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Uber die
Lislichkeit des Quecksilbersulfids in den
Sulfiden der Alkalimetalle und der
alkalischen Erden wund die Erzeugung
von krystallisirtem Zinnober.

Von
Dr, L. L. de Koninok.

Das Quecksilbersulfid ist leicht 1slich
in concentrirten Ldsungen von Natriumsulfid
und Kaliumsulfid, nicht blos in Gegenwart
von Alkalibydrat, sondern auch bei voil-
stindiger Abwesenheit einer derartigen Ver-
bindung. Es ist unléslich in Ammonium-
sulid. Die Lésingen der Sulfide des Cal-

cium, Strontium oder Baryum l5sen es auch.

Die sauren Sulfide oder Sulfhydrate, wie
Na HS, 16sen es nicht.
Wird Wasser in. grésserer Menge einer

Monate sich selbst fiberliess; es war hier
die langsame Oxydation des Natriumsulfids -
durch den Sauerstoff der Luft, welcher die
Bildung des Zinnobers veranlasste.

Schliesslich sei noch erwidhnt, dass,
wenn  man ein Quecksilberoxydulsalz mit
Natriumsulfid im Uberschuss behandelt, der
sich bildende Niederschlag zersetzt wird in’
Quecksilbersulfid, welches sich auflést, und in
metallisches Quecksilber, welches als Riick-
stand verbleibt,.

Gewisse in dieser Notiz angefiihrte Reac-
tionen scheinen der Natur nach geeignet zu
gein, um fir die qualitative und selbst
quantitative Trennung des Quecksilbers von
den Metallen der Gruppen des Cadmiums
und des Arsens anwendbar zu sein; diese
Seite der Frage habe ich vor, noch weiter
zu prifen. .

Laboratoriunm der analytischen Chemie der
Universitat Littich.

Quecksilber - Alkali - Sulfidlésung zugesetzt, |

go bildet sich ein Niederschlag von Queck-
silbersulfid, weil ohne Zweifel ein Theil

des Alkalisulfids sich zersetzt unter Bildung

von Hydrat und Sulfhydrat-
Na, S +H,0=NaHO + Na HS,

Die Gegenwart von Alkalihydrat, indem

dies die Gleichgewichtsverhdltnisse zur Zer-.

setzung der Fliissigkeit dndert, steht dieser
Umsetzung entgegen und verhindert die
Fillung des Quecksilbersulfids! d. h. ohne
néthig zu sein fiir die Losung des Queck-
silbersulfids in den Alkalisulfiden, begiinstigt
es diese Ldsung betrichtlich.

Jede fir die Zersetzung der Aikali-
sulfide geeignete Reaction veranlasst die
Fallung von Quecksilbersulfid aus dessen
Lésung. Alle Séuren erzeugen folglich diese
Fillung; selbst Schwefelwasserstoff ruft die-
selbe hervor, indem es die neutralen Sulfide
in Sulfhydrate iberfihrt.

Chlorammonium wirkt ebenso; thatsich-
lich veranlasst es die Uberfihrung des Me-

tallsulfids in ‘Ammoniumsulfid, in welchem"

das Quecksilbersulfid unldslich ist: :
Na, S + 2 NH, Cl = (NH,), S 4 2 Na.Cl.
Wenn die Zersetzung des Alkalisulfids
oder des Sulfids der alkalischen Erde sich
rasch vollzieht, so ist das niedergeschlagene
Quecksilbersulfid amorph und schwarz; wenn
die Zersetzung langsam erfolgt, so ist das
Sulfid krystallisirt roth; es ist Zinnober.
Ich habe in dieser Weise Zihnober in
rothen, prichtigen, bis 1 mm grossen Kry-

stallen erhalten, indem ich in einem mit |

Korkstopfen unvollstindig verschlossenen
Kolben eine concentrirte, mit Quecksilber-
sulfid gesiittigte Natriumsulfidiésung mehrere

Extractionsapparat nach Friedrichs.

Derselbe besteht aus der dusseren Réhre
A (Fig. 51), dem Einsatzgefiss B und dem
Heberrshrchen C.

Das Einsatzgefiss ist
mit einer Rille versehen T
und besitzt am unteren Ff

]
[
|
i
{
!

Theil eine Verengung,
welche *mit einem Stop-
fen leicht verschlossen
werden kann.

Die beiden Theile 4

und B kénnen bereits
als einfacher Extracti-
onsapparat gebraucht
werden, wenn die Probe
von einem Filter um-
schlossen in das Ge-
fisschen untergebracht
wird. In diesem Falle
bleibt die Verengung des
letzteren offen.

Bei Substanzen, wel-
che ein ldngeres Ver-
weilen in der Extrac-

tionsfliissigkeit .erfor-
dern, wird indess die Verengung des-Ein-
satzgefisses durch einen Korkstopfen- ver-
schlossen, dann das Heberrjhrchen so einge-
setzt, -dass der gerade Schenkel in die Rille
zu liegen kommt, wihrend das untere Ende
des gebogenen Schenkels die tiefste Stelle
des Gefsses beriihrt. Die Probe wird ent-

" Fig. 51.
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weder mit einem Filter oder einem anderen
durchlissigen Stoffe umhillt, in das Einsatz-
gefiss eingebracht und das Ganze vorsichtig
in die Rohre A eingeschoben. Sollte das
Heberrohzchen sich bei diesem Vorgang ver-
schieben, so ist dasselbe leicht mittels eines
Stibghens in die xichtige Lage zu bringen.

Nachdem der Extractionskolben mit.dem
Apparat verbunden ist, wird die Extractions-
flissigkeit eingefallt, der Kiihler - aufgesetzt
und die Erwirmungsvorrichtung in Thitigkeit
gebracht. Ehe die zuriicktropfende Extrac-

" tionsfliissigkeit den Rand des Einsatzgefisses
erreicht, beginnt die Heberwirkung des Rhr-
chens C (in Folge seiper capillaren Offnung)
und beférdert die Flissigkeit in den- Ex-
tractionskolben zuriick, worauf das Splel von
Neuem beginnt.

Der Apparat ist in Folge seiner einfachen
Construction leicht zu handhaben und zu
reinigen; ein Vorzug desselben ist ferner,
dass das Heberrdhrchen nicht angeschmolzen
ist, eine Auswechslung also leicht erfolgen
kann, im Fall dasselbe zerbrechen oder sich
verstopfen sollte.

Greiner & Friedrichs, Stitzerbach,

Zur Aluminjumbestimmung im _Handels-
Aluminiam. ’

. J :

Durch ein Versehen des Verf. unterblieb
S.20 d. Z.!) die Angabe, dass bei genauen
Aluminiumbestimmungen der nach der an-
gegebenen Methode erhaltene und gewogene
Thonerdeniederschlag zur Bestimmung der
mitgefillten Kieselsfiure mit Kaliumbisulfat
geschmolzen werden muss.

. Wollte man die gesammte, in besonderer
Portion bestimmte Kieselsure in Abzug
bringen, so wiirde man zu wenig Aluminium
erhalten, da durch -Ammonsalze nicht die
ganze Kieselsiuremenge ausgefallt wird.

F. Regelsberger,

Hitttenwesen.

Internationale Normalproben fir
die Untersuchung von Eisen und Stahl.

J. W. Langley (nach gef. eing. Sonder-

abdruck) machte i. J. 1888 den Vorschlag,

© 1y Das. Z. 1 muss es heissen (d. Z.1 710
statt (d. Z. 1889, 710). 890’ )

eine Reihe von Stahlproben mit mﬁgllchster
Genauigkeit zu analysiren, damit dieselben
als Normale bei wissenschaftlichen und tech-
nischen Analysen dienen kdnnten; ' diesd
Normalproben wiirden dann den analytischen
Methoden geoenuber etwa dieselbe Stellung
einnehmen, wie etwa Normalmeter und Nor-
malgramm in den mechanischen Gewerben.
Dieser Vorschlag fand allseitige Zustimmung;
Ausschiisse wurden zu obigem Zwecke in
Amerika, Deutschland, Frankreich und Schwe-
den gebildet, um das Probematerial in Em-
pfang zu nebhmen und die nothwendigen
Analysen zu veranlassen. In England wur-
de der Ausschuss von der British Association
gewihlt; diese entwarf fiir England einen
Arbeitsplan, iiber welchen Naheres in the
Transaction of the British Association zu
finden ist. Langley erhielt den Auftrag, die
ndthigen Proben herzustellen. Das amerika-
nische Comité hielt seine erste Sitzung in Was-
hington den 19, Februar 1890; man kam be-
ziiglich des Kohlenstoffes zu demSchluss, dass,
da iiber die Bestimmung von Kohlenstoff
in Eisen und Stahl so viele Widerspriiche
und Memungsverschledenhelt henschten, es
nothwendig sei, die Methoden einem einge-
henden Studium zu unterwerfen. Zu die-
sem Zwecke wurden besondere Proben her-
gestellt. Ein aus einem Tiegel gegossenes
Blsckchen Werkzeugsstahl wurde in 2 Theile
getheilt; der eine Theil blieb unbearbeitet,
der zweite wurde zu einer diinnen Stange
ausgeschmiedet. Von beiden wurden Dreh-
spine genommen, welche nach dem Absieben
des Staubes griindlich vermischt wurden.

Der Ausschuss beschloss, zunichst folgen-
de Punkte zu behandeln:
- 1. Die beste Methode zur Verbrennung
von abgeschiedenem Kohlenstoﬁ' im Sauer-
stoffstrom.

2. Die beste Methode zur Verbrennung
des Kohlenstoffes in einer Flissigkeit.

3. Der Einfluss des Lésungsmittels auf
die. Menge und die Art der Abscheidung

‘des Kohlenstoﬁes

Der zur Saqerstoﬂverbreunung benutzte
Apparat bestand . aus einem gewdhnlichen
Verbrennungsofen und emem Porzellanrohr,
welches in dem vorderen Ende mit granulirtem
pordsen Kupferoxyd und vor diesem mit

| einer Silberspirale versehen war. Der Sauer-

stoff wurde zum Zweck der Reinigung durch
ein kupfernes Rohr, welches mebrere Spiralen
enthielt, hierauf durch Kalilauge und Chlor-
calcium geleitet. Die aus dem Verbrennungs—
rohr tretenden Gase treten zuerst in eine
Lésung von 0,5 g Silbersulfat in 5 cc Wasser.
Der Kahapparat war mit einem kleinen
Chlorcalciumrohr versehen. Der ausgeschie-





