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82. Jean Krutwig: Nachweis von Spuren Silber im Bleiglang
auf nassem Wege.
{Laboratorium der Bergschule Liittich.)

(Eingegangen am 13. Februar; verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.)

Die Methode beruht auf folgender Reaktion:

Natronlauge giebt bekanntlich in Bleisalzen einen im Ueberschuss
von Natronlauge 16slichen Niederschlag von Pb (O H)y ; in Silbersalzen
entsteht durch Natronlauge ein brauner Niederschlag von Age O. Fiigtman
aber das Natronhydrat zu einer Mischung von Blei- und Silbersalz, so
entsteht ein prachtvoll gelber Niederschlag. Dieser Niederschlag enthiilt
Blei und Silber, wahrscheinlich ein bleisaures oder bleisauriges Silber-
salz, ist in Wasser und Natronlauge uunléslich, in Ammoniak im
Gegentheil, wie meistens alle Silbersalze, schr leicht léslich. Die
Reaktion ist sehr empfindlich, denn sie vermag ein Milligramm Silber
in einer verdinnten salpetersauren Silberlésung nachzuweisen. Es
geniigt einige Tropfen einer alkalischen Bleilosung hinzuzufiigen, um
den charakteristischen Niederschlag zu erhalten. Umgekehrt kann
man Spuren Blei in alkalischer Lésung durch Silbernitrat auffinden.

Um das Silber im Bleiglanz zu ermitteln, schlage ich folgenden
Weg vor:

20 bis 25 g Bleierz werden mit einem Gemisch von Weinstein,
Soda und Borax in einem eisernen Tiegel aufgeschlossen. Man be-
komnit auf diesem Wege ein ziemlich reines Blei, welches, nebst
Eisen und Schwefel, alles Silber des Bleierz enthiilt. Man behandelt
das Blei mit chlorfreier, concentrirter Salpetersiure, verdiinnt nach be-
endigter Reaktion mit Wasser und filtrirt von dem etwa entstandenen
schwefelsauren Blei ab. Die Lésung wird alsdann mit cinem Ueber-
schuss von Natronlauge versetzt und einige Zeit stehen gelassen. Es
setzt sich ein braungelber Niederschlag zu Boden. Man giesst die
iiberstehende Flissigkeit ab, filtrirt den Niederschlag und wischt den-
selben mit heissem Wasser aus bis zum Verschwinden der alkalischen
Reaktion.

Der Niederschlag besteht aus Bleihydroxyd, Eisenoxydhydrat und
dem sogenannten bleisauren Silber. Man behandelt ihn auf dem Filter
mit missig concentrirtem Ammoniak, welches das bleisaure Silber voll-
kommen anflgst. Die Losung wird zur Verjagung des Ammoniaks
auf dem Wasserbade abgedampft. Der aus zwel Zonen Age O und
PbL (OH)2 bestchende Riickstand wird in Salpetersiure aufgeldst.
Man kann nun zwei Wege einschlagen, wn das Silber zu erkennen.
Entweder versetzt man die erhaltene Salpetersinre-Lésung mit Natron-
hydrat, welches den charakteristischen gelben Niederschlag hervor-
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bringt, oder fillt das Blei mittelst Schwefelsdure, filtrirt und weisst
in der Losung das Silber durch Salzsiure nach.

Dieses Verfahren ist sehr leicht auszufiihren und giebt befriedigende
Resultate. Es ist mir jedesmal gelungen, in einem Bleiglanz von
Bleyberg Spuren von Silber nachzuweisen: z. B. in Erzen, wovon 25 g
Erz 18 g silberhaltiges Blei und durch Cupellation 0.002 g Silber
(also : 0.02 pCt.) ergaben.

Niihere Untersuchungen iiber die quantitative Zusammensetzung
des gelben Niederschlags, sowie tiber die quantitative Bestimmung des
Silbers in Bleierzen werden augenblicklich ausgefiihrt.

683. Werner Kelbe und Constantin Warth: Ueber die im
Harzol vorkommende Capronséure.

[Aus dem chemischen Laboratorium des Polytechnikums zu Karlsrahe.]

(Eingegangen am 13. Febroar; verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.)

Sehon vor lingerer Zeit hat der Eine-von uns mitgetheilt, dass
sich aus den niedriger siedenden Theilen des Harzéls, der Harzessenz,
mittelst Natronlauge eine Anzahl von Siuren der Reihe CiHzu—1COOH
auswaschen ldsst.

Nachgewiesen wurde damals Isobuttersiure und eine Capronsiure.
Ferner wurde zugleich die Vermuthung ausgesprochen, dass in dem
Siuregemisch noch Oenanthylsiure und eine Anzahl anderer Siuren
dieser Reihe vorhanden seien.

Um die Identitit der erwiihnten Capronsiure mit einer der be-
kannten festzustellen, haben wir uns bemiiht, eine grossere Menge der-
selben zu gewinnen. Zu diesem Zweck haben wir das Sduregemisch
in absolutem Alkohol gelist, und durch Einleiten von Chlorwasserstoff
die Aecthylester dieser Sduren dargestellt. Das durch Verdinnen dieser
Lisung mit Wasser erhaltene Estergemisch wurde, nachdem es durch
Waschen mit verdiinnter Natronlauge von gleichzeitig vorhandenen
Phenolen befreit war, fraktionirt.

Das Estergemisch begann schon beim Siedepunkt des Ameisen-
siurcithylesters zu sieden, wihrend die hdchst siedenden Theile einen
Siedepunkt von 250° und daridber zeigten. Diese hédchst siedenden
Theile sind unzersetzt nur im Vacuum fliichtig.

Zur Darstellung der Capronsiure diente uns der Theil, welcher
verhiltnissmiissig constant von 150 — 1559 siedete.

Aus der durch Verseifen dieses Esters mit Kalihydrat erhaltenen
Lisung von Kalinmecapronat wurde, nachdem sie mit Salzsiure abge-
schieden war, die Capronsiure mit Wasserdampf abdestillirt.





