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legierungen zwecks Feststellung der Formel des 
Kupfersilicids werde ich demnachst an anderer 
Stelle berichten. 

Analyse des Natronsalpeters. 
Von R. BENSEMAXN, Berlin. 

(Eingeg. d. 10.110. 1905.) 

Ober die vorliegende Methode habe ich, ent- 
aprechend der Entstehung derselben, in dieser Z. 
18, 816, 939, 1225 Mitteilungen gebracht. 
Nachdem ich jetzt die Sache abgeschlossen habe, 
beschreibe ich die Methode hier noch einmal in zu- 
sammenhlngender, ausfuhrlicher Form und in der 
Gestaltung, die ich derselben schlieBlich gegeben 
habe. Die Bestimmungen von Natron, Kali, Kalk 
und Magnesia habe ich der Vollstlndigkeit halber 
hinzugefugt. 

I. Man lost 40 g Salpeter in Wasser zu 500 ccm 
nnd filtriert. 

11. O b e r f u h r u n g  v o n  C h l o r i d ,  
C h l o r a t  u n d  N i t r a t  i n  C a r b o n a t .  - 
Man dampft in einer geraumigen Porzellanschale 
100 ccm Losung I nach Zusatz von 16 g kristalli- 
sierter Oxalsaure, die absolut frei von Alkalien und 
Erdalkalien sein mul3, zur Trockne ein, befeuchtet 
die getrocknete Masse nlit Wasser und trocknet sie 
Ton neuem; dies wiederholt man funfmal. Dann 
schiittet man die trockene Masse auf Papier, spult 
das in der Schale Hiingenbleibende mit moglichst 
wenig Wasser in eine Platinschale mit flachgewiilb- 
ten1 Boden, 8 cm weit und 4 cni hoch, dampft zur 
Trockne ein und gibt die Hauptmenge der getrock- 
neten Masse hinzu. Man erhitzt dann auf einem 
sechsfachen Bunsenbrenner zuerst bei kleiner 
Flamme, bis die Masse sich kaum noch aufbllht, 
dann bei groBerer, die ganze Schale umspiilender 
und gleichmaBig zur Rotglut bringender Flamme, 
im ganzen 20-30 Minuten. Man achte darauf, daR 
besonders die oben an den Seitenwanden der 
Schale sitzendrn Teilchen sich nicht mehr auf- 
blahen, und das Ganze eine gleichformige, sich nicht 
mehr verandernde, gesinterte, hellgraue Masse bildet. 
Man lost die gegliihte Masse in 200 ccm Wasser, 
sattigt mit Kohlensaure, die absolut frci von anderen 
Sawen sein mu& urn Calcium- und Magnesium- 
carbonat zu losen, verdiinnt zu 250 ccm Losung und 
filtriert. 

111. O b e r f i i h r u n g  v o n  C h l o r a t  
u n d  P e r l c h l o r a t  i n  C h l o r i d .  - Man 
erhitzt in einem Eisentiegel, 8 cm weit und 7 cm 
hoch, mit gut schlieWendem Deckel, 40 g Salpeter 
zuerst im Trockenschrank offen, dann auf einem 
sechsfachen Bunsenbrenner zugedeckt zuerst bei 
kleiner Flamme, dann bei groDerer, aber nur das 
untere Drittel des Tiegels umspulender und nur 
den Boden des Tiegels zu schwacher Rotglut brin- 
gender Flamme, im ganzen 60-75 Minuten. Durch 
die hierbei stattfindende Entwicklung von Sauer- 
stoff, welche sich mitunter durch knisterndes Ge- 
rausch bemerkbar macht, werden Teilchen des ge- 
schmolzenen Salpeters emporgeschleudert und von 
dem Tiegeldeckel abgefangen; man lasse daher den 
letzteren wahrend des Erhitzens vollstandig un- 
beruhrt. Man lozt unter der Vorsicht, daB \-on den 

an1 Tiegcldeckel haftenden Teilchen nichts verloren 
geht, die gegliihte Masse in Wasser, setzt etwas 
Palpetersaure hinzu, um ausgeschiedenes Calcium- 
und Magnesiumoxyd nieder zu losen, verdiinnt, zu 
BOO ccm Losung und filtriert. 

IV. U b e r f i i h r u n g  v o n  C h l o r i d ,  
C h l o r a t ,  P e r c h l o r a t  u n d  N i t r a t  i n  
C a r b  o n a t. - Nan behandelt 100 ccm Losung 
I11 genau m-ie bei 11, vrrdiinnt zu 250 ccni Losung 
nnd filtriert. 

V. U b e r f i i h r u n g  s a m t l i c h e r  A l -  
k a l i s a l z e i n  r e i n e  A l k a l i c h l o r i d e  -- 
Man erwarmt in einer Porzellanschale 100 rcm 
Losung 111, setzt etwas Baryunihydrat hinzu, nur 
so viel, daS eben deutlich alkalische Reaktion ein- 
tritt, ermarmt noch 20 Minuten, verdiinnt zu 
500 ccm T-Gsung und filtriert. Eine etwa eintrctende 
Trubung des anfanglich klaren Filtrats ist beden- 
tungsloa, da dieselbe nur von Baryumcarbonat her- 
ruhrt. Man dampft in einer Porzellanschale I00 ccm 
des Filtrats nach Zusatz von Salzsaure im 
OberachuD zur Trockne ein, befenchtet die getrock- 
nete Masse mit konz. Salzsaure und trocknet sie 
von neuem, dies wiederholt man funfmal. Dann 
lost nian die getrocknete Masse in Wasser, setzt 
Ammoniumcarbonat und Ammoniak in reichlichem 
UberschuS hinzu, verdiinnt ZLI 200 ccm Losung und 
filtriert. 

a) C h l o r i d .  -- Man verdunnt 50 ccm L6- 
sung I mit Wasser, sauert mit SalpetersLure an 
und setzt Silbrrnitrat hinzu. Das erhaltene AgC1 
gibt multipliziert mit : die Prozente : 

6,185 c1 
10,192 NaCl 
12,997 KC1 

b) S u l f  a t .  - Man verdiinnt 50 ccm L6- 
sung I mit Wasser, sauert mit Salzshure an und 
setzt siedend heiB Baryumchlorid hinzu. Das er- 
haltene BaSO, gibt 

multipliziert mit : die Prozente 
8,583 SO3 

15,236 NazSOa 
18,691 KZSO, 

c) P e r c h 1 o r a t. - Man verdbnt,  bei 
B e r i i c k s i c h t i g u n g  v o n  C h l o r a t  (Ab- 
satz d), 125 ccm Losung I1 mit Wasser, sluert mit 
Salpetersaurc an imd setzt Silbernitrat hinzu. Das 
erhaltene -4gC1 gibt 

die Prozente : multipliziert mit : 
15,941 C12O7 
21,341 NaC104 

d) C h l o r a t  o d e r  C h l o r a t  u n d P e r -  
c h l o r  a t z u s a m m e n a l s  P e r  c h l o r  a t .  - 
Man verdiinnt 50 ccm Losung I11 niit Wasser, 
sauert mit Salpetersaure an und setzt Silbernitrat 
hinzu. Das erhaltene AgCl gibt, 
bei B e r u c k s i c h t i g u n g  v o n  C h l o r a t ,  

nach Abzug des bei a) und c )  erhaltenen, 

24,146 KC104 

multipliziert mit : die Prozente : 
13,153 c1205 
18,554 NaC10, 
21,359 KClO, 

und bei V e r n a c h l a s s i g u n g  v o n  C h l o -  
r a t , nach Abzug des bei a) erhaltenen 
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niultipliziert mit : die Prozente : 
15,941 CL07 
21,341 NaC104 

e) N i t r a t. - Xan titriert, bei B e r u c k - 
s i c h t i g u n g  v o n  C h l o r a t  (Absatz d), 
100 ccm Losung I1 init Saure, welche in 1000 ccm 
= 80 g SO3 oder 108 g N,O, oder 73 g HC1 enthllt. 
Die verbrauchte Saure gibt, 

24,146 KC104 

nach Abzug yon:  fur jedes Prozent 
0,4507 ccm C1 (4 
0,2735 ,, NaCl 
0,2145 ,, KC1 

und 0,2119 ,, c1205 (4 
0,1502 ,. NaC10, 
0,1305 ,, KC103 

multipliziert mit : die Prozente : 
3,375 Pu’206 
5,312 NaNO, 
6,319 KNO, 

f )  N i t r a t. - Man titriert, bei V e r n a c h - 
1 a s Y i g u n g v o n C h 1 o r a t (Absatz d), 100 corn 
Losung IV mitj SBure, genau wie bei e. Die ver- 
brauchte Silure ergibt 

narh Abzug yon : fur jedes Prozent : 
0,4507 ccm CI (a) 
0,2735 ,. NaCl 
0,2145 ,, KCl 

und 0,1749 ,, Cl,07 (d) 
0,1306 ,, rC’aC104 
0,1154 ., KCIO, 

multipliziert mit : die Prozente : 
3,375 N205 

6,319 KNO, 
5,312 NaNO, 

g) N a t r on .  - Nan dampft in einer Platin- 
schale 25 ccm Losung V zur Trockne ein, trocknet 
die Masse scharf bei 120’ und gliiht sie bei schxvacher 
Rotglut, befeiichtet sie mit Wasser und Salzsaure, 
trocknet und gluht sie von neiiem. Das erhaltene 
NaCl und KC1 gibt, nach Ahzug des mit 0,305 
multiplizierten bei h)  erhaltenen PtK,C16 

nialtipliziert niit : 
264,957 Na20 

h)  K a l i .  - Man lest das bei g) erhaltene 
NaCl und KC1 in moglichst wenig Wasser, setzt 
10 ccm Platinchlorld (loo/, PtCl,) hinzu, danipft 
so weit ein, daW die Masse eben noch fliissig ist, und 
setzt derselhen Akohol (95%igen) hinzo. Das er- 
haltene PtK,C16 gibt 

die Prozente : 

multipliziert mit : 

i) K a l  k. - Nan sauert 100 ccm Losung I 
mit Essigsaure an und setzt siedend heiB Ammo- 
niumoxalat hinzu. Das aus dem Calciumoxalat 
durch Gluhen erhaltene CaO gibt 

die Prozente : 
96,280 K,O 

multipliziert mit : 
12,500 CaO 

k) M a g n e s i a. - Nan dampft das bei i) 
erhaltene Filtrat und Waschwasser nach Zusatz von 
ctwas Salzsaure auf ungefahr 150 ccnl ein, setzt 
50 ccm Ammoniak, alsdann Amnioniumphosphat 
hinzu. Das aus dem Magnesiumammoniumphos- 
phat durch Gliihen erhaltene Illg,P,07 gibt 

die Prozente : 

multipliziert niit : die Prozente : 
4,504 MgO 

Beeuglich der Rerechnung der gefundenen 
Sauren und Rasen auf Salze wird man, wie uberall 
in solchen Fallen, verschiedener Ansicht sein konnen; 
ich halte es fur richtig, daW man berechnet : 

1. K a 1 i zunachst auf Kaliumperchlorat, dann 
anf Kaliunichlorat und endlich auf Kaliunmitrat. 

2. Bei 1. als Rest verhleibende S a 1 p e t e r - 
s a u r e auf Natriuninitrat. 

3. K a 1 k und M a  g rile s i a zuerst auf Cal- 
cium- und Magnesiumsulfat, dann auf Calcium- und 
Magnesiumrhlorid. 

1. Bei 3. als Rest verbleibende S c h w e f e 1 - 
s ;i u r e und C h 1 o r auf Natriunisiilfat und Na- 
trinnichlorid. 

Tn den nieisten Fallen werden die Bestim- 
mungen a) C h l o r i d  - d) P e r c h l o r a t  - 
f )  N i t r a t - ausreichend sein, und wird die Be- 
rechnnng ansschlieOlich auf Natriumsalze (auf Kali- 
umsalzc bei Kalisalpeter) stattfinden konnen. 

In viclen FSillen werden sogar die Bestini- 
mungen d) und f )  mit nachstehender Berechnung 
genugen : 

d)  G e s a ni t e s C h 1 o r. -- I)as prhaltene 
hgC1 gibt, ohne jeden Abzug, 

niultipliziert mit : 

f )  S a 1 p e t e r s a u r e. - Die verbraurhte 

fur jedes Prozent : 

die Prozrnte : 

die Prozentr . 
6,185 c1 

Saure gibt, 
nach Abzug von 

niultipliziert mit : 

Fur die Rerechnung der vollstandigen Analysc 
gibt neben den Zahlen des Textes nachfolgende 
Tabelle alle voraussichtlich in Retracht kommenden 
Faktoren : 

0,4507 ccm C1 (dl 

3,375 N206 

K2O KNO, 
1 entspricht 2,1465 

w 3 5  NaNO, 
1 ,, 1,5740 

CaO CaSO, CaClz C1 
1 ,, 2,4286 1,9821 1,2678 

1 ,, 3,0000 2,3750 1,7750 
SO, Sa,SO 

1 ., 1,7750 
Cl SaCl h’a,O 

1 ., 1,0479 0,8736 

x g o  MgSoi NgClz Cl 

Die Bestimniungrn c) P e r c h 1 o r a t und 
1) C h 1 o r a t - sind durchans zuverlassig. Das 
Dei den schon mitgeteilten Releganalysen gefun- 
lene z u w e n i g an Perchlorat una z u v i e 1 an 
2hlorat ist, wie ich nachtraglich festgestellt habe, 
ediglich eincni Gehalt des verwendeten ,,g a r a n - 
i e r t r e i n e 11 “ Kaliumperchlorats an Kalium- 

:hlorat zuzuschreiben. Wirklich reines Kaliumper- 
:hlorat wird beim Abdampfen mit Salzsaurc, Sal- 
ietersiiure, Salpetersalzsauren, Oxalsliure in keiner 
#eke verandert. Chlorat enthaltendes Perchlorat 
Cibt, mit Salzsaure erwarmt Chlor, das mit Jod- 
ialiumstiirke leicht nachzuweisen i5t; ich fand in 
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zwei von verschiedenen Fabriken bezogenen ,,g a - 
r a n t i e r t r e i n e n" Perchloraten recht erheb- 
lirhe Rlengen Chlorat. 

Die Sittigung der Losnngen I1 und IV mit 
Kohlensaure ist bei Snwendung eines starken 
Kohlensilurestromes in 30 Minuten vollendet; sie 
ist notwendig, damit der filtrierten Losung die durch 
Kalk und Magnesia hewirkte alkalitit erhalten 
bleibt. Nach eigenem Versueh kann der Salpeter 
nebeneinander annahernd noch 0,100,: CaO und 
0,50°/" MgO enthalten, ohne daR bei der vorge- 
schriebenen Verdiinnung fiir die Losung ein l'er- 
lust an Alkalinitit zu befiirchten ist. In einem 
Durchschnitt aus zahlreichen Mustern von handels- 
iiblichem Chi1e:alpeter fand ich 0,0047/, CaO und 
0,09504> MgO. Das Verfahren erscheint danach fur 
Handelssalpeter in allen Fallen zuverliissig; wo es 
sich um ausnahmsweise hohen Gehalt an Kalk und 
Magnesia handelt, wiirde dasselbe freilich modi- 
fizicrt werden miissen. Letzteres konnte entweder 
dadurch geschehen, daW man die vorgeschriebene 
Verdunnung der Losung vervielfacht, oder da- 
durch, daB man die gegliihte Bfasse nnter Zusatz 
eines cberschusses ma5analytischcr Salpetersanre 
zu bestimmteni, der Vorschrift entsprechendem 
Volumen lost und den fur die Titration bestimmten 
Teil der Losung in geeigneter Weise mit Natron- 
lauge zwiicktitriert. Verdoppelt man bei Anwen- 
dung von Kohlensaure die vorgeschriebene Ver- 
dunnnng, so kann nach eigenem Versuch der Sal- 
peter nebeneinander annahernd nach 0,25%, CaO 
und l,O0% MgO enthalten. 

Die bei I1 und IV vorgeschriebenen 16 g kri- 
stallisierte Oxalsaure werden bei Natronsalpeter 
voraussichtlich in allen Fallen ausreichend sein, 
nach meinen Versuchen zweifellos noch, wenn der- 
selbe 12.1; Kaliumnitrat und je 304, Kaliumchlorat 
und Kaliuniperchlorat enthiilt. Rei hiihereni Gehalt 
an Kalisalzen wird man mehr Oxalsaure nehmen 
miissen, bei Kalisalpeter das Doppelte des obigcn, 
und wohl noch daruber hinaus. Dies erklart sich 
daraus, daB Kali mit Oxalsaure ganz andere Salze 
gibt, als Natron. Tch fand, da5 Kaliumchlorat das 
Dreifache, Kaliumnitrat das Vierfache und Kalium- 
chlorid das Fiinffache seines Gewichts an kristalli- 
sierter Oxalsaure zur vollstandigen Uberfiihrung in 
Oxalat erfordert. Fur Kalisalpeter n-ird sich die 
Methode danach weniger gut eignen, als fiir Natron- 
salpeter, fiir den pie zunlchst auch nur berechnet ist. 

. 

Die hier zur Anwendung gebrachte 

D b e r f u h r u n g  v o n  C h l o r i d ,  C h l o r a t ,  
u n d  N i t r a t  i n  C a r b o n a t )  

diirfte in der prakt'ischen Analyse noch manche 
weitere zweckmaiBige Anwenaung finden kiinnen. 
Beispielsweise nix folgendes : 

Bei Alkalibestimniungen bleibt das Gliihen der 
noch Salmiak cnthaltenden Alkalichloride immerhin 
eine heilile Saehe, die eine gemisse Ubung erfordert ; 
gliiht man zu schwach, muI3 man befurchten, daB 
der Salmiak nicht vollkommen entfernt wird ; gliiht 
man zu stark. so hat man Verluste, besonders an 
Kahmchlorid. zu befurchten. Nan geht daher viel- 
leicht sicherer, wenn man die Salmiak enthsltenden 
Alkalichloride nach vorstehendem Verfahren in 

Oxalate und demnhhst in Carbonate iiberfuhrt 
und letztere gluht. Allialicarloonate konnen be- 
kanntlich ohne Verlust eine vicl stirkere Glut ver- 
tragen, a.ls Alkalichloride. Man kijnnte dann ent- 
weder die Carbonate selbst wigen oder dieselben 
durch einfaehes Abdampfen mit Salzsaure und 
Trocknen, ohne zxi gliihen, wieder in Chloride 
zuriickfiihren. 

Alkalichloride wurde man von Erdalkali- 
chloriden vielleicht einfacher, als nach iiblichen 
Verfahren, trennen kiinnen, wenn man alle ZU- 

samnien mit Oxalsaure eindampfte, die Oxalate 
gluhte und unter Zusatz von Ammoniumcarbonat 
und An~moniak in Wasser loste. Die filtrierte 
Losung wiirde dann eingedampft und gegluht' die 
reinen Alkalicarbonate geben. 

Bei Salpeter hatte man nur der Losung IV 
Haryumhydrat hinzuzusetzen, zu filtrieren, dem 
Filtrat Ammoniumcarbonat und A4mnioniak hinzn- 
zusetzen und dasselbe wieder zu filtrieren, dieses 
Filtrat, einzudanipfen und die zuruckbleihende Masse 
zu gliihen? um reine Alkalicarbonate zu erhalten. 
Da ich diesen Weg noch nicht praktisch durchge- 
arbeitet habe, bin ich einstweilen bei dem oben 
beschriebenen gebljeben. 

Zu erwarten ist, daB diese Oberfiihrung in 
Carbonat zuniichst bei jedem Alkalisalz und Erd- 
alkalisalz gelingen w i d ,  dessen 88ure irn freien Zu- 
stande bei der Temperatur des Danipfbades fliich- 
tig ist. 

Verfahren hierher gehiirender Art sind schon 
von G a p - L u s s a c ,  M i t s c h e r l i c h ,  D e -  
v i 1 1 e und anderen bearbeitet worden, aber un- 
vervollkommnet geblieben nnd in Vergessenheit ge- 
raten. Alir scheint die Sache der Neubelebung sehr 
wert zu sein. Aus diesem Grunde bin ich in vor- 
stehendem stellenweise vielleicht ausfiihrlicher ge- 
worden, a,ls gerade notw-endig gewesen ware; ich 
habe es jedem, der einmal versuchsweise die Sache 
durchzuarbeiten wiinscht, miiglichst hegnem machen 
wollen. 

Ich unterlasse nicht, schlielilich noch das Er- 
gebnis der vergleichenden Analvse eines Handels- 
salpders mitzuteilen. 
Prozenten : 

Wasser 
UuIBdic h 
NaCl 

Na2S04 

KC104 
Salpeter 

NaNO, 

auDerdem 

CaO 

N205 

MgO 

Der Salpeter enthielt in 

2,28 
0.04 
0,62 
0,17 

- 

- 
- 

- 

0,028 
0,134 

- - I  
n h h  

vorstchender 
Methode 

. 111. I V  
0,17 

61,09 
96,15 

- 

- 

- 

a. d. f .  
0,15 

61,02 
96,04 

- 

- 

- 


