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Leben zu rufen. Bei dem Stickstoff, so auch bei den anderen mehr- 
atomigen Elementen, ist es unschwer, die Frage nach der actuellen 
Werthigkeit zu lZisen , jedoch schwierig , die Anzahl der potentiell 
vorhandenen Werthigkeitseinheiten , die maximale Werthigkeit zu er- 
kennen. Da die letztere von der Natur der auf einander reagirenden 
Elemente abhiingt , so giebt die vorliegende Untersuchung die An- 
deutung der Moglichkeit, sich der Losung dieaer Frage zu nlhern. 
Die Liisung besteht in dem Auffinden fir die mehratomigen Elemente 
solcher Verbindungen, wie es die Methylammoniumverbindungen f i r  
Stickstoff sind, in welchen die im Elemente potentiell vorhandene 
Fiihigkeit , Verbindungen einzugehen , ihren vollsten Ausdruck ge- 
funden hat. 

P e t e r s b u r g ,  im Mai 1895. 

285. P. Jannaeoh und H. Kammerer: Ueber quantitative 
Metalltrennungen in alkalisoher Loeung duroh Wesaeratoff- 

euperoxyd. 
[XII. Mittheilung]. 

(Eingegangen am 11. Juni.) 
Die Trennung des Mangam von Silber und des Whuths  von Kobalt. 

1. T r e n n u n g  von Mangan und Si lber .  
Hinsichtlich der Einzelheiten i n  der Ausfihrung der nachfolgenden 

Analysen verweisen wir hier besonders auf die diesbeziiglichen Mit- 
theiluDgen Ix-xI1), welche alles Erforderliche inclusive der Literatur- 
nachweise enthalten. 

Zur Trennung von Mangan und Silber gaben wir 0.7-0.8 g 
Silbernitrat und die gleiche Menge Manganammonsulfat in ein Becher- 
gliischen zusammen mit 10 ccm conc. Salpetersiiure und ebenso vie1 
Wasser. Die erhaltene Liisung giesst man sodann in ein Gemisch 
Ton 20 ccm Wasser, 50 Wasserstoffsuperoxyd + 40 conc. Ammoniak 
und erwiirmt das Ganze bedeckt a u f  dem Waeserbade 10-12 Minuten 
lang, worauf der sich rasch absetzende Niederschlag von Mangan- 
hyperoxydhydrat filtrirt wird. Man wascht den Niederschlag zu- 
vijrderst mit eiuem Gemisch von 8 Volumentheilen Wasser, 17 Wasser- 
stoffauperoxyd + 17 starkem Ammoniak und am Ende mit beissem 
Wasser sorgfaltigst aus, verascht und gliiht schliesslich vor dem Ge- 
blase bis zom constanten Gewicht. Das alles Silber enthaltende Fil- 
trat erhitzt man auf dem Wasserbade bis zum Verschwinden des 

1) Diose Berichte 27, 420; 28, 994 u. Zeitschr. f. anorg. Chem. 8, 302. 
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Ammoniakgeruches, siiuert dann mit conc. Salpetersiiure an und l l l t  
das Silber wie iiblich als Chlorsilber. 

gaben = 0.1650 g In304 = 0.15346 MnO = 18.08 pCt. (Theorie = 15.13 pCt.1 
und 0.6110 AgCl = 0.4599 g Ag = 63.28 pCt. (Theorie = 63.50 pCt.). 

11. Analyse: - 0.8730 Mn (NHda (SO&.  6 H20 + 0.8158 g AgNOa 
gaben ==0.1699 MnaO, = 0.15502 MnO = 18.10 pCt (Theorie= 18.13 pCt.) 
und 0.6876 AgCl = 0.5176 g Ag = 63.45 pCt. (Theorie = 63.50 pCt.). 

Die Trennung ron Mangan und Silber mit Wasserstoffsuperoxyd 
geht aueserst leicht und glatt von Statten. Es geniigtc die einmalige 
Fallung des Mangang vollkommen, da sich das auf Silberepuren 
untersuchte Manganoxydoxydul als absolut frei davon herausatellte. 
So kommt man in dem gegebeneu Falle ebenso schnell und sicher 
zum Ziele, als wenn man zuerst das Silber mit Salzsaure und hinter- 
her das Mangan mit Wasserstoffsuperoxyd fallt. Allein bei compli- 
cirteren Gemischen, z. B. einer Legirung von Silber , Wismuth, Man- 
gan und Nickel, wird das neue Verfahren entscbieden einer Erstaus- 
fallung des Silbers u. 8. f. vorzuziehen sein. Ueber die weitere Au3- 
dehnung der Wasserstoffsuperoxydmethode auf derartige scbwierigere 
Metallscheidungen wollen wir bei einer spiiteren Gelegenheit bericbten. 

I, Analyse: 0.8490 Mn(NHa)a(SO&i . 6HsO + 0.7268 g 

2. T r e n n u n g  von W i s m u t h  und Kobal t .  
Als Ausgangsmaterial verwandten wir Kobaltammonsulfat und 

reines metallisches Wismuth. Ca 0.5 g Kobaltsalz und 0.35 g Wismuth 
werden i n  einem Tiegel mit 10 ccm concentrirter Salpeterslure und 
10 ccm Wasser auf dem Wasserbade bis zur Losung erwiirmt. In 
einer zweiten grossen Porzellanschale halt man sich ein Gemisch von 
20 ccm Wasser, 50 Wasserstoffsuperoxyd + 50 conc. Ammoniak bereit 
und giesst in dieaes hineiri die Metalll8sung, nachdem man ibr zuvor 
nochmals 10 ccm concentrirte Salpetersaure zugesetzt hat. Nach dem 
Absetzen filtrirt man den nocb Spuren von Kobalt einschlieasenden 
Wiemuthniederschlag ab und wascht ihn zuniicbst rnit einem Gemisch 
von Wasserstoffsuperoxyd-Ammoniak (cf. oben), dann rnit verdiinntem 
Ammoniak (1 : 2) und zuletzt mit heissem Wasaer griindlich Bus. 1st 
dieses gescbehen, so lost man die Flillung unmittelbar auf dem Filter 
mit heisser verdiinnter Salpetersiiure (1 : 3) a u f  u. s. w., merkt sich 
die hierzu verbrauchte Menge und giebt zu der erhaltenen Wismuth- 
losung soviel concentrirte Salpetersaure hinzu, dass sich wiederum 2Occm 
davou in der Fliissigkeit befinden. Nun fallt man das Wismuth zum 
zweiten Male genau wie friiber und wascht den Niederschlag ebenfalls 
wie das erste Ma1 aus, trocknet ihn bei 900, verascht und wiigt als 
Wismuthoxyd im Platintiegel (cf. a. a. 0.). 

Das alles Kobalt entbaltende Filtrat trocknet man auf dem 
Wasserbade v6llig ein und erhitzt darauf kriiftig in einem grossen 
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Nickelluftbade, bis alle Ammonsalze vertrieben sind. Das restirende 
Eobaltsalz wird jetzt mit wenig heissem Wasser, dem man einige 
Tropfen SalzsPure und etwas Wasserstoffsuperoxyd zugefCgt hat, anf- 
genommen , niithigenfalls filtrirt, auf hiichetens 100 ccm Fliissiglreit 
verdiinnt und endlicb in der Kochhitze mit einem ganz geringen 
Ueberachuse von reinem Natron nnter gleichzeitigem Zuaatz von etwas 
Brom gefiillt. Den erhaltenen Niederschlag wiischt man gut am, 
trocknet, verascht (Filter geeondert) and wiigt ale Kobaltoxydoxydul. 
Auch kann man das Kobalt direct aus der urapriinglichen ammo- 
oiakalischen Lijsung mit Schwefelammonium niedergeschlagen. Dieae 
Fiillung muss man liingere Zeit auf dem Wasserbade erwiirmen, bis 
sie sich vollstiindig absetzt, worauf man filtrirt und rnit heissem 
ammonsulfidhaltigem Wasser auewascht. Durch Anwendung eines 
erwiirmten verdiinnten Kiinigswassers unter abwechselndem Zusatz 
von Waseerstoffsuperoxyd gelingt es leicht, das Sulfiir behufs Aus- 
fiillung dea Kobalts mit Natron und Brom wieder in Liisung zu 
bringen. 

I. Analyse. 0.3028g Bi + 0.6010 Co(NH.i)i(SO~)a.6HnO = 0.9038g 
angewandte Snbstanz gaben = 0.3374 g Bia03 = 0.3026 g Bi = 33.48 pCt. 
(Theorie = 33.50 pCt.) und 0.1290 Co3O1 = 0.1139 COO (berecbnet = 0.1137 g) 
= 12.60 pCt (Theorie = 12.58 pCt.). 

0.3193 Bi + 0.5330 Co(NHJa(S0i)s . 6H2O = 0.8523 g 
angewandte Substanz gaben = 0.3550 g Bia03 = 0 3184 g Bi = 37.36 pCt. 
.(Theorie = 37.46 pCt.) und 0.1084 g C03Ol = 0.1012 g COO (ber. = 0.1009 g) 
= 11.87 pCt. (Theorie = 11.84 pCt.). 

11. Analyse. 

286. P. J a n n a s o h  und H. Kammerer: 
Ueber die quantitative Analgee des Bleiglanaee. 

[IV. Mittheilnng.] 
(Eingegangen am 11. Juni.) 

Fiir die Analyse des Bleiglanzes hat der Eine von uns  schon 
*iiher mehrere Methoden vorgeschlagen. Ale besonders einfach wurde 
hervorgehoben einmal die Fiillung der natronalkalischen Liisung des 
au Bleisulfat oxydirten Sulfide durch directen Zusatz von Brom, 
ferner die Fiillung einer ammoniakalischen Ammonacetatliisung des- 
*elben durch Wasseretoffsuperoxyd und schliesslioh ale a m  achnellsten 
zum Ziele fiihrend die Zerseteung des Minerals im Bromstromel). 
Die Fiillung des Bleis in  kalialkalischer Liisung durch Brom ist 
epiiter auch von L. Medicnss) angewandt worden und zwar unter 
Zuleitung des Halogens in Dampfform. 

?) Jom.  f.grakt. Cham. 45, 103. 3 Diese Berichte 25, 2490. 




