etwa 40° abgekiihlt. Dann
sduert man die Losung mit wafiriger Blausiureldsung (Prip. 132)
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schwach an (zur Verhinderung der Oxycyanidbildung!) und 1ift
kristallisieren. Am nichsten Tage saugt man die Kristalle ab, wiischf
mit wenig Wasser (Loslichkeit 1:12) und trocknet bei hochstens 40°.
Die Mutterlauge wird weiter eingeengt und vor der Kristallisation
wieder mit einigen Tropfen BlausidurelSsung versetzt.

Ausbeute: 40—45 g.

Eigenschaften: Farblose, durchscheinende, siulenférmige Kri-
stalle. Lslich in etwa 12 T. H,O (20°), in 3 T. siedendem H,O und
in 12 T. Weingeist. In Ather ist es schwer 16slich.

Priifung: DAB. 6, S. 344.

Vorgang:

L 3K,[Fe(CN);] + 4 FeCl; = Fe,[Fe(CN)s];
II. Fe,[Fe(CN);]; + 9 HgO =9 Hg(CN), + 3FeO - 2 Fe.O;

Literatur: H.I,1462; Schw. 42,

113. Hydrargyrum jodatum flavum
Mercurojodid, Quecksilberjodiir

Hg.J, = 655,4
Ausgangsstoffe: 40 ¢ Quecksilber,
25,5¢ Jod,

etwa 100 ccm Alkohol (vergillt).

Geridte: Porzellanmorser, kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfiihrung: 40 ¢ gereinigtes, metallisches Quecksilber werden
in einem Porzellanm&rser mit 2—3 ¢ Alkohol befeuchtet und mit
25,5 ¢ gepulvertem Jod, das in kleinen Portionen zuzusetzen ist,
so lange innig verrieben, bis keine Hg-Kiigelchen mehr wahrzu-
nehmen sind und das Gemisch eine gleichmiflige gelbgriine Farbe
angenommen hat. Um das stets gleichzeitig gebildete Mercurijodid
zu entfernen, wiascht man das Pridparat auf der Nutsche so lange
mit Alkohol aus, bis eine Probe des ablaufenden Weingeistes durch
Schwefelwasserstoff nicht mehr verdndert wird. Dann wird auf Ton
unter Lichtabschlufl bei 30° getrocknet.

Ausbeute: Theoretisch 65,3 ¢, bei unsorgfiltisem Verreiben oft
bedeutend weniger.

Eigenschaften: Gelbes bis griinlichgelbes Pulver, geruch- und
geschmacklos, unldslich in Weingeist, sehr wenig 16slich in H,O,
fliichtig beim Erhitzen. Durch Licht zersetzt es sich in HgJ. und
Hg, wobei die Farbe allmihlich iiber Olivgriin in Grau ubergeht

Vorgang: 2Hg 2 J =Hg.J,

Literatur: Schm. I, 947; H. 1, 1464.
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114. Hydrargyrum nitricum oxydatum

Mercurinitrat, Quecksilberoxydnitrat

Hg(NO;), = 324,61

Ausgangsstoffe: 25 ¢ Quecksilberoxyd (Prip.117),

Gerite: —. 62,5 ¢ Salpetersdure (25 %ig)

Dauer: Einige Tage (14).

Ausfiihrung: Man 16st in einem K&lbchen unter sehr gelindem
Erwdarmen das HgO in der Salpetersiure und 1afit die Losung in
einer Glasschale im Schwefelsaurevakuumexsikkator verdunsten.
Es hinterbleibt das hydroskopische Salz, das sofort in ein Glas zu
fiillen ist. Erhitzung zwecks Eindampfens ist zu vermeiden, da sich
sonst basische Salze ausscheiden und das Nitrat dann nicht mehr
in Wasser 18slich ist.

Ausbeute: Etwa 35 ¢.

Eigenschaften: Farblose, sehr zerflieBlliche Kristalle, in HNO,-
haltigem H.O klar 18slich.

Vorgang: HgO 4+ 2HNO; = Hg(NO;), -+ H.O

Literatur: Schm.I, 961; H.I, 1465.

115. Hydrargyrum nitricam oxydulatum

Mercuronitrat, Quecksilberoxydulnitrat

HgNO, - H,O =280

Ausgangsstoffe:

50 ¢ metallisches Quecksilber,
75 ¢ reine Salpetersdure (250oig),
einige Kubikzentimeter stirkere Salpetersiure.

Gerdte: —.

Dauer: Einige Tage (1%2).

Ausfiihrung: In einer Porzellanschaie iibergief3t man 50 ¢ metal-
lisches Quecksilber mit 75 ¢ reiner Salpetersidure (25 %ig) und 1483¢
das Gemenge, vor Staub geschiitzt, einige Tage an einem kiihlen
Orte stehen. Das Hg 16st sich zum Teil allmidhlich auf unter Ent-
wicklung von Stickoxyd, das sich an der Luft in rotbraunes NO.,
verwandelt. Das gebildete Mercuronitrat scheidet sich nach einiger
Zeit auf der Oberfliche des Hg in Kristallen aus. Sobald sich deren
Menge nicht mehr vermehrt, erwidrmt man die Mischung gelinde,
bis sich die Kristalle wieder geldst haben, filtriert die saure Losung
durch Asbest vom ungelosten Hg ab und stellt sie 24 Stunden an
einen kiihlen Ort. Die ausgeschiedenen Kristalle sind nach voll-
stindigem Abtropfen auf einem mit einem Asbestbausch lose ver-
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stopften Trichter zwischen Filtrierpapier bei gewohnlicher Tempe-
ratur zu trocknen. Sollten die erhaltenen Kristalle noch nicht farb-
los sein, so 16st man sie nach dem Zerreiben in der gleichen
Gewichtsmenge Wasser unter Zusatz einiger Tropfen HNO; und
stellt die filtrierte Losung zur Kristallisation beiseite.

Die erhaltenen Mutterlaugen sind mif so viel konzentrierter HNO,
zu versetzen, dafl sie davon anniahernd 259% enthalten. Sie werden
alsdann von neuem mit iiberschiissigem Hg in obiger Weise in Reak-
tion gebracht, wobei wieder etwas Hg ungelSst bleiben mufl.

Ausbeute: Etwa 50—60 .

Eigenschaften: Farblose, schwach nach HNO; riechende Tafeln
oder Siulen. Beim Erhitzen auf 70° schmilzt es unter Zersetzung.
Loslich in etwa der gleichen Menge warmen Wassers zu einer sauren
Fliissigkeit. Bei Gegenwart von HNO; ist es noch leichter 16slich.
Durch viel H,O wird es zersetzt unter Bildung basischer Salze.

Vorgang: 6 Hg -- 8HNO; =6 HsNO; 4 2 NO + 4 H,O

Literatur: V.1, 462.

Anschluflprdaparat: Quecksilberchloriir 111.

116. Hydrargyrum oxycyanatum DAB VI

Cyanidhaltiges Quecksilberoxycyanid
33,3 9% Hg(CN), - HgO und 66,6 % Hg(CN),

Ausgangsstoffe: 10 ¢ Quecksilberchlorid (Prip. 109),
30 ¢ Natronlauge (159ig),
Gerite: —. 12,5¢ Quecksilbercyanid (Prip.112).

Dauer: 1—2 Tage (13).

Ausfithrung: Eine warme Losung von 10 ¢ Quecksilberchlorid in
100 ccm Wasser wird in eine Mischung von 30 ¢ Natronlauge
(15¢cvige NaOH) und 100 ccm Wasser unter gutem Umriihren ein-
dgetragen. Das ausfallende Quecksilberoxyd wird durch Dekantieren
mit destilliertem Wasser bis zur Chlorfreiheit ausgewaschen. Nach
gutem Absetzen wird das Wasser mdglichst vollstindig abgegossen
und zu dem feuchten Niederschlag eine heifle Losung von 42,5 ¢
Quecksilbercyanid in 250 ccm Wasser gegeben. Dann wird die
Mischung bis zur Losung des HgO erhitzt, filtriert und auf dem
Wasserbade unter Umriihren zur Trockne eingedampft.

Ausbeute: 48—50 g.

Eigenschaften: Weifles bis gelblichweifles Pulver, das sich lang-
sam in etwa 19 T. H.O 18st. Die wifirige Losung bldut Lackmus-
papier.
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Priifung: Siehe DAB. 6, S. 344.
Vorgang: 1. HgCl; 4 2 NaOH = HgO +- 2 NaCl -+ H,O

ILI. HgO +- 2 Hg(CN). = [Hg(CN). - HgO +- Hg(CN). ]
Literatur: H. I, 1469.

117. Hydrargyrum oxydatum via humida paratum

Gelbes Quecksilberoxyd, Mercurioxyd
HgO = 216,6

Ausgangsstoffe: 40g Quecksilberchlorid (Prap.109),

120 ¢ Natronlauge (15 9%ig).
Geridte: Filtrierstutzen 1000, Saugflasche 250, mittlere Nutsche.
Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: Siehe unter Hydrargyrum oxycyanatum (Prip. 116)
oder DAB. 6, S. 347.

Das ausgewaschene Quecksilberoxyd wird abgesaugt und auf Ton
bei niedriger Temperatur getrocknet.

Ausbeute: Etwa 30 g.

Eigenschaften: Gelbes, amorphes, feines, schweres Pulver, das
sich beim Erhitzen im Reagenzglase unter Abscheidung von Hg ver-
fliichtigt. In H,O fast unl&slich.

Priifung: Siehe DAB. 6, S. 346.

Literatur: DAB.6, S. 347.

Anschluflpriaparat: Quecksilbercyanid 112.

118. Hydrargyrum praecipitatum album

Weifles Quecksilberpriazipitat
Hg(NH,)Cl =252,1

Herstellungsvorschrift siehe DAB. 6, S. 348.

119. Hydrargyrum sulfuratum rubrum
Rotes Quecksilbersulfid, Cinnabaris, Zinnober
HgS — 232,65

Ausgangsstoffe:

30 ¢ Quecksilber,

11,4 ¢ prézipitierter Schwefel,

7,5 ¢ Kaliumhydroxyd,
etwas vergillter Alkohol und Schwefelkohlenstoff.

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.
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Dauer: 1—1v% Tage (Y4).

Ausfiihrung: In einem Morser wird das Quecksilber mit dem
Schwefel so lange innig verrieben (etwa 1: Stunde), bis keine
Metallkiigelchen mehr zu erkennen sind. Das nunmehr schwarze
Dulver wird in einer Porzellanschale auf dem Wasserbade unter
hiufisem Umriihren und Ersatz des verdampfenden Wassers so
lange mit einer Auflésung von 7,5 ¢ Kalihydrat in 40 ccm H.O auf
etwa 45—50° erhitzt (8—12 Stunden), bis die Farbe der Masse in
ein feuriges Rot iibergegangen ist. Dann wird in kaltes Wasser ge-
gossen, der Zinnober abgesaugt, gut mit H,O, dann mit Alkohol
und zur Entfernung von freiem Schwefel schliellich mit Schwefel-
kohlenstoff gewaschen. Getrocknet wird bei 50—60°.

Ausbeute: 30—32.¢.

Eigenschaften: Lebhaft rotes Pulver, in Wasser, Weingeist,
verdiinnter HCl und Salpetersidure sowie in verdiinnter Kalilauge
unldslich. L8slich in Konigswasser ohne Riickstand, beim Erhitzen
fliichtig.

Vorgang: Das Hg bildet mit dem S zunéchst schwarzes HgS.

Hg -+ S =HgS
Der iiberschiisside S 16st sich in der Kalilauge zu Kaliumpolysul-
fiden. Diese Polysulfide 16sen in geringem Mafle das schwarze HgS
auf. Bei lingerem Erwidrmen aber féllt aus dieser L&sung rotes,
kristallines HgS aus, das nicht in der Sulfidlésung 18slich ist und
sich daher in dem Mafle, wie sich das schwarze HgS 16st, aus der
Losung ausscheidet.
Literatur: Schm. I, 956.

120. Hydrargyrum sulfuricam

Mercurisulfat, Quecksilberoxydsulfat
HgSO, — 296,6

Ausgangsstoffe: 36 ¢ Quecksilber,
20¢ (= 11 ccm) konz. Schwefelsdure,
20 ccm Salpetersdure (25 %ig).

Gerite: Rundkolben 100, Sandbad.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: Das Quecksilber wird in einem Kolben (100) mit
10 ccm Wasser, 20 ¢ oder 11 ccm konz. Schwefelsdure und 20 ccm
Salpetersiure (2500ig) iibergossen und die Mischung unter dem
Abzuge auf einem Sandbade so lange erhitzt, bis keine braunen
Diampfe mehr entweichen und das Hg sich gelost hat. Nun gibt man
den Inhalt in eine Porzellanschale und verdampft im Sandbad unter
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bestindigem Umriihren und vorsichtisem Erwidrmen zur Trockne.
Es kann auf der Nutsche rasch mit wenig 350ciger Schwefelsiure
nachgewaschen und durch scharfes Absaugen getrocknet werden.

Ausbeute: Etwa 50 g.

Eigenschaften: Schweres, weiches, kristallines Pulver, das sich
beim Erhitzen zunidchst gelb, dann braun firbt und bei Rotglut
fliichtig ist. Es 18st sich vollstindig in HCl (Mercurosalz gibe
Calomelausscheidung!) und in starker NaCl-Ldsung. In kaltem H,O
ist es nur wenig 18slich, durch viel H.O, vor allem beim Erhitzen,
bildet sich ein unldsliches, gelbes, basisches Salz.

Vorgang: 3Hg -+ 2 HNO; + 3H,SO, =3HgSO, +2NO -+ 4H.,0

Literatur: H. I, 1480.

III. Gruppe: Bor, Aluminium
121. Acidum boricum

Borsiure
H3B05 = 62,0

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Borax (Na,B,0; 10H,O) (Prip. 123),

15cecm konz. Schwefelsdure.

Geridte: Saugflasche 500, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (Y4).

Ausfithrung: Man 16st den gepulverten Borax in 200 ccm
kochendem Wasser, filtriert, spiilt Becherglas und Filter mit 30 ccm
heiflem Wasser nach und versetzt vorsichtig mit 15 ccm konzen-
trierter Schwefelsiure (980oig) (theoretisch 25,65 ¢ = 13,95 ccm
H.SO, 989ig). Dann kiihlt man gut mit flieBendem, kaltem Wasser,
saugt die Kristalle ab und wischt einmal mit wenig mdglichst kaltem
Wasser nach. Zur Umkristallisation 16st man die Kristalle noch-
mals in 200 ccm kochendem Wasser, filtriert und kiihlt ab. ‘Die
ausgeschiedene Borsiure wird abgesaugt, mit wenig kaltem Wasser
gewaschen und bei 50—60° getrocknet. Aus der Mutterlauge kann
man durch Eindampfen auf ein Viertel noch etwa 5 ¢ gewinnen.

Ausbeute: Etwa 50 ¢.

Eigenschaften: Farblose, feine, glinzende, schuppenformige
Kristalle oder feines Kristallpulver. Loslich in 25—30 T. kaltem und
3—4 T. kochendem H:O, 15 T. Alkohol sowie in Glyzerin.

Priifung: DAB. 6, S.14.

Vorgang: NagB;07 ‘Jr‘ Hgso.t + 5 HgO = NagsO4 + 4 H;;B03

Literatur: E. I, 341; H.I, 127.

Anschlufiprédparat: Borsiaureanhydrid 122.
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122. Acidum boricum anhydricum

Borsdureanhydrid, Bortrioxyd
B,O; =70

Ausgangsstoff: 50 ¢ Borsdure (Prap.121).

Gerite: Platintiegel oder Schale, zur Not auch ein hessischer
Tiegel.

Dauer: 1 Tag (¥4).

Ausfiithrung: Borsiure wird so lange erhitzt, bis sie gleich-
miflig geschmolzen ist, und dann in einen kalten Morser oder auf
eine Eisenplatte ausgegossen. Die Stiicke werden zerschlagen und
in gut schlieBendem Gefafl aufbewahrt.

Ausbeute: 25—26 ¢.

Eigenschaften: Farbloses, durchsichtiges, sehr hartes und
sprodes, geruchloses Glas. Es schmilzt bei Rotgliihhitze und ist
ziemlich bestindig, verdampft aber leicht bei Gegenwart von
Wasser. -

Vorgang: 2H.BO;=B.,0O,-+ 3H,O

Literatur: E. I, 341.

123. Borax

Natrium boricum, Natriumbiboracicum,
Natrium tetraboricum

NagB4O7 . 10 Hgo = 381,44

Ausgangsstoff: 100 ¢ Boronatrocalcit-Mineral.

Geridte: Saugflasche 250, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (V1).

Ausfithrung: Das Mineral wird fein gepulvert und gesiebt.
100 ¢ des Pulvers werden mit einer Losung von 60 ¢ kristallisierter
Soda in 250 ccm Wasser zwei Stunden auf dem Wasserbade erhitzt.
Dann wird noch heifl abgesaugt und die Losung im Eisschrank oder
mdoglichst kalt zur Kristallisation beiseite gestellt. Die ausgeschie-
denen Kristalle werden abgesaugt, dann nochmals aus etwa der
gleichen Menge siedendem Wasser umkristallisiert und zwischen
Filtrierpapier getrocknet.

Ausbeute: 75—90 g.

Eigenschaften: Harte, farblose Kristalle oder kristallinische
Stiicke oder weifles, kristallinisches Pulver. Beim Erhitzen schmilzt
Borax in seinem Kristallwasser, verliert dieses nach und nach unter
Aufblihen und geht bei stirkerem Erhifzen in eine glasige Masse
iiber. Loslich in 25 T. H;O von 20°, in etwa 0,7 T. siedendem H,O,
reichlich in Glyzerin.



Priifung: DAB. 6, S.112.

Vorgang: Der Boronatrocalcit hat ungefihr die Zusammen-
setzung, die aus der untenstehenden Formel hervorgeht. Er ent-
hilt rund 40—5000 Borsiure, als B,O; berechnet. Beim Kochen mit
Na,CO; erfolgt folgende Umsetzung:

1. [2CaB,O; + Na;B,0; - 18 H:O] 4+ 2 Na,CO;
=3 Na,;B,0; + 3 CaCO; + 18 H,O

Literatur: H.II, 207; Schm. I, 595.

Anschluflpriparate: Borsdaure 121,

Borsdureanhydrid 122.

124. Alumen daromicum

Chromalaun, Kaliumchromisulfat
" CrK(SQO,),-12H,0 = 499

Ausgangsstoffe: 50 ¢ Kaljiumdichromat,
70 ¢ konz. Schwefelsiure,

Gerite: —. Schwefeldioxydgas (Prip.181).

Dauer: Einige Tage (1%).

Ausfiihrung: 50 ¢ Kaliumdichromat werden kalt in 250 ccm
Wasser gelost, unter guter Kiihlung mit 140 ¢ 50 %iger Schwefel-
sdure versetzt und diese LOsung lingere Zeit mit Schwefeldioxyd-
gas desittigt. Die Losung darf auf keinen Fall widrmer als 40°
werden. Man 1ifit in der Kilte in einer bedeckten Schale kristalli-
sieren. Die Kristalle werden mit wenig Wasser abgespiilt und zwi-
schen Filtrierpapier getrocknet.

Ausbeute: 110—130 g.

Eigenschaften: Dunkelviolette, oktaedrische Kristalle, in 5 T.
Wasser 15slich.

Vorgang: K,Cr,O; + H,SO, + 3 SO, =2 CrK(SO,).+ H,O

Die Temperatur darf nicht iiber 40° steigen, da sich andernfalls
die violette Losung griin firbt und sich ein Komplexsalz bildet, das
sich erst nach lingerem Stehen wieder in das violette Doppelsalz
zuriickverwandelt.

Literatur: H.I, 1004.

125. Alumen kalinum
Alaun, Kalialaun, Kalium-Aluminiumsulfat
KA1(SO,), - 12H,0 = 474,4

Ausgangsstoffe: 50 ¢ Bolus oder Kaolin,
75 ¢ konz. Schwefelsiure,
28 ¢ Kaliumsulfat.
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Geridte: Mittlere Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (32).

Ausfiithrung: Der feingepulverte Bolus oder das Kaolinpulver
(z. B. von der Staatlichen Porzellan-Manufaktur Berlin) wird mit
der Schwefelsiure in einer Abdampfschale zu dickem Brei an-
gerithrt. Die Mischung wird auf einem Luftbade (Baboblech)
215 Stunden zuerst gelinde, dann stirker erhitzt, bis weifle Dampfe
aufsteigen. Die erkaltete Masse wird fein zerrieben und einmal mit
300 ccm, dann dreimal mit je 100 ccm heiflem, destilliertem Wasser
unter Dekantieren ausgezogen und filtriert. Das Ausziehen wird
notigenfalls fortgesetzt, bis das Filtrat mit Ammoniak kein Al""*
mehr zeigt. In den vereinigten Filtraten werden 28 ¢ Kaliumsulfat
(das sind 159% weniger als berechnet) geldst. Die Losung wird in
iiblicher Weise zur Kristallisation gebracht, indem man vorsichtig
bis zur Kristallhaut eindampft und dann in der Kilte auskristalli-
sieren lafit. Die erhaltenen einzelnen Kristallfraktionen werden
dann noch einmal umkristallisiert.

Ausbeute: Etwa 150 g.

Eigenschaften und Priifung: Siehe DAB.6, S.51. Loslich in
9 T. Wasser.

Vorgang: L [Al(SiO;);+ 3 H.SO, = Al (SO,); + 3 H.SiO;]

II. AL.(SO,); + K.SO, =2 KAI(SO,).

Da die Zusammensetzung des Bolus sehr wechselt, ist die
Formel I nur als Schema gegeben!

Literatur: Bi.126.

Anschlufipriparate: Gebrannter Alaun 126,

Aluminiumhydroxyd 127.

126. Alumen ustum
Gebrannter, entwisserter Alaun

Ausgangsstoff: 50 ¢ Alaun (Prip.125).

Gerdte: Sandbad.

Dauer: 1 Tag (v4).

Ausfiihrung: Der Alaun wird in einer Porzellanschale bei etwa
50° vorgetrocknet, bis er etwa 309 Wasser verloren hat. Dann er-
hitzt man ihn unter Umriihren mit einem Porzellanspatel auf dem
Sandbade bis auf etwa 200°, bis alles Kristallwasser entwichen ist.
Die auf diese Weise erhaltene weifle Masse wird gepulvert.

Ausbeute: 27 g.

Eigenschaften: Weiles Pulver, in 30 T. H,O langsam, aber
vollstindig bis auf eine geringe Triibung 15slich. .
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Priifung: Siehe DAB.6, S.52.

Vorgang: KAI(SO,).-12H.O — KAI(SO,).

Man bekommt im Handel auch noch einen anderen gebrannten
Alaun, der z. B. zum Kliren von Likoren dient. Dieser wird durch
Gliihen von Alaun hergestellt, wobei SO; entweicht und ein Ge-
menge von Aluminiumoxyd und Kaliumsulfat entsteht.

127. Alumina hydrata
Argilla pura, Aluminiumhydroxyd
2 A1(OH); -+ 2 H,0 =192

Ausgangsstoffe: 100g Alaun (Prap.125),

120 ¢ Natriumkarbonat (10 %oig),
etwa 125¢ Ammoniakfliissigkeit.

Gerite: Emailletopf, etwa 3 1, Filtrierstutzen 2000, Koliertuch.

Dauer 1—2 Tage (1%).

Ausfiithrung: Eine heifle Losung von 100 ¢ Alaun in 1000 ccm
Wasser wird unter Umriihren in eine ebenfalls heifle L&sung von
120 ¢ Natriumkarbonat (krist.) in 750 ccm Wasser gegossen (ge-
riumiger Emailletopf) und das dauernd alkalische Gemisch noch
einige Stunden unter Umriihren digeriert. Nach dem Abkiihlen gief3t
man zum Absetzen in einen Filtrierstutzen (2000), trennt die iibet-
stehende Fliissigkeit nach dem Absetzen ab und wischt durch De-
kantieren so oft mit Leitungswasser aus, bis das Filtrat neutral
reagiert. Dann wird moglichst vollstindig abgehebert oder durch
ein Koliertuch gegossen oder durch eine Nutsche abgesaugt und nach
dem Nachwaschen mit destilliertem Wasser der Niederschlag in
etwa 100 ¢ reiner Salzsdure (2500ig) geldst. Die Losung wird dann
in einem Kolben bis zum Sieden erhitzt und diese heifle Lsung
in 1 1 verdiinnten Ammoniak (125 ¢ Liq. Ammon. caust. -} 880 ¢
H,O0), der sich in einem Filtrierstutzen befindet, gegossen. Das Ge-
misch mufl nach Ammoniak riechen, andernfalls ist noch Ammoniak
zuzusetzen. Es wird bis zum Verschwinden der Chlorreaktion durch
Dekantieren, zunidchst mit gewohnlichem, dann mit destilliertem
H,O ausgewaschen, durch ein Koliertuch gegossen oder durch eine
Nutsche abgesaugt und das Aluminiumhydrat auf einem Tonteller
bei einer 40° nicht iibersteigenden Temperatur getrocknet, zerrieben
und gesiebt.

Ausbeute: Etwa 25 g.

Eigenschaften: WeiBles, leichtes, amorphes, geruch- und ge-
schmackloses Pulver.

Priifung: Auf SO,”, Fe*'*, Zn**, Na*
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Vorgang: 1. 2AIK(SO;). + 3Na.CO;+ 3 H,O
=2 Al(OH);-}- 3 CO; +- K,SO, + 3 Na,SO,
II. A1(OH);+ 3 HCl1 = AICl; - 3 H.O
III. AICl; 4 3 NH,OH = Al(OH); + 3 NHCl

Die doppelte Fillung ist notwendig, da man durch einmaliges
Fillen kein alkalifreies Aluminiumhydrat erhilt.

Literatur: B.I, 340.

128. Aluminium dhloratum

Aluminiumchlorid, wasserfrei

AICl; =133,5

Ausgangsstoffe: 20—25¢ Aluminiumdrehspine,
Salzsduregas.

Gerite: Ein 1,5—2 cm weites, etwa 50 cm langes schwer schmelz-
bares ,,Verbrennungsrohr®. Salzsdureentwicklungsapparat (Prip.
189), Waschflasche.

Dauer: 1 Tag.

Ausfithrung: Das Rohr wird auf der einen Seite durch einen
doppelt durchbohrten Stopfen mit einer weithalsigen Stopselflasche
von etwa 200 ccm Inhalt verbunden. Durch die zweite Bohrung
kommt ein Glasrohr zur Ableitung des iiberschiissigen HCl-Gases
in den Abzug. Das andere Ende des Verbrennungsrohres wird ent-
weder zu einem diinnen Rohre ausgezogen, oder mittels Asbest-
papier und Wasserglas oder Gipsbrei mit einem Einleitungsrohre
verbunden. Dann bringt man das Rohr auf einen Verbrennungsofen,
so daf} es an der Flaschenseite nur wenig herausragt, um ein Ver-
stopfen durch das sublimierte AICl; zu vermeiden. Damit der
Stopfen nicht verkohlt, dichtet man ihn durch Gipsbrei und schiitzt
ihn durch eine Asbestplatte vor der Hitzestrahlung des Ofens. Das
Rohr wird locker mit den Al-Spinen beschickt und dann ein durch
konz. Schwefelsdure getrockneter, ziemlich lebhafter Salzsdurestrom
hindurchgeleitet. Nachdem die Luft vollstindig aus der Apparatur
vertrieben ist (Knallgasexplosion!?) erhitzt man das Rohr seiner
ganzen Linge nach, jedoch nicht so stark, dafl das Al infolge der
Reaktionswirme zu Kugeln zusammenschmilzt. Die richtige Tem-
peratur kann man leicht finden, wenn man die Flammen allmihlich
vergroflert. Bei einer bestimmten Temperatur beginnen reichliche
Mengen AICI; in die Vorlage zu sublimieren. (Auf Verstopfung des
Rohres achtent)

Ausbeute: Aus 20 g Al theoretisch etwa 100 g.

7 Rojahn, Vorschriften zur Darstellung chemischer Préiparate. I. Bd. 97



Eigenschaften: Farblose, kristallinische Masse, die im geschlos-
senen Rohr bei 193-—194° schmilzt. An der Luft gibt sie Dampfe von
HCI ab und zieht H,O an. Das AICIl; muf3 daher in gut schlieflen-
dem Gefdf aufbewahrt werden. In H,O, Alkohol und Ather lelcht
16slich unter betrichtlicher Wirmeentwicklung.

Vorgang: 2Al-4 3Cl, =2 AICl,

Literatur: E.1,423; V.1, 388; H.I, 369.

129. Aluminium silicicum
Kiinstliches Aluminiumsilikat
Etwa: [AL(SiOy); - 3 SiO;]

Ausgangsstoffe: 25¢ Aluminiumchlorid (AICI; - 6 H,O)
oder 70¢ Aluminiumsulfat [Al,(SO,);-18 H.O],
etwa 100 ¢ Wasserglaslosung (35%ig).

Gerite: Filtrierstutzen 1—2 1, mittlere Saugflasche und Nutsche,
Dialysator.

Dauer: Einige Tage (12).

Ausfiihrung: 25 ¢ Aluminiumchlorid bzw. -sulfat werden in
250 ccm Wasser geldst und mit 1590iger Natronlauge (80—85 ¢) bis
zum Wiederauflosen des zunichst entstehenden Niederschlages von
Al(OH); versetzt. Zu dieser Aluminatldsung fiigt man unter heftigem
Riihren 85 ¢ Natronwasserglaslésung (35%ig), die man mit 250 ccm
Wasser verdiinnt hat, hinzu, wobei sich das Aluminiumsilikat
gallertartig ausscheidet. (Man iiberzeugt sich durch Zusatz einiger
weiterer Tropfen von Wasserglaslosung von der vollstindigen Aus-
fallung.) Das Aluminiumsilikat mufl sehr oft in einem groflen
Filtrierstutzen durch Dekantation mit Wasser ausgewaschen werden,
um es von Cl’ (bzw. SO,”) zu befreien. Am besten bedient man sich
zur Reinigung der Dialyse. Schliefilich wird abgesaugt und auf Ton
getrocknet,

Ausbeute: Etwa 60 g.

Eigenschaften: Lockeres, farbloses Pulver, unl6slich in Wasser
und organischen LOsungsmitteln.

Vorgang: Einfache Umsetzung. Genaue Formulierung ist jedoch
nicht anzugeben, da das Aluminiumsilikat mehr oder weniger weit
hydrolisiert. Siehe obige Formel.

Literatur: —.
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IV. Gruppe: Kohlenstoff, Silizium, Zinn, Blei

130. Tetrachlorkohlenstoff

Kohlenstofftetrachlorid
CCl, =154

Ausgangsstoffe: 250 ¢ Chloroform,
- Chlorgas (Prip. 187),
etwas Quecksilber.

Gerite: Rundkolben 1000, Kugelkiihler, Fraktionierkolben 300
bis 500, Gaswaschflasche, Chlorentwicklungsapparat oder Chlor-
bombe.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Man leitet mit Schwefelsdure getrocknetes Chlor-
gas mittels eines langen Glasrohres durch einen Kugelkiihler in
einen Rundkolben (1000), der mit 250 ¢ Chloroform beschickt ist.
Die Reaktion verlauft am besten direkt im Sonnenlicht, geht aber,
wenn sie einmal eingeleitet, auch im diffusen Licht weiter. Ein
kleiner Zusatz von Antimontrichlorid oder Chlorjod macht von der
Einwirkung des Lichtes unabhingig. Wenn kein Chlor mehr auf-
genommen wird, schiittelt man das Reaktionsprodukt zur Ent-
fernung des iiberschiissigen Chlors mit einigen ccm metallischem
Quecksilber und fraktioniert aus dem Wasserbade.

Ausbeute: Etwa 300 g.

Eigenschaften: Farblose Fliissigkeit von angenehm #Ather-
artigem Geruch. D = 1,63, Kp. 74,8—78,1°. In H,O nicht 16slich, misch-
bar mit Alkohol und Ather.

Vorgang: CHCI; 4 Cl, = CCl, 4+ HCl
Literatur: E. I, 317.

131. Acidum carbonicum anhydricum

Kohlendioxyd, Kohlensdureanhydrid
CO:; =44

Wird am zweckmifligsten aus groben Stiicken weiflem Marmor
und verdiinnter Salzsdure im Kippschen Apparat hergestellt. Zur
Entwicklung von 22,4 1 =44 ¢ CO, sind theoretisch 100 ¢ Marmor
und 300 ¢ 259%ige Salzsdure notwendig. Das Gas wird zur Trocknung
durch Waschflaschen mit konz. Schwefelsdure geleitet.
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132. Acidum hydrocyanicum

Verdiinnte Blausdure
HCN =27

Ausgangsstoffe: 20¢ Kaliumferrocyanid,
10 ¢ konz. Schwefelsiure.

Geridte: Fraktionierkolben 200, Tropftrichter 50, Vorstofi ge-
bogen.

Dauer: 1 Tag (V4).

Ausfiihrung: Der Fraktionierkolben wird mit einem Tropf-
trichter versehen und mit einem langen, schrdg absteigenden Liebig-
kiihler mit Vorstof3 verbunden. Der Vorstofl taucht eben in 100 ccm
in einem Erlenmeyer befindliches Wasser ein. In den Fraktionier-
kolben bringt man das grob zerriebene Kaliumferrocyanid und
40 ccm Wasser. In den Tropftrichter kommen 10 ccm Wasser und
10 ¢ Schwefelsdure. Dann wird der Kiihler angestellt und die ver-
diinnte H,SO, langsam zugegeben. Nun wird durch Umschwenken
gemischt und auf dem Drahtnetze erhitzt. Man destilliert so lange,
wie der Riickstand noch feucht ist. Nach beendeter Destillation wird
die Blausdurelosung gut gemischt und der Gehalt an HCN titri-
metrisch bestimmt. Wegen der auflerordentlichen Giftigkeit der
Blausidure ist unter einem gut ziehenden Abzuge zu arbeiten und
eine Einatmung auf alle Fille zu vermeiden.

Ausbeute: 100 ccm etwa 5oviger Siure.

Eigenschaften: Klare, farblose Fliissigkeit, die Lackmuspapier
schwach rdtet, Geruch nach Bittermandelol. Mit AgNO,; entsteht
weifler Niederschlag von AgCN.

Vorgang: K,[Fe(CN)s]+ 3 H,SO, =2K.,SO, -+- FeSO,+ 6 HCN

Literatur: H. I, 161.

133. Acidum silicicum praecipitatum

Gefillte Kieselsdure
[H.SiO; = 78]
Ausgangsstoffe:
250 ¢ Wasserglaslosung (Liq. Natr. silicici.) (Prép. 30),
verdiinnte Salzsdure (10%ig).
Gerite: Fxltrlerstutzen 1000, Porzellanschale 500, Saugflasche 500,
mittlere Nutsche.
Dauer: 1 Tag (V).
Ausfiihrung: Die Wasserglaslosung wird mit 250 ccm Wasser
verdiinnt und unter Umriihren so lange mit verdiinnter Salzsiure
versetzt, bis eine Probe der Fliissigkeit mit Dimethylaminoazobenzol
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deutlich rot gefirbt wird. Die Mischung wird dann auf dem Wasser-
bade zur Trockene verdampft und der Riickstand so lange mit
heiflem Wasser digeriert, bis das Filtrat nicht mehr sauer reagiert.
Dann wird abgesaugt, nochmals gewaschen, bei 100° getrocknet, zer-
rieben und fein gesiebt. :

Ausbeute: Etwa 150 ¢.

Eigenschaften: Zartes, weifles, sehr leichtes in Wasser unlds-
liches, in Natronlauge leicht 18sliches Pulver.

DPriifung: Wird 1 ¢ Kieselsdure mit 20 ccm Wasser geschiittelt,
so darf das Filtrat durch AgNO, hdchstens schwach opalisierend
getriibt werden (Cl‘). 10 ccm des Filtrates diirfen beim Verdampfen
hdchstens 1 mg Riickstand hinterlassen.

Vorgang: Die Wasserglaslosung enthilt etwa 359 Natriumfri-
und -tetrasilikat, die durch Salzsdure, in der Hauptsache unter Bil-
dung von Metakieselsdure, zersetzt werden.

Bemerkung: Acidum silicicum pultiforme ist die mit Wasser
gewaschene, nur ausgeprefite, aber nicht getrocknete Saure.

Literatur: H.1,2i18.

134. Acidum silicicum solubile
Losliches Kieselsdurehydrat, kolloidale Kieselsdure

Ausgangsstoffe: 50 ¢ Wasserglaslosung (Prép. 30),

500 ccm verdiinnte Salzsdure (etwa 5%ig).

Geridte: Filtrierstutzen 1000, Dialysiervorrichtung, Fraktionier-
kolben 500.

Dauer: Einige Tage (1).

Ausfiihrung: Man giefit die mit 500 ccm Wasser verdiinnte
Wasserglaslosung unter Umriihren in 500 ccm {iberschiissige ver-
diinnte Salzsdure (etwa 5%ig), wobei keine Fillung eintreten darf,
andernfalls sind die Losungen zu konzentriert. Die Fliissigkeit
bringt man zur Dialyse in einen grofien Pergamentpapierbeutel, den
man in einen groflen Topf mit Wasser hingt. Zuerst dialysiert man
gegen Leitungswasser und zum Schlusse gegen destilliertes Wasser
so lange, bis einige Tropfen des Blaseninhaltes nach dem Ansiuern
mit HNO; und AgNO; keine Triibung mehr geben.

Die Kieselsiurelosung wird alsdann im Destillierkolben im
Vakuum konzentriert, wobei man eine 3—59%ige KieselsdurelSsung
erhalten kann, ohne daf} diese gelatiniert. Die Stabilitit der LSsung
richtet sich sehr nach ihrem Reinheitsgrade; vorhandene Salze und
Sduren wirken koagulierend. Eine weitere Konzentration auf 109
ist durch Einstellen der verdiinnten Losung in einen Schwefelsdure-
exsikkator mdglich.
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Vorgang: Siehe Drép.133.

Eigenschaften: Farblose, kolloidale Losung, die beim Fern-
halten von Alkali (Flaschen aus Jenaer Glas) monatelang bestindig
ist.

Literatur: E. I, 336.

135a. Acidum hydrosilicofluoricum

Kieselfluorwasserstoffsiure,
Siliziumfluorwasserstoffsiure

H.SiF; =144
und
135 b. Natrium silicofluoratum

Kieselfluornatrium

Na,SiF, =188

Ausgangsstoffe: 50g gepulverter Flufispat,
250 ccm konz. Schwefelsdure,
50¢ trockner, feiner Seesand.
Geridte: Rundkolben 500, Standzylinder 250, Koliertuch.
Dauer: 1 Tag (14).

I. Darstellung der Sdure

Ausfiihrung: Man mischt den Flufispat mit der gleichen Menge
Seesand, gibt in einem Rundkolben, der mit einem zweifach recht-
winkelig gebogenen Ableitungsrohr versehen ist, und erwirmt ge-
linde mit der Schwefelsiure. Das dabei entstehende Fluorsilizium
SiF, leitet man durch ein nicht zu enges Rohr in einen Standzylinder,
der 200 ccm Wasser und auf dem Boden eine 1—2 c¢cm hohe Schicht
Quecksilber enthilt. Das Einleitungsrohr muf}, um eine Verstopfung
zu vermeiden, eben in das Hg eintauchen. Es entsteht unter Ab-
scheidung von Kieselsidure, die man 6fters durch Umschwenken ver-
teilt, Kieselfluorwasserstoffsiure. Ist die Gasentwicklung beendet,
so wird die Kieselsdure durch Leinwand abkoliert, mit wenig Wasser
nachgewaschen und die Fliissigkeit filtriert.

Ausbeute: 200 ¢ einer etwa 6%igen wiflrigen Saure.

Eigenschaften: Farblose Fliissigkeit, D = 1,060—1,065. Sie greift
Glasgefifie zwar nur miflig, aber immerhin merklich an. Die Siure
ist giftig und wirkt dtzend.

Priifung: Strontiumchloridlosung darf keinen Niederschlag
geben (SO,”). Bariumchlorid gibt einen Niederschlag von Kiesel-
fluorbarium,
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Gehaltsbestimmung: Durch Titration mit Natronlauge.
Vorgang: I. CaF;+ SiO; + 2 H,SO, =2 CaSO, + 2 H,O -}- SiF,
II. 3 SiF,+ 4 H,0 = Si(OH), + 2 H,SiF;

II. Darstellung des Natriumsalzes

Aus obiger Sidure durch Neutralisation mit Natriumkarbonat und
Eindampfen auf dem Wasserbade.
~ Eigenschaften: Weifles, korniges, in H;O weniger 16sliches
DPulver oder weifle Kristalle.

Wird zur Ungeziefervertilgung benutzt.

Literatur: M.281; H. 1,171

136. Stannum-Ammonium dloratum

Stanni-Ammoniumchlorid, Pinksalz
SnCl, - 2 NH,Cl oder (NH,);SnCl, = 367

Ausgangsstoffe: 30 ¢ Zinnchloriir (Prdp.137),
14,2 ¢ Ammoniumchlorid,
Chlorgas (Prép. 187).

Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche, Chlorapparatur.

Dauer: (1 Tag (%:).

Ausfiithrung: 30 ¢ Zinnchloriir werden unter Zusatz einiger
Tropfen konz. Salzsiure in 15 ccm Wasser geldst und in diese
L&sung bis zur dauernden Sittigung Chlorgas eingeleitet. Dann wird
zur Verjagung des iiberschiissigen Chlors kurze Zeit erhitzt und mit
einer Ldsung von 14,2 ¢ Ammoniumchlorid in 20 ccm heiflem Wasser
versetzt. In der Kilte scheidet sich das Pinksalz aus, wird abgesaugt
und mit wenigen Tropfen Wasser abgespiilt. Aus der Mutterlauge,
die noch einige Gramm Zinn enthilt, fillt man am besten mit Sal-
petersiure Metazinnsidure aus.

Ausbeute: 35—40 g.

Eigenschaften: Weifles, luftbestindiges, kristallines Pulver
oder farblose Kristalle. Loslich in 3 T. H,O (15%ig).

Vorgang: 1. SnCl,+ Cl, = SnCl,

II. SnCl, -+ 2 NH,Cl = (NH,).SnCl,

Literatur: Manual.

137. Stannum dloratum
Stannochlorid, Zinnchloriir

Ausgangsstoffe: SnCl; - 2 H,0O = 225

100 ¢ granuliertes reines Zinn oder besser noch feine Drehspine,
250 ¢ Salzsdure (25%ig).
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" Gerite: Mittlere Saugflasche und Nutsche.

Dauer: Einige Tage ().

Ausfiithrung: In einem Halbliterkolben iibergiefit man das mdg-
lichst reine Zinn mit etwa 250 ccm Salzsdure (259%ig), stellt den
Kolben zunichst einen Tag an einen warmen Ort und erhitzt ihn
dann lingere Zeit auf dem Wasserbade. Die Fliissigkeit wird dann
abgegossen, durch Glaswolle filtriert, mit wenig Salzsdure versetzt
und in einer Porzellanschale bis zur Kristallisation eingedampft.
Nach dem Absaugen kann die Mutterlauge weiter eingedampft werden.
Die Kristalle werden zwischen Filtrierpapier an einem warmen Ort
schnell getrocknet und in guf verschlossenem Gefidfl aufbewahrt.

Ausbeute: 160—175 g.

Eigenschaften: Farblose, gewohnlich etwas feucht aussehende
Kristalle von saurer Reaktion. Bei vorsichtigem Erhitzen auf 100°
wird es wasserfrei, schmilzt dann bei 250°, destilliert bei etwa 600°
und erstarrt zu einer farblosen Kristallmasse von wasserfreiem
Zinnchloriir. In salzsdurehaltisem H,O sowie in Alkohol ist es klar
16slich, durch viel H,O wird es unter Abscheidung von basischem
Stannochlorid Sn(OH)CI zerlegt. An der Luft nimmt es Sauerstoff
auf und geht in unldsliches Stannioxychlorid SnOCI, iiber.

Vorgang: Sn-+ 2HCI = SnCl,

Literatur: H.II, 761.

Anschluflprdparat: Stannum-Ammonium chloratum 136.

138. Stannum tetrachloratum

Zinntetrachlorid
SnCl. = 260

Ausgangsstoffe: 75¢ Zinngranalien (mdglichst feine),
Chlorgas (Prip. 187).

Gerdte: 3—4 cm weites etwa 40 cm langes einseitig zuge-
schmolzenes Glasrohr, Fraktionierkolben 100 —150, Chlorapparatur.

Dauer: 2 Tage (15).

Ausfithrung: Man bringt die Granalien in das aufrechtstehende
Rohr, das hochstens zu 'y damit gefiillt sein darf. Das Rohr ist
durch einen Kork verschlossen, durch den ein Einleitungsrohr bis
auf den Beden fiihrt und ein zweites, das oben miindet und zum
Ableiten des iiberschiissigen Chlors in den Abzug dienen soll. Zuerst
leitet man einen mifligen, spiter, wenn sich Fliissigkeif gebildet hat,
einen schnellen Chlorstrom hindurch. In dem Mafle, wie sich unten
Fliissigkeit abscheidet, zieht man das Einleitungsrohr hdher, das
aber stets noch eintauchen mufl. Ist alles Zinn umgesetzt, so unter-
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bricht man, 143t das SnCl, mit einigen K6rnchen Zinn zur Ent-
fernung des iiberschiissigen Chlors bis zum nichsten Tage ver-
schlossen stehen und destilliert das Produkt aus einem Fraktionier-
kolben mit vorgelegtem Liebigkiihler. In den Kolben bringt man
etwas Stanniol. Die ersten Tropfen des Destillats werden verworfen
und das farblos Ubergehende zwischen 110—117° aufgefangen. Es
wird am besten eingeschmolzen aufbewahrt.

Ausbeute: Etwa 150 g.

Eigenschaften: Farblose, an der Luft rauchende, schwere
Fliissigkeit Kp. 113,5—114°. Werden 3 T. mit 1 T. H,O vermischt,
so erstarrt die Mischung zu einer weichen kristallinen Masse von
SnCl, - 5H,O (Zinnbutter). Mit mehr H;O wird es in der Wirme
hydrolytisch zersetzt unter Abscheidung von Metazinnsiaure.

Vorgang: Sn-+ 2 Cl, = SnCl,

Literatur: Bi. 77.

139 a. Plumbum hyperoxydatum

Bleidioxyd (Bleisuperoxyd)
PbO, =239

und

139 b. Plumbum nitricam
Bleinitrat
DPb(NQO;). = 331

Ausgangsstoffe: 100¢ Mennige (Prip. 142),
200 ¢ Salpetersdure (2500ig).

Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 2 Tage (1>).

Ausfiihrung: 100 ¢ Mennige werden in einem Kolben mift einer
Mischung von 250 ccm Wasser und 200 ¢ Salpetersdure (25090ig)
iibergossen und unter wiederholtem Umschiitteln 1 Tag stehen-
-gelassen. Nach Zusatz von 200 ccm Wasser wird das gebildete PbO,
abgesaugt, mit Wasser ausgewaschen und bei gelinder Wiarme ge-
trocknet. Das Filtrat wird zur Kristallisation eingedampft, das aus-
geschiedene Bleinitrat abgesaugt und mit sehr wenig kaltem Wasser
nachgewaschen.

Ausbeute: Etwa 25--30 ¢ PbO, und 75—80 ¢ Pb(NO;),

Vorgang: Db,O,+ 4 HNO, = PbO, -+ 2 Pb(NQO,), - 2H.0

Eigenschaften:

Bleidioxyd: Dunkelbraunes, schweres Pulver, unldslich in
H.,O und HNO,, 18slich in HNO; unter Zusatz von H,O, oder
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reduzierenden Stoffen. Mit HCl gibt es Cl, und PbCl,. Wird
Schwefel mit PbO, zusammen gerieben, so entziindet er sich.

Bleinitrat: Farblose, luftbestindige Kristalle, 16slich in 2 T.
kaltem oder 0,75 T. siedendem H,O, unl&slich in Alkohol, wiflrige
Losung reagiert durch Hydrolyse sauer.
Literatur: H.II, 505, 498.
AnschlufBpridparate: Bleijodid 140,

Bleioxyd 141.

140. Plumbum jodatum
Bleijodid
Pb]J,=461,0
Ausgangsstoffe: 20¢ Bleinitrat (Prap.139b),
20¢ Jodkalium (Prip. 47).

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (V4).

Ausfiithrung: Man gief}t eine klare Losung von 20 ¢ Bleinitrat in
200 ccm Wasser in eine L8sung von 20 ¢ Jodkali in 100 ccm Wasser,
trennt und wischt den Niederschlag zunidchst durch Dekantieren,
saugt ab, widscht mit kaltem Wasser und trocknet bei gelinder
Wirme im Dunkeln.

Ausbeute: 20—22 g.

Eigenschaften: Schweres, gelbes, geruchloses Pulver, das beim
Erhitzen unter Entwicklung von violetten Jodddmpfen schmilzt.
L&slich in 2000 T. kaltem und 200 T. heiflem H,O. Aus der heiflen
Losung scheidet es sich in Form glianzender, goldgelber Blittchen ab.

Vorgang: Pb(NO;), +2KJ =Pb]J, - 2KNO,

Literatur: B.II, 361.

141. Plumbum oxydatum
Lithargyrum

Bleioxyd, Bleigladtte
PbO =223,2

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Bleinitrat (Prip.139b) oder 100 g Blei-
weil oder ausgelaugter Riickstand von der
Darstellung von Kalium- oder Natriumnitrit
, (Prip. 49, 23).
Gerite: Hessischer Tiegel.
Dauer: 1 Tag (v4).
Ausfithrung: Man erhitzt einen Porzellantiegel oder hessischen
Tiegel zum schwachen Rotglilhen und trdgt das zerriebene Salz
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l6ffelweise und mit der Vorsicht ein, daf} nicht eher eine neue Pot-
tion hinzukommt, bis die vorige grofitenteils zerlegt ist, wobei man
jedesmal .den Tiegel bedeckt. Wenn alles eingetragen ist und keine
braunen Dimpfe mehr entweichen, setzt man das Erhitzen noch
14 Stunde fort, Nach dem Erkalten wird der Inhalt zerrieben und
gesiebt.

Will man die ausgelaugten Riickstinde von der Herstellung der
Alkalinitrite (Prép. 23,49) zur Darstellung von Bleioxyd benutzen,
so kocht man diese nochmals mit Wasser aus, trocknet, zerreibf,
siebt von eventuell vorhandenen grofleren Bleistiickchen ab und
gliiht einige Zeit im hessischen Tiegel.

Ausbeute: Efwa 65¢ aus 100 ¢ Bleinitrat.

Etwa 85¢ aus 100 ¢ Bleiweif3.

Eigenschaften: Gelbes oder rotgelbes, in Wasser fast unlds-
liches Pulver.

Priifung: Siehe DAB. 6, S. 410.

Vorgang: I 2Pb(NQO;).=2PbO -+ 4NQO; 4 O,

II. (PbCO;),+ Pb(OH); = 3PbO + H,0 -+ 2CO.

Literatur: Wittstein 625; H. II, 498.

142. Minium

Mennige
Pb;O, = 685,66

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Natriumnitrat,
60 ¢ Cerussa,
3,2¢ Kali chloricum.

Gerite: Hessischer Tiegel, Saugflasche 250, kleine Nutsche.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfiihrung: Das Natriumnitrat wird mit dem Bleiweif3 gut ver-
rieben und in einem hessischen Tiegel oder in einer Porzellanschale
langsam bis zum Schmelzen erhitzt. Bei etwa 170° beginnt das Blei-
karbonat CO, abzuspalten und das Gemisch nimmt eine kanarien-
gelbe Fiarbung an (PbO). Man erhitzt jetzt nur langsam weiter, um
die Zersetzung des basischen Karbonats zu vollenden. Ist die Masse
gleichmiBig hellgelb, so steigert man die Temperatur auf etwa 450°.
Das Optimum der Mennigebildung liegt bei 470°. Bei iiber 500°
wird die Mennige wieder zersetzt, bei unter 450° verlduft die Reak-
tion zu langsam. Zur Kontrolle der Temperatur verfahrt man
folgendermaflen: man stellt sich etwas Bleichlorid her und kristalli-
siert aus Wasser um. PbCl; schmilzt bei 485°. Man bringt hiervon
in ein trocknes, enges Jenaer Reagenzglas und taucht dieses hin und
wieder in die geschmolzene Masse. Das PbCl, darf gerade schmel-
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zen. Man erhitzt die Mischung etwa 1y Stunde lang auf 450—485°
und fiigt dann im Verlaufe einer weiteren Viertelstunde unter
gutem Umriihren nach und nach 3,2 ¢ Kalichloricum hinzu. Nach
der Zugabe erhitzt man noch gut eine halbe Stunde und 148t dann
erkalten. Die Masse wird dann mit Wasser aufgekocht, abfiltriert
und so lange mit heiflem Wasser gewaschen, bis dafl das Wasch-
wasser auf Zusatz von Jodkalistirkelosung und verdiinnter
Schwefelsiure keine Reaktion auf Jod mehr gibt. Zur weiteren
Reinigung kann man die Mennige noch zweimal mit wenig starker
Kalilauge auskochen und gut auswaschen. Im Trockenschrank bei
100° zu trocknen.

Ausbeute: Etwa 40 ¢.

Eigenschaften: Rotes, in H:O unldsliches, schweres Pulver, das
im wesentlichen aus Pb;O, besteht. Beim Ubergieflen mit HCI geht
es unter Cl-Entwicklung in weifles, kristallinisches PbCl, iiber. Beim
Ubergieflen mit verdiinnter HNO, entsteht braunes PbO..

Vorgang: I. PbCO,;=DPbO 4 CO,

II. 3PbO -+ NaNO, == Pb,0O, - NaNO,

Literatur: Ch. Ztg. 1914, 38, 477; Ch. Ztrbl. 1936, I, 4957.

Anschlufiprdparat: Bleidioxyd 139a.

V. Gruppe:
Stidkstoff, Phosphor, Arsen, Antimon, Wismut

143. Ammoniakgas

NH; =17

Ausgangsstoffe:

Ammoniakfliissigkeit, konz. (25—3000ig) (Lig. Ammon. caust. tripl.),
Chlorkalzium.

Gerite: Stehkolben 5001000, Trockenturm.

‘Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: Am einfachsten erhilt man einen kontinuierlichen
Strom Ammoniak durch Erhitzen einer mit Chlorkalzium gesiit-
tigten Ammoniakfliissigkeit auf dem Drahtnetze. Das Gas wird zur
Trocknung durch einen mit Natronkalk, gebranntem Kalk in Stiicken
oder Kaliumhydroxydstangen gefiillten Trockenturm geleitet.

Ausbeute: Aus 500 ¢ etwa 150 1 Gas.

Eigenschaften: Farbloses Gas von bekanntem Geruch, sehr
leicht in Wasser mit alkalischer Reaktion, z. T. unter Bildung von
NH,OH I6slich, ferner 16slich in Alkohol und Ather. 1 Vol. H.O
nimmt bei 0° 1050 Vol. NH; auf.

Literatur: E. I, 235.
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144. Ammonium bromatum

Ammoniumbromid, Bromammonium

Ausgangsstoffe: NH,Br = 97,96

80¢ Brom,
125 ¢ Ammoniakfliissigkeit (25%ig) (Lig. Ammon. caustici tripl.),
Schwefelwasserstoffgas.

Geridte: Tropftrichter 50, Saugflasche 100, mittlere Nutsche, H,S-
Apparat.

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiihrung: 80 ¢ Brom l4afit man mit einem Tropftrichter lang-
sam in 125 ¢ wifirigen Ammoniak (2590ig), der sich in einem Erlen-
meyerkolben (250) befindet, einlaufen. Tritt hierbei keine voll-
stindige Entfirbung ein, so setzt man noch etwas Ammoniak hinzu.
Alsdann erwarmt man auf 50—60°, sittigt mit Schwefelwasserstoff,
1483t eine Stunde stehen, sidttigt dann nochmals nach vorherigem
Erwirmen und dampft die Mischung nach dem Filtrieren unter
Riihren in einer Porzellanschale auf dem Wasserbade zur Trockene
ein. Der Riickstand wird in 150 ccm kochendem Wasser geldst, fil-
triert und unter Zusatz von einigen Tropfen Ammoniak zur Kri-
stallisation, zum Schlufl unter Riihren eingedampft. Notigenfalls
wird nach dem Absaugen der ersten Ausscheidung die Mutterlauge
weiter eingedampft. Durch Zusatz von Alkohol kann man die Menge
der Ausscheidung vergrofiern. Durch kurzes Erwidrmen in einer
Schale auf dem Wasserbade entfernt man die anhaftenden Spuren
Ammoniak.

Ausbeute: 70—85 g.

Eigenschaften: Farblose, prismatische Kristalle oder weifles,
kristallinisches Pulver, 18slich in 1,5 T. H;O und in etwa 30 T.
Alkohol.

Priifung: DAB.6, S. 57.

Vorgang: I 2NH;-- Br.=NH,Br (Bromamin) 4 NH,Br.

II. NH,Br + H,O=NH,BrO (Ammoniumhypobromit)
III. 3NH,BrO+ 2 NH; =3 NH,Br -+ N, -+ 3 H,0
und NHBrO + H:S = NHBr + H,O+ S
oder als Gesamtgleichung: (8 NH; -+ 3 Br. =N, - 6 NH,Br)
Literatur: B.1, 346; Schm. 1933, 678.

145. Ammonium dloratum ferratum

Ausgangsstoffe: Eisensalmiak

32 ¢ Ammoniumchlorid,
9 ¢ Eisenchloridldsung (Liq. ferri sesquichlor. DAB. 6, D 1,275 bis
1,285) (Prip. 210).
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Gerite: —.

Dauer: 1 Tag (V4).

Ausfiithrung: Das Ammoniumchlorid wird in einer Porzellan-
schale mit der Eisenchloridlosung vermischt und unter stetem Um-
rithren auf dem Wasserbade zur Trockne verdampft.

Ausbeute: Etwa 34 g.

Eigenschaften: Pomeranzengelbes, kristallinisches, etwas hy-
groskopisches Pulver, in 3 T. Wasser 18slich.

Vorgang: Eisensalmiak ist keine chemische Verbindung, son-
dern nur ein Gemisch der Komponenten,

Literatur: H.1, 1286.

146. Ammonium jodatum

Ammoniumjodid
NH,J = 144,96

Ausgangsstoffe: 50¢ Kaliumjodid (Prip. 47),
: 20 ¢ Ammoniumsulfat,
etwa 400 ccm vergillter Alkohol.

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 11> Tag (1%).

Ausfithrung: Man 18st einerseits das Jodkalium in 40 ccm und
andererseits das Ammoniumsulfat in 30 ccm siedendem Wasser und
giefit erstere heifl zur letzteren LOsung. Dann i3t man etwas ab-
kiihlen, setzt unter Umriihren 250 ccm vergidllten Alkohol hinzu.
Nach 12stiindigem Stehen saugt man das gebildete Kaliumsulfat
ab und wischt mit Alkohol nach. Von dem Filtrat wird nach Zusatz
einiger Tropfen konzentrierten Ammoniaks der Alkohol grofiten-
teils abdestilliert und dann der Kolbenriickstand auf dem Wasser-
bade vollends zur Trockne eingedampft. Die zuriickbleibende
Kristallmasse wird fein zerrieben und am: Riickfluf3kiihler nochmals
in der 9fachen Menge des abdestillierten Alkohols gelost und zur
Kristallisation beiseite gestellt. Getrocknet wird im Exsikkator.

Ausbeute: Etwa 40 g.

Eigenschaften: Trocknes, weifles, an der Luft zerflieBendes und
allmihlich gelb werdendes, kristallines Pulver. Es verfliichtigt sich
beim Erhitzen, ohne zu schmelzen und ist in 1 T. Wasser oder in
9 T. Weingeist 16slich.

Vorgang: 2KJ+4 (NH,),SO, =2 NH,]J 4 K,SO,

K;SO; ist in Alkohol nicht, NH,]J jedoch ziemlich leicht 13slich.

Literatur: H. I, 397; Gmelin Kraut I, 2, 382.
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147. Ammonium molybdaenicum

Ammoniummolybdat, molybdinsaures Ammonium

M07024(NH4)5 -4 H20 =1236

Ausgangsstoffe: 50¢ Molybdinglanz,
etwa 300 ccm Ammoniakfliissigkeit (10 %ig).

Geridte: Eisenpfanne oder -schale, mittlere Saugflasche und
Nutsche.

Dauer: 1 Tag.

Ausfiihrung: Der sehr fein gepulverte und durch mehrere Lagen
Mull gebeutelte Molybdinglanz, der von jeder Mineralienhapdlung
zu beziehen ist, wird mit der gleichen Menge reinem mit Salzsdure
ausgekochtem Seesand vermischt und auf einer Eisenpfanne so
lange erhitzt, bis die Masse gelb geworden ist. Dann wird der Riick-
stand mit etwa 250 ccm Ammoniakfliissigkeit (109%ig) durch Er-
wirmen in mehreren DPortionen ausgezogen und abgesaugt. Falls
der Riickstand noch Mineral enthilt, was sich durch Graufiarbung
kenntlich macht, wird er nochmals gegliiht und wieder ausgezogen.
Der ammoniakalische Auszug wird durch Zusatz von wenig Schwefel-
ammon vom Kupfer befreit, filtriert und zur Kristallisation ein-
gedampft, wobei man durch Sfteren Zusatz von kleinen Mengen
NH; dafiir sorgt, dafl die Fliissigkeit bis zum Schlufl ammoniaka-
lisch bleibt. Ist die Losung gelb gefidrbt, so enthilt sie Phosphort-
sdure, diese wird durch Zusatz von wenig Magnesiumchlorid zur
ammoniakalischen Losung entfernt. Die ausgeschiedenen Kristalle
werden notigenfalls nochmals aus moglichst wenig ammoniakali-
schem Wasser umkristallisiert.

Ausbeute: Wechselnd, je nach Reinheit des Minerals. Im Durch-
schnitt etwa 50 g.

Eigenschaften: Farblose oder schwach bliduliche, sechsseitige
Kristalle, die luftbestindig sind. L&sen sich in Wasser klar auf.

Vorgang: 1. MoS,+ 70 =MoQO;+ 2SO,

II. 7Mo00; 4 6 NH; + 3 H;O = Mo;O,,(NH,),

Literatur: E. I, 457.

148. Ammonium nitricum
Ammoniumnitrat, salpetersaures Ammonium
NH4 . N05 = 80

Ausgangsstoffe: 200¢ reine Salpetersdure (25%ig),
etwa 140 ¢ Ammoniakfliissigkeit (10 %ig),
Gerite: —. etwas Alkohol.
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Dauer: 1 Tag (Vi).

Ausfiithrung: Man neutralisiert in einer Porzellanschale die Sal-
petersidure mit Ammoniak und dampft die Ldsung zur Kristallisa-
tion oder zur Trockne ein. Mit wenig Alkohol zu waschen, im Ex-
sikkator zu trocknen und in gut geschlossenem Glase aufzuheben.

Ausbeute: 50—60 g.

Eigenschaften: Farblose, prismatische Kristalle oder Salz-
masse. Geschmack kiihlend salzig, 16slich in 0,5 T. H,O unter starker
Temperaturerniedrigung, in 20 T. Weingeist. Es verfliichtigt sich bei
starkem Erhitzen unter Zersetzung in Stickoxydul und Wasser:
NH4N05 = Ngo + 2 H20

Vorgang: HNO; -+ NH,OH = NH, - NO; 4 H,O

Literatur: H. I, 399.

149. Ammonium persulfuricum

Ammoniumpersulfat

(NH,),S,0; — 228
und
150. Kalium persulfuricum

Kaliumpersulfat
K'_;SQ,OS = 270,31

Ausgangsstoffe: Ammoniumsulfat,

konzentrierte Schwefelsdure,
Ammoniak.

Gerite: Becherglas oder Batterieglas, etwa 500 ccm, pordse Pu-
kallsche Tonzelle von gleicher Hohe und etwa 130—150 ccm Inhalf,
Bleischlange, Platindrahtspirale aus einem etwa 5 cm langen und
0,5 cm dicken Draht, Stromquelle 12—14 Volt, Ampéremeter 0,5
bis 5 Ampére, Voltmeter 2—10 Volt, Regulierwiderstand.

Dauer: Einige Tage.

I. Darstellung von Ammoniumpersulfat

Ausfithrung: In dem Becherglas steht die Tonzelle. In dem
zwischen Zelle und Glaswandung verbleibenden Raum muf} be-
quem ein zu einem Spiralzylinder gewundenes diinnes Bleirohr
Platz haben. Dieses dient gleichzeitig als Kathode und Kiihlvorrich-
tung, indem man wihrend des Versuches bestindig Wasser durch-
fliefien 1afit. Die beiden Enden ragen ein gutes Stiick iiber das
Becherglas heraus und werden senkrecht zu den Batterieglas-
wandungen umgebogen. An dem einen Ende wird zwecks Strom-
zuleitung ein Kupferdraht angelStet. .
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Als Anode dient ein efwa 5 cm Jlanger, 0,5 mm dicker Platin-
draht, der, soweit er in die Fliissigkeit taucht, zu einer auseinander-
gezogenen Spirale gedreht und zweckmifligerweise mit dem Ende
in ein Glasrohr eingeschmolzen wird. Das Rohr wird mit Hg ge-
fiillt, welches den Kontakt zur Stromzuleitung vermittelt. Der Draht
wird vor dem Versuch ausgegliiht. Die Tonzelle wird mit einem in
der Mitte durchbohrten Stiick Asbestschiefer bedeckt, in dem
mittels Stopfen die Anode befestigt wird, die bis zum Boden reicht.
Auflerdem wird in die Tonzelle ein Thermometer gestellt. Der
Anodenraum der Tonzelle wird mit einer gesittigten Ammonium-
sulfatlésung in einer Mischung von 8 Vol. Wasser und 1 Vol. konz.
Schwefelsiaure (76,3 ¢ 18sen sich in 100 ccm H,O bei 10°) gefiillt,
wihrend als Kathodenfliissigkeit ein Gemisch gleicher Volumen
Wasser und konzentrierter Schwefelsdure dient.

Man elektrolysiert mit einem Strom von 2—3 Ampeére (2,5), zu
dessen Erzeugung bei einem inneren Widerstand der Stromquelle
von rund 1 Q etwa 8 —10 Volt Spannung notwendig sind. Die Tempe-
ratur des Elektrolyten soll mdglichst tief sein, jedenfalls 20° nicht
iibersteigen. An der Anode beobachtet man geringe Sauerstoff-
entwicklung und Ozongeruch. Nach lidngerer Zeit (3—6 Stunden)
scheidet sich in der Tonzelle Ammoniumpersulfat aus. Man unter-
bricht die Elektrolyse, filtriert den Inhalt der Tonzelle samt den
an deren Wandung haftenden Kristallen durch Glaswolle. Dann
trocknet man die Kristalle auf Ton.

Das Filtrat sittigt man wieder mit kristallisiertem Ammonium-
sulfat, ¢gibt es in die Zelle zuriick, elektrolysiert wieder 3—4 Stun-
den, saugt erneut vom DPersulfat ab und fahrt so fort. Jede Be-
schickung, ausgenommen die erste, liefert etwa 20—40 ¢ Ammo-
niumpersulfat, vorausgesetzt, dafl sich die Temperatur im Innern
der Tonzelle auch stets zwischen 10—20" hilt und das Ammonium-
sulfat sowie die Schwefelsdure rein sind. Die H,SO, an der Ka-
thode wird durch hineinwandernde NH,-Ionen neutralisiert und
schlief}lich alkalisch, womit eine plotzliche Schwiachung des Stromes
eintritt; von diesem Zeitpunkt ab muf} frische H,SO, eingefiillt
werden. Andererseits verarmt die Anodenfliissigkeit an NH; und
reichert sich an H,SO, an; diese Verinderung wird durch die Ab-
scheidung von Persulfat und durch die periodische Sattigung mit
(NH,),SO, nicht ausgeglichen, weshalb man jeweils nach 2—3 Ope-
rationen in die Anodenlésung unter Eiskiihlung so viel mif
(NH,).SO; gesittigte Ammoniakfliissigkeit durch einen Trichter mit
Kapillarrohransatz einflielen 1if}t, bis sie nur noch schwach sauer
reagiert; eine hierbei ebenfalls eintretende Fillung besteht aus
Ammonpersulfat und wird samt der Fliissigkeit in die Tonzelle
gegossen. In der besprochenen Verdnderung liegt der Grund dafiir,

8 Rojahn, Vorschriften zur Darstellung chemischer Praparate. 1. Bd. 11 3



daf} es unvorteilhaft ist, eine Fiillung ununterbrochen 15—20 Stun-
den lang zu elektrolysieren; denn die anfinglich rasch vor sich
gehende Bildung von Persulfat verlangsamt sich spiter und nach
3—5 Stunden wird die Stromausbeute ganz ungeniigend. Die ge-
ringere Ausbeute bei der ersten Operation riihrt daher, daf3 sich
die Losung zuerst mit Ammoniumpersulfat sittigen muf}, bevor die
Ausscheidung beginnt.

Das nach obigem Verfahren dargestellte Persulfat enthilt durch-
schnittlich 3—59 Verunreinigungen. Ganz rein erhdlt man das Salz
durch Umkristallisieren aus 40—50° warmem Wasser unter nach-
folgendem Abkiihlen mit Eis. Wegen der grofien Loslichkeit er-
leidet man dabei aber erhebliche Verluste, da der in Lsung blei-
bende Anteil infolge seiner Zersetzlichkeit fast ganz verlorengeht.
Um groflere Mengen zu reinigen, kristallisiert man deshalb nur
einen kleinen Bruchteil um, 16st die reinen Kristalle in moglichst
wenig Wasser und deckt die Hauptmenge des unreinen Persulfats
auf der Nutsche mit dieser Losung und saugt scharf ab; derartig
gereinigtes und sorgfiltig iiber Chlorkalzium getrocknetes Ammo-
niumpersulfat ist ohne merkliche Zersetzung monatelang haltbar.

IL Darstellung von Kaliumpersulfat
K,S,05 = 270,31

Die schliefllich in der Tonzelle und vom eben beschriebenen Rei-
nigen des Salzes zuriickbleibenden Mutterlaugen verarbeitet man
zweckmiflig auf Kaliumpersulfat, indem man sie mit maflig kon-
zentrierter KaliumkarbonatlSsung vorsichtig versetzt und das hier-
bei fallende schwer 1osliche K,S,Qg absaugt.

Ausbeute: Siehe Angaben im Text.

Eigenschaften:

Ammoniumpersulfat: Farblose, monokline Kristalle. In H,O
sehr leicht 18slich, 100 T. 18sen bei 15° 65 T. des Salzes. Trocken gut
haltbar, zersetzt es sich in feuchtem Zustande schon bei Zimmer-
temperatur ziemlich rasch unter Abgabe von stark ozonisiertem
Sauerstoff. Auch die wiflirige Losung entwickelt beim Erwirmen
stark ozonisierten Sauerstoff.

Kaliumpersulfat: Farblose, siulenférmige Kristalle, 16slich in
50 T. H.O. Verhalten wie Ammoniumpersulfat.

Gehaltsbestimmung: Man wiegt etwa 0,5 ¢ ab und 16st in
25 ccm n-NaOH, setzt 2 ¢ KJ zu und erhitzt 3 Minuten zum Sieden.
Nun kiihlt man unter der Wasserleitung ab, siuert mit H,SO, an
und titriert mit n/10 Thiosulfat das ausgeschiedene Jod, welches

dem nach H,S,0; + H:0 = 2 H,S0, + O
freiwerdenden Sauerstoff dquivalent ist.
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1 ccm n/10 Thiosulfat = 0,0114 ¢ (NH,).S:0;
R bzw. = 0,0135 g KQSgOB
Vorgang: Wahrscheinlich bildet sich durch Entladung der
HSO,”-Ionen nach der Formel 2 HSO,’ = H,S,0; die Uberschwefel-
sdure.
Literatur: Elbs, J. prakt. Ch. (2), 48 (1893), 186; V.1, 339.

151. Ammonium phosphoricum bibasicum

Sekundires Ammoniumphosphat

(NHi)gH . p04 = 132

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Phosphorsdure (25 9ig),
etwa 80¢ Ammoniakfliissigkeit (20 9%ig).

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag.

Ausfiithrung: Man dampft in einer Porzellanschale 100 ¢ Phos-
phorsiure etwa bis zur Hilfte ab, gibt dann so viel Ammoniak-
fliissigkeit (etwa 20%vig) hinzu (60—70 g), daf} die Fliissigkeit stark
alkalisch reagiert, und dampft zur Kristallisation ein, indem man.
durch gelegentliche Zugabe kleinerer Mengen der Ammoniakfliissig-
keit dafiir sorgt, dafl die Reaktion bis zum Schluf} alkalisch bleibt.
Die in der Kilte ausgeschiedenen Kristalle werden abgesaugt und
auf Filtrierpapier oder Ton an der Luft rasch getrocknet. Aus der
Mutterlauge kann man durch weiteres Eindampfen oder durch
Alkoholzusatz noch eine weitere Menge gewinnen.

Ausbeute: 25—30 g.

Eigenschaften: Farblose, siulenférmige Kristalle oder weifies
Kristallmehl von kiihlend salzigem Geschmack, 16slich in 4 T. kaltem
oder 0,5 T. siedendem Wasser, unldslich in Alkohol.

Vorgang: H;PO,+ 2NH,0OH = (NH,),HPO, 4 2 H.O

Literatur: H.I, 399.

152. Ammonium rhodanatum

Ammoniumrhodanid, Ammoniumsulfocyanid,
Rhodanammonium

NH,SCN =76

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Schwefelkohlenstoft,
150 ¢ Alkohol,
200¢ Ammoniak triplex (D.0,912).

Gerite: Stopselflasche 500, Saugflasche und kleine Nutsche.
Dauer: Einige Tage (k).
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Ausfithrung: Man mischt in einer GlasstSpselflasche (500) 150 g
Alkohol (96%ig), 200 ¢ Ammoniak ftriplex (0,912) und 100 ¢
Schwefelkohlenstoff und 1dfit die Fliissigkeit unter o6fterem Um-
schiitten einige Zeit stehen. In einigen Tagen (in einem warmen
Raume auch schon in 24 Stunden) ist die Reaktion beendet. Die
entstandene dunkelbraune LSsung wird in einer Porzellanschale bei
mifliger Wirme eingedampft, wobei Ammoniak, Schwefelammon
und Alkoholdimpfe entweichen und grofie Mengen Schwefel aus-
geschieden werden. Sobald die Fliissigkeit farblos geworden ist,
wird sie heif} filtriert. Nach dem Erkalten werden die ausgeschie-
denen Kristalle abgesaugt und aus mdglichst wenig heiflem Wasser
oder Alkohol umkristallisiert.

Ausbeute: Etwa 70 g.

Eigenschaften: Wasserhelle, glinzende Tafeln oder Blittchen,
die an feuchter Luft etwas zerflieflen. Leicht 16slich in Wasser und
in Alkohol. In 108 T. 16sen sich bei0° 122,1 T., bei 20° 162,2T. des
Salzes. Bei etwa 70° tritt eine teilweise Umlagerung zu Thioharn-
stoff ein.

Vorgang: CS,+ 4NH; = NH, - SCN - (NH,).S

Literatur: V.1,342; H.1,167.

153. Hydrazinum sulfuricum

Hydrazinsulfat
NH.-NH, - H,SO, =130
Ausgangsstoffe:
200 ccm Ammoniakfliissigkeit (2000ig),
100 cem n-Natriumhypochloritlosung (Prip. 18),
20 ccm verd. Schwefelsdure (2500ig),
etwas Leim.

Geridte: Erlenmeyerkolben 1000, kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (15).

Ausfiihrung: In einem Erlenmeyerkolben (1000) bringt man
200 ccm 2090ige Ammoniakfliissigkeit, fiigt 5 ccm 1ovige LeimlSsung
hinzu, dann 100 ccm n-Natriumhypochloritlosung, erhitzt sofort
zum Kochen und erhilt 1 Stunde lang im lebhaften Sieden, so daf}
alles iiberschiissige Ammoniak fortgeht und die Fliissigkeit sich etwa
auf das halbe Volum konzentriert. Dann kiihlt man gut in kaltem
Wasser und setzt etwa 20 ccm verd. Schwefelsdaure (2590ig) zu. Es
bildet sich ein dicker Niederschlag von Hydrazinsulfat, den man
absaugt, mit wenig kaltem Wasser nachwischt und trocknet.

Ausbeute: 5—6 ¢ (=40—45% der Theorie).

Eigenschaften: Dicke glinzende Tafeln oder lange diinne
DPrismen, die bei 254° unter Zersetzung schmelzen. Schwer 18slich
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in kaltem, leicht 18slich in heiflem H,O, unl&slich in Alkohol. 100 T.
H.O 18sen bei 22° 3,055 T. Hydrazinsulfat.
NHo . Cl
. i e el .
Vorgang: 1. NH; -+ HOCI Chloramin H.O
II. NH,CI -+ NH,; = NH. - NH, - HCI
Literatur: V.I,114.

154. Hydroxylaminum sulfuricum

Hydroxylaminsulfat
(NH.OH). - H,SO, = 164,14
und

155. Hydroxylaminum hydrodloricum

Hydroxylaminhydrochlorid
NH,OH - HCI = 69,5

Ausgangsstoffe: 69¢ Natriumnitrit (Prip. 23),
208 ¢ Natriumbisulfit (Prip. 13),
150 ¢ Kaliumchlorid, etwas Alkohol,
Eis.

Gerdte: Weit- und kurzhalsiger Rundkolben 2000, Tropftrichter
250, Rundkolben 1000, Saugflasche 250, mittlere Nutsche.

Dauer: 2 Tage ('-).

a) Hydroxylaminsulfat

Ausfiihrung: In einen weit- und kurzhalsigen Jenaer Rund-
kolben (2000) bringt man das fein gepulverte Nitrit, sowie etwa
250—500 ¢ zerstoflenes Eis. Dann 1483t man unter stetem Um-
schwenken aus einem Tropftrichter langsam eine Losung von 208 ¢
Natriumbisulfit in 300 ccm Wasser einflieBen. Es mufl zuletzt noch
Eis vorhanden sein, andernfalls muf} rechtzeitig wieder etwas zu-
gegeben werden. Dann wird eine kaltgesittigte Losung von 150 ¢
Kaliumchlorid (in etwa 450 ccm H,O) hinzugefiigt und zur Kristalli-
sation 24 Stunden lang stehengelassen. Es scheidet sich die Hilfte
der berechneten Menge hydroxylamindisulfosaures Kali in harten,
kompakten Kristallen aus, welche sich leicht von geringen Mengen
der feinen Nadeln des nitrilsulfosauren Salzes durch Abschlemmen
mit Wasser trennen lassen. Durch Umkristallisation aus heiflem
Wasser, dem ein wenig Kalilauge oder NH; zugefiigt ist, kann das
Salz, welches einige Neigung zeigt, iibersittigte Losungen zu bilden,
gereinigt werden; es schiefit dann in schonen, glinzenden Kristallen
an. In Wasser ist es sehr schwer 16slich.

Die Hydrolyse zum Hydroxylamin fiihrt man in der Weise aus,
dafl man das Salz in starker wifliriger Losung einige Stunden auf
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dem Drahtnetz kocht, wobei es glatt zerfillt. Beim Eindampfen der
Losung scheidet sich zuerst K,SO; als schwer 16sliches Salz, dann
Hydroxylaminsulfat aus. Beide werden durch fraktionierte Kristalli-
sation getrennt. Aus der Mutterlauge fillt man mit Alkohol noch
Hydroxylaminsulfat aus.

Ausbeute: 20—30 g.

Eigenschaften: Farblose Kristalle. Durch Gliithen auf K,SO,-
Freiheit priifen.

Vorgang:

I. NaNQ; -+ 2 NaHSO,; = HO - N(SO;Na). -+- NaOH

II. 2HO - N(SO.K). 4 4 H,0 = (NH,OH).H.SO, + K,SO,+4H.S0,

b) Hydroxylaminhydrochlorid

Es werden 25 ¢ Hydroxylaminsulfat in moglichst wenig Wasser
gelost und mit einer Auflosung von 37,2 ¢ Bariumchlorid in 60 ccm
heiflem Wasser versetzt. Nach einiger Zeit wird das ausgeschiedene
BaSQ,, nétigenfalls durch Zentrifugieren, abgetrennt und das Filtrat
zur Kristallisation eingedampft und mit Alkohol versefzt. Vorher
priift man auf SO,”- und Ba "-Freiheit.

Ausbeute: 16—18 g.

Eigsenschaften: Farblose Kristalle, 16slich in 1 T. H,O, 15 T.
Alkohol und in Glyzerin. Wafirige Losung rotet Lackmus, blaut aber
Kongopapier nicht. Die wifirige Losung reduziert Ag- und Hg-Salze
zu Metall, aus alkalischer Kupfertartratldsung scheidet sich Cu,O ab.

Literatur: V.I1,122; H. I, 1500.

156 a. Acidum nitricum fumans
Rote rauchende Salpetersidure
und

156 b. Acidum nitricam purum
Reine Salpetersiure

HNO; = 63

Ausgangsstoffe: 165¢ Natriumnitrat,

100 ¢ konz. Schwefelsdure.

Gerite: Retorte 500, Sandbad.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfithrung: Man destilliert aus einer Reforte mit vorgelegtem
Liebigkiihler das Gemisch des Salpeters und der konz. Schwefel-
sdure aus einem Sandbade. Anfangs geht reine Salpetersidure iiber.
Gegen Ende der Destillation verstirkt man die Flamme, was die
Entwicklung brauner Dampfe von Stickstoffdioxyd zur Folge hat.
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Diese braunen Dimpfe 16sen sich in der zuerst iibergegangenen Sal-
petersidure auf unter Bildung von roter rauchender Sdure. Will man
farblose konz. Sdure herstellen, so erwdrmt man zur Entfernung des
NO, nach beendeter Destillation die Fliissigkeit auf 60—80° und
saugt Luft oder leitet CO; hindurch, bis sie vollkommen farblos ist.

Ausbeute: 100—140 g.

Eigenschaften: Rote rauchende HNO,: D =1,476. Gehalt 869
HNO.. Reine konz. HNQO; : D = 1,400. Gehalt 659% HNO;.

Priifung: Siehe unter Acid. nitricum im DAB. 6, S. 24.

Vorgang: 2NaNOQO;-- H,SO, = Na,SO, - 2HNQO;

Literatur: V.1,132.

157. Phosphoroxydlorid

Phosphorusoxychloratus
POCI; =153,39

Ausgangsstoffe: 50 ¢ Phosphortrichlorid (Prip.159),
20 ¢ Phosphoroxychlorid,
16 ¢ Kaliumchlorat (KC1Q;) (Prip. 40).

Gerite: Rundkolben 100—150, Kugelkiihler, Tropftrichter 50,
Fraktionierkolben 100, Olbad.

Dauer: 1 Tag (1%).

Ausfiihrung: In den Rundkolben bringt man das fein gepulverte
trockene Kaliumchlorat und iiberschichtet mit 20 ¢ Phosphoroxy-
chlorid. Den Kolben versieht man mit einem Kugelkiihler. In den
Kiihler hingt man lose einen Tropftrichter mit langem Rohr, der
50 ¢ Phosphortrichlorid enthilt, ein. Laf3t man nun das Chlorid
langsam zutropfen, so bewirken die ersten Tropfen eine lebhafte,
eventuell explosionsartige, aber ungefahrliche Reaktion; die schwach
gelbgefiarbte Fliissigkeit gerdt in lebhaftes Sieden und entfirbt sich.
Man kann nun das Trichlorid etwas rascher zuflieflen lassen. Nach
Beendigung der Reaktion destilliert man das Phosphoroxychlorid
auf dem Olbade bei 150° ab.

Ausbeute: Fast quantitativ, 70—72 ¢ (einschliefllich der zu-
gesetzten 20 g).

Eigenschaften: Stark lichtbrechende, farblose, an der Luft
rauchende Fliissigkeit. Kp 107,2°. In einer Kéltemischung erstarrt es,
schmilzt jedoch bei +-1,8° wieder.

Vorgang: PCl; 4 30 (aus dem Chlorat) = POCI;

Um die Heftigkeit der Reaktion zu mildern, bedeckt man das
Chlorat mit Phosphoroxychlorid.

Bemerkung: POCI; wird auch als Nebenprodukt bei der Dar-
stellung von Thionylchlorid (Prép. 182) erhalten.

Literatur: V.I,170.
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158. Phosphorpentachlorid

Phosphorus pentachloratus
PCl1; =208

Ausgangsstoffe: 100 ¢ Phosphortrichlorid (Prap. 159),
Chlorgas (Prap. 187).

Gerite: Weithalsiges Stopselglas 250, Chlorentwicklungsapparat.

Dauer: Einige Tage (1%).

Ausfiithrung: Man bringt das Trichlorid in eine weithalsige Glas-
stopselflasche (250), setzt diese zur Kiihlung in Eiswasser und leitet
unter dem Abzug durch eine weite dickwandige Einleitungsrohre,
die nur wenig eintaucht (da sonst Verstopfung eintritt), einen Strom
trocknes Chlor ein. Sobald die Masse breiig ist, arbeitet man sie mit
einem Glasstab Sfters durch, leitet wieder Chlor ein und wiederholt
dieses so lange, bis man eine vollkommen trockene Masse erhilt,
Die letzte Menge Trichlorid ist erst in Pentachlorid iibergegangen,
wenn sich iiber der vollig zerdriickten Masse, nachdem sie in der
mit Chlor gefiillten Flasche unter hidufigem Umschiitteln mehrere
Tage gestanden hat, noch Chlor befindet. Andernfalls mufl nochmals
Cl eingeleitet werden. Alsdann verdrdangt man das iiberschiissige Cl
durch einen trockenen Kohlensidurestrom. Das Pentachlorid wird in
gut paraffinierten Gefiflen oder besser eingeschmolzen in Ampullen
aufbewahrt.

Ausbeute: Etwa 150 g.

Eigenschaften: Weifle oder nur schwach gelbliche, kristalline
Masse oder rhombische Kristalle, die bei 100°, ohne zu schmelzen,
sublimieren. Kp unter teilweiser Zersetzung bei 160-—165°.

Vorgang: PCl; -+ Cl, = PCl;

Literatur: E. I, 267.

Anschluflprdparat: Thionylchlorid 182.

159. Phosphortrichlorid

Phosphorus trichloratus
PCl; =137,39

Ausgangsstoffe: 50 ¢ roter Phosphor (gut getrocknet),
75 ¢ Phosphortrichlorid, Chlorgas.

Geriate: Langhalsiger Rundkolben 250, mit seitlichem, weitem,
im Winkel von 45° schrdg nach oben gerichtetem Ansatzrohr, Kugel-
kiihler, Chlorentwicklungsapparat (Prip. 187) oder Chlorbombe,
Gaswaschflasche 250.

Dauer: 1 Tag (14).
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Ausfiihrung: In den Kolben gibt man 50 ¢ trockenen, roten
Phosphor und iiberschichtet ihn mit 75 ¢ Phosphortrichlorid; durch
den den Hals verschlielenden Kork geht ein 8—10 mm weites Glas-
rohr bis fast auf den Boden. Oben ist daran ein seitliches Ansatz-
rohr angeschmolzen zum Einleiten des Chlors. In den in den Kolben
gehenden senkrechten Rohrteil wird mittels eines Korkstopfens ein
Glasstab von 5—6 mm Dicke eingesetzt, dessen Linge so zu be-
messen ist, daf} er, wenn er ganz heruntergeschoben ist, unten nicht
aus dem Rohre herausragt. Er hat den Zweck, bei der etwaigen Bil-
dung von PCl; und dadurch herbeigefiihrten Verstopfung des Zu-
leitungsrohres dieses freimachen zu konnen. Der ganze Apparat
ist vor Ingangsetzung des Versuches aufs sorgfiltigste auszu-
trocknen.

Der Chlorstrom, der zunichst durch eine Waschflasche mit kon-
zentrierter H,SO, geleitet wird, kann in ziemlich raschem Tempo
eingeleitet werden. Anfinglich bildet sich wohl im oberen Teil des
Kolbens ein wenig PCl;, das aber bald wieder verschwindet. Durch
die Reaktionswirme erwiarmt sich der Kolben ziemlich, so daf} eine
Wirmezufuhr von auflen nicht notig ist. Um bei etwaigem Zer-
springen des Kolbens einem Verlust der Substanz vorzubeugen,
setzt man unter den Kolben eine Schale.

Die Menge von 50 ¢ Phosphor kann man nach dieser Methode
in 115 —2 Stunden bequem in PCl; umwandeln. Das erhaltene Roh-
produkt wird direkt aus dem Kolben auf dem Wasserbade iiber-
destilliert, indem man an Stelle des aufwirtsgerichteten Kiihlers
einen Glaswinkel mit absteigendem Kiihler anbringt. Durch den
Kolbenhals fiihrt man ein Thermometer ein. Man fangt die zwischen
70 und 80° iibergehenden Anteile auf.

Ausbeute: Etwa 200 g.

Eigenschaften: Farblose, sehr leicht bewegliche Fliissigkeit
vom spez. Gew. 1,5971 bei 10°. An der Luft bildet sie weifle Nebel
und reizt die Augen zu Tranen. Kp. 760 = 73,8°. Sie mischt sich mif
CS., Benzol, Chloroform, Ather in jedem Verhiltnis. Wasser und
Alkohol dagegen zersetzen sie.

Vorgang: 2P --3Cl.=2PCl;

Da der Phosphor ohne Zusatz von PCl; mit Chlor zu heftig rea-
gieren wiirde, sefzt man zur Miafigung der Reaktion von vorn-
herein eine gewisse Menge PCl; zu.

Literatur: R.48.

Anschlufipriparate: Phosphoroxychlorid 157,

Phosphorpentachlorid 158,
Phosphorige Saure 162,
Chlorsulfonsdure 184.
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160. Acidum phosphoricum

Phosphorsidure (ortho)
H3p04=98
Ausgangsstoffe:

32 ¢ gelber Phosphor,
350 ¢ reine schwefelsiurefreie Salpetersdure (32,4 %ig; D =1,2),
0,1¢ Jod.

Geridte: Rundkolben 1000, Riickflufkiihler.

Dauer: 2 Tage (%2).

Ausfiihrung: Der Phosphor wird in die in dem Kolben be-
findliche kalte Salpetersiure (1 T. konz. 65%ige+1 T. Wasser)
eingebracht, deren Dichte genau eingehalten werden muf}, da bei
zu starker Sdure Explosionen und bei zu schwacher eine zu lang-
same Oxydation stattfindet. Der Kolben wird mit einem Riickfluf}-
kiihler versehen und auf dem Wasserbade bis zum Schmelzen des
Phosphors erhitzt, dann vorsichtig 0,1 ¢ Jod hinzugefiigt und -auf
dem Wasserbade weiter erhitzt. Das im Kiihlrohr ausgeschiedene
Jod wird von Zeit zu Zeit mit einigen Kubikzentimeter Salpeter-
sdure wieder in den Kolben zuriickgespiilt. Wenn nach 3—4 Stun-
den der Phosphor in L3sung gegangen ist, wird in einer Porzellan-
schale auf dem Drahtnetze bis auf etwa 100 ccm bzw. so weit ein-
gedampft, bis einige Tropfen der verdiinnten Fliissigkeit mit Ferro-
sulfat und Schwefelsidure keine Salpetersdure-Reaktion mehr geben.
Dann wird mit 200 ccm Wasser aufgenommen und in die erhitzte
L6sung bis zur Sittigung Schwefelwasserstoff eingeleitet. Man 1af3t
lose verstopft iiber Nacht stehen und filtriert am nichsten Tage von
eventuell ausgeschiedenen Sulfiden ab. Das Filtrat erhitzt man bis
zum Verschwinden des H,S-Geruches, filtriert, eventuell nach dem
Schiifteln, mit einigen Filtrierpapierschnitzeln und stellt auf die
vom DAB. 6 verlangte Dichte von 1,153 ein (25%ige H,PO,).

Ausbeute: 300—350 ccm 25%ige Siure.

Eigenschaften und Priifung: Siehe DAB.6, S. 28.

Vorgang: Der Phosphor wird durch die Salpetersiure zur Phos-
phorsiure oxydiert, wobei ein kleiner Zusatz von Jod als Kata-
lysator dient und die Oxydation beschleunigt.

P+ 3HNO; = H,PO,+2NO,+ NO
Literatur: E. I, 274; V.1, 161; H.1, 187.

Anschluflprdparat: Ammoniumphosphat 151.
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161. Acidum phosphoricum glaciale

Glasige Phosphorsiure, Metaphosphorsiure
HPOQ; =80

Ausgangsstoff: 50¢ konz. sirupSse Phosphorsidure (80%ig).

Gerite: Platintiegel oder -schale.

Dauer: 1 Tag (¥4).

Ausfithrung: Man erhitzt eine gewogene Menge der Phosphot-
saure (50 ¢) in einer gewogenen Platinschale so lange auf iiber 300°,
bis der Wassergehalt des Riickstandes nicht mehr wesentlich ab-
nimmt. Dann diefit man die geschmolzene Sidure in einen kalten
Porzellanmdorser aus, zerstofit sofort nach dem Erkalten und bringt
in ein Stopselglas.

Ausbeute: Etwa 30 g.

Eigenschaften: Farblose, glasige Masse, die an der Luft zer-
flieB3t, beim Erhitzen zu einer klaren Fliissigkeit schmilzt und in
H.O langsam, aber vollstindig 16slich ist.

DPriifung: a) Die wafirige Losung gibt nach dem Neutralisieren
mit NH; mit AgNQO; einen weiflen (nicht gelben wie die gewShn-
liche H;PO,) Niederschlag von AgPQO;, der in iiberschiissisgem NHj,
und in HNO; 18slich ist. b) Mit Eiweif}losung (aus Albumen ovi
sicc.) gibt die wifirige Losung einen weilen gallertartigen Nieder-
schlag, wihrend die gewdhnliche H;PO, und die Pyrophosphorsiure
H,P,;0; keine Fillungen geben.

Vorgang: H;PO,— HPQO; -+ H,O

Literatur: E. I, 273; H. 1, 192.

162. Acidum phosphorosum

Phosphorige Siaure
H3p03=82

Ausgangsstoff: 50 ¢ Phosphortrichlorid (Prip. 159).

Gerite: Tropftrichter 50.

Dauer: 1 Tag (V).

Ausfiihrung: In einen 500-ccm-Kolben gibt man 250 ccm Wasser
und fiigt fropfenweise unter Umschwenken und Kiihlen unter der
Leitung 50 ¢ Phosphortrichlorid hinzu. Die Losung wird dann auf
dem Wasserbade in einer Porzellanschale zur Sirupdicke, d. h. auf
etwa 30 g, eingedampft. Meistens erstarrt der Riickstand beim Ab-
kithlen im Schwefelsdure-Exsikkator kristallinisch. Andernfalls
impft man mit einem Kristall von phosphoriger Sdure. Bei zu hohem
Erhitzen tritt PH;-Geruch auf, und es bildet sich auflerdem Phos-
phorsdure,
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Ausbeute: Etwa 30 ¢.

Eigenschaften: Farblose, kristalline Masse, an der Luft zer-
fliefilich. Leicht 16slich in Wasser.

Vorgang: PCl; + 3 H.O=H,PO, -+ 3HCI

Literatur: E. I, 269.

163. Acidum pyrophosphoricum
Pyrophosphorsidure
H;ngT = 178,08

Ausgangsstoff: 50 ¢ sirupdse Phosphorsiure (809ig).

Geridte: Platinschale.

Dauer: 1 Tag (11).

Ausfithrung: Die Phosphorsiaure wird in einer Platinschale so
lange auf 200—250° erhitzt, bis eine Probe in Wasser geldst und
mit Ammoniak neutralisiert mit AgNO,; nicht mehr einen gelb-
lichen, sondern einen rein weiflen Niederschlag gibt. Man gief}t
dann in einen kalten Porzellanmdrser und bringt sofort nach dem
Erkalten in ein gut schlieflendes Glas. Bei lingerem und stirkerem
Erhitzen bildet sich Metaphosphorsaure! (Siehe Prép. 161.)

Ausbeute: Etwa 35 ¢.

Eigenschaften: Weiches Glas oder undeutliche Kristalle. Sehr
hygroskopisch. Leicht 16slich in Wasser. Wafirige Losung hilt sich
ein halbes Jahr. Beim Erwidrmen mit H,;O geht sie in gewShnliche
Phosphorsiure H;PO, iiber.

Priifung: 1. Die mit Natriumkarbonatlésung neutrahslerte wil}-
rige Losung ¢ibt mit AgNO; einen weiflen Niederschlag von Silber-
pyrophosphat Ag,P.O;. 2. Die Sdureldsung gibt mit Eiweifllosung
zum Unterschiede von der Metaphosphorsdure (Prip. 161) aber keine
Fallung.

Vorgang: 2H;PO, =H,D,0O. + H,O

Literatur: E. I, 273; H.1, 192.

104. Arsenum jodatum

Arsentrijodid
AsJ; =456

Ausgangsstoffe: 10¢ Arsenige Siure (As,O,),
50—75 ccm Salzsdure (25 9%ig),
50 ¢ Kaliumjodid (Prip. 47).
Geridte: Kleine Saugflasche und Nutsche.
Dauer: 1 Tag (Y4).
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Ausfiithrung: 10 ¢ Arsenige Sdure werden durch lingeres Er-
wirmen auf dem Wasserbade in méglichst wenig 25voiger HCI ge-
16st (Abzug) und die Losung mit einer Aufldsung von 50 ¢ Jodkali
in 25 cem HCI versetzt. Das sich sofort ausscheidende orangerote
Arsentrijodid wird nach dem Erkalten abgesaugt und mehrmals mit
wenig konzentrierter HCl nachgewaschen, bis das Waschwasser
keine Jod-Reaktion mehr gibt. (Waschwasser und Mutterlauge zu
den Jodresten!) Das As]J; wird im Vakuumexsikkator zunéchst iiber
KOH und dann iiber H.SO, getrocknet.

Ausbeute: 35—40 g.

Eigenschaften: Glinzendes, goldgelbes bis scharlachrotes, kri-
stallisches Pulver, F 146°, Geruch jodartig. Loslich mit gelber Farbe
in 3,5 T. H,O und in 10 T. Weingeist, auch in Ather und Schwefel-
kohlenstoff. Aus Xylol 1463t es sich umkristallisieren. Waflrige Lo-
sung ist neutral. Losungen zersetzen sich bald.

Priifung: 1 ¢ AsJ; muf} in 5 ccm CS; vollig 16slich sein. Beim
Erkalten darf es hochstens 0,100 Riickstand hinterlassen.

Chemischer Vorgang: 1. As,O;-+-6HCI=2AsCl,--3H.,O

II. 2 As,Cl; 4+ 6K] =2 As]; - 6 KCl

Das Arsentrijodid 1af3t sich auch aus Arsen und Jod direkt dar-
stellen. Siehe V.1, 189.

Literatur: Schm. 403.

165. Arsenum sulfuratum flavum

Arsentrisulfid, gelbes Schwefelarsen
A5353:246

Ausgangsstoffe: 25¢ Arsentrioxyd (Acid. arsenicos.),

100 ¢ Salzsdure (2500oig),
Schwefelwasserstoff.

Gerite: Kleine Saugflasche, kleine Nutsche, Schwefelwasser-
stoffkipp.

Dauer: 2 Tage (14).

Ausfiithrung: In eine durch lingeres Erwdrmen hergestellte L&-
sung von 25 ¢ Arsentrioxyd in einer Mischung von 100 ¢ Salzsdure
und 150 ccm Wasser wird bis zur Sattigung Schwefelwasserstoff ein-
geleitet und der Kolben lose verstopft beiseite gestellt. Nach
24 Stunden Stehen muf3 die Fliissigkeit noch deutlich nach H,S
riechen, andernfalls wird das Einleiten wiederholt. Der Nieder-
schlag wird abdekantiert, nochmals mit kaltem Wasser aufgeriihrt,
abgesaugt und weiter gewaschen, bis das Waschwasser Lackmus
nicht mehr rotet. Schliefllich wird auf Ton getrocknet.

Ausbeute: Etwa 30 g.
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Eigenschaften: Gelbes, amorphes Pulver, unl8slich in H;O und
HC], 16slich.in Alkalien, Ammoniak, Alkalikarbonaten und Alkali-
sulfiden. Beim Erhitzen firbt es sich dunkel, an der Luft erhitzt,
verbrennt es zu As;O; und SO..

Vorgang: I As,O;+ 3H,0 =2H;AsO;

II. 2H;AsO; 4 3 H.S = As,S; + 3 H,O

Literatur: H.I, 566.

166. Acidum arsenicicum

Arsensiure
2H;AsO, - H:O = 302
Ausgangsstoffe:

100 ¢ Arsentrioxyd in erbsengrofien Stiicken,
100—110¢ rote, rauchende Salpetersdure (D =1,38).

Gerdte: Rundkolben 500, Saugflasche 100, mittlere Nutsche,
Baboblech oder Sandbad.

Dauer: 1—2 Tage.

Ausfiihrung: Man erwdrmt unter dem Abzug oder im Freien
100 ¢ Arsentrioxyd langsam mit 100 ¢ Salpetersdure im Rundkolben
auf dem Baboblech oder Sandbad, bis sich keine Dampfe von Stick-
oxyden mehr entwickeln. Die erhaltene Losung giefit man von den
unverbrauchten Stiicken in eine Porzellanschale ab und verdampft,
zuletzt unter Zusatz von 5 ccm rauchender Salpetersidure, zur
Trockene, nimmt mit m&glichst wenig Wasser auf, filtriert und priift
einige Tropfen nach dem Verdiinnen mit Wasser mittels Schwefel-
wasserstoff auf Arsenige Siure. Entsteht nicht sofort ein gelber
Niederschlag, dann dampft man zur Sirupdicke auf dem Drahtnetze
ein. Entsteht jedoch noch eine gelbe Fillung, so mufl nochmals unter
Zusatz von Salpetersdure eingedampft werden. Nach dem Impfen
mit einigen Kristallen von Arsensidure lif3t man zur Kristallisation
im Vakuumexsikkator iiber Chlorkalzium und Kalihydrat stehen.
Bei richtig getroffener Konzentration erhilt man sehr schdne grofie
Kristalle; war die Kristallisation jedoch zu schnell erfolgt, so saugt
man die Masse ab, schmilzt die Kristalle bei gelinder Warme und
lif}t aus dem Schmelzflufi langsam kristallisieren, wobei ebenfalls
grofere Kristalle erzielt werden.

Ausbeute: 125—140 g.

Eigenschaften: Weifle, hygroskopische Kristalle, die auf der
Hand Brandblasen erzeugen. Sehr giftig.

Votgang: ASzOg + 2 I'INO:; + 2 H20 =2 H3ASO; + NgOg

Literatur: E. I, 286; M. 248.
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167. Stibium oxydatum

Antimonoxyd, Antimontrioxyd

Ausgangsstoffe: 20g Algarothpulver (Prip.170),

© 200ccm 59%ige SodalSsung.

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (44).

Ausfiihrung: Man erwdrmt 20 ¢ sehr gut ausgewaschenes Alga-
rothpulver 1 Stunde lang mit 200 ccm 5%iger SodalSsung auf dem
Wasserbade, saugt ab und wischt gut mit Wasser aus. Trocknen bei
100°.

Ausbeute: 15—17 g.

Eigenschaften: Weifles, kristallines Pulver, das beim Erhitzen
gelb wird, leicht schmilzt und dann kristallin erstarrt. Unldslich
in Wasser.

Literatur: E. I, 292.

Anschluflprdparat: Kaliumpyroantimoniat 53.

168. Stibium sulfuratum aurantiacum

Antimonpentasulfid, Goldschwefel

Ausgangsstoffe: 50¢ Schlippesches Salz (Prip. 31),

20¢ konz. Schwefelsdure.

Geridte: Filtrierstutzen 1000, Koliertuch, kleine Saugflasche und
Nutsche. ‘

Dauer: 1 Tag (%).

Ausfithrung: 50 g Schlippesches Salz werden in 200 ccm Wasser
geldst, die Losung filtriert, nach dem Verdiinnen mit 300 ccm Wasser
unter starkem Umriihren kalt in ein Gemisch von 20 ¢ konzen-
trierter Schwefelsdure und 300 ccm Wasser gegossen, wodurch das
Pentasulfid ausfillt. Es muf3 darauf geachtet werden, dafl die Mi-
schung hinterher noch sauer ist, andernfalls mufl noch Schwefel-
sdure zugegeben werden. Der ausgeschiedene Goldschwefel wird
mdglichst bald, um eine Abscheidung von Schwefel zu verhindern,
von der iiberstehenden Fliissigkeit durch Dekantieren getrennt, auf
einem Koliertuche mit Wasser bis zum Verschwinden der SO,“-
Reakfion gewaschen, abgesaugt, bei hdchstens 30° im Dunkeln ge-
trocknet und zu feinem Pulver zerrieben.

Ausbeute: Etwa 20 g.
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Eigenschaften und Priifung: DAB.6, S. 665.
Vorgang: 2Na,SbS, -- 3 H,SO, = 3 Na,SO, -+ Sb.S; -} 3H.S
Literatur: H.II, 775; E. I, 295; B.1I, 456.

169. Stibium trichloratum

Antimontrichlorid, Butyrum Antimonii, Antimonbutter
SbCl; == 226,5

Ausgangsstoffe: 100¢ gepulverter Schwefelantimon,

4 ¢ Kali chloricum (KCIO;) (Prip. 40),
500 ¢ rohe konzentrierte Salzsdure.

Gerite: Rundkolben 1000, Retorte 500—600 oder Fraktionier-
kolben 500 mit tiefangesetztem Rohr, Kiihlrohr, Baboblech, Saug-
lasche 250, kleine Nutsche.

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiihrung: Der Schwefelantimon wird in dem Rundkolben
mit der Salzsiure unter einem gutziehenden Abzug unter allmih-
lichem Zusatz von 4 ¢ Kali chloricum auf dem Baboblech erhitzt.
Ist das Erz gelost, so filtriert man durch Glaswolle in die Retorte
bzw. Fraktionierkolben und destilliert ohne Thermometer. Zuerst
geht wifirige Salzsdure, dann eine konzentrierte, hdufig durch FeCl;
gelb gefdarbte Antimontrichloridldsung und endlich schon weifles,
kristallinisch erstarrendes Trichlorid iiber. Jedesmal wird die Vor-
lage gewechselt. Das reine Trichlorid wird zweckmiflig direkt in
einem Reagenzglase aufgefangen, das oben zugeschmolzen wird.

Ausbeute: 65—75 g.

Eigenschaften: Farblose, niedrig schmelzende Kristallmasse,
D = 3,064; F: 73,2; Kp: 223°. Mit H,O zersetzt es sich unter Bil-
dung von Algarothpulver. In Alkohol bei gewShnlicher Temperatur
unzersetzt 16slich.

Vorgang: Sb,S; + 6 HCl = 2 SbCl, 4 3 H.S

Literatur: E. I, 290.

Anschluflprdparat: Kaliumpyroantimoniat 53.

170. Algarothpulver

Ausgangsstoffe: Antimontrichlorid (Prip. 169).

Gerite: Mittlere Saugflasche, kleine Nutsche.

Dauer: 1 Tag (Vs).

Ausfithrung: Man versetzt eine unter Zusatz von moglichst
wenig Salzsdure hergestellte konz. wiafirige Lésung von Antimon-
trichlorid mit viel Wasser und wascht das Algarothpulver zunichst

128



zweimal durch Dekantieren und dann auf der Nutsche mit Wasser
aus, und streicht auf einen Tonteller. Je mehr Wasser zum Waschen
benutzt wird, um so weniger Chlorid enthilt das Priparat.

Ausbeute: Je mehr freie HCl vorhanden, desto geringer die
Ausbeute. Aus 50 ¢ SbCl,: 36—42 g.

Eigenschaften: Weifles Pulver, das sich véllig in HCI 16st.

Vorgang: SbCl; wird durch Wasser hydrolytisch gespalten, wobei
basische Antimonchloride mit wechselndem Gehalt an SbCl; und
Sb,O; entstehen.

Z.B.: SbCl; + H.,O = SbOCl1 4 2 HCI

2 SbCl; + 6 H:O =2 Sb,O, -+ 6 HC1
Literatur: E.I,293.
Anschlufipridparat: Antimonoxyd 167.

171. Bismutum nitricum

Wismutnitrat
Bi(NQO;); - 5H.O =485,1

Darstellung: Siehe Vorschrift im DAB. 6, S. 96.

Anschluflpriaparate: Wismutoxychlorid 172,
Wismutoxyjodid 173,
Wismutsubnitrat 175.

172. Bismutum oxydloratum

Wismutoxychlorid, Basisches Wismutchlorid
BiOClI = 259,5

Ausgangsstoffe: 30¢ Wismutnitrat (Prédp.171),
100 g Salzsdure (25%ig).

Geridte: Filtrierstutzen 1000—1500, mittlere Saugflasche und
kleine Nutsche.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfiihrung: Das Wismutnitrat wird in 100 ccm Wasser durch
schwaches Erwdrmen unter Zusatz der eben notwendigen Menge
Salpetersiure geldst und diese Losung unter Umriihren in 1 1 etwa
259%ige kalte Salzsdure eingetrdufelt. Der Niederschlag wird ab-
dekantiert, mit Wasser gewaschen, abgesaugt und bei mifliger
Temperatur unter Abschlufl des Sonnenlichtes getrocknet. Das
Filtrat priift man durch weiteren Wasserzusatz auf vollstindige
Ausfillung des BiOCL.

Ausbeute: Etwa 15 g.

9 Rojahn, Vorschriften zur Darstellung chemischer Préparate. I. Bd. 1 29



Eigenschaften: Feines weifles Pulver, unl8slich in H,O, 15slich
in HCI oder in HNO;. Enthilt etwa 80% Bi.

Vorgang: Bi(NO;); + HCl 4+ H,O = BiOCl1 4 3 HNO,

Literatur: H. I, 676.

173. Bismutum oxyjodatum

Wismutoxyjodiir
BiOJ =351

Ausgangsstoffe: 15 ¢ Jodkali (Prép. 47),
35 ¢ Natriumazetat,
42,5 ¢ neutrales Wismutnitrat (Prip. 171),
45 ¢ Eisessig.

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: Man 16st in einem Becherglase in 250 ccm Wasser
35 ¢ Natriumazetat sowie 15 ¢ Jodkali, filtriert nStigenfalls und er-
wirmt diese Losung auf dem Wasserbade auf etwa 80°. Dann fiigt
man unter Umriihren eine Losung von 42,5 ¢ neutialem Wismut-
nitrat in 45 ¢ Eisessig und 30 ccm Wasser langsam zu, wobei sich
das Oxyjodiir als rotbrauner Niederschlag ausscheidet. Durch De-
kantieren mit Wasser wird gewaschen, abgesaugt, nochmals mit
Wasser gewaschen und bei 40° auf Ton getrocknet. Kann am besten
in nutschenfeuchtem Zustande auf Bismut. oxyjodogallic. (s. Band II
organ. Teil) weiterverarbeitet werden.

Ausbeute: 28—29 g.

Eigenschaften: Schweres, lebhaft ziegelrotes Pulver, Geruch
nach Jod. Unldslich in H,O und Alkohol. Enthilt etwa 6000 Bi und
360 Jod.

Vorgang:

I. Bi(NO;); + KJ -+~ H,O = BiOJ 4+ KNQ; - 2 HNO,

II. Die freiwerdende HNO; wird durch Natriumazetat unschidlich

" gemacht: HNO; -+ CH;COONa = NaNO, + CH,COOH

Literatur: Ph. Zentralhalle. 1927, 68, 517.

Anschlufiprdparat: Bismutum oxyjodogallicum (organ. Tell)

174. Bismutum subcarbonicum

Basisches Wismutkarbonat
(Bi-Gehalt 80,7—82,50%)
Ausgangsstoffe:
40 ¢ Wismut,
140—150 ¢ konz. Salpetersiure etwa 47,5%ig, D = 1,30,
120 ¢ Ammoniumkarbonat.
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Geridte: Filtrierstutzen 1000, Koliertuch oder Spitzbeutel, Saug-
flasche 500—1000, grofle Nutsche. '

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfithrung: Man 18st 40 ¢ zerstoflenes reines Wismutmetall
in einer Porzellanschale in 140—150 ¢ konz. HNO, (D =1,3), die
man, falls die Reaktion zu stiirmisch werden sollte mit etwas
Wasser verdiinnt, zundchst kalt, dann zum Schlusse durch Erwirmen
auf etwa 90°, erhitzt schlief3lich 2 Stunde auf dem Wasserbade, bis
keine braunen Dimpfe mehr entweichen, verdiinnt die Losung mit
Wasser bis zur eben auftretenden Triibung, nimmt diese durch Zu-
satz von wenig Salpetersdure wieder fort und giefit die notigenfalls
filtrierte klare Losung in kleinen Mengen unter Umriihren in eine
kalte klare Losung von 120 ¢ Ammoniumkarbonat in 800 ccm dest.
Wasser. Man priift, ob die Losung auch noch stark alkalisch reagiert,
andernfalls widre noch Ammoniumkarbonat zuzufiigen, dekantiert
mehrmals mit Wasser, koliert durch ein Leinentuch oder einen
Spitzbeutel und wischt so lange mit Wasser aus, bis das Wasch-
wasser geschmacklos ablduft. Alsdann bringt man das Subkarbonat
auf eine Porzellannutsche, wischt nochmals mit Wasser aus und
trocknet auf einem Tonteller bei einer 30-—40° nicht iibersteigenden
Temperatur. Nach dem Zerreiben wird durch ein Haarsieb getrieben.

Ausbeute: 45—48 g.

Eigenschaften: Weifles oder gelblichweifles, geruch- und ge-
schmackloses Pulver, das in H,O und Weingeist unldslich ist und
beim Gliihen einen graugelben Riickstand hinterldfit.

Priifung: Siehe DAB. 6, S. 100.

Vorgang:
I. 2Bi-- 8 HNO, — 2 Bi(NO;), -+ 4H,O + 2NO
II. [2Bi(NO;); -+ 3 (NH,).CO, = (BiO).CO; + 6 NH,NO; -+ 2 CO,]
Zusammensetzung des Subkarbonats wechselt!

Bemerkungen: Die Mutterlauge der Karbonatfdallung kann nach
dem Neutralisieren mit Salpetersaure durch Eindampfen auf Am-
monium nitricum (Prdp. 148) verarbeitet werden.

Literatur: B. I, 461.

175. Bismutum subnitricum
Basisches Wismutnitrat

Gehalt: 70,9—73,6% Bi.
Darstellung des offizinellen Priparates siehe DAB. 6, S. 105.
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V1. Gruppe: Sauerstoff, Schwefel
176. Oxygenium

Sauerstoff
02=32

1. Methode:

Ausgangsstoffe:

125 ¢ Kaliumchlorat (Kali chloricum) (Prip. 40),
15 ¢ Braunsteinpulver.

Gerite: Retorte 250, oder Kjedahlkolben 250, oder Eisenrohr 30
bis 50 cm lang, etwa 3 cm weit mit Verschlufiklappe.

Dauer: 15 Tag. .

Ausfiihrung: Im Kleinen erhilt man Sauerstoff leicht durch Er-
hitzen eines Gemisches von Kaliumchlorat mit dem zehnten Teil
gepulvertem Braunstein. Dieser muf} vorher sorgfiltig¢ auf oxy-
dierende Verunreinigungen, besonders Schwefelantimon, gepriift
werden, weil diese beim Erhitzen mit Kaliumchlorat Explosion
geben. Man erhitzt auch eine kleine Probe des Gemisches in einem
Tiegel, wobei sie ohne jede Verpuffung eine lebhafte Gasentwick-
lung geben mufl.

Man bringt das Gemisch in die Retorte oder den Kjedahlkolben
und erhitzt anfangs gelinde, spiter stirker. Der Sauerstoff wird am
besten zur spiteren Verwendung in einem Gasometer aufgefangen.

Hat man des 6fteren Sauerstoff herzustellen, so ist folgende Vor-
richtung sehr zweckmaflig: '

Man laf3it vom Schlosser ein 30—50 cm langes 1 zdlliges Gasrohr
an der einen Seite fest mit einer Verschluflklappe und an der
anderen Seite mit einer leichter wieder abschraubbaren Reduzier-
muffe (1 Zoll auf 3/; oder Vs Zoll) versehen. In den engen Ansatz der
Reduziermuffe kommt ein 10 cm langes Stiick Gasrohr, an das man
mittels Korkstopfens oder Asbestpfropfen und Wasserglas ein Glas-
rohr und den Ableitungsschlauch anschlief3t.

Das Eisenrohr wird sehr lose mit der Chlorat-MnQ,-Mischung ge-
tiillt, der Lange nach auf den Tisch geklopft, um oben eine Luft-
rinne iiber der Substanz zu bilden, und dann am geschlossenen
Ende anfangend mit einem starken Brenner erhitzt. Allmihlich
schreitet man mit dem Erhitzen in der Richtung des Ansatzrohres
fort. Man kann die O.-Entwicklung jederzeit unterbrechen und bei
Gelegenheit wieder weiterfiihren.

Ausbeute: Aus 122,5 ¢ KCIO; theoret. 33,6 1, praktisch etwa 30 ]
Q, (von gewdhnlicher Temperatur).
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Vorgang: I. 2KCIO; =KCl 4 KCI1O,+ O,
II. KCIO,=KC1+4-20,

II. Methode

Ausgangsstoffe: 250 ccm Wasserstoffsuperoxydldsung (3%ig),
15 ¢ Kaliumpermanganat,
100 ccm verd. Schwefelsiure (DAB. 6).

Gerite: Stehkolben 500, Tropftrichter 100—250.

Dauer: 1, Tag.

Ausfiihrung: Bendtigt man nur kleinere Mengen Sauerstoff, so
eignet sich folgendes Verfahren, das einen gleichméfligen Gasstrom
liefert.

Ein Kolben (500) wird mit doppelt durchbohrtem Korken ver-
sehen. Durch diese Bohrungen fiihrt ein Tropftrichter und ein Gas-
ableitungsrohr. In den Kolben bringt man 15 ¢ fein gepulvertes
Kaliumpermanganat sowie 100 ccm verd. Schwefelsdure und 1af3t
durch den Tropftrichter langsam die H,O,-Ldsung zuflieBen. Der
Sauerstoff wird iiber Wasser aufgefangen.

Ausbeute: Aus 250 ccm H:O,-Losung (3%ig) etwa 5 1 O,.

Vorgang:
5H.0, -+ 2KMnO, -+ 3H,SO, =K.SO, --2MnSO, - 8H,.0 +50,
Literatur: E.1,130; H. I1, 377.

177. Sulfur crystallisatum

Kristallisierter, aschefreier Schwefel
S=132

Ausgangsstoffe: 50 ¢ gereinigter Schwefel,

50—75¢ Schwefelkohlenstoff.

Geridte: Kolbchen 150—200 mit aufgeschliffenem Riickfluflikiihler,
Glasschale.

Dauer: 1 Tag (v4).

Ausfiihrung: Man 18st durch Erwdrmen auf einem elektrisch ge-
heizten Wasserbade den Schwefel (Sulfur depurat.) in Schwefel-
kohlenstoff, filtriert schnell durch ein Faltenfilter in eine Glasschale
und 148¢ unter Bedeckung der Schale m&glichst langsam verdunsten.

Wegen der grofien Feuergefdhrlichkeit des Schwefelkohlenstoffes
ist grofite Vorsicht notwendig. Steht kein elekfrischer Kocher zur
Verfiigung, so taucht man den Kolben in das heifle Wasser eines
Wasserbades, dessen Brenner man vorher geloscht hat.

Ausbeute: 45—48 ¢.
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178. Sulfur depuratum

Gereinigter Schwefel
S = 32,07
Siehe Vorschrift im DAB. 6, S. 672.

179. Sulfur praecipitatum

Gefallter Schwefel, Schwefelmilch

S == 32,07
Ausgangsstoffe:
50¢ Atzkalk,
100 ¢ gereinigter Schwefel (Sulfur depur., DAB. 6) (Préap. 178),
etwa 80¢g Salzsdure (2500ig).

Geridte: Dorzellanschale 1500—2000, Rollflasche etwa 2000,
Filtrierstutzen 3000, Spitzbeutel, Saugflasche 500, mittlere Nutsche.
Dauer: Einige Tage (1:). .

Ausfithrung: 50 ¢ frischgebrannter, moglichst reiner AtzKalk
werden in der Porzellanschale mit 300 ccm Wasser iibergossen, so
dafl er zu einem diinnen Brei zerfillt, und in diesen 100 ¢ ge-
trocknete und gesiebte Schwefelblume gleichmiflig eingeriihrt. Dann
fiigt man noch 1000 ccm Wasser hinzu und kocht auf dem Drahtnetz
unter fortwihrendem Umriihren und Ersatz des verdampfenden
Wassers eine Stunde oder so lange, bis aller Schwefel gelSst ist.
Dann entfernt man die Flamme und 1af3t kurze Zeit absetzen, trennt
die Fliissigkeit mittels Hebers oder eines Spitzbeutels vom Boden-
satz, den man nochmals '—1!> Stunde mit 750 ccm Wasser auskocht
und wischt schliellich das Ungeldste mehrmals mit Wasser nach.
Die vereinigten Fliissigkeiten 1af3t man in vollgefiillter, zunachst
lose, dann nach dem Erkalten luftdicht verschlossener Flasche einige
Tage ruhig stehen, bis sie sich vollstindig durch Absetzen geklirt
haben, hebt die klare Fliissigkeit mittels Hebers ab, filtriert den
Rest und verdiinnt mit so viel dest. Wasser, dafl das Volumen der
gesamten klaren Fliissigkeit 2000-—2500 ccm betrdgt. In diese tragt
man unter bestindigem Riihren eine verd. Salzsdure (80 g 25¢vige
Sdure und 240 ccm Wasser) ein, wobei die Fliissigkeit nicht sauer
werden darf, sondern schwach alkalisch bleiben muf}, 1if3t kurze
Zeit absetzen (bei langem Stehen fillt der Schwefel zu kompakt!),
trennt dann die nur noch schwach gelbliche Fliissigkeit moglichst
rasch mittels Hebers oder Spitzbeutel von dem gelben Niederschlag
und wiascht letzteren mit Wasser aus, bis das Filtrat keine Cl'-
Reaktion mehr gibt, prefit oder saugt dann den Schwefel ab und
trocknet ihn rasch bei 25-—30°. Hohere Temperatur bedingt teilweise
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Oxydation des Schwefels zu schwefliger- bzw. Schwefelsiure, wo-
durch das Priparat sauer wird.

Ausbeute: 55—60 g.

Eigenschaften: Feines, gelblichweifles, weiches, in Schwefel-
kohlenstoff leicht 16sliches, nicht kristallinisches Pulver.

Priifung: DAB.6, S. 673.

Vorgang: I. 3Ca0O 41285 = CaS,0;+ 2 CaS;

II. 2CaS; -+ 2HCI -- CaCl; + Ca(SH). -+ 8S
bzw. 2CaS; +~4HCl1 ==2CaCl. +8S -+ 2H,S
Literatur: B. II, 469.

180. Sulfur jodatum

Jodschwefel
SJ] =159

Ausgangsstoffe:

10 ¢ gereinigter Schwefel (Sulfur depur. des DAB.) (Prap. 178),
40 ¢ Jod.

Gerite: Grofiere Reibschale, weites Jenaer Reagenzglas.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: Man verreibt sehr sorgfiltig den Schwefel mit dem
Jod in einer grofleren Reibschale und bringt das Gemisch in ein
grofleres Jenaer Reagenzglas. Alsdann erhitzt man, bis die Masse
gleichmiflig geschmolzen ist und 148t erkalten. Das Reagenzglas
wird dann zerschlagen und der Jodschwefel grob zerkleinert. Er
muf} in einem gutschlieBenden Gefiafl aufgehoben werden.

Ausbeute: 50 g.

Eigenschaften: Schwarzgraue, glinzend blittrige, kristalline,
dem Schwefelantimon &hnliche Masse. Beim Erhitzen muf} Jod-
schwefel vollstindig fliichtig sein.

Vorgang: J+S=]S

Literatur: B. II, 469.

181. Acidum sulfurosum

Schweflige Sdure, Schwefeldioxyd
SO, = 64,06
H,SO, = 82,08
Ausgangsstoffe:

104 ¢ Natriumbisulfit (Prip.13) (NaHSO;),
100--150 ¢ konz. Schwefelsdure.

Gerite: Stehkolben 1000, Tropftrichter, Waschflasche.
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Dauer: 1 Tag (14). .

Ausfiihrung: Entsprechend der Darstellung von Salzsiuregas
(Prip. 189) bringt man in den Kolben eine gesittigte Losung von
Natriumbisulfit (oder kdufl. Sulfitlauge, 40%ig) und 1dB¢ durch den
Tropftrichter langsam konz. Schwefelsdure zuflieBen. Das Schwefel-
dioxyd wird durch eine mit Schwefelsdure beschickte Waschflasche
geleitet. Soll eine wifirige Losung von schwefliger Siure hergestellt
werden, dann leitet man dieses SO, mit Hilfe eines umgekehrten
Trichters oder einer alten 100-ccm-Pipette in kaltes Wasser. Der
Trichter oder die Pipette diirfen nur wenig eintauchen, um beim
etwaigen Nachlasssen des Druckes in der Entwicklungsapparatur ein
Zuriicksteigen zu verhindern.

Ausbeute: Aus 1 Mol. = 104 ¢ NaHSO,, 64 ¢ = 224 1 SO,

Eigenschaften: SQO,: farbloses stechendes Gas; H,SO;: nur
wenig bestindig, wiirige Losung riecht stark nach SO..

Vorgang: 2 NaHSO; -} H.SO, = Na,SO, -}- 2H.O 1+ 2SO0,

Literatur: Schm. I, 205.

182. Thionyldlorid

Schwefligsdurechlorid
SOCl, =119
(und Phosphoroxychlorid POCI; = 153,39)

Ausgangsstoffe: 500 ¢ Phosphorpentachlorid (Prip.158),
Schwefeldioxyd (Prip. 181).

Gerite: Rundkolben 1000 und 250, Fraktionieraufsatz 40 cm,
Gaswaschflasche, langes Chlorkalziumrohr.

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiihrung: In den Rundkolben, dessen Stopfen mit Riickfluf}-
kiihler und einem bis auf den Boden reichenden Gaseinleitungsrohre
versehen ist, fiillt man 500 ¢ Phosphorpentachlorid — nicht we-
niger — und leitet unter dem Abzuge Schwefeldioxyd, hergestellt
aus etwa 350—400 ¢ Natriumbisulfit (Prédp. 181), ein, das vorher
durch Schwefelsiure und durch Passieren eines mit Kaliumsulfat-
kristallen gefiillten lingeren Chlorkalziumrohrs gereinigt ist. Wenn
eben alles PCI; geldst ist, unterbricht man und trennt das Gemenge
von Thionylchlorid und Phosphoroxychlorid durch sorgfiltige frak-
tionierte Destillation.

Man benutzt dazu einen Rundkolben, dessen Kork einen 40 cm
hohen Fraktionieraufsatz triagt, der eine 30 cm hohe Schicht von
groben Glasperlen oder Glasscherben enthilt, oder irgendeinen
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anderen gleichwertigen langen Aufsatz und destilliert sorgfiltig mit
Thermometer. Bei der ersten Destillation sammelt man 4 Anteile:

1. bis 82°; 2. 82—92°; 3. 92—105° und 4. 105—115".

Man erhilt steigende Mengen von je etwa 110—180 ¢. Diese
werden — jede fiir sich — aus demselben Apparat, nur unter Ver-
wendung eines entsprechend kleineren Kolbens, nacheinander
wieder fraktioniert, wobei je die gleichsiedenden Anteile in einem
und demselben Kolbchen aufgefangen werden. Man sammelt die
Fraktionen in denselben Temperaturintervallen und fraktioniert sie
nochmals in gleicher Weise, wobei die Mittelfraktionen immer
kleiner werden. Schliefllich destilliert man die erste und die letzte
Fraktion, jede natiirlich fiir sich, noch einmal mit dem Fraktionier-
aufsatz aus dem gesduberten Apparat, wobei man den geringen
Vor- und Nachlauf verwirft. Das Prédparat ist nicht ganz frei von
P-Verbindungen, fiir organisch-priaparative Zwecke ist es aber sehr
gut brauchbar.

Ausbeute: Etwa 165 ¢ Thionylchlorid vom Kp. 77--80° und etwa
180 ¢ Phosphoroxychlorid vom Kp.109—111°.

Die Ausbeute an Thionylchlorid betrigt etwa 55—6000 der be-
rechneten; sie sinkt erheblich, wenn geringere Mengen als 500 ¢
PCl; verarbeitet werden, da die Trennung des Gemisches verlust-
reich ist, sie wird besser, wenn etwa 1 k¢ zur Verwendung kommt.

Eigenschaften: Farblose oder schwach gelblich gefirbte, stark
lichtbrechende Fliissigkeit von erstickendem, angreifendem Geruch.
Kp. 77—79°.

Vorgang: PCI; -+ SO, = SOCI. - POCI,

Literatur: Bi. 195.

183. Sulfurvldhlorid

Schwefelsiuredichlorid
SO.,Cl, = 134,97

Ausgangsstoffe: 5¢g Kampfer,

(eventuell 20 g Sulfurychlorid),
Schwefeldioxyd (Prap. 181),
Chlorgas (Prip. 187).

Geriate: Fraktionierkolben 300—500, Kiihler 40—50 cm Kiihler-
linge, Saugflasche 250, 2 Gaswaschflaschen, Chlorapparat.

Dauer: 1—2 Tage (32).

Ausfiihrung: Der Fraktionierkolben wird mit dem Kiihler ver-
bunden, an dem unten eine Saugflasche (250) angeschlossen ist. Von
dem Saugansatz fiihrt ein Schlauch in den Abzug oder ins Freie.
In den Hals des Kolbens fiihren durch einen Kork zwei Einleitungs-
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rShren bis zum Boden des Kolbens, zum Einleiten von SO, und
Cl. Beide Gase werden durch Waschflaschen mit konzentrierter
Schwefelsiure geleitet. In den Kolben gibt man 5 ¢ grob zerklei-
nerten Kampfer, stellt ihn in Eiswasser und leitet zunidchst SO,
ein, das vom Kampfer unter Bildung einer farblosen Fliissigkeit
aufgenommen wird. Dann beginnt man mit der Chlorentwicklung
und regelt beide Gasstrome so, dafl etwa gleiche Gasmengen die
Waschflaschen passieren. Ein Uberschufi von Cl firbt den Inhalt
des Kolbens gelblich. Man leitet so lange ein, bis der Kolben gut
zur Hilfte gefiillt ist. Gegen Schlufl 1a63t man zunichst sich einen
Chloriiberschufl im Kolben ansammeln, entfernt diesen eben durch
Verstirkung der SO,-Zufuhr und stellt die Gase ab. Nach einigen
Stunden oder am nichsten Tage destilliert man auf dem Wasser-
bade ab, so lange noch etwas iibergeht und fraktioniert das Destillat
nochmals. Das Sulfurylchlorid geht dann zwischen 67—72° iiber.

Sehr erleichtert wird die Darstellung, wenn man zu Beginn etwa
20 ¢ Sulfurylchlorid in den Kolben zum Kampfer bringt.

Ausbeute: 200—250 g.

Eigenschaften: Farblose, an der Luft schwach rauchende
Fliissigkeit, Kp. 69,5°, D ==1,659. Mit Wasser zersetzt es sich:

SO.Cl; + 2 H,0 = H,SO, - 2 HCl
Vorgang: SO,-+ Cl,=S0,Cl.. Der Kampfer katalysiert die

Reaktion, ohne sich selbst zu verandern.
Literatur: Bi.192; R. 46.

184. Acidum dhlorsulfonicum

Chlorsulfonsdure
~ OH
SO, a - 116,54

Ausgangsstoffe: 130 ¢ konz. Schwefelsiaure (98—100¢oig),

50 ¢ Phosphortrichlorid (Prip. 159),
Chlorgas.

Geridte: Fraktionierkolben 250, Waschflasche, Chlorbombe oder
Chlorentwicklungsapparat, Olbad, Tropftrichter 50, Scheidetrichter
250.

Dauer: 1 Tag.

Ausfiihrung: Der Fraktionierkolben trigt einen doppelt durch-
bohrten Korken. Durch die eine Bohrung geht ein etwas ausgezo-
genes Gaseinleitungsrohr bis beinahe auf den Boden, durch die
andere Bohrung fiihrt der Tropftrichter. Das Ableitungsrohr wird
mit einem Kiihler verbunden, an dem unten mittels Vorstofl und
Stopfen eine Saugflasche dicht angeschlossen ist. Den Saugansatz
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verbindet man mit einem Schlauch und fiihrt diesen direkt in den
Abzugskanal. Durch das Einleitungsrohr leitet man nach Passieren
einer mit Schwefelsdure beschickten Waschflasche einen ziemlich
lebhaften Strom Chlor in den Kolben. Wihrenddessen 1i83t man
aus dem Tropftrichter das Phosphortrichlorid eintropfen. Nach be-
endeter Reaktion leitet man noch etwa 1, Stunde .Chlor hindurch,
wodurch sich das Gemisch in zwei Schichten trennt. Man trennt im
Scheidetrichter und destilliert die obere Schicht, die die Chlor-
sulfonsidure enthilt, aus dem Olbade, wobei man die zwischen 145
bis 160° iibergehende Fraktion auffingt und in einer GlasstSpsel-
flasche aufhebt.

Ausbeute: Bis 100 g.

Eigenschaften: Farblose, unangenehm riechende, 6lige Fliissig-
keit. Kp. 150—156°.

Vorgang: 1. PCl;+ Cl,=DPCl;

IL. 3H,S0, + PCl, = 3 SO, \81H 4+ HPO, + 2HCI

Literatur: Ber. d. d. chem. Ges. 1873, 6, 997; Annalen der Chemie
1866, 140, 75.

VI. Nebengruppe: Chrom

185. Chromium oxydatum

Chromoxyd
Cr,0; = 152,02

Ausgangsstoffe: 40 ¢ Kaliumchromat (Prip. 41),
22 ¢ Ammoniumchlorid.

Gerite: Mittlere Saugflasche und Nutsche.

‘Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Man verreibt 40 ¢ Kaliumchromat mit 22 ¢ Ammo-
niumchlorid und erhitzt diese Mischung in einer flachen Porzellan-
schale iiber freier Flamme. Die Mischung bldht sich zunichst unter
lebhafter, gefahrloser Feuererscheinung auf und Chromoxyd quillt
blattartig in griinen, voluminSsen Massen aus ihr hervor. Wenn
man bei Beginn der Reaktion die Schale auf einen grofleren Teller
setzt und durch Uberhalten einer Schale oder dergleichen das Ver-
stauben des Cr.,O; verhindert, 143t sich das Oxyd ohne Verlust
sammeln. Nach beendeter Reaktion rithrt man mit Wasser an, saugt
ab und wischt das Chromoxyd mit reichlich Wasser aus. Das Oxyd
wird schliefilich durch Erhitzen in einer Schale auf dem Draht-
netz getrocknet.
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Ausbeute: Etwa 13—15 g.
Eigenschaften: Griines Pulver, dessen Farbton je nach Dar-
;;elolungswelse und Gliihtemperatur stark wechselt, unldslich in
Vorgang: I K.CrO,- 2NH,Cl= (NH,),CrO, 4 2KCl1
II. 2 (NH,).CrO, =Cr,0;+4NH;4+2H,0+430
Literatur: E. I, 451.

186. Acidum chromicum

Chromsdureanhydrid, Chromtrioxyd
CrQO; =100,5

Ausgangsstoffe: 060¢ Kaliumdichromat,

255 ¢ konz. Schwefelsiure (D =1,834).

Geridte: —.

Dauer: 2 Tage (14).

Ausfiihrung: Das Kaliumdichromat wird in 200 ¢ Schwefelsidure
unter Zusatz von 100 ccm Wasser (Vorsicht?) geldst. Nach 12 Stun-
den wird die Fliissigkeit vom ausgeschiedenen Kaliumbisulfat ab-
gegossen, diese auf 85° erwdrmt, mit 55 ¢ obiger Schwefelsdure ver-
setzt und nur so viel Wasser zugefiigt, wie gerade zur Wieder-
aufldsung der ausgeschiedenen Chromsidure erforderlich ist. Die
nach dem Abkiihlen ausgeschiedenen Kristalle 143t man kurze Zeit
auf einem mit einem Bausch Glaswolle verstopften Trichter ab-
tropfen, streicht schnell auf Ton und trocknet im Vakuumexsikkator
iiber Kali. Durch Eindampfen der Mutterlauge 148t sich noch wei-
teres CrQ; gewinnen. Zur besseren Reinigung kann man die Kri-
stalle alsdann in einer Porzellanschale mit 10 ccm reiner konzen-
trierter HNO; (D =1,46) iibergieflen, wie angegeben abtropfen
lassen und trocknen. Zur vollstindigen Entfernung der HNQ; er-
hitzt man dann noch varsichtig unter Riihren im Sandbade, bis der
Geruch nach HNO; vollstindig verschwunden ist.

Ausbeute: Etwa 30 g.

Eigenschaften: Scharlachrote, glinzende, an der Luft leicht zer-
flieBende prismatische Kristalle, die bei 192—193° zu einer rot-
braunen Fliissigkeit schmelzen, um beim Erkalten zu einer harten,
kristallinen Masse zu erstarren.

Vorgang: K,Cr,O; -- 2H,S0, = 2 KHSO, -+ 2 CrO, 4 H;O. Durch
weiteren Zusatz von H,SO, wird die Loslichkeit des CrO; in H.O
vermindert und damit dieses ausgeschieden.

Priifung: DAB.6, S.15.

Literatur: B.I, 252; E. I, 453.
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VIL Gruppe: Chlor, Brom, Jod

187. Chlor

Chlorgas
Cl=35,46

Ausgangsstoffe: Braunstein in haselnufigroflen Stiicken,

rohe konzentrierte Salzsdure.

Gerdte: Fraktionierkolben 500, dreifach tubulierte Wulffsche
Flasche, Trichterrohr,

Dauer: 1 Tag (Y4).

Ausfithrung: Der Fraktionierkolben wird fast ganz mit dem
groben Braunstein gefiillt, von oben das Trichterrohr bis fast auf
den Boden eingefiihrt und das Ableitungsrohr mittels eines ge-
bogenen Glasrohres mit einer dreifach tubulierten Wulffschen
Flasche, die als Waschflasche dient, verbunden. In die mittlere
Offnung der Flasche kommt zum Druckausgleich ein 12 m langes
Steigrohr bis auf den Boden und in die dritte das Gasableitungs-
rohr, das unter dem Stopfen endet. Der Rundkolben wird auf dem
Wasserbade nach Zusatz der Salzsaure erhitzt, wobei die Chlor-
entwicklung in gleichmidflisem Strome stattfindet. Die gebildete
Manganchloriirlosung wird hin und wieder abgeschiittet und auf
MnCl; verarbeitet (Prip. 199).

Ausbeute: Zur Zersetzung von 500 ¢ Braunstein sind etwa 2 1
Salzsdure erforderlich, die 250-—280 ¢ bzw. etwa 80—90 1 Chlorgas
liefern.

Vorgang: I. MnO; 4 4 HCl = MnCl,+ 2H.0

II. MnCl, = MnCl, -} Cl,

Literatur: H.I, 1000; E. I, 96.

188. Aqua chlorata
Chlorwasser

Ausgangsstoff: Chlorgas (Prip.187).

Geridte: Chlorentwicklungsapparat siehe Prép. 187, Waschflasche
250, Chlorkalziumrohr.

Dauer: 1 Tag (%2).

Ausfiihrung: Das nach der beim Chlor angegebenen Vorschrift
erhaltene Chlorgas wird nochmals durch eine mit wenig Wasser
beschickte Waschflasche geleitet. Um das Chlor ganz sicher von mit-
gerissenem Chlorwasserstoff zu befreien, schaltet man hinter die
Waschflasche ein Glasrohr (Chlorkalziumrohr) in die Rohrleitung
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ein, das mit feuchter Glaswolle gefiillt ist und leitet dann das Chlor
in destilliertes Wasser ein. Dieses befindet sich in einer zu zwei
Drittel gefiillten starkwandigen Flasche und wird auf etwa 10° ab- -
gekiihlt. Das Einleitungsrohr geht bis auf den Boden der Flasche.
Alle Viertelstunden schiittelt man die Vorlage kraftig durch, wobei
man sie mit der Hand und einem untergelegten feuchten Stiick
Pergamentpapier verschliefit. Wird die Hand nach dem Umschiitteln
nicht mehr angesogen, so ist die Sattigung erreicht. Die Darstellung
von 1 1 Chlorwasser dauert etwa 1 Stunde. :

Eigenschaften: Klare, blafigriinlichgelbe Fliissigkeit, die stark
nach Chlor riecht. Blaues Lackmuspapier wird gebleicht, ohne vor-
her gerdtet zu werden. Enthilt 0,7—0,8¢0 Chlor.

Gehaltsbestimmung: Jodometrisch sieche DAB.5. 1 ccm n;10
Natriumthiosulfat = 3,546 mg Chlor.

Literatur: H. I, 1001.

189. Acidum hydrodloricum

Salzsduregas
HCI = 35,46

Ausgangsstoffe: 500 ccm rauchende Salzsidure (382),
400 ccm konz, Schwefelsdure.

Geridte: Stehkolben 1000, Tropftrichter 250, Gaswaschflasche.

Dauer: 1 Tag (v4).

Ausfiithrung: Um fiir pridparative Zwecke einen lidngere Zeit
konstanten HCI-Strom zu bekommen, g¢gibt man in einem Steh-
kolben (1000) 500 ccm rauchende Salzsdure. Dann bringt man in
den Kolben mit der Offnung nach oben ein bis zur Mitte des Halses
hinaufreichendes Reagenzglas (150—160 mm lang) und verschliefit
den Kolben mit einem doppelt durchbohrten Gummistopfen. Durch
die eine Offnung geht das Gasableitungsrohr, durch die andere ein
Tropftrichter (250), dessen Rohr in das Reagenzglas eintaucht. Lif}t
man jetzt durch den Tropftrichter konzentrierte Schwefelsiure zu-
flieflen, so fiillt diese Sdure zunidchst das Reagenzglas und lduft
dann an dessen Auflenseite entlang in die konzentrierte Salzsiure.
Hierdurch tritt eine allm&hliche Vermischung und eine stofifreie
HCI1-Gasentwicklung ein. Zum Schlufl wird erhitzt. Das Gas wird
zur Entwisserung noch durch eine Gaswaschflasche mit konzen-
trierter Schwefelsdure geleitet.

Ausbeute: Etwa 100 1 HCI-Gas.

Eigenschaften: Farbloses, stechend riechendes, sich begierig in
H,O 15sendes Gas.
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Vorgang: Die konzentrierte H,SO, verdringt die HCI aus ihrer
wiflrigen Losung, indem sie ihr das Ldsungswasser entzieht.
Literatur: Schm. I, 261.

190. Acidum hydrodiloricum purissimum

Reine arsenfreie Salzsdure fiir toxikologische Zwecke
HCI = 36,46

Ausgangsstoffe: 500 ccm rauchende Salzsidure,
15¢ Eisenchloriir (Prép. 203).

Geriate: Fraktionierkolben 750.

Dauer: 1 Tag (V4).

Ausfiithrung: Man destilliert die Salzsiure unter Zusatz des
trocknen Eisenchloriirs, wobei man die zuerst iibergehenden HCI-
Dimpfe in eiskaltem Wasser auffingt und mit den dann iiberdestil-
lierenden ersten 50 ccm des Destillates als arsenhaltig verwirft
bzw. als rohe Salzsiure verwendet. Die nichsten 300 ccm sind arsen-
frei, wenn auch etwas eisenchloridhaltig, was aber zum Arsen-
nachweis nicht stdrt. Den Rest von etwa 50 ccm verwirft man eben-
falls.

Ausbeute: Etwa 300 ccm etwa 200ige reinste Sdure.

Vorgang: Arsen destilliert quantitativ mit HCl bei Gegenwart
von Eisenchloriir als AsCl; und kann dadurch in den ersten An-
teilen des Destillates abgetrennt werden.

Literatur: H. I, 159.

191. Acidum hydrobromicum

Bromwasserstoffsiure

HBr = 80,8
Ausgangsstoffe: 20¢ roter Phosphor,
120 ¢ Brom.

Geridte: Tropftrichter 50, Kugelrohr oder Dipette 50—100, Frak-
tionierkolben 150—200, U-Rohr.

Dauer: 1 Tag (%).

Ausfiithrung: 17 ¢ roten Phosphor bringt man in einen Steh-
kolben (250), fiigt 100 ccm Wasser zu und 1483t durch einen Tropf-
trichter langsam 120 ¢ Brom zuflielen. Das sich unter Zischen ent-
wickelnde HBr-Gas wird durch ein U-Rohr geleitet, das mit Bims-
steinstiicken gefiillt ist, die vorher durch einen dicken Brei von 3 ¢
rotem Phosphor und Wasser gewilzt wurden. Das U-Rohr wird mit
einem senkrecht stehenden Mehrkugelrohr oder einer unbrauch-
baren 50- oder 100-ccm-Pipette, deren Spitze abgesprengt worden
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ist, verbunden. Die Pipette endet in einem Erlenmeyerkolben (200)
dicht iiber der Oberfliche von 25 ccm Wasser. Die Vorlage wird
gut mit Eis gekiihlt. Auf diese Weise erhidlt man eine 60—80o%ige
Saure. Hort die HBr-Entwicklung nach dem vollstindigen Zutropfen
von Br auf, so erwirmt man den Kolben. Will man eine konstant
siedende etwa 47 %ige Sdure haben, so legt man 75 ccm Wasser
vor und destilliert hinterher aus einem Fraktionierkolben unter
Zugabe von wenig rotem Dhosphor, wobei bei 125—126° eine
46,83 90ige HBr iibergeht. .

Ausbeute: Etwa 100 ¢ 70—80 90ige bzw. 150—175 ¢ 47 voige Sdure.

Eigenschaften: Die gesittigte 82 %ige Saure hat die D20° =1,78,
46,83 ohige Sdure die D20°=1,486. Die Sduren sind farblos, erstere
raucht an der Luft. Sie sind vor Licht geschiitzt aufzubewahren, da
sie sich andernfalls unter Gelbfirbung zersetzen.

Vorgang: 1. P--3Br=DBr,

II. PBr; + 3 H;O =3 HBr - H;PO;
Literatur: B.I, 257.
Anschlufiprédparate: Magnesiumbromid 68,
’ Kalziumbromid 71,
Strontiumbromid 82,
Eisenbromid 202.

192. Jodum
Jod

Riickgewinnung aus Jodresten

Ausgangsstoffe: Im Laboratorium angesammelte, meist von
jodometrischen Bestimmungen herriihrende JodlSsungen.

Gerite: Glasflasche 2000—3000, Gaswaschflasche 250, Sauerstoff-
gasometer, Rundkolben 1000, Erlenmeyer 1000, Steigrohr 50 cm,
grofle Saugflasche und mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag.

Ausfiihrung: Die Losung wird mit Natronlauge schwach alka-
lisch gemacht, auf ein mifliges Volumen eingedampft und nach
starkem Ansduern mit roher Schwefelsdure filtriert. Die abfiltrierten,
mit H;O gewaschenen, meist organischen Ausscheidungen (Jod-
stirke usw.) werden zur Gewinnung des darin noch enthaltenen
Jods mit SodalSsung durchfeuchtet, getrocknet und schwach ver-
kohlt. Der wifirige Auszug der Kohle wird mit dem Filtrat, das
die Hauptmenge des Jods enthilt, vereinigt.

Die sauer reagierende Fliissigkeit bringt man in eine starkwandige
2-Literflasche, die sie nicht mehr als bis zur Hilfte fiillen soll. Durch
einen durchbohrten Gummistopfen fiithrt man bis fast auf den Boden
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ein Glasrohr, das mit dem Einleitungsrohr, also mit dem bis zum
Boden gehenden Rohre einer leeren Gaswaschflasche durch einen
nicht zu kurzen Schlauch verbunden ist. Das andere Rohr der Wasch-
flasche wird an einen gefiillten Sauerstoffigasometer angeschlossen.
Nun wird nach dem Lockern des Stopfens die iiber der Fliissigkeit
in der 2-Literflasche stehende Luft durch Sauerstoff verdringt, dann
der Gasometer verschlossen und ein wenig Natriumnitritlosung in
die Flasche gegossen, bis der Gasraum intensiv rotbraun gefirbt
ist. Dann driickt man den Stopfen fest ein und 6finet den Gaso-
meterhahn. Sofort oder nach leichtem Umschwenken tritt der Sauer-
stoff lebhaft in die geschlossene Flasche ein. Dabei fiihlt man, wie
der Sauerstoff weiterhin stiirmisch eingesaugt wird. Von Zeit zu
Zeit unterbricht man das Schiitteln und iiberzeugt sich, ob noch
Sauerstoft lebhaft eintritt und der Gasraum noch rot gefiarbt ist,
Ist das nicht der Fall, so liiftet man den Stopfen einen Augenblick:
wird hierdurch die NO,-Bildung und Sauerstoffaufnahme nicht
wiederhergestellt, so fiigt man nach SchlieBung des Hahnes noch
ein wenig Nitritlosung hinzu und verfihrt wie vorher. Bei plotz-
lichem Beginnen oder Aufhdren des Schiittelns kann infolge vor-
iibergehender Drucksteigerung etwas Fliissigkeit in die Wasch-
flasche zuriicksteigen; der gleich wieder einsetzende Sauerstoffstrom
treibt sie dann wieder zuriick. Die Beendigung der Oxydation er-
kennt man daran, daf3 die Fliissigkeit die Winde der Flasche nicht
mehr gelb firbt, sowie am Aufhoren der Sauerstoffaufnahme. Nach
Absetzen des kristallinen Jodniederschlages iiberzeugt man sich
durch Zusatz einiger Tropfen Nitritlosung von der Vollstandigkeit
der Jodausscheidung. Dann dekantiert man die Fliissigkeit (die pro
Liter nur 1> ¢ Jod enthilt) ab und bringt den schweren Jodnieder-
schlag in einen Rundkolben.

Aus dem Rundkolben wird das Jod mit Wasserdampf iiber-
getrieben. Man verwendet keinen Kiihler, sondern leitet das Wasser-
dampf-Joddampfgemisch direkt in die Mitte eines mit einem doppelt
durchbohrten Korken versehenen 1-Liter-Erlenmeyerkolben, der in
einem wasserdurchstromten Henkeltopf steht. Durch die zweite
Bohrung fiihrt ein 1> m langes und 1 cm weites Steigrohr. Man
erhilt so das iibergegangene Jod als kompakte Masse an den
Winden, von denen es sich beim Schiitteln und Kiihlen leicht ablést.
Es wird mit einem Glasstab zerbrochen und unter Abpressen ab-
gesaugt und mit Wasser gewaschen.

Das so erhaltene Jod hilt sehr zdhe H,O fest und enthilft oft
noch Chlorjod. Um es hiervon zu befreien, iibergieit man es in
einem Becherglase mit einer konz. Jodkalildsung (25%ig), bedeckt
mit einer Glasscheibe und erhitzt, bis das Jod geschmolzen ist. Man
schwenkt einige Zeit um und 143t erkalten. Das Jod 1463t sich leicht

10 Rojahn, Vorschriften zur Darstellung chemischer Préipa}ate. 1. Bd. 1 45



herausnehmen. Es wird grob zerrieben und mit Wasser gewaschen.

Die Jodkalilgsung wird gelegentlich wieder mit den Jodresten ver-

arbeitet. Um das Jod zu trocknen, wird es gepulvert, auf dem Boden

einer ausgufBlosen Porzellanschale ausgebreitet und unter Bedeckung

mit einem grofien Uhrglase auf dem schwach siedenden Wasserbade

erwiarmt. Das Uhrglas beschldgt sich mit Wasser und etwas Jod, es

wird alle Minuten ausgewechselt und in ein Becherglas abgespiilt,

abgetrocknet und so fortgefahren, bis man einen beim Abspiilen

iiberall festhaftenden Jodanflug erhdlt. Dann ist das Jod in der.
Schale trocken.

Steht kein Sauerstoffgasometer zur Verfiigung, dann kann man
das Jod auch durch Einleiten von salpetriger Sdure freimachen.
Hierzu erzeugt man die Salpetrige Sidure (4 Untersalpetersiure)
in einem Halbliterkolben aus 15 ¢ Stdrke und 90 ¢ konz. roher
Salpetersidure, indem man die Masse erwdrmt, bis sich rote Dimpfe
entwickeln, dann die Flamme entfernt und kiihlt, falls die Reaktion
zu heftig wird. Ist die Ausscheidung des Jods vollstindig, dann
verfiahrt man wie oben angegeben.

Eigenschaften: Schwarzgraue, metallisch glinzende, trockene,
rhombische Tafeln oder Blittchen, die beim Erhitzen violette
Dampfe entwickeln. Loslich in etwa 4000 T. H;O, in 9 T. Wein-
geist und in etwa 200 T. Glyzerin mit brauner bis rotbrauner Farbe.
Es I8st sich reichlich in Ather und wiaflriger KJ-Losung mit rot-
brauner, im Chloroform und Schwefelkohlenstoff mit violetter
Farbe.

Priifung: DAB. 6, S. 359.

Literatur: E.I,113; Schm. I, 289.

193. Acidum hydrojodicum

Jodwasserstoffsdure

. HJ =128
Ausgangsstoffe: 50¢ Jod,
Schwefelwasserstoff.

Gerdte: Schwefelwasserstoff-Kipp, Fraktionierkolben 200.

Dauer: 1 Tag (1).

Ausfithrung: Um eine wifirige Jodwasserstoffsiure zu erhalten
iibergiefit man 25 ¢ feingepulvertes Jod in einem Erlenmeyerkolben
(200) mit 50 ccm Wasser, leitet Schwefelwasserstoff hindurch und
fiigt unter weiterem H,S-Einleiten in kleinen Portionen weitere
25 g gepulvertes Jod hinzu, bis die Mischung vollstindig entfarbt ist.
Dann wird bis zum Zusammenballen des Schwefels geschiittelt, vom
ausgeschiedenen Schwefel abgegossen, bis zur Verjagung des H,S
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erwarmt, durch Asbestwolle filtriert und falls nur eine 10%ige Jod-
wasserstoffsdure gewiinscht wird, auf 500 ¢ mit Wasser verdiinnt.

Will man jedoch eine konzentrierte Sdure haben, so muf} destil-
liert werden, wobei bei 126° eine Sdure mit 57% Jodwasserstoff
konstant siedend iibergeht. In den Fraktionierkolben bringt man
eine Messerspitze voll roten Phosphor. _

Ausbeute: 500 ¢ 10%ige Sdure bzw. 80—85 ¢ 579%ige Siure.

Eigenschaften: Farblose, sich am Licht braunfirbende, stark
saure Fliissigkeit. Die Losung bleibt farblos, wenn man einige Stiick
Kupferdraht hineinbringt. D 13,5° der 10%igen Sdure 1,077, der
57%igen Saure 1,7. Kp. siehe oben.

Vorgang: 2] +H,S=2HJ+4S

Man kann analog der Darstellung der HBr (Prip.191) HJ auch
durch Eintragen von Jod in eine wiflrige Suspension von rotem
Phosphor erhalten.

Literatur: H.I,1544.

Anschluflpriparate: Kalziumjodid 76.

Strontiumjodid 84.

194. Acidum jodicum
Jodsdure

HJO; =176
und

195. Acidum jodicum anhydricum

Jodsdureanhydrid, Jodpentoxyd
1205=334

Ausgangsstoffe: 22¢ Jod,

100 ccm rauchende Salpetersdure.

Geridte: Porzellanbecher oder kurz- und weithalsiger Jenaer
Rundkolben 100, Rundkolben 1000, Olbad.

Dauer 1 Tag (V4).

Ausfiihrung: Im 1000-ccm-Kolben erwdrmt man 100 ccm
rauchende Salpetersiure auf dem Wasserbade auf 70° und tragt
innerhalb 30—45 Minuten 22 ¢ gepulvertes Jod in Portionen von je
0,5 ¢ ein. Um Jodverluste zu vermeiden, sefzt man einen Trichter
auf. Man erhdht die Temperatur dann Jangsam auf 80—85° und
beldf}t hierbei etwa 45 Minuten, wobei man hochsublimiertes Jod
ofters mit wenigen Tropfen Wasser herunterspiilt. Mit wenig Wasser
wird der Kolbeninhalt mit der entstandenen Jodsiure in einem
Porzellanbecher oder in einen kurz- und weithalsigen 100-ccm-
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Rundkolben iibergefiihrt und durch allmihliches Erhitzen im Ol-
bade auf 200° (1 Stunde lang) die Salpetersiure verjagt. Das ent-
standene’ trockene Jodsdureanhydrid wird in etwa 300 ccm Wasser
geldst, die Losung filtriert und zur Kristallisation eingedampft.

Will man Jodpentoxyd herstellen, dann wird die Jodsiure einige
Zeit auf 170—180° erhitzt, wodurch sie ihr Wasser verliert und in
das Anhydrid iibergeht.

Ausbeute: 27—28,5 ¢ Jodsidure.

Eigenschaften: I. Jodsiure: Weiles Pulver oder rhombische
Kristalle, in gleichen Teilen H,O; schwer in Alkohol 18slich.

II. Jodpentoxyd: Kleine weifle Kristallschuppen, F.300° (unter
Zersetzung), Geruch schwach, dem Jod #hnlich. Unlslich in absol.
Alkohol und Ather. In H,O 18slich unter Bildung von Jodsiure.

Vorgang: Jod wird durch rauchende Salpetersdure zu Jodsdure
oxydiert. Beim Erhitzen auf 200° entsteht Jodsdureanhydrid, das
beim Losen in H,O wieder in Jods&dure iibergeht.

Literatur: H.I,1545; E. I, 156.

196. Jodum dhloratum

Jodmonochlorid

JC1=162,38

Ausgangsstoffe: 30¢ trockenes Jod,

Chlorgas (Prép. 187).

Gerite: Fraktionierkolben 100, Kiihlrohr.

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiihrung: Uber das Jod, das sich in dem Fraktionierkolben
mit absteigendem langem Kiihlrohr befindet, wird so lange trockenes
Chlor geleitet, bis alles Jod fliissig geworden ist. Die rotbraune
Fliissigkeit wird alsdann im langsamen Chlorstrom abdestilliert.
Das Jodmonochlorid geht bei 100-—102° iiber und wird in einer
gut gekiihlten Vorlage aufgefangen.

Ausbeute: 33-—-35 g.

Eigenschaften: Rotbraune Fliissigkeit, die beim Abkuhlen
kristallinisch erstarrt, Kp 101,5°, F 25°, D;s = 3,285.

Unzersetzt in HCI 16slich, durch Wasser tritt Zersetzung in Jod-
sdure, Salzsdure und Jod ein.

Vorgang: 2]+ Cl;=2JCI

Literatur: Schm. I, 309.
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197. Jodum trichloratum

Jodtrichlorid
JCl1;,=233,5

Ausgangsstoffe: 25¢ Jod,

Chlorgas (Prip.187).

Geriate: Dreihalsigse Woulffsche Flasche 250, Retorte 100.

Dauer: 1 Tag (14). ’

Ausfiihrung: Man fiihrt das Rohr einer Retorte in.den mittleren
Tubus einer schriggestellten, dreifach tubulierten Woulffschen
Flasche, in den unteren Hals kommt ein mdglichst weites Chlor-
einleitungsrohr und in die dritte obenstehende Offnung ein weites
Ableitungsrohr, um das iiberschiissige Chlor zu entfernen. Das
letztere Rohr wird zweckmifligerweise nicht zu kurz gewdhlt und
ist als Steigrohr zunichst aufwiarts zu fithren. Die Retorte und die
Rohre dichtet man mit Asbestpapier, das man mit Wasserglaslosung
anfeuchtet. Nun leitet man einen mafligen trockenen Chlorstrom in
die Flasche tind dann erhitzt man die mit Jod beschickte Retorte,
so daf} stets etwas Jod in die Flasche iibersublimiert. Das Jod
verbindet sich sofort mit dem Chlor und setzt sich als Jod-
trichlorid in gelben Nadeln an den Wandungen ab. Da das JCI;
bereits bei 25° schmilzt und sehr fliichtig ist, muf} die Flasche durch
Wasser gut gekiihlt werden. Nach Beendigung der Reaktion leitet
man zur Verdrangung des Chlors einige Zeit trockenes Kohlen-
dioxyd durch die Flasche und bringt das JCI; in ein gutschlielendes
Gefaf.

Ausbeute: 30—40 g.

Eigenschaften: Pomeranzengelbe, lange Nadeln, die sich beim
Aufbewahren in grofie durchsichtige rhombische Tafeln umwandeln.
F = 25° unter Chlorentwicklung. Sehr fliichtig, Geruch durch-
dringend stechend, zu Trinen und Husten reizend. In 5 T. H;O zum
Teil unzersetzt 15slich. Ather und Alkohol zersetzen es in Gegen-
wart von H,O. Bei etwa 25° zerfillt es in fliissiges Jodmonochlorid
und Chlor. Dient in der organischen Chemie als Chloriibertriger
bei Chlorierungen und in der Medizin als Antiseptikum.

Vorgang: 2] 3Cl,=2]JCl;
Literatur: H.1,1546; E. I,121.

149



VII Nebengruppe: Mangan

198. Manganum carbonicum

Mangankarbonat, Manganokarbonat
MnCO; =115

Ausgangsstoffe: Riickstinde der Chlorgewinnung (Prip.187),
[oder 100 ¢ krist. Manganosulfat (Prip. 201)],
130 ¢ krist. Natriumkarbonat.

Gerite: Filtrierstutzen 2000, grofie Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (1L).

Austiihrung: Die nach der bei DPrip.199 gegebenen Vorschrift
von Eisen befreite und mit ausgekochtem Wasser auf 1000 ccm ver-
diinnte Manganchloriirlosung, die etwa 100 ¢ MnCl;-4H,O ent-
halten soll, oder eine Losung von 100 ¢ krist. Mangansulfat in
1000 ccm ebenfalls abgekochtem Wasser wird in eine filtrierte
Losung von 130 ¢ krist. Natriumkarbonat in 1000 ccm abgekochtem
warmem Wasser unter Umriihren eingegossen. Man 1ifit den
Niederschlag absitzen, wiascht mehrmals durch Dekantieren, dann
auf der Nutsche bis zum Verschwinden der Cl’- bzw. SO,”-Reaktion
aus und trocknet bei 50—60°.

Ausbeute: Aus 100 ¢ Manganosulfat 40—45 g, aus dem Chloriir
etwa 10 ¢ mehr.

Eigenschaften: Weiflliches oder rétlichweifles, zartes, ge-
schmackloses Pulver, fast unldslich in H,O, leicht 18slich unter Auf-
brausen in verdiinnten Sduren.

Vorgang: MnSO, + Na,CO; = MnCQO; -+ Na,SO,

Literatur: H.II,129.

199. Manganum chloratum

Manganchloriir, Manganochlorid
MnCl; -4 H,O =198

Ausgangsstoffe: Riickstinde der Chlorbereitung (Prip. 187).

Gerdte: Saugflasche (250) und mittlere Nutsche

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiihrung: Die bei detr Chlorherstellung ethaltene salzsaure
Manganchloriirlosung wird nach dem Filtrieren in einer Porzellan-
schale auf dem Drahtnetz zur Trockene eingedampft. Der Salzriick-
stand wird durch Kochen in Wasser gelost und aus 1/;, der Losung
mit {iberschiissiger SodalSsung Mangankarbonat gefillt, dieses
durch mehrmaliges Dekantieren mit Wasser ausgewaschen, dann
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noch feucht zu der Hauptmenge der Manganl8sung hinzugegeben
und damit so lange in der Wirme digeriert, bis eine abfiltrierte
Probe durch Kaliumferrocyanid nur weif}, nicht mehr blau gefallt
wird. Dann wird filtriert, das Filtrat schwach mit Salzsiure an-
gesduert und zur Kristallisation eingedampft.

Ausbeute: Aus 100 ¢ Braunstein, der bei der Chlorbereitung
umgesetzt wurde, etwa 150 ¢ Manganchloriir.

Eigenschaften: Rotliche hygroskopische Kristalle, 18slich bei
10° in 0,66 T. H.O, auch in H,O-haltigem Weingeist. Die verdiinnte
wiflrige Losung ist fast farblos, die konzentrierte blaflrStlich, die
alkoholische griinlich.

Vorgang: Durch das Erhitzen mit Mangankarbonat wird das als
Verunreinigung hauptsichlich vorhandene Eisen und Kobalt als
Karbonat entfernt.

Literatur: E.I,474; H. I, 130.

200. Manganum hypophosphorosum

Manganohypophosphit, unterphosphorigsaures Mangan
Mn(H.PO:.,), - H;O = 203

Ausgangsstoffe: 25 ¢ Kalziumhypophosphit (Prip. 75),
48 ¢ Manganosulfat (Prip. 201),
8,5 ¢ Ammoniumkarbonat,
120 ccm 2-n Ammoniakfliissigkeit (3,40%ig),
Oxalsdure.

Gerdte: Saugflasche 250, mittlere Nutsche.
Dauer: 2 Tage (%).
Ausfiihrung:

I. Manganooxalat

48 ¢ Manganosulfat werden in 300 ccm Wasser geldst und in der
Siedehitze mit einer Losung 20 ¢ Ammoniumkarbonat in 120 ccm
2-n Ammoniakfliissigkeit (3,4%ig) gefillt. Die Mischung wird weiter
erhitzt, bis der Niederschlag kristallinisch geworden ist und sich gut
absetzt. Dann wird durch Dekantieren gut ausgewaschen, mit
100 ccm Wasser angeschlemmt und in der Siedehifze mit einer
heiflen, wiBrigen Losung von Oxalsdure (33%ig) versetzt, bis sich
kein CO; mehr entwickelt und das Gemisch sauer reagiert. Das
Manganooxalat [(COO).Mn-2H;0] bildet weifle Nadeln und wird
nach dem Abkiihlen abgesaugt und auf Ton getrocknet.

Ausbeute: Etwa 33 g.
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II. Manganohypophosphit

25 ¢ Kalziumhypophosphit werden in 200 ccm Wasser geldst, mit
26,5 ¢ Manganooxalat versetzt und eine Stunde auf dem Drahtnetze
zum Sieden erhitzt. Das gebildete Kalziumoxalat wird abgenutschft,
nachgewaschen und das Filtrat auf dem Wasserbade zur Kristalli-
sation eingedampft. Nach 12stiindigem Stehen in der Kilte wird
abgenutscht und mit wenig Wasser nachgewaschen. Aus der Mutter-
lauge kann man durch weiteres Einengen noch weitere Mengen er-
halten. Unbedingt auf Oxalatfreiheit zu priifen?

Ausbeute: 13—15 g.

Eigenschaften: Rosarote Kristalle oder kristallinisches Pulver,
das sich an der Luft nicht verindert und in H,O 18slich ist. Beim
Erhitzen im Probierrohre verknistert es unter Entwicklung von
selbstentziindlichem Phosphorwasserstoff.

Priifung: Auf Oxalatfreiheit: Man 16st eine Probe in verdiinnter
Essigsdure, setzt einige Tropfen Kalziumchloridlosung zu, neutrali-
siert mit Ammoniak und sduert wieder mit Essigsiure an. Die
Ldsung muf} beim Erwdrmen klar werden.

Literatur: V.I1,571; H.1I,133; Schm. I, 1197.

201. Manganum sulfuricum

Mangansulfat, Manganosulfat, Manganvitriol
~ MnSO, - 5H.0 = 241,07

Ausgangsstoffe: 50¢ Braunstein, gepulverter,
80 ¢ konz. Schwefelsdure.

Gerite: Kleine Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: Der Braunstein wird in einer Porzellanschale mit
80 ¢ konzentrierter Schwefelsdure iibergossen und auf dem Draht-
netze zunichst langsam bis zur Umsetzung erhitzt und dann noch
so lange weiter bis zur Rotglut, als noch weifle Schwefelsduredampfe
entweichen. Hierdurch wird das vorhandene Ferrisulfat zersetzt.
Den Schalenriickstand laugt man mit Wasser aus, filtriert und
dampft zur Kristallisation ein. Vorher priift man auf Abwesenheit
von Fe '", indem man einige Tropfen der Losung mit Salzsdure und
Chlorwasser oder Wasserstoffsuperoxyd erhitzt und dann mit
Rhodankalilosung versetzt. Es darf keine Rotfiarbung auftreten,
andernfalls mufl man entweder nochmals mit Schwefelsdure glithen
oder die Losung mit etwas aus einem kleinen Teil derselben L&~
dung frisch gefdlltem Mangankarbonat schiitteln, wodurch auch das
Fe' " entfernt wird.
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Ausbeute: 80—100 g. ,
Eigenschaften: Rosenrote, rhombische, verwitternde Kristalle
mit 1, 3, 4, 5 oder 7 Molekiilen H,O. Bei der Kristallisation zwischen
7 und 20° enthilt es 5, zwischen 20--30° 4 Molekiile H,O.
Vorgang: 2MnQ, -+ 2H.SO, =2MnSO, -+ 2H,0 -} O,
Literatur: B.II, 235; E. I, 475.

VIIL. Gruppe: Eisen, Nidkel

202. Ferrum bromatum

Ferrobromid, Eisenbromiir, Eisen-II-bromid

FeBr, =216
Ausgangsstoffe: 30¢ Eisenpulver,
80¢ Brom,

Gerite: —. 1cecm Bromwasserstoffsdure (Prap. 191).

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Das Eisenpulver wird mit 120 ccm Wasser iiber-
gossen und unter Umriihren tropfenweise mit 80 ¢ Brom zusammen-
gebracht. Es wird vom eventuell ungeldsten Eisen abfiltriert, das
Eisen mit wenig Wasser nachgewaschen, das Filtrat unter Zusatz
von etwas Bromwasserstoftsaure auf dem Wasserbade eingedampft,
der Riickstand im Chlorkalziumexsikkator neben einigen Stangen
Kaliumhydroxyd getrocknet und in gutschlielendem Glase auf-
bewahrt.

Ausbeute: Etwa 100 g.

Eigenschaften: Griinlichweifies Pulver oder beim Auskristalli-
sieren der konzentrierten Losung hellgriine Kristalle, leicht 16slich
in H,O. Salz ist wenig haltbar.

Vorgang: Fe - Br, = FeBr,

Literatur: H. I, 1253.

203. Ferrum dloratum

Eisenchloriir, Ferrochlorid, Eisen-II-chlorid
FeCl, - 4 H,O = 198,82

Ausgangsstoffe:
35¢ Eisendraht oder kleine Nigel,
150 ¢ reine Salzsdure (25 vvige) oder 100 ¢ 38 vvige -+ 50 ccm Wasser.
Gerate: Mittlere Saugflasche und Nutsche.
Dauer: 1 Tag (V).
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Ausfithrung: In einen 300-ccm-Kolben gibt man die Salzsdure
und frigft allmihlich das Eisen ein. Wenn die Gasentwicklung bei
gewdhnlicher Temperatur fast aufgehdrt hat, erwidrmt man den
Kolben einige Zeit miflig, bis die Einwirkung der Sidure auf das
Eisen vollig beendet ist. Dann wird schnell an der Pumpe ab-
filtriert und das Filtrat in einer tarierten Porzellanschale iiber freier
Flamme schnell bis zum Salzhiutchen eingedampft. Man fiigt dann
zu der Fliissigkeit 20 Tropfen Salzsdure (25 %ig) und dampft unter
Umriihren mit dem Glasstabe bis auf 98—100 ¢ Riickstand ab oder
so lange, bis eine Probe, auf einen kalten Gegenstand gebracht, zu
einer Kristallmasse erstarrt. Man 14t die ganze Masse erstarren,
zerriihrt die Kristallmasse und fiillt sofort in ein Glasstdpselglas.

Ausbeute: Etwa 100 g.

Eigenschaften: Griinliches, kristallines Pulver, das sich in der
gleichen Menge Wasser unter Zusatz einiger Tropfen HCI mit griiner
Farbe klar 15st. Aufbewahrung am besten im hellen Licht unter
Luftabschlufl.

Vorgang: Fe +2HCI = FeCl,

Literatur: H. I, 1258.

204. Ferrum hypophosphorosum

Eisenhypophosphit, unterphosphorigsaures Eisen
Fez(H2p02)6 =502
Ausgangsstoffe:
30 ¢ Kalziumhypophosphit (Prip. 75),
66 ¢ Eisenchloridlosung (Prip. 210) (Liq. Ferri sesquichlorati mit
109% Fe) oder
30 ¢ Eisenchlorid (FeCl;- 6 H,;O).

Geridte: Saugflasche 250, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (Y4).

Ausfithrung: Man 18st 30 ¢ Kalziumhypophosphit in 250 ccm
Wasser und versetzt die L8sung mit 66 ¢ Eisenchloridl8sung. Der
ausgefillte Niederschlag wird abgesaugt, mit Wasser guf nach-
gewaschen und auf Ton getrocknet.

Ausbeute: Etwa 30 g.

Eigenschaften: Weifles oder grauweifles Pulver, luftbestindig,
geruch- und fast geschmacklos. Lost sich nur wenig in reinem
Wasser, leichter in Gegenwart von unterphosphoriger Sdure und
Natrium citricum.

Priifung: Verdiinnte Essigsiure mufl das Salz vollstindig 16sen
(Abwesenheit von Ferriphosphat), diese Losung darf mit Ammon-
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oxalat keinen weilen in HCI 18slichen Niederschlag geben (Ca-
Salze).
Vorgang: 3 Ca(H,PO.); -+ 2 FeCl; = 3 CaCl, + Fe.(H.PO:)s
Literatur: B.II, 17.

205. Ferrum jodatum

Eisenjodiir, Ferrojodid
FeJ, =310 und FeJ;-4H,0 =382

Ausgangsstoffe: 41 ¢ Jod,
12,5¢ Eisenpulver.

Geridte: —.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiihrung: In einem Erlenmeyerkolben iibergieBt man 41 ¢
gepulvertes Jod mit 50 ccm Wasser und setzt nach und nach in
kleinen Anteilen unter fortwihrendem Umschwenken 12,5 ¢ Eisen-
pulver hinzu. Wird die Reaktion zu heftig, dann muf} gekiihlt
werden, Sobald die braunrote Firbung der Fliissigkeit hellgriinlich
geworden ist, wird rasch durch ein kleines Faltenfilter filtriert oder
besser noch abgenutscht und auf dem Drahtnetz schnell so weit
eingedampft, bis ein herausgenommener Tropfen beim raschen Ab-
kithlen sogleich erstarrt. Man 1df3t im Vakuumexsikkator auskristal-
lisieren und hebt das Ferrojodid im zugeschmolzenen Reagenzglase,
am besten in Wasserstoffatmosphire auf.

Ausbeute: Etwa 50 ¢ wasserfreies Ferrojodid.

Eigenschaften: Hellgriine, kristallinische Salzmasse, die an der

Luft zerfliefit und sich unter Oxydation und Abspaltung von Jod
zersetzt.

Vorgang: Fe-- J.=Fe]J,
Literatur: B.II, 18.

200. Ferrum oxydatum hydricum (fuscum)

Braunes Eisenoxydhydrat

[Fe(OH);] =107
Ausgangsstoffe:
200 ¢ Eisenchloridlgsung (Liq. Ferri sesquichlorati 109 Fe)
(Prip. 210) oder eine Losung von
100 ¢ Eisenchlorid (FeCl;-6H,) (Prip.211) in 100 ccm Wasser.
Gerite: Filtrierstutzen 5000, Koliertuch, Dialysator, grofie Saug-
flasche, mittlere Nutsche.
" Dauer: Einige Tage (1%).
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Austiihrung: Die Eisenchloridl8sung wird mit 1000 ccm Wasser
verdiinnt und in eine Mischung von 200 ccm Ammoniakfliissigkeit
(10°5ig) und 4000 ccm Wasser unter Umriihren eingegossen. Nach
der Mischung muf} die Fliissigkeit Lackmuspapier deutlich blduen,
andernfalls ist noch Ammoniak zuzusetzen. Der Niederschlag wird
mehrmals durch Dekantieren mit Wasser gewaschen, dann auf ein
leinenes Koliertuch gebracht und dort weiter so lange mit H;O aus-
gewaschen, bis das Waschwasser nach dem Ansduern mit HNO,
durch AgNO; nur noch schwach getriibt wird. Alsdann wird bis zur
vollstindigen Cl’-Freiheit dialysiert. Schliefllich wird auf einer
Nutsche abgesaugt und das Eisenhydroxyd endlich auf Ton bei
hochstens 30° getrocknet.

Ausbeute: 32—35 ¢.

Eigenschaften: Feines, rotbraunes Pulver, geschmacklos, un-
16slich in Wasser, 16slich in verdiinnten Sduren.

Vorgang: FeCl; -+ 3NH,OH = Fe(OH); 4 3 NH,Cl1

Literatur: H.1, 1272.

207. Ferrum phosphoricum oxydulatum

Ferrophosphat, phosphorsaures Eisenoxydul,
Eisenphosphat

Feg(poi)j = 358
FC;,(DO;)‘) * 8 H__AO = 502,65

Ausgangsstoffe:

30 ¢ krist. Eisensulfat (Prip. 213),
40 ¢ krist. sekundidres Natriumphosphat (DAB. 6).

Gerdte: Saugflasche 500, mittlere Nutsche.

Dauer: 1 Tag (11).

Ausfithrung: Man 16st das Ferrosulfat in 180 ccm Wasser und
giefit die filtrierte Losung unter Umriihren in die klare Losung des
Natriumphosphats in 160 ccm Wasser. Der Niederschlag wird sofort,
um eine nachtrigliche Abscheidung von Ferriphosphat zu ver-
hindern, abgesaugt und durch Aufrithren auf der Nutsche so lange
mit kaltem, abgekochtem Wasser ausgewaschen, bis das Filtrat keine
SO,”-Reaktion mehr gibt, schnell abgesaugt und auf Filtrierpapier
oder Ton im Vakuumexsikkator getrocknet.

Ausbeute: 10—12 g.

Eigenschaften: Blaugraues bis lavendelblaues Pulver (infolge
geringer Oxydation), beim Erhitzen graugriin werdend, geruch- und
geschmacklos.
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Vorgantg:
3 FeSO, + 2 Na,HPO, = Fe;(PQO,), + 2 Na,SO, -+ H.SO,
Um die freiwerdende H.SO, unschidlich zu machen, nimmt man
einen groflen Uberschufl an Na,HPO, zur Fillung.
Literatur: B.1I, 28; H.I, 1278.

208. Ferrum pyrophosphoricum

Ferripyrophosphat, Eisenpyrophosphat
Fe,(P.0:); - 9 H.O =908
Ausgangsstoffe:
42 ¢ Natriumpyrophosphat (Prip. 27),
63 ¢ Eisenchloridldsung (Liq. ferri sesquichlor. 109 Fe) (Priip. 210).

Geridte: Becherglas oder Filtrierstutzen 1000, Koliertuch, mitt-
lere Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tasg.

Ausfiihrung: Eine kalte Losung von 42 ¢ Natriumpyrophosphat
in 250 ccm Wasser wird allméhlich in eine kalte Mischung von 63 ¢
Eisenchloridlésung mit 400 ccm Wasser unter Umrithren ein-
gegossen. Man ldfit absetzen, giefit die klare Fliissigkeit ab, de-
kantiert mit Wasser, bringt auf ein leinenes Koliertuch oder eine
gerdumige Nutsche und wischt weiter aus, bis das Filtrat nach dem
Ansiduern mit HNO; durch AgNO. nur noch wenig opalisierend
getriibt wird und trocknet den Niederschlag bei gewdShnlicher
Temperatur auf einem Tonteller.

Ausbeute: Etwa 25 g.

Eigenschaften: Weifiliches, fast geschmackloses, amorphes
Pulver, fast unloslich in H,O, langsam 18slich in verdiinnter HCI
sowje in einer wifirigen Losung von Natriumpyrophosphat.

Vorgang: 4 FeCl;+- 3 Na,P,O; = Fe,(P,0;), - 12 NaCl

Literatur: H. I, 1281.

209. Ferrum reductum

Reduziertes Eisen

=5
Ausgangsstoffe: Fe =36

500 ¢ Eisenchloridlosung (Liq. Ferri sesquichlor. 109% Fe)
(Prip. 210),
250 ¢ Ammoniakfliissigkeit (Liq. Ammon. caustic. tripl.) (25 %ig).
Gerite: Filtrierstutzen 5000, (Koliertuch), Saugflasche 1000, grofie
Nutsche, 50—60 cm Eisenrohr, Wasserstoff-Kipp- oder Bombe.
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Dauer: 1 Tag ().

Ausfiithrung: Man verdiinnt in einem 5-1-Stutzen 250 ¢ Ammo-
niak (25%ig) mit 500 ccm kaltem Leitungswasser und giefit in
diinnem Strahle unter gutem Riihren 500 ¢ mit 4500 ccm Leitungs-
wasser verdiinnte Eisenchloridldsung hinzu. Das ausgeschiedene
Ferrihydroxyd ldafit man absitzen und wischt es durch oftmaliges
Dekantieren mit viel Leitungswasser und zuletzt mit destilliertem
Wasser so lange aus, bis daf} eine Probe des mit HNO; angesiuerten
Filtrates mit AgNO; keine oder nur noch schwache Opaleszenz gibt;
dann wird koliert oder abgesaugt und nach dem Auspressen bei
100° getrocknet. Das zerriebene Hydroxyd fiillt man locker in ein
60—80 cm langes, 3/s—1.zdlliges, vorher ausgegliihtes Gasrohr,
schiebt hinten und vorn einen lockeren Asbestpfropfen in das Rohr,
klopft in waagerechter Lage einige Male auf, um eine Luftrinne zu
erhalten, und erhitzt es unter Durchleiten von getrocknetem Wasser-
stoff auf einem Verbrennungsofen zur Rotglut so lange, als in einer
vorgelegten Glasr6hre noch Wassertropfchen wahrnehmbar sind.
Das Erhifzen darf erst erfolgen, wenn die Luft vollstindig ‘ver-
dringt ist. (Vorsicht! Knallgas!) Nach dem Erkalten im Wasser-
stoffstrome bringt man das Ferr. reduct. rasch in ein trockenes
Stopselglas, Wird zu gelinde erhitzt, so wird das Eisen pyrophorisch
und entziindet sich an der Luft von selbst, wird zu stark erhitzt,
so wird es zu dicht, in beiden Fillen ist es unbrauchbar.

Ausbeute: 40—45 g.

Eigenschaften und Priifung: Siehe DAB.6, S.255.

Vorgang: I FeCl;-+ 3NH; - 3 H,0=3Fe(OH);-+ 3 NH,Cl

II. 2Fe(OH); 4+ 3H,;=2Fe -+ 6 H,O

Literatur: B.II, 32.

210. Liquor Ferri sesquichlorati
Eisenchloridlésung (mit 299 FeCl; oder 109% Fe).
Ausgangsstoffe:
50 ¢ Eisendraht oder kleine Nigel,
250 ¢ Salzsdure (250ig) (bzw. 165 ¢ [oder 139 ccm] 389%ige
HC1 4 85 cem H:0), '

etwa 130 ¢ Salzsiure (25%ig) (bzw. 87 ¢ [oder 73 ccm] 38%ige
HCl1 + 43 ccm H;0),

etwa 05¢ Salpetersiure (25 9%ig).
Geridte: —,
Dauer: 1 Tag (%:).

Ausfiihrung: In einen Kolben (500) gibt man die Salzsdure,
trigt allmihlich das Eisen ein und erwirmt, wenn die Gasentwick-
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lung nachgelassen hat, bis keine solche mehr stattfindet. Die L&~
sung wird noch warm durch ein auf der Handwaage gewogenes
Filter filtriert, der Filterriickstand mit Wasser gewaschen, getrock-
net und gewogen. Auf je 100 Teile geldstes Eisen werden der
Losung 260 Teile Salzsiure (259%ig) und 135 Teile Salpetersiure
(2590ig) zugefiigt. Die Mischung wird in einem etwa zur Hilfte
gefiillten Glaskolben mit aufgesetztem Trichter auf dem Wasser-
bade so lange erwidrmt, bis sie eine rotlichbraune Farbe an-
genommen hat und bis ein zur Probe herausgenommener Tropfen
nach dem Verdiinnen mit HyO durch Kaliumferricyanidlésung nicht
mehr sofort gebldaut wird. Die Fliissigkeit wird dann in einer ta-
rierten Porzellanschale auf dem Wasserbade eingedampft, bis das
Gewicht des Riickstandes fiir je 100 Teile darin enthaltenen Eisens
483 Teile betrigt und der Riickstand so oft mit Wasser verdiinnf,
einige Kubikzentimeter Salzsidure zugegeben und wieder auf
483 Teile eingedampft, bis sich beim Uberschichten einer erkal-
teten Mischung von 2 ccm der Fliissigkeit und 2 ccm konz. H;SO,
mit 1 ccm Ferrosulfatlosung zwischen den beiden Fliissigkeiten
keine gefdarbte Zone mehr bildet. Dann wird die Fliissigkeit vor dem
Erkalten mit Wasser bis zum zehnfachen Betrage des Gewichtes des
darin gelSsten Eisens verdiinnt.
Ausbeute: Etwa 500 g.
Eigenschaften: Klare, gelbbraune Fliissigkeit. D =1,275—1,285,
Gehalt 9,8—10,39% Fe.
Priifung und Gehaltsbestimmung: Siehe DAB. 6, S. 402.
Vorgang: I. Fe+ 2HCl =FeCl; }+ H,
II. 3FeCl; + HNO,+ 3 HCl = 3 FeCl; + NO 4 2 H;,O
Bei der stochiometrischen Durchrechnung sieht man, daf3 auf 100 T.
Fe nicht 135 T., sondern eigentlich 150 T. HNO; ndtig wiren. Es
gelingt aber auch mit der geringeren Menge HNO; das Fe"  zu Fe*"
zu oxydieren, weil das entstehende NO durch den Luftsauerstoff in
N,O, (bzw. NO,) iibergefiihrt wird und dieses mit dem Wasser-
dampf HNO; und HNO:; bildet nach der Formel:
N.O; + H,O = HNO; 4 HNO,
Beide Siuren wirken wieder oxydierend. Die iiberschiissise HNO;
mufl durch mehrmaliges Eindampfen, wobei man, um Oxychlorid-
bildung zu verhindern, etwas HCI zugibt, vollstindig entfernt
werden.
Literatur: H.1,1283.
Anschluflprdparate: Eisenchlorid 211,
Eisenoxydhydrat 206,
Eisenpyrophosphat 208,
reduziertes Eisen 209.
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211. Ferrum sesquichloratum cristallisatum

Ferrichlorid, Eisenchlorid, Eisen-III-chlorid
FeCl;- 6 H,O = 270

Ausgangsstoffe: 250 ¢ Eisenchloridldsung (109% Fe, D =1,28)
(Prip. 210).

Gerite: —.

Dauer: 2 Tage.

Ausfiithrung: Die Eisenchloridlosung (250 ¢) wird in einer
tarierten Porzellanschale auf dem Drahtnetze auf 121 ¢ eingedampft
und der Riickstand in der bedeckten Schale an einem kiihlen,
trockenen Orte erkalten gelassen. In 1—2 Tagen ist er zu einer
gelben Kristallmasse erstarrt. Man erwidrmt die Schale kurz iiber
freier Flamme, um den Kuchen von der Wandung abzulSsen, zer-
kleinert ihn in einer Reibschale und bringt die Stiicke sofort in ein
Glasstopselglas, das mit Paraffin abgedichtet wird.

Ausbeute: 120 g.

Eigenschaften: Gelbe, zerflieflliche Kristallmasse, leicht 18slich
in Wasser, Weingeist und Ather-Weingeist. Beim Erwdrmen schmilzf
es bei etwa 35—40°. '

Priifung: Wie Liq. Ferri sesquichlorati nach dem DAB. 6, S. 402,

Vorgang: —.

Literatur: H. 1925, I, 1282.

212. Ferrum sulfuratum

Schwefeleisen, Eisensulfid
FeS = 88

Ausgangsstoffe: 120¢ Eisenfeilspine,

90 ¢ gereinigter Schwefel.

Geridte: Hessischer Schmelztiegel mit Deckel 250.

Dauer: 1 Tag ().

Ausfithrung: Die Eisenspine und der Schwefel werden ab-
wechselnd in 3 mm dicken Schichten in den Schmelztiegel bis 1
seines Rauminhaltes unter Driicken eingebracht. Alsdann wird der
mit dem Deckel verschlossene Tiegel in ein Kohlenfeuer (Schmiede-
ofen) erhitzt. Schon bei verhiltnisméflig geringer Hitze verbindet
sich das Eisen mit dem Schwefel unter lebhafter Reaktion. Man
erhitzt unter Verstiarkung des Feuers, bis der iiberschiissige Schwefel
verbrannt und das Schwefeleisen geschmolzen ist, und gief3t dieses
dann auf eine Eisenplatte aus.

Ausbeute: 160—170 g.
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Eigenschaften: Dunkelgraue oder grauschwarze, stellenweise
blasige, harte Massen. Mit verdiinnten Siuren entwickelt FeS
Schwefelwasserstoff.

Vorgang: Fe+S=FeS

Literatur: H.I,1287.

213. Ferrum sulfuricum

Ferrosulfat, Eisensulfat, Eisenvitriol
FCSO4 : 7 HZO = 278,02

Ausgangsstoffe: Kleine Eisennigel oder besser noch die ver-
brannte Losung des Schwefelwasserstoff-Kipps.

Gerite: Stehkolben oder Erlenmeyer 1000.

Dauer: 1 Tag (12).

Ausfiithrung: Man erhitzt 100 ¢ Nigel mit 150 ¢ Schwefelsiure,
die mit 500 ccm Wasser verdiinnt ist (H,SO, in H,O gieflen?), auf
dem Wasserbade, bis nichts mehr geldst wird und ein kleiner Teil
Fe zuriickbleibt. Die neutrale Sulfatlosung wird siedendheif} in eine
mit Schwefelsdure ausgespiilte Schale filtriert und der Kristallisa-
tion iiberlassen. Man dekantiert von der Mutterlauge, spiilt die
Kristalle erst mit wenig Wasser, dann mit Alkohol ab, legt sie auf
Filtrierpapier und trocknet moglichst schnell bei etwa 30°. Die
Losung aus dem H,S-Kipp konzentriert man durch Eindampfen und
13t wie oben kristallisieren. Man erhilt hierbei ein besonders
reines Ferrosulfat. Ein v&llig von Oxydsalz freies, sehr reines, fein-
kristallisiertes Ferrosulfat erhilt man, wenn man nach dem DAB. 6,
S. 257, die noch warme Sulfatldsung in 300 ¢ Alkohol filtriert, der
durch Umrithren in kreisender Bewegung gehalten wird. Das
kristalline Pulver saugt man ab und wischt mit Alkohol nach. Man
trocknet auf Filtrierpapier bis der Geruch nach Alkohol ver-
schwunden ist.

Ausbeute: Aus 100 ¢ Eisen 400—450 g.

Eigenschaften: Kristallinisches, an der Luft verwitterndes, hell-
griines Pulver. Loslich in etwa 1,8 T. H;O mit bldulich griiner Farbe,

Priifung: DAB. 6, S. 257. Léslich in 1,8 T. H,O.
Vorgang: Fe+ H,SO,=FeSO, + H,
Iiteratur: E.I,484; DAB. 6, S. 257.

Anschluflprdparate: Eisenphosphat 207,
Getrocknetes Ferrosulfat 214,
Ferriammoniumsulfat 215.

11 Rojahn, Vorschriften zur Darstellung chemischer Praparate. 1. Bd. 1 61



214. Ferrum sulfuricum sicc.

Getrocknetes Ferrosulfat, entwiisserter Eisenvitriol
FeSO, =151,9

Ausgangsstoff: 100 ¢ Eisensulfat (FeSO,-7H,0) (Prip. 213).

Gerite: —.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Ferrosulfat wird in einer Porzellanschale auf dem
Wasserbade allmihlich erwirmt, bis es 35 bis 36% an Gewicht ver-
loren hat.

Ausbeute: 64 g.

Eigenschaften: Weilliches Pulver, das sich in H;O langsam zu
einer meist getriibten Fliissigkeit 16st. Gehalt mindestens 30,2% Fe.

Priifung und Gehaltsbestimmung: DAB. 6, S. 258.

Vorgang: FeSO, -7H,0 — [FeSO,] + 7H,;0

Literatur: DAB. 6, 258.

215. Ferrum sulfuricum oxydatum ammoniatum

Ferriammoniumsulfat
Eisen-Ammoniakalaun

FeNH,(SO,); - 12 H,O = 482,19

Ausgangsstoffe: 80 ¢ Ferrosulfat, kristallisiert (Prip.213),
15¢ konz. Schwefelsdure,
25 ¢ reine Salpetersidure (25%ig),

Gerite: —. 19 ¢ Ammoniumsulfat.

Dauer: Einige Tage (12).
Ausfiihrung:

I. Darsteliung des Ferrisulfats

Das Ferrosulfat (80 g) wird mit 40 ccm Wasser, 15 g konz.
Schwefelsdure und 25 ¢ reiner Salpetersdure (259%ig) in einem mit
Trichter verschlossenen Kolben, der von der Mischung zu 25 an-
gefiillt sein soll, so lange auf dem Wasserbade erhitzt, bis die
Fliissigkeit klar und von brauner Farbe geworden ist, sowie einige
Tropfen davon nach starker Verdiinnung durch frischbereitete Ferri-
cyankaliumlsung sofort nicht mehr blau gefirbt werden. Dann ist
die Oxydation des Ferro- zum Ferrisulfat beendigt. Die Fliissigkeit
wird dann in einer tarierten Porzellanschale auf 100 ¢ eingedampft,
von neuem mit 50 ccm Wasser versetzt, wieder auf 100 abgedampft
und diese Operation so oft wiederholt, bis keine Salpetersiure
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mehr im Riickstand nachweisbar ist. SchlieBlich erginzt man auf
60 ¢ bzw. auf das spezifische Gewicht 1,428—1,430.

II. Darstellung des Ferriammoniumsulfats

Die nach I. erhaltene Ferrisulfatlosung (160 ¢) wird mit einer
Losung von 19 ¢ Ammoniumsulfat in 70 ccm Wasser vermischt, mit
Schwefelsdure stark angesduert und in einer bedeckten Porzellan-
schale oder einem niedrigen weiten Becherglase an einem kiihlen
Ort zur Kristallisation gestellt. Die abgeschiedenen Kristalle sind
nach dem Absaugen mit wenig kaltem Wasser abzuspiilen und
zwischen Filfrierpapier zu trocknen. Durch Eindampfen der Mutter-
lauge bei miafliger Wirme erhdlt man noch weitere Mengen des
Salzes.

Ausbeute: 100—120 g.

Eigenschaften: Fast farblose Oktaeder. Beim Stehen an der
Luft wird das Salz oberflichlich gelbbraun. Es 16st sich bei 15° in
3 T. H,O, unldslich in Alkohol. Die wifirige Losung rotet Lackmus-
papier.

Vorgang: 1. 2FeSO, +- H,SO, + O =Fe,(50,);+ H,O

II. Fe.(SO,);~+ (NH,).SO, =2 FeNH,(S0O,).
(Doppelsalzbildung)
Literatur: H.1,1292.

216. Ferrum sulfuricum oxydulatum ammoniatum

Ferroammoniumsulfat, Mohrsches Salz

Fe(NH,).(SO,); - 6 H,O = 392,13

Ausgangsstoffe: 100 ¢ konz. Schwefelsdure,
30¢ Eisendraht oder kleine Nigel,
60—75 ¢ Ammoniumkarbonat,

Gerite: —. (eventuell 3/, 1 Alkohol).

Dauer: Einige Tage (11).

Ausfithrung: Ein Gemisch aus 300 ccm Wasser und 100 ¢ konz.
Schwefelsdure wird in zwei gleiche Teile geteilt. Der eine Teil wird
in einem 300-ccm-Kolben mit einem mifligen Uberschufl von metal-
lischem Eisen (etwa 30 ¢) bis zum Aufhdren der Wasserstoffentwick-
lung erwdrmt und der andere Teil mit gepulvertem Ammonium-
karbonat in der Wirme neutralisiert (Lackmus?). Beide Losungen
werden hierauf heifl, nach Zusatz einiger Tropfen verdiinnter
Schwefelsdure gesondert durch Filter, die mit verdiinnter Schwefel-
sdure durchfeuchtet sind, filtriert, sodann gemischt und bis zum
Erkalten umgeriihrt. Nach mehrstiindigem Stehen werden die aus-

12 Rojahn, Vorschriften zur Darstellung chemischer Praparate. I. Bd. 1 ﬁ‘)



geschiedenen Kristalle abgesaugt und mit einer Mischung von 2 T.
Alkohol und 1 T. Wasser nachgewaschen. Dann wird das Kristall-
pulver bei gewdhnlicher Temperatur zwischen Filtrierpapier so
lange getrocknet, bis es auf einem trockenen Uhrglase nicht mehr
anhaftet. Die Losung des Salzes in Wasser, das mit etwas Schwefel-
sidure angesiduert worden ist, darf durch Rhodankalilésung nicht rot
gefirbt werden (Fe'™").

Zur schnelleren und besseren Abscheidung kann man die Ferro-
ammonsulfatldsung auch unter Umriihren in das doppelte Volumen -
Weingeist eingieflen und dann wie oben behandeln.

Ausbeute: Etwa 150—175 g.

Eigenschaften: Hellblidulichgriine Kristalle oder kristallines
Pulver, 18slich in 4 T. Wasser, unldslich in Alkohol.

Vorgang: I. Fe+ H,SO, =FeSO,

II. H,SO, -+ (NH,),CO; = (NH,),SO,+ H.O 4 CO,
III. FeSO, -+ (NH,).SO, = Fe(NH,):(SO,).

Literatur: Altes Manual.

217. Niccolum ammonium sulfuricum

Nickelammoniumsulfat
Ni(NH,),(S0O,). - 6 H,O = 395

Ausgangsstoffe: 20¢ Nickelkarbonat,
40 ¢ Ammoniumsulfat,
120 ¢ verd. Schwefelsdure (16%ig).

Geridte: Mittlere Saugflasche und Nutsche.

Dauer: 1 Tag (14).

Ausfiithrung: Man 16st das Nickelkarbonat (20 ¢) in der ver-
diinnten Schwefelsdure (120 ¢) und giefit die filtrierte Losung in eine
Lsung von 40 ¢ Ammonsulfat in 80 ccm Wasser. Nach einiger Zeit
scheidet sich das Doppelsalz aus; es wird abgesaugt und mit wenig
kaltem Wasser gewaschen. Zur Reinigung 18st man es in mdglichst
wenig siedendem Wasser auf, neutralisiert die L&sung mit Am-
moniak und 148t auskristallisieren.

Ausbeute: Etwa 50 g.

Eigenschaften: Hellgriine Kristalle, 16slich in etwa 15—16 T,
H;O.

Literatur: H.II, 243.
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Beredhnungsbeispiele

Darzustellen sei: Stibium sulfurat. aurantiac. (Priip. 168).
Reaktionsvorgang:
2 Na3SbS4 * (9 Hgo) + 3 HQSO4 =3 Na2504 + 3 st + Sng5
2- 480,23 +3-98 =3-142,05 4 3- 34,08} 403,82
960,46 294,0 426,15 102,24 403,82
Aus dieser chemischen Umsetzungsgleichung gehen gleichzeitig die
erforderlichen Mengenverhiltnisse hervor. Z. B.:
1. Fiir die Umsetzung von 960,46 ¢ Schlippesches Salz sind 294,0 ¢
H,SO; notwendig.
2. Bei dieser Umsetzung entstehen 403,82 ¢ Sb,S; und 102,24 ¢ H.S.

L
Beredinung der benétigten Siuremenge
Mit Hilfe einer einfachen Gleichung kann man nun die fiir die
Umsetzung von beispielsweise 50 ¢ Schlippesches Salz erforderliche
Menge H.SO, berechnen:
960,46:294,0 =50: x
_294-50
*= 964,46
x=153 100%ige H.SO,

1I.
Umredinung
auf eine andere Konzentration der Sdhwefelsiure
Diese 15,3 ¢ 100%ige H.SO, wiirden nach dem Ansatze:
96:100=15,3:x
100- 15,3
*= 796
x =16 g 96%iger Sdure
entsprechen. Da zur Vervollstindigung der Reaktion ein Uberschuf}
an H,SO, notwendig ist, werden bei der Darstellung 20 ¢ anstatt
16 g, also ein Uberschuf} von 4 ¢ angewendet.

IIL
Umredinung der Mengenverhiltnisse
Nach obiger Gleichung entstehen aus 960,46 ¢ Schlippeschem Salz
403,82 ¢ Sb,S;. Wieviel miissen aus 50 ¢ entstehen?
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960,46: 403,82 = 50:x
960,46

* T 403,82-50
x =21,02 ¢ Sb,S; entstehen theoretisch aus 50 g.

IV.
Beredinung des Volumens gasférmiger Reaktionsprodukte

Nach obiger Gleichung entstehen aus 960,46 ¢ Schlippeschem Salz
102,24 ¢ H.S. Wieviel aus 50 ¢?
960,46:102,24 = 50: x
- 102,24-50
960,46
x=5,2 ¢ H,S entstehen aus 50 g.
Wieviel Liter H,S entsprechen diese 52 ¢ H,S?

Da nach dem Avogadroschem Gesetz die Molekiile aller Gase un-
abhingig von deren Zusammensetzung den gleichen Raum, und zwar
von 22,4 1 (bei 0° und 760 mm Druck) einnehmen, so gilt folgende
Gleichung:

34,02:224=52:x
(_—‘“ 1 Mol. H_)S) 22’4 . 5’2

T3402
x=3431

Es entweichen also bei der Umsetzung von 50 ¢ Schlippeschem Salz
3430 ccm Schwefelwasserstoffgas (0°, 760 mm).

V.
Kristallwassergehalt
Wieviel % Kristallwasser enthilt das Schlippesche Salz?

Na,Sbs, -9 H:O; 9 H.0 = 162,14
480,23
480,23: 162,14 = 100: x
. 162.14-100
480,23
x = 33,76%
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VI.
Ausbeuteberedinung

Nach obiger Gleichung entstehen aus 960,46 ¢ Schlippeschem Salz
theoretisch 403,82 ¢ Sb,S;, nach II. aus 50 ¢ also 21,02 g. Bei der
Darstellung wurden beispielsweise erhalten 19 ¢. Die prozentuale
Ausbeute errechnet sich nach folgender Gleichung:

21,02:19=100:x

~19-100

X = ; x=290,495 der theoretischen Ausbeute.

91,02

VIL

Verwendung von Normallésungen
an Stelle von Losungen bekannten Prozentgehaltes
a) Bei irgendeiner Darstellung sollen 1250 ccm Normal-H,SO,

zugesetzt werden. Wieviel ¢ der mir zur Verfiigung stehenden
0600igen H,SO, wiren anstatt dessen zu nehmen?

Das Normalgewicht von H,SO, als zweibasischer Siure ist

15 H,.SO, :%8 =49 ¢. 1000 ccm n-H,SO, enthalten demnach 49 ¢ H,SQ,,

1250 ccm also:

1000:49 =1250:x
B 42 -1250
X~ "1o00
An Stelle von 1250 ccm n-H,SO, konnten also 61,25 ¢ 10000ige Sdure
oder nach dem Ansatz:

96:100=61,25:x
6125100

96

b) An Stelle von 260 ccm einer 5¢oigen Salzsdure soll eine Nor-
malsiure verwendet werden. Wieviel sind hiervon zu nehmen?

Die Normal-HCI enthilt als einbasische Saure 1 Gramm-Molekiil
= 36,465 ¢ HCI im Liter, ist also 3,64650ig.
Anstatt 260 ccm einer 5%igen HCI sind zu nehmen:
3,6465:5=260:x

5:260 o
X =W5_’ X == 356,5 ccm n-HC1

X = 61,25 g HZSOL

; x=03,8 ¢ 960sige H,SO, zugesetzt werden.
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VIIL
Beziehungen zwischen Volumen und Gewidht

Wir mochten nun anstatt abzuwiegen, die H,SO, bei VIL.a) ab-
messen. Wieviel ccm miissen wir an Stelle von 63,8 ¢ 96%iger Sdure
nehmen?

Das spezifische Gewicht der 96%igen Sdure ist 1,83, d. h. 183 ¢
nehmen den Raum von 100 ccm ein. Nach dem Ansatz:
183:100 = 63,8:x
~100-63,8
- 183
miissen wir anstatt 63,8 ¢ 34,9 ccm der 96%igen H,SO, anwenden.

x =349

In dieser Weise sind die Berechnungen bei allen Préparaten
durchzufiihren.

IX.

Herstellung einer bestimmten Menge Weingeist
von bestimmtem Prozentgehalt

Es sollen 150 ¢ 40 Gew.-%iger Alkohol angewendet werden. Zur
Vertfiigung steht 96%iger Alkohol. Wie ist zu verdiinnen? Man be-
dient sich der Formel:

Hierin ist
a = die gewiinschte Menge,
p = der gewiinschte Prozentgehalt derselben,
D = der Prozentgehalt des starken Alkohols,
x = die erforderliche Menge desselben,
a —x = die Menge Wasser zur Verdiinnung des starken Weingeistes.

Im obigen Beispiel also:
X= 1286.—49; x = 62,5
a—x=2875
Man muf also 62,5 g 96%igen Alkohol mit 87,5 ¢ Wasser mischen,
um 150 ¢ 40%igen Alkohol zu erhalten.
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X.
Verdiinnung von Alkohol auf einen bestimmten Gehalt*

a) Nach Gewichtsprozenten

Diese Verdiinnungsart ist die einfachste und sicherste. Man be-
stimmt das spezifische Gewicht des Alkohols bei 15° und stellt aus
der Alkoholtabelle von Windisch den Gehalt an Gewichtsprozenten
fest. Hat man so den Gehalt (G) ermittelt, so sind zur Herstellung
eines verdiinnten Alkohols mit einem gewiinschten Gehalt von
g-Gew.-% g-Gew.-T. des stirkeren Alkohols mit H,O auf G-Gew.-T.
aufzufiillen. :

Beispiel: Angenommen, es sei die Dichte (D,5°) des gegebenen
Alkohols 0,815, entsprechend einem Gehalte von 92,96 Gew.-%. Ge-
wiinscht wird ein Alkohol mit 87 Gew.-%.

Es wiren 87 Gew.-T. des konz. Alkohols mit H,O auf 92,96 oder
rund 93 Gew.-T. zu verdiinnen oder 100 Gew.-T. des konz. Alkohols

auf 9—2-’96"8'7100 =106,8 Gew.-T., oder zur Herstellung von 100 Gew.-T,
7 -100

8790igen Alkohol sind 892—96‘ = 93,6 Gew.-T. des konz. Alkohols mit
6,4 Gew.-T. H,O zu verdiinnen.

b) Nach Volumprozenten

Man bestimmt das spezifische Gewicht des zu verdiinnenden Al-
kohols bei’15° und ermittelt nach der Tabelle den Gehalt an Al-
kohol nach Vol.-%.

Beispiel: Angenommen, es sei der Gehalt zu 95,38 Vol.-0 ge-
funden. Zur Verdiinnung auf einen Gehalt von 68,5 Vol.-% (Spir.
dilutus) sind dann 68,5 Vol. des Alkohols von 95,38 Vol.-% mit H,O
auf 95,38 Vol. (oder rund 95,4 Vol.) aufzufiillen. Dabei ist zu be-
riicksichtigen, daf3 beim Mischen von Alkohol und H,O eine Kon-
traktion eintritt, so dafl man nicht ohne weiteres die Wassermenge
95,38—68,5 Vol. zusetzen kann. Es muf} mit H,O aufgefiillt werden,

- was natiirlich bei groflen Mengen Schwierigkeiten macht. Bequemer
ist es deshalb, zur Verdiinnung nach Vol.-% erst eine Umrechnung
auf Gew.-% vorzunehmen und dann danach zu verdiinnen.

Beispiel: Es sollen 75 1 Alkohol vom spezifischen Gewicht 0,815
=92,96 Gew.-% zu Spir. dilut. mit 68,5 Vol.-9% oder 60,5 Gew.-%
verdiinnt werden. Zur Verdiinnung nach Gew.-% sind dann 60,5
Gew.-T. des konz. Alkohols mit H;O auf 92,96 Gew.-T. aufzufiillen.

1 H. I. 290.
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Die 75 1 konz. Alkohol mit dem spezifischen Gewicht 0,815 wiegen
75- 0,815 = 61,025 kg und sind dann nach der Gleichung:

60,5:92,96 = 61,025 : x
x = 93,77 kg zu verdiinnen.

Es sind also 93,77 — 61,025 = 32,75 kg oder Liter Wasser zuzusetzen

Zum Vergleich seien noch folgende Zahlen angefiihrt:
1 Liter Weingeist von 95 Vol.-% = 0,8165 kg,

1 2 2 3 96 2 = 018125 kg:

1 , . » 95 = 0,95 1 reiner Alkohol,

) 9 ,, = 0,96 1 reiner Alkohol,

1 remer Alkohol = (,79425 kg,

1kg Weingeistvon 95 =1,22474 1 =1,16349 1 reiner Alkohol,

1kg Weingeistvon 96 ,, =1,23077 1 =1,18162 1 reiner Alkohol,
XI.

Beredhnung des Prozentgehaltes von Normallosungen

Wie ist der Prozentgehalt einer doppeltnormalen Natrpnlauge?
Eine Normalldsung enthdlt im Liter, in Grammen ausgedriickt, das
Aquivalentgewicht von NaOH, das, da es sich um eine einsdurige
Base handelt, gleich dem Molekulargewicht ist und 40 betrigt. In
100 ccm sind also 4 ¢ NaOH enthalten, in einer doppeltnormalen
Losung 8 ¢. Die Losung ist demnach 8¢oig.

XII.
Herstellung bestimmter Lésungskonzentrationen
(nach dem Coblenzlschen Schema)

Es soll beispielsweise eine 250vige Losung auf eine 8coige Losung
mit Wasser verdiinnt werden.

Man schreibt die prozentuale Konzentration der vorhandenen
Losung (25) und die Konzentration des Wassers (0) in einigem Ab-
stande untereinander, die gesuchte Konzentration (8) in die Mitte
rechts daneben, verbindet die zwei ersten Zahlen mit der dritten
durch Striche, verlingert diese iiber die Zahl hinaus ebensoweit und
schreibt an deren Ende nun die zwei durch Subtraktion iibers Kreuz
der kleineren von der grofieren Zahl sich ergebenden Differenzen
hin. Die nun gefundene Zahl gibt die relative Menge an, die von
Wasser zum Mischen genommen werden muf3.

25. .

5 8 8

0- 17
Es miissen also in unserem Falle 8 Teile der 25%igen Losung mit
17 Teilen Wasser vermischt werden, um 25 Teile einer 8%igen
Losung zu bekommen.

170



Versud der Einteilung der Priiparate
nach dem Grade der Shhwierigkeit

Gruppe I (Leichteste Beispiele)

Alaun, gebrannter
Algarothpulver .
Antimonpentasulfid .
Antimontrioxyd
Arsentrijodid
Arsentrisulfid
Bariumsulfat .
Bleijodid . .
Borsdureanhydrid
Calomel

Chromoxyd .
Eisensalmiak
Ferrichlorid . .
Ferrihypophosphit
Ferrophosphat .
Ferrosulfat, wasserfrei.
Jodschwefel .
Kaliumbisulfat .
Kalziumborat .

Ammoniakgas
Ammoniumnitrat .
Ammoniumphosphat
Bariumhydroxyd .
Bleidioxyd

Borsidure .
Kaliumcdiromat .
Kaliumdichromat .
Kaliumkarbonat
Kupferammoniumsulfat
Kupferoxydul
Lithiumbromid .
Lithiumchlorid .
Magnesiumbromid
Magnesiumperoxyd .

Nr. Nr.
. 126 Kalziumbromid. . . . . . 71
. 170 Kalziumhydroxyd. . . . . 74
. 168 Kalziumjodid . . . . . . 76
. 167 Kalziumoxyd . . . . . . 77
. 164 Kieselsdaure . . . . . . .133
. 165 Kohlendioxyd . . . . . . 131
. 98 Kupferalaun. . . . . . . 58
. 140 Mangankarbonat . . . . . 198
. 122 Mercurijodid . . . . . .113
. 111 Natriumbikarbonat . . . . 12
. 185 Natriumkarbonat . . . . . 15
. 145 Natriumperborat . . . . . 24
. 211 Schwefel, gereinigt . . . . 178
. 204 Wasserstoff . . . o1
. 207 Wismutchlorid, basmches . 172
. 214 Wismutnitrat, basisches . . 175
. 180 Wismutoxyjodid . . . . .173
36 Zinkkarbonat . . . . . . 103
81 Zinkphosphat . . . . . . 102
Gruppe II
. 143 Metaphosphorsdure . . . . 161
. 148 Natriumamalgam . . . 9
. 151 Natnumammomumphosphat 10
. 92 Natriumphosphat . . . . . 26
139a Nickelammoniumsulfat . . 217
. 121 DPhosphorige Sdure . . . . 162
41 Dyrophosphorsdure . . . . 163
44 Quecksilberchlorid . . . . 109
39 Quecksilberoxyd . . . . .117
59 Quecksilberprazipitat . . . 118
62 Schwefel, kristallis. . . . . 177
6 Strontiumbromid . . . . . 82
7 Strontiumjodid. .. . . . . 84
68 Zinkperoxyd. . . . . . .101
70
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Ammoniumbromid
Ammoniumrhodanid
Arsensiure
Bariumnitrat . .
Bariumoxyd .
Bariumsulfid .
Bleioxyd

Borax .
Bromsaures Kahum .
Cadmiumbromid .
Cadmiumsulfat .
Chlorgas
Chlorwasser .
Chromalaun .
Chromsiure .
Cuprioxyd. .
Cuprisulfat
Cuprochlorid
Cyansaures Kali .
Ferrobromid. .
Ferrochlorid .
Ferrojodid
Ferrosulfat . .
Gold, kolloides .
Jodsaures Kali . .
Kaliumbikarbonat
Kaliumferricyanid
Kaliumhypophosphit
Kaliumphosphat
Kaliumpyrosulfit .
Kaliumsulfid . . .
Kalziumphosphat, tert
Kalziumsulfid

Alaun . .
Alummmmhydroxyd
Ammoniumjodid . .
Bariumbromat Ba(BrO3)2
Bariumchlorat Ba(ClOg)g
Bariumchlorid .
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Gruppe III
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. 144 Kieselfluorwasserstoffsiure 135a
. 152 Kupfer, reduziertes . . 57
. 166 Mennige . 142
. 935 Mercurinitrat . 114
. 94 Mercurisulfat . 120
. 97 Mercurojodid . 113
. 141 Mercuronitrat . . . 115
. 123 Natriumbisulfit . . . 13
. 38 Natriumchlorat (NaClOg) 17
. . 105 Natriumchlorid 16
. . 106 Natriumhypochlorit . 18
. 187 Natriumhypophosphit . . 19
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. 124 Natriumsilikat . . 28
. 186 Natriumsulfid 32
61 Natriumsulfit . 33
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. 60 Quecksilberreinigung 107
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. . 205 Sauerstoff . . 176
. 213 Schwefeleisen . . 212
. 67 Schwefelwasserstoff, remster 4
. 48 Schweflige Saure . . 181
35 Stanniammoniumchlorid . . 136
. 45 Stannochlorid . 137
. 46 Strontiumsulfid .. . 86
. 52 Wismutkarbonat, bas. . . 174
. 54 Wismutnitrat . 171
. 56 Zinkjodid . . 100
79 Zinnober . 119
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Gruppe IV
. 125 Bariumdithionat .. 9
. 127 Bariumperoxyd. I * 5
. 146 Bariumperoxydhydrat . . . 96
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90 Fernammomumsulfat . . 215
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’ Nr. Nr.
Hydrazinsulfat . . . . . . 153 Manganochlorid . . . . . -199
Hydroxylamin hydrochlorid 155 Manganokarbonat . . 198
Jodsdure . . . . . . .. 194 Manganosulfat . . . . . . 201
‘Kaliumbromid . . . . . . 37 Natriumarsenat . . . . . 11
Kaliumchlorat (KCIO;) . . 40 Natriumbromid . . . . . 14
Kaliumcyanid . . . . . . 42 Natriumkobaltinitrit . . . 21
Kaliumnitrit . . . . . . . 49 Natronwasserglas . . . . . 30
Kaliumperchlorat . . . . . 50 Phosphoroxychlorid. . . . 157
Kaliumpermanganat. . . . 51 Salpetersiure . . . . . . 156
Kaliumpyroantimoniat. . . 53 Schwefel, gefilliter . . . . 179
Kaliumrhodanid . . . . . 55 Silber aus Resten. . . . . 64
Kalziumchlorid . . . . . . 73 Strontiumchlorid . . . . . 83
Kalziumkarbonat . . . . . 72  Strontiumnitrat . . . . . 85
Kalziumphosphat, sek.. . . 78 Wasserstoffperoxyd . . . . 2
Kieselsdure . . . . . . . 133 Zinkchlorid . . . . . . . 99
Liquor Ferri sesquichlorati . 210 Zinksulfat. . . . . . . . 104
Manganhypophosphit . . . 200
Gruppe V
Aluminiumsilikat . . . . . 129 Lithiumjodid . . . . . . 8
Ammoniummolybdat . 147 Natriumjodid . . . . . . 20
Antimontrichlorid . . . .169 DPhosphorsiure . . . . . . 160
Fertihydroxyd . . . . . . 206 Quecksilbercyanid ..o 112
Jod aus Resten. . . . . . 192 Quecksilber, kolloides . . . 108
Jodmonochlorid . . . . . 196 Silber, kolloides . . . . . 65
Jodtrichlorid. . . . . . . 197 Silbernitrat . . . . . . . 66
Jodwasserstoffsaure . . . . 193 Tetrachlorkohlenstoff . . . 130
Kaliumjodid . . . . . . . 47 Zinntetrachlorid . . . . . 138
Kalziumhypophosphit . . . 75
Gruppe VI

Aluminiumchlorid . 128 - Kaliumpersulfat . . . . . 149
Ammoniumpersulfat 149 Natriumperoxyd . . . . . 25
Bariumperoxyd. . . . . . 95 DPhosphorpentachlorid . . . 158
Bromwasserstoff . . . . . 191 DPhosphortrichlorid . . . . 159
Chlorsulfonsdure . . . . . 184 Sulfurylchlorid . . . . . . 183
Eisen, reduziertes . 208 Thionylchlorid . . . . . . 182
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Alphabetisches Sachregister

(Pharmazeutische Bezeichnungen sind fett gedruckt)

A.

Acidum arsenicicum 126.

Acidum boricum 92,

Acidum boricum anhydricum 93.

Acidum chlorsulfonicum 138.

Acidum chromicum 140.

Acidum hydrobromicum 143.

Acidum hydrochloricum 142.

Acidum hydrochlotricum purissimum
143.

Acidum hydrocyanicum. 100.

Acidum hydrojodicum 146.

Acidum hydrosilicofluoricum 102,

Acidum jodicum 147.

Acidum jodicum anhydricum 147

Acidum nifricum fumans 118.

Acidum nitticum purum 118.

Acidum phosphoticum 122.

Acidum phosphoticum glaciale 123.

Acidum phosphorosum 123.

Acidum pyrophosphoticum 124.

Acidum silicicum praecipit. 100.

Acidum silicicum solubile 101.

Acidum sulfurosum 135.

Alaun 94.

Alaun, entwisserter 95.

Alaun, gebrannter 95.

Algarothpulver 128.

Alumen chromicum 94.

Alumen kalinum 94.

Alumen ustum 95.

Alumina hydrata 96.

Aluminium chloratum 97.

Aluminiumchlorid, wasserfrei 97.

Aluminiumhydroxyd 96.

Aluminium silicicum 98.

174

Aluminiumsilikat, kiinstl. 98.

Ammoniakgas 108.

Ammonium bromatum 109.

Ammoniumbromid 109.

Ammonium chloratum ferratum 169.

Ammonium jodatum 110.

Ammoniumjodid 110.

Ammonium molybdaenicum 111.

Ammoniumnitrat 111.

Ammonium nitricum 111.

Ammoniumpersulfat 112.

Ammonium persulfuricum 112.

Ammoniumphosphat, sekundir 115.

Ammonium phosphoricum hibasi-
cum 115.

Ammonium rhodanatum 115.

Ammoniumrhodanid 115.

Ammoniumsulfocyanid 115.

Antimonbutter 128.

Antimonoxyd 127.

Antimonpentasulfid 127.

Antimontrichlorid 128.

Antimontrioxyd 127.

Aqua chlorata 141.

Aqua hydrosulfurata 13.

Argentum, aus Resten 54.

Argentum colloidale 55.

Argenfum nitricum 56.

Argilla pura 96.

Arsensdure 126.

Arsensaures Natrium 16.

Arsentrijodid 124.

Arsentrisulfid 125.

Arsenum jodatum 124,

Arsenum sulfuratum flavum 125.

Aurum colloidale 57.



B.

Bariumbromat 68.
Barium bromatum 68.
,Barium bromicum 68.
Bariumbromid 68.
Barium, bromsaures 68.
Bariumchlorat 70.
Barium chloratum 69.
Barium chloricum 70.
Bariumchlorid 69.
Barium, chlorsaures 70.
Bariumdithionat 71.
Bariumhydroxyd 71.
Barium hydroxydatum 71.
Bariumnitrat 72.

arium nifricum 72.
Bariumoxyd 73.
Barium oxydatum 753.
Barjumperoxyd 73.
Barium peroxydatum 73.
Barium peroxydatum hydricum 74.
Bariumsuperoxyd '73.
Bariumperoxydhydrat 74.
Bariumsulfat 76.
Bariumsulfid 75.
Barium sulfuratum 75.
Barium sulfuricum 76.
Barythydrat 71.
Bismufum nifricum 129.
Bismutum oxychloratum 129.
Bismutum oxyjodatum 130.
Bismutum subcarbonicum 130.
Bismufum subnifricum 131,
Blausédure, verd. 100.
Bleidioxyd 105.
Bleiglatte 106.
Bleijodid 106.
Bleinitrat 105.
Bleioxyd 106.
Bleisuperoxyd 105.
Blutlaugensalz, rotes 40.
Borax 93.
Borsdure 92. .
Borsdureanhydrid 93.
Bortrioxyd 93.
Bromammonium 109.
Bromkali 34.
Bromwasserstoffsdure 143.
Butyrum Antimonii 128.

C.

Cadmium bromatum 81.

Cadmiumbromid 81.

Cadmiumsulfat 81.

Cadmium sulfuricum 81.

Calcium bromatum 59.

Calcium carbonicum praecipitatum
60.

Calcium chloratum 61.

Calcium hydroxydatum 61.

Calcium hypophosphorosum 62.

Calcium jodatum 63.

Calcium oxydatum e marmore 63.

Calcium phosphoricum 64.

Calcium phosphoricum tribasicum
4.

Calcium sulfuratum crudum 65.
Calcium tetraboricum 65.

Calomel 85.

Chlor 141.

Chlorbarium 69.

Chlorkalzium 61.
Chlorsulfonsdure 138.
Chlorwasser 141.

Chlorzink 77.

Chromalaun 94.

Chromium oxydatum 139.
Chromoxyd 139.
Chromsdureanhydrid 140.
Chromtrioxyd 140.

Cinnabaris 90.

Cuprioxyd 51.

Cuprisulfat 53.

Cuprochlorid 51.

Cuprooxyd 52.

Cuprum aluminatum 49.
Cuprum-Ammonium sulfuricum 50.
Cuprum metallicum reductum 49.
Cuprum monochloratum 51.
Cuprum oxydatum 51.

Cuprum oxydulatum 52.

Cuprum sulfuricum 53.

Cuprum sulfuricum ammoniatum 50.
Cyankali 37.

D.

Dinatrium orthophosphat 26.
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E.

Eisen-Ammoniakalaun 162.
Eisenbromiir 153.

Eisenchlorid 160.
Eisenchloridldsung 158.
Eisenchloriir 153.

Eisenjodiir 155.
Eisenhypophosphit 154.
Eisenoxydhydrat, braunes 155.
Eisenoxydul, phosphorsaures 156.
Eisenphosphat 156.
Eisenpyrophosphat 157.

Eisen, reduziertes 157.
Eisensalmiak 109.

Eisensulfat 161.

Eisensulfid 160.

Eisen, unterphosphorigsaures 154.
Eisenvitriol 161.

Eisenvitriol, entwésserter 162.

F.

Ferriammoniumsulfat 162.

Ferrichlorid 160.

Ferripyrophosphat 157.

Ferroammoniumsulfat 163.

Ferrobromid 153.

Ferrochlorid 153.

Ferrojodid 155.

Ferrophosphat 156.

Ferrosulfat 161.

Ferrosulfat, getrocknetes 162.

Ferrum bromatum 153.

Ferrum chloratum 153.

Ferrum jodatum 155.

Ferrum hypophosphorosum 154.

Ferrum oxydatum hydricum fuscum
155. \

Ferrum phosphoricum oxydulatum
156.

Ferrum pyrophosphoricum 157.

Ferrum reductum 157.

Ferrum sesquichloratum cristallis.
160.

Ferrum sulfuratum 160.

Ferrum sulfuricum 161.

Ferrum sulfuricum oxydatum am-
moniatum 162.
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Ferrum sulfuricum oxydulatum am-
moniafum 163.

Ferrum sulfuricum siccum 162.

Fixiersalz 31. N

G.

Gold, kolloides 57.
Goldschwefel 127.

H.

Hollenstein 56.

Hydrargyrum bichloratum 84.

Hydrargyrum bijodatum rubrum 84.

Hydrargyrum chloratum via humida,
paratum 85.

Hydrargyrum colloidale 83.

Hydrargyrum cyanatum 86.

Hydrargyrum jodatum flavum 87.

Hydrargyrum nifricum oxydatum 88.

Hydrargyrum nifricum oxydulatum
88.

Hydrargyrum oxycyanatum 89.

Hydrargyrum oxydatum via humida
paratum 90.

Hydrargyrum praecipitatum album
90

Hydt:argyrum, Reinigung 82.
Hydrargyrum sulfuratum rubrum

Hydrargyrum sulfuricum 91.

Hydrazinsulfat 116.

Hydrazinum sulfuricum 116.

Hydrogenium 11.

Hydrogenium peroxydatum 11.

Hydrogenium sulfuratum 12.

Hydroxylaminhyodrochlorid 117.

Hydroxylaminsulfat 117.

Hydroxylaminum hydrochloricum
117.

Hydroxylaminum sulfuricum 117.

J.

Jod aus Resten 144.
Jodum, aus Resten 144.
Jodkali 41.
Jodmonochlorid 148.
Jodpentoxyd 147.



Jodsdure 147.
Jodsdureanhydrid 147.
Jodschwefel 135.
 Jodtrichlorid 149.
Jodum chloratum 148.
Jodum trichloratum 149.
Jodwasserstoffsdure 146.

K.

Kalialaun 94.

Kali chloricum 35.

Kali, iibermangansaures 44.

Kali, unterphosphorigsaures 40.

Kalk, geldschter 61.

Kalk, kohlensaurer 60.

Kalium-Aluminiumsulfat 94.

Kalium bicarbonicum 32.

Kaliumbikarbonat 32.

Kaliumbisulfat, reinstes 33.

Kalium bisulfuricum 33.

Kaliumbromat 34.

Kalium bromatum 34.

Kalium bromicum 34.

Kaliumbromid 34.

Kalium, bromsaures 34.

Kalium carbonicum purum 35.

Kalium chlorat 35.

Kalium, chlorsaures 35.

Kalium chromat 36.

Kalium chromicum 36.

Kaliumchromisulfat 94.

Kali, chromsaures 36.

Kaliumcyanat 38.

Kalium cyanatum 37.

Kalium cyanicum 38.

Kaljumcyanid 37.

Kalium, cyansaures 38.

Kaliumdichromat, reinstes 39.

Kalium dichromicum puriss.
analysi 39.

Kalium ferricyanatum 40.

Kaliumferricyanid 40.

Kaliumhypophosphit 40.

Kalium hypophosphorosum 40.

Kalium jodatum 41.

Kaliumjodat 42.

Kalium jodicum 42.

Kaliumjodid 41.

pro

* Kalium, jodsaures 42.

Kaliumkarbonat, saures 32.
Kaliumkarbonat, reinstes 35.
Kaljum, kieselsaures 28.
Kaliummetabisulfit 47.
Kaliumnitrit 43.

Kalium nifrosum 43.
Kaliumperchlorat 44.
Kalium perchloricum 44.
Kaliumpermanganat 44.
Kalium permanganicum 44.
Kaliumpersulfat 112.
Kalium persulfuricum 112.
Kaliumphosphat, prim. oder saures

Kalium phosphoricum acidum 45.
Kalium pyroantimoniat 46.
Kalium pyrostibicum acidum 46.
Kaliumpyrosulfit 47.

Kalium pyrosulfurosum 47.
Kalium rhodanatum 47.
Kaliumrhodanid 47.

Kalium, salpetrigsaures 43.
Kalium silicicum purum 28.
Kaliumsilikat 28.

Kaliumsulfat, saures 33.

Kalium sulfuratum 48.

Kalium, iiberchlorsaures 44.
Kalziumborat 65.

Kalzium, borsaures 65.
Kalziumbromid 59.
Kalziumchlorid 61.
Kalziumhydroxyd 61.
Kalziumhypophosphit 62.
Kalziumkarbonat, gefilltes 60.
Kalziumjodid 63.

Kalziumoxyd 63.
Kalziumphosphat, sekundires 64.
Kalziumphosphat, tertidres 64.
Kalzium, unterphosphorigsaures 62.
Kalziumsulfid 65.
Kieselfluornatrium 102.
Kieselfluorwasserstoffsdure 102.
Kieselsdure, gefdllte 100.
Kieselsdure, kolloidale 101.
Kieselsdurehydrat, 13sliches 101.
Kochsalz, reinstes 18.
Kohlenstofftetrachlorid 99.
Kupferalaun 49.
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Kupferammaoniumsulfat 5v.
Kupferchloriir 51.
Kupferoxyd 51.
Kupferoxydul 52.

Kupfer, reduziertes 49.
Kupfersulfat 53.
Kupfervitriol 53.

L.

Liquor Ferri sesquichlorati 158.
Liquor Natrii hypochlorosi 20.
Liquor Naftrii silicici 29.
Lithargyrum 106.

Lithium bromatum 13.
Lithiumbromid 13.

Lithium chloratum 14.
Lithiumchlorid 14.

Lithium jodatum 14.
Lithiumjodid 14.

M.

Magnesium bromatum 58.

Magnesiumbromid 58.

Magnesium carbonicum pondero-
sum 58.

Magnesiumkarbonat, dichtes 58.

Magnesiumperoxyd 59.

Magnesium peroxydatum 59.

Manganchloriir 150.

Mangankarbonat 150.

Manganochlorid 150,

Manganohypophosphit 151.

Manganokarbonat 150.

Manganosulfat 152.

Mangansulfat 152.

Mangan, unterphosphorigsaures 151.

Manganum carbonicum 150.

Manganum chloratum 150.

Manganum hypophosphorosum 151.

Manganum sulfuricum 152.

Manganvitriol 152.

Mennige 107.

Mercuricyanid 86.

Mercurijodid 84.

Mercurinifrat 88.

Mercurioxyd 90.

Mercurisulfat 91.

Mercurojodid 87.
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Mercuronitrat 88.
Metaphosphorsidure 123.

Minium 107.

Mohrsches Salz 163.
Molybdidnsaures Ammonium 111.

N.

Natriumamalgam 15.
Natrium-Ammoniumphosphat 15.
Natrium-Ammonium phosphoricum
15.
Natriumarsenat 16.
Nafrium arsenicicum 16.
Natriumbiboracicum 93.
Natrium bicarbonicum puriss. 16.
Natriumbikarbonat, reinstes 16.
Natriumbisulfit 17.
Natrium bisulfurosum 17.
Natrium boricum 93.
Natrium bromatum 17.
Natriumbromid 17.
Natrium carbonicum puriss. 18.
Natriumchlorat 19.
Natrium chloratum 18.
Natrium chloricum 19.
Natriumchlorid pro analysi 18.
Natrium, chlorsaures 19.
Natrium, doppeltschwefligsaures 17.
Natriumhypochlorit 20.
Natrium hypochlorosum 20.
Natriumhypophosphit 21.
Natrium hypophosphorosum 21.
Natrium hyposulfurosum 31.
Natrium jodatum 22.
Natriumjodid 22.
Natriumkarbonat, reinstes 18.
Natron, kieselsaures 28.
Natriumkobaltinitrit 22.
Natriumnitrit 24.
Natrium nitroprussicum 23.
Natrium nitrosum 24.
Natriumperborat 25.
Natrium perboricum 25.
Natrium peroxydatum 25.
Natriumphosphat, sekundires 26.
Natrium phosphoricum 26.
Natriumpyrophosphat 27.
Natrium pyrophosphoricum 27.



" Nafrium, saures schwefligsaures 17.
Natrium, schwefligsaures 31.
Natrium silicicum purum 28.
Natrium silicofluoratum 102.
Natriumsilikat 28.

Natrium sulfantimoniat 29.

Natriumsulfid 30.

Natriurasulfit 31.

Natrium sulfuratum 30.

WNatrium sulfurosum 31.

Natriumsuperoxyd 25.

Natrium tetraboricum 93.

Natriumthiosulfat 31.

Natrium thiosulfuricum 31.

Natrium, unterschwefligsaures 31.

Natronwasserglaslosung 29.

Niccolum Ammonium sulfuricum
164. ¢

Nickelammoniumsulfat 164.

Nitroprussidnatrium 23.

0.

Oxygenium 132

P.

Phosphorige Saure 123.
Phosphoroxychlorid 119.
DPhosphorpentachlorid 120.
Phosphorsalz 15.
Phosphorsidure, glasige 123.
Phosphorsiure, ortho 122.
Phosphortrichlorid 120.
Phosphorus oxychloratus 119.
Phosphorus pentachleratus 120.
Phosphorus frichloratus 120.
Pinksalz 103.

Plumbum jodatum 106.
Plumbum hyperoxydatum 105.
Plumbum nitricum 105.
Plumbum oxydatum 106.
Pottasche 35.
DPyrophosphorsiure 124.

Quecksilberchlorid 84.
Quecksilberchloriir, gefélltes 85.

Quecksilbercyanid 86.
Quecksilberjodid 84.
Quecksilberjodiir 87.
Quecksilber, kolloides 83.
Quecksilberoxycyanid, cyanidhalti-
ges 89.
Quecksilberoxyd, gelbes 90.
Quecksilberoxydnitrat 88.
Quecksilberoxydsulfat 91.
Quecksilberoxydulnitrat 88.
Quecksilberprazipitat, weifles 90.
Quecksilber, Reinigung 82.
Quecksilbersulfid, rotes 90.

R.

Rhodanammonium 115.
Rhodankali 47.

S.

Salpetersdure, reine 118.

Salpetersdure, rote rauchende 118.

salpetersaures Ammonjum 111.

Salzsduregas 142.

Sauerstoff 132.

Schlippesches Salz 29.

Schwefelarsen, gelbes 125.

Schwefelbarium 75.

Schwefeldioxyd 135.

Schwefeleisen 160.

Schwefel, gefdllter 134.

Schwefel, gereinigter 134.

Schwefelkalium 48.

Schwefelkalzium 65.

Schwefel, kristallisierter aschefreier
133,

Schwefelleber 48.

Schwefelmilch 134.

Schwefelnatrium 30.

Schwefelsdaurechlorid 137.

Schwefelstrontium 68.

Schwefelwasserstoff 12.

Schwefelwasserstoff, rein fiir toxi-
kolog. Analysen 12.

Schwefelwasserstoffwasser 13.

Schweflige Saure 135.

Schwefligsdurechlorid 136.

Silber aus Resten 54.
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Silber, kolloides 55.

Silbernitrat 56.

Silber, salpetersaures 56.
Siliciumfluorwasserstoffsdure 102.
Stanni-Ammoniumchlorid 103.
Stannochlorid 103.
Stannum-Ammonium chloratum 103.
Stannum chloratum 103.

Thionylchlorid 136.
Trikalziumphosphat 64.

W.
Wasserstoff 11.
Wasserstoffsuperoxydldsung 11.
Wismutchlorid, basisches 129.
Wismutkarbonat, basisches 130.

Stannum tetrachloratum 104.
Stibium oxydatum 127.
Stibium sulfuratum
127.
Stibium frichloratum 128.
Sfrontium bromafum 66.
Strontiumbromid 66.
Strontium chloratum 66.
Strontiumchlorid 66.
Strontium jodatum 67.
Strontiumjodid 67.
Strontiumnitrat 67.
Strontium nifricum 67.
Strontiumsulfid 68.
Strontium sulfuratum 68.
Sublimat 84.
Sulfur crystallisatum 133.
Sulfur depuratum 134.
Sulfur jodatum 135.
Sulfurylchlorid 137.

T.

Tetrachlorkohlenstoff 99.
Tetrammincuprisulfat 50.

aurantiacum
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Wismutnitrat 129.
Wismutnitrat, basisches 131.
Wismutoxychlorid 129.
Wismutoxyjodiir 130.

Z.

Zincum chloratum 77.
Zincum jodatum 78.
Zincum peroxydatum 78.
Zincum phosphoricum 79.
Zincum subcarbonicum 79.
Zincum sulfuricum 80.
Zinkchlorid 77.

Zinkjodid 78.
Zinkkarbonat, basisches 79,
Zinkperoxyd 78.
Zinkphosphat 79.

Zink, phosphorsaures 79.
Zinksulfat 80.
Zinksuperoxyd 78.
Zinkvitriol 80.
Zinkchloriir 103.

Zinnober 90.
Zinntetrachlorid 104.
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