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Wasser, oder auch mit der obigen, aus Essigsiiure, Alkohol und
Wagser bestehenden Mischung: ansgewaschen werden. Zum Auswaschen
des Kobaltnicderschlages ist entweder letztere Mischung oder Essig-
siture von 80 pCt. zu verwenden.

Diese Art der Abscheidung und Bestimmung hat vor dem bis-
herigen Verfahren bedeutende Vorziige (besonders den Methoden
gegeniiber, welehe auf Fillung dieser Metalle durch Alkalihydroxyde
oder Alkalicarbonate basiren), da die Bestimmung selbst rascher ans-
zufilhren ist und die Niederschlige leichter rein erbalten werden
konnen. Die Methode lisst sich noch zur Bestimmung von Silber,
Kupfer, Cadwium, Blei etc., anwenden. Bei der Fillang dieser
Metalle ist indess die Gegenwart verschiedener Salze von Einfluss.
Es wird z. B. das Cadmium bei Anwesenheit von Chlorkalium oder
Chlorammoninm gar nicht gefélit. Kuopfer wird pur in ganz concen-
trirter Aunflésung, und dann noch nicht ganz vollstindig, gefillt.
Das Verhalten dieser Metalle liisst sich in einzelnen Fillen zur Tren-
nong von den oben angefiibrten, durch Kaliumoxalat fillbaren Me-
tallen benutzen.

343. Alexander Classen: Ueber eine neue Methode zur
Trennung des Eisens von Mangan, Kobalt, Nickel und Zink.

(Eingegangen am 7. Juli; verlesen in der Sitzung von Hrn. Ferd. Tiemann.)

Bei der Analyse vieler Substanzen handelt es sich meistens darum,
cine Trennung des Eisens von anderen Metallen vorzunehmen, obne
dass der hierbei erhaltene Eisenniederschlag zar Bestimmung dieses
Kirpers dient. Letzteres ist auch nur in den wenigsten Fillen direct
ausfiibrbar, da bei Anwendung der iiblichen Trennungsverfahren, der
Eisenniederschlag, bei Gegenwart von Thonerde, Kieselsiiure, Phos-
phorsdure etc., mit diesen Korpern gemengt, erbalten wird. Das
Eisen wird daher in der Regel in einer besonderen Portion oder auch
in der Losung des erhaltenen Niederschlages titrimetrisch bestimmt.
Zuor Trennuug des Eisens von den iibrigen Metallen wird dasselbe
bekanntlich entweder als basisches Eisenacetat, oder als basisches
Eisenoxydsalz 1) abgeschieden und im Filtrate Mangan, Kobalt, Nickel
oder Zink bestimmt. Diese Methoden geben bei Anwendung der
Trennung des Eisens von Mangan sehr gute Resultate, da es, bei
Einbaltung der beziiglichen Vorschriften, méglich ist, alles Mangan
in das Filtrat Gberzufibren. Anders verbdlt es sich aber bei der
Trennung des Eisens von Kobalt, Nickel oder Zink. Ist hier die
Menge von Eisen einigernaassen bedeutend, so bleiben erhebliche
Mengen dieser Metalle bei dem Eisenoxydniederschlage zuriick, welche

1) Herschel, Ann. Chim. et Phys. 49, 306.
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erst durch mehrmaliges Ldsen und Féllen gewonnen werden konnen!).
In allen Fillen sind diese Methoden sehr zeitraubend, da das Aus-
waschen grosserer Hisenoxydmassen sebr langsam von statten geht.
Diese Uebelstinde lassen sich vermeiden, wenn man die betreffenden
Metalle vor der Fillung des Eisens als Oxalate abscheidet. Fiigt man
zu einer neutralen Auflésung eines Eisenoxydulsalzes Kalinmoxalat
und dann Essigséiure im Ueberschuss, so wird Eisenoxalat abgeschieden.
Verfihrt man in gleicher Art mit einer Eisenoxydlésung, so bleibt
dieselbe, selbst nach tagelangem Stehen, vollsommen klar. Zuar Tren-
nung des Eisens von den obigen Metallen, versetzt man nun die
neutrale, concentrirte, eisenoxydhaltige Anfldsung mit einer geniigenden
Menge von Kaliumoxalat (1: 6; die Farbe der Flissigkeit geht hierbei
von braunroth in griin oder gelbgriin iiber), und fiigt, unter Umriihren,
conc, Essigsiiure (80 pCt) im Ueberschuss hinzo. Anstatt Essigsdure
kann man auch das aus gleichen Volumen bestehende Gemisch von
Essigsdure (80 pCt.), Alkohol (95 pCt.) und Wasser anwenden. Die
Fillung wird zweckmissig in einer Porzellanschale vorgenommen und
die Fliissigkeit einige Zeit im Wasserbade erhitzt. Verdiinnte Auf-
16sungen werden vor der Fillung zuerst im Wasserbade concentrirt.
Zeigt die zan fillende Fliissigkeit saure Reaction, so wird die freie
Siure vorher durch Abdampfen moglichst entfernt, dana die Fliissigkeit
mit Natriumcarbonat bis zur alkalischen Reaction versetzt ?), der
Niederachlag in concentrirter Oxalsfiure geldst, Kaliumoxalat und
schliesslich Essigsiure hinzugefiigt. Nach dem Erkalten wird der ent-
standene Niederschlag filtrirt und von dem Eisenoxalat durch Aus-
'waschen mit Essigsdure oder der obigen Mischung vollkommen befreit.
Ist die Menge von Eisenoxyd bedeutend, sc erhalten die Niederschlige
(wahrscheinlich in Folge partieller Reduction des Eisenoxalats) leicht
eine geringe Menge desselben zuriick, was bei Zink und Mangan schon
an der Farbe der Niederschlige ersichtlich ist. Zu diesem Falle wird
der durch Decantation ausgewaschene Niederschlag in der Porzellan-
schale mit verd. Chlorwasserstoffsiore geldst, die Losung im Wasser-
bade bis fast zur Trockne verdampft, der Riickstand mit wenig Wasser
versetzt, mit Natriumcarbonat alkalisch gemacht und danp mit Essig-
siiure iibersiittigt. Der jetzt erhaltene Niederschlag ist eisenfrei.
Detaillirte Angaben und analytische Belege behalte ich mir vor.

Aachen, 6. Juli 1877,

') Bei der im hiesigen Laboratorium ausgefuhrten Analyse eines Nickelsteins,
welcher 30 pCt. Eisen, auf Oxyd berechnet, enthielt, zeigte es sich, dass sellst
nach finfmaliger Ausfdllung des Eisens, dasselbe noch Kobalt und Nickel enthielt.

?) Geringe Mengen von S#ure kdnnen ohne vorheriges Abdampfen direct
mit Natriumcarbonat neutralisirt werden.





