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Obm" die Tl~ des Palladiums yon Platin 
v o n  

Dr. P. Cohn und F. Fleissner.  

Aus dem chemischen Laboratorium des Prof. Dr. Lippmann an der 
k. k. Universit~it in Wien. 

(Vorgelegt in der Sitzung am 11. Juni 1896.) 

Das Palladium besitzt unter allen Platinmetallen die griSsste 

Verwandtschaf t  zum Cyan und wird das Palladiumcyantir  

Pd(CN)2 selbst dutch Quecksilber nicht zersetzt, so dass eine 

PalladiumlOsung nach Angaben des Entdeckers  des Palladiums, 

W o  11 a s t 0 n,1 dutch Cyanquecksi lber  gef~llt wird, welche That-  

sache bekanntl ich zur Best immung des Palladiums dient. In- 

dessen ist diese Methode bei Gegenwart  von anderen Metallen 

wie z. B. Kupfer, welches ebenfalls durch Quecksilbercyanid 

gef~illt wird, nicht anwendbar.  

Zum qualitativen Nachweis  des Palladiums dient ferner 

seine FS.llbarkeit dutch Jodkalium. Sind aber nur geringe 

Mengen des Metalls vorhanden, so ist die L6slichkeit des 

Palladiumjodtirs in einem lJberschusse von Jodkalium zu be- 

N~cksichtigen. 

Bei gleichzeitiger Anwesenhei t  yon Platinchlorid gelingt 

die oben angeftihrte Absche idung  des Palladiums weit 

schwieriger, namentlich dann, wie dies h~ufig der Fall ist, 

wenn letzteres in geringer Menge zugegen ist, da dasselbe in 

Jodkalium sich 10st. Das Platinchlorid scheidet aus letzterem 

Jod aus, welches gelSst bleibt und nicht dutch Schwefelkohlen- 

1 Phil. Transact., 1804,419; 1805, 316. 
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stoff ausgeschti t tel t  werden  kann, wohi abet  dutch die St~irke- 
reaction erkannt  wird, die abet  auch bei Gegenwar t  anderer  

Verbindungen wie Eisen-, Kupferchlorid etc. erfolgen kann. 

Die Trennungsmethode ,  welche den Gegenstand dieser 
Mittheilung bildet, beruht  auf  i/ingst bekannten  Tha t sachen :  auf  

der Unl6sl ichkeit  des Pla t insalmiaks  in einer s tarken Salmiak-  
1OSUl~g undWeingeis t ,  sowie auf  der LOslichkeit des Ammonium-  

Pal ladiumchlort i rs  in dem ersteren Mittel. Aus dieser L0sung  

wird nun dutch Behandlung mit Salpeters~ture die Abscheidung 
des schwer  10slichen, gut charakterisir ten Ammonium-Pal lad ium-  

chlorids (Pal ladiumsalmiaks Pd(NH~)2Cla)1 bewirkt. 
Man verftihrt dabei auf  folgende Weise :  Die L6sung  der 

beiden Platinmetalle in K6n igswasse r  wird durch wiederholtes 

Eindampfen  yon e twa vorhandener  Salpeterstiure befreit und 
hierauf  mit e twa 10 cm 3 eiuer 1 0 %  h/iltigen SalmiaklOsung am 

W a s s e r b a d e  bis nahe z u r T r o e k e n e  eingedampft.  Der mit einigen 
Tropfen W a s s e r  befeuchtete Rtickstalad wird mit einer 30pro-  

centigen SalmiakI6sung t ibergossen. Nach dem Durchrt ihren ltisst 

man  einige Zeit stehen, wobei  dann bei Gegenwar t  yon Platin 
der bekannte  gelbe Niederschlag auftritt. Bei der Aufarbei tung 

der Platinerze ~ in der Technik  wird das Platin in gleicher Weise  
abgeschieden.  Der abfiltrirte, anfangs  mit SalmiaklOsung dann 

mit Weingeis t  gewaschene  Niederschlag wird feucht mit  dem 

Filter im Porzellantiegel verascht ,  da der trockene, yore Filter 
entfernte Niederschlag  schwer  ohne Verlust gegltiht werden  

kannl Das in L/3sung befindliche Palladiumchlort ir  versetzt  

man in nicht zu concentrir ter  L6sung  mit einer hinreichenden 

Menge Salpeterstiure und dampft  die Fltissigkeit  am W a s s e r -  
bade langsam ab. Man erhtilt dann durch l angsames  Ab- 

scheiden einen sch6n krystal l inischen,  hochrothen Niederschlag,  
der rasch filtrirt und mit einer concentrir ten kalten Salmiak-  

10sung, die einige Tropfen SalpetersS.ure enthtilt, au sgewaschen  

Dev i l l eundDebray ,  Comptes rendus 86, 99,6. 
2 Deville und Debray,  Ann. chim. phys. [3], 56, 385; 61, 5. --  

Bunsen, Ann. Chem. Pharm., t46, 265. --  Vauquelin, Ann. chim., 88, 167; 
89. 150. - -  Osann, Pogg. Ann., 15, 158. - -  Claus, J. pr. Chem., 42, 351; 
Beitr/ige zur Kenntniss der Platinmetalle, Dorpat 1854; N. Petersburg. Akad. 
Bull., 2, 158. 



Trennung des Palladiums von Platin. 363 

wird. Dieses Salz entspricht  wirklich, wie wit  uns  durch cinch 

Versuch  i iberzeugten,  dem Ammonium-Pal ladiumchlor id .  

0" 4815 g Subs tanz  lieferten gegltiht 0 '1455 g Palladium. 

Berechnet f~r 
Gefunden Pd (NH~I)2CI 6 

Pd . . . . . . .  30 '  21 29" 98 

Unter  gewissen  Umsttinden,  namentl ich wenn  nicht ge- 
nftgend Salpeterstiure vorhanden  ist, erh~tlt man ein braunes  

bas i sches  Salz. 

Die rothe Verbindung ist in kal tem W a s s e r  schwer  16slich, 
beim Erw~irmen tritt unter  Ze r se tzung  L6sung  ein u n d e s  wird 

das Ammonium-Pal lad iumchlor t i r sa lz  regenerir t  (NH4) 2PdCla; 

auch Stehen der kalten L6sung  bewirk t  partielle Zersetzung.  
Der noch feuchte Niederschlag  wird wie beim Platin- 

sa lmiak  in derselben Weise  gegltiht, htiufig kommt  es hierl~ei 
vor, dass  das gegliihte Pal ladium bl~ulich erscheint, was  yon 

einer unvollst t indigen Reduction herr~hrt;  ltisst man auf  den 
w a r m e n  S c h w a m m  etwas  Leuch tgas  zus t r6men,  so ergKiht 

derselbe heftig und nimmt dann normale  Beschaffenheit  an; 
auch  macht  sich dann noch eine geringe Gewich t sabnahme 
bemerkbar .  

Die oben beschr iebene  T r e n n u n g  erlaubt den qualitativen 
Nachwei s  der beiden Metalle, auch wenn  dieselben in sehr 

ger ingen Mengen anwesend  sind. 

Quantitative Bestimmung. 

Um beliebig z u s a m m e n g e s e t z t e  Gemenge  von Pal ladium- 
chlortir- und Platinchloridl/Ssungen zur Analyse  zu verwenden,  

wurden  Palladiumchlortir-  wie Plat inchloridl6sungen von be- 
kann tem Gehalte  dargestellt ,  indem die scharf  gewogene  Menge 

Metall in K6n igswasse r  gel6st, e ingeengt  und a u f l 0 0  c m  ~ ver- 
diinnt wurde.  

O" 5700 g Pal ladium wurde  in 100 c#r ~ gel6st: 

1 c#~,z ~ entspricht  . . . . . . . .  O' 0057 g Pd. 
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1'896 g Platin, ebenfalls in 100 c ~  a gei6st: 

1 c m  a entspricht . . . . . . . .  0" 01896 g Pt. 

Der Platingehalt dieser LOsung wurde dutch eine Control- 

analyse bestimmt, indem 15 c m  ~ der LSsung ,nit Salmiak 

geftillt etc. und schliesslich das Platin gewogen wurde. 

1. Best immung mit 10 c m  ~ Palladiumchlortirl6sung 0" 057 g Pd 
5 cm a PlatinchloridlSsung . . . .  0" 0948 g Pt 

Gefunden . . . . . .  t 0" 0556 g Pd 
0" 0955 g Pt. 

2. Best immung mit 10 cm a PaIladiumchlorfirlSsung 0" 0 5 7  g Pd 
1 c m  a PlatinchloridlSsung . . . .  0" 01896 g Pt 

Gefunden . . . . . .  t 0" 0555 g Pd 
0" 0205 g Pt. 

3. Best immung mit 20 c m  ~ PalladiumchlorfirlOsung 0" 114 g Pd 

10 cm a PlatinchloridI6sung . . . .  0" 1896 g Pt 

Gefunden . . . . . .  5 0" 112 g Pd 
0 1 9 0 g  Pt. 

4. Best immung mit 2 c m  ~ PalladiumchlorfirlOsung 0" 0114 e~ Pd 

10 cm a Platinchlorid . . . . . . . . .  0" 1896 g Pt 

Gefunden . . . . . .  5 0 " 0 1 1 2 g  Pd 
0" 1899g  Pt. 

Aus diesen Beispielen geht  hervor, dass die Genauigkeit  

dieser Methode durch das relative Verh~ltniss der vorhandenen 

Palladium- und Platinmengen nicht beeinflusst wird, ebenso 

wenig durch die Gegenwart  anderer Metalle wie Eisen oder 

Kupfer. 


