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dargeftellt. Die Salze de8 Flavaniling firben ins-
bejondere Seide {dhon gelb mit moodgritnem Sehjimmer.

Bur Darftellung ded Farbitoffd wird die aus Acet-
aniflid und Chlovzint erhaltene Schmelze mit jalzjaiuve-
haltigem Waffer audgefodht. Die Lofung Lt durd
Ausjalzen (umal nad) Bujap von effigiaurem Natrium)
falzjaures Flavanilin, CisHyy Ny . HCL, ausfallen. Die
davaus mittelft Wmmoniaf frei gemachte Baje fryftalli-
firt in langen, bei 97° jdhmelzenden Nadeln. Duvd)
Grhigen derfelben mit Jobithyl, jowie mit Anilin, laffen
fidy Aethyl=, vejp. Phenyl-Flavanilin davftellen, deren
Salze ebenfall8 Farbitoffe find.

Sdlup. — Die Theerfarbeninduftrie, deven widy
tigften Crzeugniffe Gegenftand der voraufgehenden Cr-
orterungen find, Hat i) in vajdem Fluge eine Hody-
bebeutjame Stellung auf dem Weltmarkte evobert. Fiiv
ba8 Jahr 1882 wurde der Werth der gejammten Pro-
duction von Theerfarbjtoffen auj 90 WMillionen Mart

Untimon.

1044

gejchist, von welder Summe 60 Millionen allein
auf Deutfchlond fielen. Leptered braud)t etwa mn
den fiinften Theil der im Lande erzengten Favbitoffe jur
Dedung feine8 Bedarfes, */; werden exportivt. — ©3
bedarf nidyt des Hinweifes, dafp die glingende Entfaltung
diefer Jnduftrie Hand in Hand mit der Entwidelung
der wiffendjaftlichen Forjdjungsmethoden gegangen, vejp.
durd) leptere bedingt gewefen ift.

Der namentlid) jeit 30 Jahren angefivebte Awed,
ein [iiftiges Abfallproduct, den Steinfollentheer, nup-
bringend 3u vevwerthen, ift volljtaudiger, al8 man je
ahuen fonnte, erveicht wordem. A8 eine Fundgrube
wiffenjdaftlic) intereflanter und tecnifdh) widhtiger Ver-
bindungen hat fid) der Theer bewihrt. Und weldye
Stofjveredelung wivd durd) Ifolivung der in lepterem
enthaltenen Korper und duvd) Weitervevarbeitung diefer
evjielt!c Daf die Beftvebungen, die LVevwerthung des
Theer immer nod) weiter zu treiben, ihren Abjd)uf
nid)t evveicht haben, lehrt die ftattliche Ieihe bder wmit
jedem Jahre auf dem Markte erjdjeinenden newen Farb-
ftoffe. E. v. Meyer (Leipzig).

Anfimon.
Sb Atomgewidyt 122.

Wahrideinlidhfte Jahl ded ‘thnmgemid)téé’: nad) Lothar Veyer und Seubert 119,6.

Gejdyichtlidhes. Das hauptiid)lic)fte Antimoners, das
Sdywefelantimon, war jdon in den dlteften Reiten
befannt; e8 yourdbe von Plintusd mit Stibium (aud
Alabastrum ober Larbason), von Diosforides mit
orippe, orif begeichnet und theild al8 duperliches Heil-
mittel, theil8 um Sdpwarzfarben der Angenbrauen be-
nugt. &8 nannten die griedjijchen Manner diefe Sub-
ftang, weldje piter wegen ithrer fpiefigen Kryftalle mit
Gpiepglany oder SpieBglad Dbegeichnet rwurde,
wAutvopdaiuov (augenerweiternd) oder pvveixiov
(Leibdjerr), weil ihre Frauen fehr litftern danad) waven,
um fid) die Angenbraven zu {dhwiivzen und dadurdy bdie
Augen grifer exjdjeinen ju laffen. Dabher erflivt fid) die
von Homey oft gebrandyte Begeidymmg , farrendugig”
(Boamg "Homn) fiiv bdie Obtterfonigin.  Aud) den
avabijdjen Chemifern ded achten und elften Jahrhunbderts
ift biefe Subftany befammt gewefen und in dev lateinijdjen
Ueberjepung von Geber ald Antimonium bejeidynet.
Crit Bafiliug Valentinusg erfannte 1460 diejelbe
al8 eine Verbindung von Schwefel mit einem eigen-
thitmlihen Metall, weldjes {piiter mit dem: gleichen
Jamen wie das Cry bejeichnet vourde, alfo unjer heutiges
Antimon ift, wiihrend e8 Derfelbe, weldjer gu jener Beit
im '@t. Petersflofter yu Crfurt lebte, fiiv eine Abart ded
Bleies gehalten faben foll. Ev bejdjreibt die ver-
{dhiedenen Anwendungen defietben ju Gloden, Spiegeln,
Siegeln, u Dreuderjdpriften, wufte Antimonoyyd davzu-

ftellen und lehrte die Cryeugung ded SpieRglansglafes.
Wiihrend man frither glaubte, dag fternfivmige Gefitge
auf der Oberfliiche des Antimons werde duve) einen Cijer
gehalt bedingt, jo zeigte Boyle 1661, daf ein Cijers
gehalt dagu nid)t erforderlich fei. Gt in der pwerten
Diilfte des vovigen Jafhrhunderts hat der ehwedifiye
Chemifer Bergmann die Sufammeniepung des Graw
fpiepglangerzed ridhtig erfannt. ' ,

Das Sepwefelantimon vourde jdjon friih jur Scei
dbung des Goldes und Silbers benupt und fiihrte daher
aud) die Namen judex ultimus, lupus metallorum,
balneum regis. Bei den Wldjemiften fpielte es eme
Dauptrolle; fie hielten daffelbe fiir die Mutter des Goloes,
indem feine Diimpfe das Gold fprive machen, fehricben
ihm foniglihe Abftammung zu und nonnten e§ cmen
fleinen Riontg, regulus, weldjer Ausdrud aud) ol
anbdere Metalle itberging. Aud) die avmeilidje Amvet”
bung bes Antimons war friifer fehr verbreitet wnd b
fchftigte fich) namentlid) Pavaceljus nad %af}“”
Balentinud’ Vorgang mit der Bereitung antunor
baltiger Heilmittel. Man lef Wein in Bedpern u
Antimon Lingere Beit ftefen und verwandte damit X
felben af8 Bredymittel, wiihrend man den officineler
Bredywein (Vinum stibiatum) zur Beit dued) Aufloe!
vort 1 Th. Bredyoeinftein in 250 Th. Xeredwen bor?
fellt. Sm Mittelalter trieben die Windje viel II[”‘,‘E
mit ntimonpripavaten, indem fie diefelben ald D
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mittel hinfig verfehrt anwandten. Deshalb erlief
Frany IL. (1515 bi§ 1547) einen den Gebrauc) des
Yntimons verbietenden Befehl gegen die Mindje (avri
woveeyov), baher der RName Antimon, Gegenmind).
Nad) Andeven foll dex Mind) Bafiliug BValentinus
gefunden haben, bdafy die Schweine von Wntimon fett
wiirder, und da er mit lepterer Cigenjdjaft aud) feine
Rlofterbriider gern u erfrewen wiinjdjte, fo rvieth er
thnen den Gebraud) feiner Antimonialien an, woran aber
viele ftarben. Daber habe dasg Meetall, al8 ein Gift fitx
die Mondye, feinen Namen exhalten.

Borfommen 1). Dasd Antimon findet fich) in vielen
Minevalien, in Dineralquellen (3. B. ju Sd)lupfheim
i Canton Lugern, im Abjage des LWiesbadener Kod)-
brunnens, im Ocfer der Badequelle von Aleyidhad), in
Cteinfohlen 2c.  JIn Minevalien fommt dafjelbe meift
hrd) Sdywefel und Sauerftoff ververyt vor, damn in
Berbinbung mit Wetallen al8 eleftronegativer Beftand-
theil, zuweilen audy gediegen. A8 eigentliche Anti-
monerze, aud weldjen im Grofen Antimon gewonnen
wird, find ju begeichnen :

1) OraufpieBglany, Antimonit, Spief-
glagery, Antimonglany, SbyS; = 71,70 Anti-
mon und 28,30 Schwefel.  Kuyftallifivt rhombifdh,

’ meift in langen Sdulen
dig. 183. (Fig. 183) ober Naveln,
vertical ftart geftreift, nur
felten mit deutlichen End-
flidyen, blatterig, bitjchel-
fomig gruppict oder durd)
einander gewachjen, aud
derb  eingefprengt  in
ftingeligen,  ftvahligen,
didyten, feltener fdhuppig-
fornigen Maffen. Spec.
Gew. 4,2 big 4,7; Hiivte 2; bleigrau, oft jdwivylich
oder bunt angelaufen, mit ftart glinzenden Spaltungs-
flichen; milbe. Scmilzt fehr leidht an der RKevzen-
flamme, firbt dabei die Flamme jehwad) guiinlic) und
gicbt vov dem Lothrohr auf Kohle unter Cniwidelung
von fdpwefliger Siiure und weifen Diimpfen einen
weifen Bejdylag von den fpiter angufithrenden Cigen-
{daften des Metalles. In dev offenen Glasvihre
jdmilt dag Mineral ju einer jdwavzen, an den Riin:
dern vothen Maffe unter Bildung von jdwefliger Siiuve
und eined theilweife fliichtigen weigen Sublimats, wie
beim metallijchen Antimon. Gin auf Koble etwa blei-
bender Ritdftand veagirt auf Cifen, Blei und Kupfer.
Jn ‘Salifiuve unter Entwidelung von Schwefelwafjer-
ftoffgas (oalid), wobei ein bleibenbder weifer Riicftand
(Chlovblet) auf cinen Bleigehalt deutet. Salpeterjdiure
verwandelt dag Mineral in ein weifes Pulver, indem
fidy muy toenig Antimon (Bft; e8 wird von Kalilauge
9elb gefiivht und aqufgelft und aus der Lofung durd)
Siiuven orangerothed Scpwefelantimon audgefillt. Bon
\

) Simmersbad) im Oefterr. Jahrb. f. Berg: und
?uitenm. 19, 344 bg 1870; fit!Sm:g: u. bitttenm. Beitung
881, ©. 315 (Sonora); ©. 137 (Bdhmen); 1882, ©. 350
(rffranflgetd)); 1885, ©. 424 (lngarn); 1886, ©. 313 (Tos-
ana, lieferte 1883 an 29580 Jollctr. Antimonerse).
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dhnlihen Mineralien jeigt Graunanganery feinen deut-
lidyen Blitterduvchgang und ift unfdymelzbar, Berthierit,
Bindenit und Jamefonit Hinterlafien auf Kobhle einen
auf Gifen ober Blei veagivenden Ritdftand, wihrend
veiner Antimonglang fid) vollftindig verflitchtigt.

Antimonglang, aud weldjem das meijte Antimon
davgeftellt wird, fowie die meiften anderen Antimonerze
finden fid) am haufigiten in Gtingen mit Duars, Sehroer-
fpath oder Carbonfpath, aud) in Begleitung von Silber=,
Blei-, Kupfer= und anbderen Erzen, fie find fehr oft, vou
Pyrit oder Arfenties hervithrend, etwas goldhaltig (3. B.
von Kronad), Nicaragua, Auftralien, Ungarn), aud) vooh!
filberhaltiy (Arany-Jdta, Auftvalien). Die meiften
Oraufpieglangerze enthalten, von beigemengtem Pyrit
oder Arfentied hervithrend, Anfen (bie Arnsberger find
3 B. arfenfrei) und viele Blei. So giebt 3. B. dasd
Sdywefelantimon von Goldfronad) wegen feines Blei-
gehalts nicht vothes, fondern griines Spiefglanzglas und
ba8 bdavaus bereitete Antimonium diaphoreticum ift
durd) antimonfaures Blei gelb gefiivbt.

Die hauptjidliditen Fundorte von Graujpick-
glangery in Deut{djland {ind folgenbde:

Qm tryftallinifden Sdyiefergebivge und in den
dlteven O@ebivrg8arten auf Gdngen im Crzgebirge
bei Wiobendorf, Haynichen (Niederftrigis 1), Cunerddorf,
Seifersdorf, Rodlis und bei Schsned unweit BVoigts-
berg. Die im Oneif auffependen Ginge bei Moben-
vorf umweit Freiberg enthalten Quary mit Antimonglany
und ymweilen etwad Verthierit, Bournonit, Bleifdpweif,
Gteinmannit, Bindenit, Roth- und Weigipiehglangers,
Sdpwefelfies und Braunfpath). Im Thonjdjiefer im
Didytelgebivge bei Vrandholy unfern Goldtvonady in
Bayern mit Quary, Bunderery, Bleiglany, Binfblenbe,
Magnetties und etwad gediegen Gold.  Jm Silur ded
Harzes ju Wolfsberg mit Quary, Plagionit, Bundevery
und Scwerfpath). IJm unteven Devon auf Gtingen tm
Grofzherzogthum Luremburg bei Goesbdorf 2) eingefprengt,
auf unvegelmagigen Klbiften u Brud an der Abhr, bei
Rivd)jaar und Berg.  IJm Plattenfalf des8 Kulm der
unteven Abtheilung des Kohlengebirges wifdhen Wintrop
und Uentrop bei Arndberg?) (Casdparizeche), wo der
Antimonglang 52 big 156 mm midtige Durdhdringungen
tn bitumdjen Kalffteinjdichten und in einigen Schiefer-
lagen jeigt; zuweilen finden fid) im Geftein Schwefel-
fies, Rintblende, Kaltipath und Fugipath. In der Nibe
von Arnsberg finden fid) nod) Antimonerze bei Hitften
auf etnem Gange mit Kupferfies und Bleiglany und
bei Nuttlar im Flogleeren auf Giingen, jowie bei E8hof.

Auper in Deutidyland hifit man Antimonerze
hauptfichlic) yu Magurta inUngarnt) in einem @qngc
in Granit, weldjer in aufgeldftem Gvanit goldhaltigen
Quary, Antimonglany, filberhaltigen Bleiglany und
Kupfererze fithrt; bei Kremnip und Lopliau in Ungarn

1) Berggeift 1874, Nr. 16.

2) Berg- u. hitttenm. 3tg. 1873, . 29. :

3) Rarjten’s Ardh. 1825,16, 54; BVerhandl. b. naturbift.
Ber. d. Rpeinl. 1855, 12, 117; Simmersdbad) im Dejterr.
Nahrh. §. Berg- u. Hiittenw. 19, 344.

4 v, Kerpely’s ungar. berg- und biittenm. Big.
1879, Mr. 19 bi3 24; Berg- u. hiittenm. 3tg. 1861, -©. 123
1885, ©. 424; ju Aranyidfa in Oejterr. Jahud, 17, 171,

66*
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mit Quary und Gold, bei Felfo-Banya in Siebenbitrgen
mit Quarz, Weifmanganerz, Realgar und Scpwerfpat.
Jn Ungarn ift die Production vou CGry und Rohan-
timon uriidgegangen, weniger in Folge eined Cry-
mangel8, al8 der Unbequemlidyfeit und Unvollfommenpeit
peg Diittenbetriebes. Im Gvmiorer Comitat (Dob-
jchon, Rojenau, Betler, Nadapula) werden Cre (gefdjicden
in Kernftuffe mit 60 big 70 Proc. Antimon, Mittel=
und Kleinftuffe) in Mengen von 300 bis 400 Ctr.
monatlid) gewonnen. Jn BVohmen zu Punnau?)
und Milejdjou, an weld) lepterem Orte fid) die Pro-
duction in Folge neuer Aujjdylitije wefentlid) vermehrt
hat. Oefterreid) producivte im Jahre 1881 an 187
Tonnen Antimonerze und 83,96 Tonnen Antimon.

Hiiufig fommt der Untimonglang in einigen Gegen-
den von Franfreid), 3 B. in dev Auvergne vor, ferner
in Algier, Marocco, Cnugland, Spanien (CEjtre-
madura), Tosdcana?), Sardinien, Sicilien, auf
Gorfica, in Sibivien, in Nord= und Sitdbamerifa.
Jn Nordamerifa3) find Antimonerze in Californien,
Nevadba und Utah fehr verbreitet, ebenjo in anbdeven
Oegenbden ded Landes an der Weftkiifte. In Auftra=
lien finbet fid) Antimon in mehreren Gegenden; fitnf
Sdymelzwerfe in Bictoria Haben bid Ende ded Jahres
1876 fiir 120 000 Pfd. St. Antimon geliefert. Jn
neuerer Beit wird von der Jnujel Borneo viel Antimon-
ery audgefiihrt4). GrvaufpieBglangers von Nicavagua
&tﬁ)ﬁ[t nad) Witting 0,5782 Silber und 0,00044

0[d.
Analyfen von Graufpiepglan;:

CShwefel  Antimon  Kupfer Gifen  Wismuth
a) 2594 7406 @ — = X
b) 26,50 73,50 — — —
c) 26,23 73,77 — — —
d) 27,8 72,02 — 0,13 =
e) 2851 71,22 0,05 0,24 0,11

a) Nad) 3. Davy, b) nad) Brandes, c) aus
Sdyottlond nad) ThHomfon, d) fryftallifict von der
Kasparizede bei Arnsberg in Weftphalen
nad) Sdynabel, e) aus Arfanjad mit Spuren von Sil-
ber und Wrfen.

Wian theilt die aus der Grube fommenden Antimon-
erge wofl ein in Stufferze, veine ausgejudite Crye
mit itber 90 Proc. Sb,S;, feingemahlen divect verfinf-
lidy al8 Anftridhfarbe; Saigererze, Stitderze mit 45
big 90 Proc. SbyS;, zur Darftellung von Antimonium
crudum; Sdymelzerze mit demfelben Metallgehalt wie
die Saigererse, gur bdivecten Darftellung von Antimon-
requlug, indem f{ie, al8 Abfallproducte bei Her Hand-
fdjeidung voriger Sorten, fid) wegen ber gevingeren
Ordge nidt yum Saigern eignen; Wajdjerze (Pod
ginge, Abfall bei der DHaudidheidung, Grubentlein)
jur Concentration durd) Aufbereitung, deven Producte je
nad) dem Gehalte entweder divect verwerthet (mit iiber
90 Proc. Sulfid) oder auf metallijdhjes Antimon ver-
fymolzen werden.

1) Oefterr. Btidhr. f. Berg> u. Hiittenw. 1881, Nr. 46.
Bu Milejhau im Oefterr. Jaheb. 1874, 22, 341).
2) Berg- und biittenm. 3tg. 1886, ©. 313 (Haupt).
331)4$erg= u. biittenm. 3tg. 1883, &, 231, 493; 1884,

. 5
4) Polyt. Journ. 173, 152,
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2) Antimonbliithe WeikipieBglasdery, Weif-
antimonery, Balentinit (nad) Bafjiling Valenti-
nug), Sby, 03 = 83,56 Antimon und 16,544 Sauerftoff.
Suyitallifivt rhombijd), in breitftreifigen wnd linglid)
tafelfovmigen Kryftallen, fommt meift garben- obex bitjdjel-
formig, derb, ftangelich), fornig und al8 Anflug, aund) i
Pleudomorphofen nad) Antimon vor. Spec. Gew. 5,566,
Hirte 2,56 — 3; demant= und perlmuttevartig gliingend;
halbdurchfichtig bi8 duvdjcheinend; weify, ochergeld, fell-
cavmoifinvoth und fdwivglichgran.  Berfliichtigt ficy
beim Crhigen vor dem Lthrohr vollftindig; bejdldgt
oie Kofhle weif und beim Anblafen mit der NReductions:
flamme verjdywoindet der Bejd)lag mit gritnlichem Schein.
Jn Salzfiure ju eciner durd) Waffer fillbaven Fliiffig-
feit leicht aufloslid). LBon bden dhnlicdhen Mineralion
Weigbleiery, Stilbit, Scwerfpath und Binfglas unter-
fcheidet fich) bie Antimonbliithe durd) ihre leihtere
Sdymelzbarteit, den weifen Vejdjlag auf Kohle und bdie
geringe Hirte.

Die Antimonbliithe, in veinem Buftande wohl als
Anftrichfarbe benupt, durd) Oxpdation ded Wntimons
bervorgegangen, findet {ic) meift mur in gevingen Mengen
auf bden SLagerftitten ded Untimonglanges, 3. B.
Braunsddorf in Sadyfen, Pribram in Bohmen 2c.; fommt
aber in der Proviny Conftantine (Algier) in fo grofen
Maffen vor, daf fie anf franydjijchen Hiitten ju Bouc
und Septemes in der Nihe von Marjeille verjdymolzen ift.
Diefelbe zeigt fid) dort gangartig im Thonmergel, nird-
lid) von Uien-el-Bebbuc. Jleben bdiefer rhombijden
Antimondbliithe findet fich nordsftlich) davon am Dued-
Homimin  etwad Havtere8 Antimonoryd in veguliven
Octaedern (Senarmontit), ebenfalld in mergeligen
Gejtein in Form von didjten, glasartigen, fornigen
ovber fornigblitterigen Maffen von dem Anjehen bdes
LWeiftbleierses, deven Hihlungen bfters Kryftalle von
1 cm Durdymefier enthalten. Diefelben find den Octacders
flachen pavallel undentlich jpaltbar, von unebenem, dfters
bliittevigem Bruche, leidyt durd) Kalfjpath vigbar, duvdy
fidytig, ftact lichtbrechend und von lebhaftem fettavtigent
Demantglany. Nad) Kenngott findet fich Senavmontit
aud) auf fdwarem Grauwwadenjdjiefer von Perned
bei Bijfing in Ungarn mit Antimonbliithe und vaghf
{pieglangers, jowie bei South-Ham in Oftcanada. i
Mexico (Sonova) finben fi) Untimonoxydginge vou
4 bi8 7m Midytigteit. !

Die unter dem Namen Antimonodjer begriffenct
Mineralien Cervantit (Sby0s, Sby0;) und Stiblith
(Sby 05, Sby 05, 2H,0) Dbeftehen ausg antimonjauren!
Antimonoxyd (antimonfjaurer antimoniger Stiuve), Mt
vefp. 79,2 und 74,6 Proc. Antimon. .

Antimonblitthe von Wolfad) enthielt 71,7 antinonigt
Giure, 1,2 Gifenoyyd, 0,8 Kiefeljiure und 6,3 metl
lijjes Antimon; Cervantit von Pereta in Toscana nad)
DBed)i 78,83 Antimon, 11,25 Cifen, 19,41 Sauer}ioll
und 0,5 Gangart, entjpredjend Sby O3 . Sb, 055 Stiblith
von bder Grube Hevcules bei Gifern im Siegenjde!
Sby 05.8b, 05 + 2H,0. _

Orybifche Antimonerze finden fich) nod) in Sonord
in den Bereinigten Staaten, wo fie yu Oatland (©an
Francigeo) in einem Schachtofen verfdymolzen werder,
in Arfanfasd Antimonocher.
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3) Nothipiegglangers, Antimonblende, Pyro-
ftibit (von wvg, Feuer, und 67ife, Antimon), Sb, 0, .
28b,8; = 75,32 Antimon, 17,75 Schwefel und 4,93
Gauerfioff.  Kryftalljyftem wahrideinlidy monoflin;
navelformig, haarformig und bifjchelformig gruppirte
Stryjtalle, aud) derb eingefprengte, vadialfajerige Mafjen,
nad) einer Lengenridhtung vollftindig fpaltbar; Firjdroth,
demantgliingend, jdywad) durd)jdjeinend ; Hiirte 16i81,5;
jpec. Gew. 4,5 big 4,6. Bor dem Lithrohr fehmelzbar 1und
flitdytig und einen Antimonbejdhlag auj Kofle abfesend;
von Ralilange gelb gefiirbt und dann gelft. Findet fic) in
gevingeren Mengen su Briunsdorf bei Freiberg, Pribram,
Allemont und Andreasberg; in groferen Mengen in
Toscana, von wo dafjelbe gemeinfdaftlich mit Antimon-
glang gur Berhitttung ouf die Hiitten bei Marfeille
gelangte. :

Antimonblende  von Briunsdorf enthilt nady
D. Rofe 5,05 Antimon, 20,49 Scywefel und 4,78
Gauerftoff.

Aufer in den obigen Antimonerzen findet fich Anti-
mon wod) in vielen Mineralien, welde aber wegen
ihres Antimongehalts nicht Gegenftand der bittten-
minnijdjen Bearbeitung find, 3. B. gediegen An-
timon, gewdhulid etwas Ag, Fe und As entfaltend;
it Perbindung mit Metallen, 3. B. ald Antimon-
nidel, NiSb 1), Antimonfifber, AgySbbig Ag;sSh, in
Lerbindung mit Schwefel und in Schwefelfalzen, und
war in Nidelezen (Nideljpiefglangery, NiS, +
NiShy), in Rupfererzen (. B. Fahler;, ReQ,S;,
Worin R = Cuy, Agy,Fe,Zn,Hg; Q = Sb,As in
iﬁf)r wedhfelnden BVerhiltnifien), in Silbereryen (3. B.
oprodglagery, Ag;SbS,, Polybajit, Ag,SbSe,
Miargyrit, AgSbS,, Duntfelvothgiltigers,
AgsSbSy, Rupferjilberglany, CuAgs$ x.), in Blei-
wen (3. B, mandjen Bleiglangen, Bournonit
PbCuSbs,, Bindenit, PbSb,S,, Boulangerit,
PbySbyS;, Jamefonit, PbySh,S,, Sederery,
Sby Shy 85); im Berthierit FeSbyS, u. a.

Jm Allgemeinen ift ein Antimongehalt bei Ver-
biithng von Gifber-, Kupfer- und Bleterzen unerwiinjdyt,
mdem beim Berdampfen des UAntimons groge Metall-
vetlujte duvd) Berflitchtigung von Silber und Blei,
lowie durd) Bildung von Speifern und Ofenbriichen
citjtchen.  Anch wird die Qualitiit bes auszubringenden
?ﬂuptmetaﬂﬁ hiufig durd) geringe Beimengung von
Antimon wefentlid) -vermindert. Nur uweilen wird
b3 Antimon bei Berbitttung foldjer Crze in Neben-
Producten nugbar gemadyt, 3 B. tmHartblei (). Blei)
bei Bevarbeitung antimonbaltiger Bleiglange und antimon-
haltiger Wevfe; qus Speifen, weldje an edlen Metallen

o find, wird ju Sdymlinig wopl auf die Weife Anti- *

2o gewonnen, dafy man fie verblift und dag dabei ver:
idytigte Antimonoxyd fammelt und veducirt.

oo Antimonproduction?). Nad) Croife beteigt
*© Jbelihe Production Guropas an Antimon etwa
\ .

Y) NiSh alg frpftallifivtes Hitttenproduct, in Chem. Btg.
fﬂepegt 1886, ©.47; Berg- u. hitttenm. 3tg. 1886, S. 554,
1881 ) Jabresb. b. ‘dem. Tedhnol. 1865, 213; 1868, 154;

v, o 140; 1882, 294; 1883, 239, 248, Umil. Ber.
e eutld. Reides iiber die Wiener Weltausftellung 1873,
+ 97 (Stblzel),
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568077 kg, wovon eryeugen: Oefterveidy 231 000,
Cngland 160 000, Franfreich) 88 580, Preufgen 58 500,
SGadjfen 10000 und die itbrigen Léinder 20 000 kg.
Jm Jahre 1884 producirte Preufen 11 930 kg Anti
mon im Werthe von 14 031 ME. und 13 860 kg Anti-
monlegiviungen im Wevthe von 64 719 ME., Oefterveidy
(auBer Ungarn) im Jahre 1883 131 280 kg im LWerthe
von 44 140 Gulden.

Jm Jahre 1884 waven die' Preife des Anti-
mongim Bergleidye 3u denen anbdever Metalle?)
pro RKilogramm in Reidydmart folgende:

(5T R L R e A e 2799,9
LB T e A o pule L 2750
Setotm L D DL L9000
Plokingd Ay Sai 2iiin- 950
Thallium jioern ot e s 200
Saltpme ot Do 170
Sithery /S TR gy E 149
Magnefiume 7. 50, 80
Abwmdniam e 5 0. L 80
Roballle S vive o 48
BB RIS i s Gl 19
IMismatht 5wt 20T Se o 18
Cabuddueiit <« Dol 0L 8,9
Rideh arbmr Slhiws a sy w 6,895
DuedRlber., ou At o 3,80
Mangan in Brongen und
Ferromangan . . . . . 2,898
b {115 AR R R S 1,70
SupietEn o ol et 1,24 } loco Berlin
ANV 15wl oiped b7 105 0,90
o R S e s B 0,80  Ioco Freiberg
Bl 000l 08k ) tow Bertn
Shabl < O s o 0 0,140) Oberidlefien
Stabeifen ¢t win o 0,110} u. Wejtphalen
Sobetienttal oo LW s 0,052) foco Werf.

Probiven der Antimonerze. Die Antimon-
proben auf trodenem Wege find im Allgemeinen unfidyer,
wasd feinen Grund jum Theil in der Flitchtigheit und
Beridladbarfeit de8 Antimons, dann aber befonders
davin hat, dag bei dev iiblicjen Berlegung des Schwefel-
antimong durd) Cifen bei einem leberichuije an legterem
neben Antimon und Schwefeleifen aud) Antimoneifen
entjteht, weldjes dag Gewidyt des ausgebradyten Konigs
ju grof ‘ergiebt. Durdy fohlenfaure Alfalien allein
wird dag Schwefelantimon mrr unvollftindig entjchroefelt,

“indem Dbiefe eleftronegative Verbindung fehr geneigt ift,

mit dem gebildeten eleftropofitiven Schwefelalfali ein
nid)t weiter jerfepbaves Scywefeljaly su bilden. Man
mup deshalb neben den Alfalien Cifen in viditiger Menge
al8 Berfepungdmittel amwenbden, wobei aber das Aus-
bringen au8 100 Sdjwefelantimon 66 big 68 Proc.
nid)t zu iiberfteigen pflegt. And) Cyanfalium zerlegt
a8 Sclywefelantimon nidyt vollftiindig; e8 entfteht neben
Sdywefelcyantalinvm ein Schwefelfaly des Antimong,
weldjes durd) Cyanfalium nid)t weiter gevfept wird.
Wirtjamer wegen des Cifengehalts ift ein Semenge von
Blutlangenfaly mit Cyanfalium, bei weldjem dag Aus-
bringen bi8 auf 72 Proc. fteigt. Bei Amwendung von
Gifen, in weldjer Form died aud) gefdjehen mag, ift
der Antimontonig ftetd eifenhaltig.

1) Berg- u. biittenm. Jtg. 1885, . 220 (Rodman n).
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Aur docimaftijen Unterfudhung des Graufpieglany
erze8 find folgende Methoden 1) in Anwendung:

A. Trodene Proben auf den Antimongehalt.

1) Sdymelzen mit jhwarzem Fluf und Cifen.
5g Untimonery werden mit dem ein- bid jweifacyen
fwarzen Fup (1. Bleiproben) oder ftatt deffen mit
dem ein= bi8 jweifachen eines Genenges von Potajdje und
10 bi8 15 Proc. Weizen- oder Roggenmehl und bis
42 TN. Gifenfeile gemengt, ndthigenfalld, voemn viel
ftrengfliiffige Grden, 3 B. Quary, im Erze vorhanden
fein jollten, bi8 25 Proc. Borarglas jugejdhlagen, dad
Gemenge in eine Bleitute (. Bleiproben) gethan,
mit einer ftavfen Kochjalzichicht bedectt und im Muffel-
oder LWindofen (]. Bleiproben) etwa 3/, Stunden
big jum vollftindigen Flup erhist. Die ausd dem Ofen
genomutene Probe wird nach dem Crfalten vorfichtig
entjdhladt, damit feine Antimontheildjen vom fpriden
Regulud abfpringen. Man bringt big 68 Proc. Anti-
mon aug. Nimmt man mehr Cifen al8 42 Proc., fo
erfolgen u {chwere eifenveicje Konige.

2) Sdmelzen mit Blutlaugenjaly und
Cyanfalium. Nad) Levol werben 5g Antimon-
ery mit 10 g entwiifjertem Blutlaugenjaly gemengt, das
®emenge mit 2,5 g Cyanfalimm bededt und in einem
Thontiegel der Fothglithhite ausgefesst. Bei diefer
niedrigen Temperatur wird die Wetallverfliidytigung
beeintriidytigt und bei der feinen Bertheilung des Cifens
im Blutlaugenjalze eine vollftandigere Ferfepung erveidyt,
al8 bei allen anberen Proben, {o daf bas Audbringen
big auf 72 Proc. fteigen fann.

3) Nioften und reducivended Sdhmelzen.
Das Cry wird mit dber miglidyjten BVorfidht bei gang
allmilig fteigender Temperatur und unter dfterem Um-
vithren mit einem Cijen- oder Thonftabe fo lange gerbitet,
big fidy feine {chweflige Siiuve mehr entwidelt und ein
lodferes, weif- oder gelblidhgrauesd Pulver entftanden ift.
Die leidjte Schmelzbarfeit ded8 Scywefelantinmons, jowie
da8 Beftveben defjelben, mit gebifdetem Antimonoryd
eine jdywer zerfepbare leid)tfliiffige Berbindung eingu-
geben, madjen die NRoftung {dpwierig. Das Rioftgut
wird mit dem etwa ein- bid yweifadjen Gewid)t {dywarzem
Fluf oder Potajdje und Meehl, nithigenfalld bei BVoray=
jufa, und einer ftarfen Rodjjalzdede in einer Bleitute
etwa innerhalb 3/, Stunden in Fluf verfept. Dan
bringt nad) diefer Methobe hochftens 64 bis 65 Proc.
Antimon qus.

Nac) diefem BVerfahren werden aud), jedod) ofhne
vorferige Riftung, orydijdye Erye probivt.

B. Den-Gehalt des Crzes an Sdywefel-
antimon beftimmt man daburd), dag man, analog dem
Berfahren im Grofen, etwa 1/, bi8 11/, kg Cry in
Dajel= big Wallnufgroge in einem bedectten Tiegel ex-
hit, welder im Boden durcylbchert und in einen anbderen
Tiegel [uftdich)t theilweife eingefest ift. Der untere
Tiegel wird mit einem jdjlechten Wivmeleiter, wie Afdhe,
umgeben und der obere erit. Schon bei mittlever
Rothglithhige faigert das Scwefelantimon im oberen

1) Rerl, Probirbud), Leipsig 1880, S. 114. Derj,
metallurgijhe Probivfunit, Leipsig 1882, &.505. Balling,
Metallhiittentunde, Berlin 1885, S. 528.
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Tiegel aud den Crden aud und fliet in den unteren
Tiegel.

C. Naffe Proben.

1. MaBanalytijde Proben 1). Von der grofen
Anzahl empfohlener Methoden geftattet nad) Balling
die Weil’jdje Probe in leicht zu erhaltender fauver
Lofung eine genaue und divecte Beftimmung des Anti-
mons, fowie die gleidyeitige Beftimmung von Eifen und
Kupfer, 3. B. in Speifen. Vei nur antimonhal:
tigen Subftangen werben 2 bi8 5 g davon in Kinigs-
waffer mit itberjdiifjiger Salzjiuve geldft, nady Bujas
vou wenig Chamileon bi8 zu bletbender Rojafirbung
fo lange gefodyt, bi8 diefe Firbung vieder verjdywindet
und  Jodfaliumfticfepapier duvd) die entweidjenden
Diimpfe nicht mehr gebldut wird. Die Lofung wird
mit wifjeriger Weinfiurelsjung bid auf 1/, 1 verditnnt und
3u entnommenen 10 cem eine gemefjene Menge Kupfer-
vitviolldfung von befanntem Kupfergehalte gefest, welde
al8 Jnbdicator dient, indem durd) Binndloviiv erjt Anti:
monjiuve, dann erft Kupferoxyd vebucirt wird. Dag
big sum Sieden erhibte, mit 25 cem concentrivter Saly:
fiure verfepte Gemifd) wird mit Binmdhloviielsfung,
deven Wirfungdwerth auf dad8 Kupferfaly befannt ift,
bis jur Cntfarbung der Flitffigleit titvivt. Da man die
Anzahl Cubifcentimeter Binnchloviieldfung, welde der
jugefeten Qupfermenge entfprechen, fennt, fo giebt dor
Mehroerbraud) dag dem Antimon entfpredjende Bolumen
an Reactiv an.  Wird dad diefem LVolumen ent:
fprechende Supfer bevedynet und die gefundene Bahl mit
0,96214 multiplicict, jo gicbt dag Product den Unti-
mongehalt der Probejubftans an, und e8 entfpricht nad
den Formeln: e

SbCl; 4 SnCl, = SbCl; + SnCl
und 2CuCl, + SnCl, = Cu, Cl, + SnCly )
99
1 Aeq. Antimon, 2 Aeq. Kupfer, jomit 2—8(1;—]1 = fliﬁ
= 0,96214.

Aur Beftimmung von Kupfer und Eifen neben
Antimon mit demfelben Reagens geniigt die Titerftel
[ung deffelben auf nur eing diefer Metalle, indem der
Wirtungswerth auf die itbrigen Metalle leicht bevedyuet
werden fann.  Da and) Cifenoryd von Finndlovit
fpiter veducirt witd, al8 die Antimonjiure, jo famt
Gifenchlorid ebenjo gut al8 Subdicator vermwendet werde,
wie a8 Kupferfaly, m muf der aus dem Verbraud
quantum fitv Antimon beredynete Gifengehalt nady et
Formeln Fe,Cl; + SnCl, = 2FeCly + Snci4)llllb

122
Bei gleichzeitiger A
wefenheit aller drei Metalle wird uerft das Antimeh
bann a8 Gifen und julet das Kupfer veducirt, M
weldjem Falle man wei gleid) grofe i)ﬁengen'imattrml
mit Binndjloviirlsfung titvivt, aus der jwerten Dant
Kupfer und Antimon durd) Scywefelwafferfioff I"“b“:
jdhligt, in dem mit Kaliumdlovat oxydivten Filtrat bas
Gijen, in dem Niederichlage aber Kupfer und Qutimon

1) Mofr, Titrirmethove, 4. Aufl., S. 310; Frejenit?,
Quant. Analyje, 6. Aufl., S.357; Ehem. 3tg. 1883, 12:;.91
(Balling); BWeil in Btjdr. §. analyt. Chem. 23, 345
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bevart beftimmt, daff man nad) exfolgter Filtvation beider
Gdywefelmetalle in einer Porzellanichale diejelben itber
Nadht ftehen liRt, wobet nur das Kupfer wicher vollftindig
orydirt wird und fid)y anderen Tags durd) Titviven be-
jtimmeen (&t, wihrend fid) aus den beiden Verbraud)s-
mengen dag Untimon aus bder Diffeven; ergiebt. Je
nachbem dev Titer ded Binnd)loviivs auj Kupfer oder
Cifen geftellt voav, muf man, wenn erjtered der Fall,
b8 fitr Cifen fid) evgebende Kupfer mit 0,88328, im
(csteven Falle dag fitr RKupfer fid) bevedynende Cifen
wit 1,13214 multipliciven.

2) Gewidjtdanalytijdje Proben, a) Clet-
trolytifdyes Berfahren. Man verfest nad) Clajfen
bie Untimonldfung mit Kaliuvm- oder Natriummono-
julfid, welche fret von Polpfulfiden, Thonerde und Cifen
fein mitfen, in geniigenber Menge, verditnnt ftart mit
faltem Waffer und yendet eine Stromitirfe von 2 bis
3 ccm fnallgad in 1 Min. an, wo dannin 4bi8 5 Stun-
den 0,1 g Antimon in cobiventem Auftande in einer
dinnen, gut gereinigten und tadellod polivten Platin-
idale vom etwa 35 bi8 37 g Gewid)t, 9 cm
Durymefier, 4,2 cm Tiefe und etwa 225 cem Inbalt
nicdergefchlagen wird. Man verwendet jwei mit ein-
ander verbundene Bunjen’idhe Clemente, in welden
die verditnnte Schwefelfiure duvd) eime 15proc. Ehlor-
ammoniumlBjung evfest ift, oder eine Combination von
tinent Bunfen’{djen mit einem Meidinger’jdjen oder
Danielljdjen Elemente. Die Menge des audzujdyeis
benden Antimons darf hochftens 0,2 g betvagen. Um
su erfehen, ob alles Antimon ausgejdhicden ift, neigt
man die Platinfdjale etwas, jo dap die Flitjfigleit eine
reine Fliiche devfelben berithet, Lift den Strom 1/, Stunde
einwivfenn und erfennt dann beim Reinbleiben der Fladje
b8 Cnde der Operation. Die Schale wird mit Waffer
wd abfolutem Alfohol behandelt, bei 80 bis 100° ge-
todnet und gewogen. Nacy neueven Unterfudjungen
von Glajfen und Ludwigl) fonnen amwefende Poly-
fulfide daduvd) unjehidlicy gemadt werden, daf man fie,
wie Monofulfide, durcy Behandeln mit Whafferftoffjuper-
orgd ofne Anusjdjeidung von Scywefel in Sulfate itber=
libet.  Man erhipt die Schwefelmetalle, 3. B. von
Untimon, Blei wnd Kupfer, mit der 10fachen Menge
von entwiifjertem unterjdwefligiauvem Natrivum jdywad)
m emem bedecten Povzellantiegel bis ur villigen
“iterung, laugt aus oder digevirt die urfprimglichen
Sdyefelmetalle mit gelbem Sehwefelfalinm oder Schwefels
Matrtum, erwiivmt die Lojung in einer tavirten Platin-
[dale mit ammoniakalijhem Wafferftoffjuperoryd, bis fie
10603 geworden, fiigt nad) dem Grfalten etwa 10 cem
fmer concentrivten djung von Natvivmmonofulfid hin-
uumd eleftrolyfict in obiger Weife bei einem Stvome
von 1,5 big 2 cem Rnallgas pro Minute.

b) Judivectes Berfahren. Cnthilt das Cry
f‘j‘ﬁfr Sehwefelantimon Feine Beftandtheile, welde durd)
<al3jiiure angegriffen werben, fo digerict man das fein
Wigericbenie Gz fo lange mit foldher, bis fidy fein
"’d}mefdmaﬁerftoﬁgaé melr entwidelt, alfo alle§ Schwefel=
Ontimon gerfest ift. Man filtvivt, wijcht den Riidftand
\d

') Ber. gem. ; . §. analyt.
@bem_) 3 sge,d’é'_nl O%fi. 1885, ©. 1104. 3tjdyr. §. analy
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mit Salzfiure aus, trodmet und wigt ihn. Die
Differeny evgiebt den Gehalt an Schwefelantimon,
aud weldem fid) der Untimongehalt bevechnen [ift.
100 Sdywefelantimon enthalten 71,76 Antinon.

c¢) Beftimmung des Antimonsd als antimon-
faures Antimonoryd (UAntimonantimonat) oder als
Sdwefelantimon. Man dmilzt nad) Beder?)
1 Th. Gz (1 bi8 2 g) mit 3 Th. fohlenjauvem Natvium
und 3 Th. Schwefel in einem Porzellantiegel, laugt die
Scymelze mit heiffem Whaffer aus, jdeidet aus vem Filz
trat durd) Salzjiure Schwefelantimon ab, filtrivt das-
felbe auf ein trodened gewogenes Filter, wiijdht anfangs
mit angefiuertem, dann mit veinem Wafjer aus, trodnet
bei 120° im Luijtbade, befeudtet einen aliquoten Theil
der Sewefelung durd) Ruviidwigen desd Filters mit
einigen Tropfen Salpeterfiure von 1,2 fpec. Gev. in einem
Porzellantiegel, giebt dann etwas ftiviere Siiuve hingu,
verdampft bet mit Uhrglad bededtem Tiegel im LWafjer-
bade, exhit iiber der Lampe, julest unter Glithen, und
wiigt big gum conftanten Gewidyt, wo dann dad Furitd-
bleibende antimonfauve Antimonoyyd, Sb0,, 79,22 Pro.
Antimon entfpridht. — Man fann aud) einen aliquoten
Theil des Schwefelantimons im Kohlenfiureftrome auf
cinem Porzellanjdiffhen in der ©Glasrshre oder im
Rofe’jhen Tiegel yur Cntfermmg des itberjdhitffigen
Sdywefel8 erhigen, wobei SbyS; mit 71,76 Proc. Anti-
mon Furiidbleibt.

Metallurgijde Behandlung der Autimonerse 2),
Diefelbe beywedt entweder nur ein Ausfaigern des
Sdywefelantimond aud den daffelbe begleitenden
Gangarten (Darftellung von Antimonium crudum,
weldyed al8 joldjes in der Tedynif mehrfadje Anwendung
findet) oder die Darftellung von metallijdem
Antimon (Rohantimon, Regulusantimonii)
au$ dem Antimonium crudum obder divect aug den
Crzen. Das Rohantimon bedarf meift nod) einer RNaffi-
nation juReinantimon (Regulus antimonii stel-
latus). Oraufpieglany wird fiir die metalluvgijde
Bugutemadyjung  gewdhnlicd)y mur duvd) Handjdhetdung
oder Sepavbeit angereidjert; die najje Aufjbereitung
fucht man miglidyjt su vermeiden, weil das Cry vermige
feiner ausgeseidhneten Sypaltbarfeit duvd) Walzen obder
Podjen u den arteften Schitppchen fidy zevfleinert, wo-
ourd) der ofnehin jdhon grofge Anufbereitungdverluft nody
vevmehrt wivd.

A Darftellung von Antimonium crudum
dburd) Ansjaigern ded Sdwefelantimons?).
Obgleid) man bemiiht ift, duvd) eine Jwedmipige Hand-
jdhetdung die tauben Bergavten von den Antimonerzen
migliyit abgujondern, jo gelingt dies dod) niemald voll=

1) 3tjdr. f. analyt. Ehem. 17, 185.

2) Polyt. Journ. 230, 253 (Hering); Verg= und
biittenm. 3tg. 1883, ©. 1 (Helmbhader); Amtl. Ver. der
Deutjdy. Reicys itber bie Wiener Weltausijtellung 1873, 3 (1)
975 (Winfler). &Kerl, Grundr. d. WMetallhiittentunve,
Leipzig 1881, ©. 518.

3) Berg- u. hiittenm. Jtg. 1861, 123; 1862, 408. Oeft.
Btjhr. 1856, 58 (Magurfa); Ann.d. min 2.Ser., 1, 3 u.
Rarften’s Metallurgie 4, 538 (Malbosl); Oeft. Jtjdhr. 1878,
©. 504 (Rofenau); Polyt. Journ. 169, 281 (Sdlei3).



1055

fommen, weshalb man dag jdjon bei miiger Roth-
glithhige (bei etwa 450° €.) {dymelzende Schwefelantinton
aug den ftrengflitffigen Crden ausjdymilzt (ausjaigert).
Dabet ift nicht ju vermeiden, daf nod) mindeftens 10
big8 12 Proc. Antimon in den Riidftinden bleiben,
weldje auf die {piter angugebende Weife weiter behandelt
werden.  Cine Abjaigerung ift bei Crien in Schlied)
form weniger vollftandig, al8 wenn diefelben Hajel= oder
Wallnufgroge haben. BVei Anwendung hiherer Tempe-
raturen tritt eine ftarfe Metallverfliihtiqung ein; bei
LWeipglithhige ift a8 Sehwefelantimon  vollftindig
flitdytig.

Dag Ausfaigern des Schwefelantinmons gefdjieht in
Gefigen (Topfen und Rohren), welde bald nur durd)
umgelegted freie Fewer, bald in einem Flammofen er=
hist werben. Die Audwahl der eimen oder anbdeven
Wiethode hingt hauptjadylic) von den Preifen des Bremn-
material8 und de8 Antimonium crudum ab.

1. Saigern in Topfen bei freiem Feuer.
Diefed Verfahren, fo foftjpielig und ungwedmigig dafjelbe
bei der fehr unvolljtindigen Ausnupung bded Bremn-
material8 erjdjeint, ‘gewihrt doc) in Gegenden, wo das

Tig. 184.

Holz nicht su hody im Preife fteht, die Bortheile, daf
bedeitende Mafjen. von Antimonium crudum, deren
Darftellung in gejdylofjenen Riumen viel Beit exfordern
und auf die Gefundheit der Avbeiter ungiinftig ein-
wirfen wiirde, in groferen Gefifen auf diefe LWeife in
wenigen Stunbden und ofjne den gevingften Nachtheil fiiv
die Avbeiter gewonnen werden fonnen. Die Saigerung
lifgt fid)y gleid) unmittelbar neben der Grube vornehmen,
fo daff an Trandportfoften wefentlid) gefpart und der
Deehroerbraud) an Brennmaterial gegen andere Metho-
den daburd) wieder aufgewogen wird.  Vefonbders fiiv
reijere Grze eignet fid) diefe Methode, wihrend man
fitr drmere, weldje zur Behandlung hiheve Temyperaturen
erfordern, Flammifen vorsieht.

A8 Beijpiele filr diefe Wiethode migen folgende
dienen: -

Bu Woljsberg am Harge wurde dad durd) Hand-
fdeidung und KRlaubarbeit miglichit gereinigte  Grau-
fpiepglangery in Thontbpfe b (Fig. 184) gethan,
weldje, mit Oeffnungen im Bobden, didht in die Recipien-
ten ¢ eingefett find. Leteve find mit jdhlechten Wiivme-
feitern d (Afdye, Sand, Dammerde) wmgeben. Auf

Antimon.
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diefer Umbiilhmg wird bei e ein Holzfener angebracht
und duvd) mit uglochern verfehene Wiinde a, aus loje
sufammengeftellten Steinen gebildet, zujommengehalten.
Das Sdywefelantimon fliet dann aus den Gefifen b
ourd) die Oefjmumgen im Boben in bdie Recipienten c.
Die Ritdftinde enthielten 1/, ihred Gewidytes an Schwefel-
antimon.

Bu Magurfa in Ungarn wird dad mit gold-
Daltigem Quary, Schwefeltied, Kalffpath und Braun-
fpath, felten mit Bleiglang vorfommende Graufpiefglan;-
er3, jiihrlic) 3 500 000 big 4 000 000 kg, feingepod)t, dic
Podytritbe theild durd) Quidmithlen geleitet, theils auf
Plannenherden, bdie in Rinmwerfen aufgefammelten
Podymehle auf Stofherden und liegenden ungarijden
Slammberden und - endlich) der Sumpfidhlamm  avf
Sehrherden verwafdjen.  Man erhilt dabei etwa 17
big 20 kg Gold, 62,5 bi8 75 kg Silber und 125 000
big 150 000 kg faigevwiirdiges Antimonerz. Behufs der
Gaigerung wird ein trodener freier Plag 0,16 m hod)
mit Ajdje und Koflengejtitbbe bebedt und bei ciner
Breite ded Herded von 3,14 m 29 big 30 irdeme
Topfe (Recipienten) von etwa 0,29 m Hiohe n einer
Linte dicht neben eimander ju etwa 3/, ifrer Hihe in
Jn den NRecipienten fest man
einen ebenfall8 0,29 m fohen Topj mit bdrei vunden
20 mm weiten Lodjern im Voben ein und in dicjen
einen dritten mit gang hevaudgefd)lagenem Boden. Jeder
der beiden Topfe fapt 4 bi8 4,5 kg Untimonery. 3
3iblt danady eine NReihe 29 bi8 30 Recipienten und 53
bis 60 Topfe. Gewdhulid) ftellt man 33 big 34 jolder
Jeihen in 0,32 m Cntfermung von einander auf, (et
in die Bwijdenriume diinngejpaltenes, gut getvodnetes
Tannen> und Fidjtenholy in 0,63 m langen Sdyeiten
vorfidytig ein, itberdectt a8 Gange nod) mit einer dinmmen
Querlage von Sceiten derfelben Linge und bringt die
gange Dolzmafe mit einem Male von allen Seifer
mittelft Holfaceln in Brand. Die Saigevung ijt ber
einem Aufwande von 38 bi8 41 cbm Holy innerhold
1/, Stunbde beendet und man erhilt 4000 big 4250 ke
Antimonium crudum. Jm Gombrer Comitat verr
fauft man bdie Grze meift nad) Cngland, wiihrend v
reidften Crze in Grog=Golinis in der Bips gefogert
werbden, wobei aus Crzen mit 60 big 70 Proc. Schefel
antimon mur 40 Proc. Ant. crud. augebracht werdet.

In Sicilien (Roccalumera, Patti, Alt, Fume
bifini) fommt Graufpiefglany mit Quary wnd FHH
fpath in fehr unvegelmigigen Neftern und Abern VoY,
bei 200 Tomnen jihrlicher Production, welde in ¢
Diitten vevarbeitet wird in einfachen, aus brei 0T
einander - angebradyten Topfen beftehenden Apparates
Jm Jahre 1880 betrug die Gefammtproduction M
liend an Antimonerzen 402 Tomnen im Werthe vor
80400 Francs. : ! )

2. Saigern in Topfen oder Rohren !V
Flammbfen Bei diefem Verfafhren wird das Brew
material vollftindiger ausgenutt, al8 bei dem vorigeh
und wegen der miglicien Steigerung der Hige Lt 19
aus dvmeven Gryen ein befjeres Anusbringen er_l"fldlf“"
@ fomnen aber die Binfen des Anlagecapitald fiiv 2
Slommofen, jowie die Tvansportfoften bded @1‘3833““.";‘
ber Grube nad) der Hittte grofer jein, als der Werl)
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bes erjparten Brennmateriald. Aucy leidet der Avbeiter,
welcher beim Cinjegen und Austvagen der Topfe in den
Ofen fjteigen nuB, von Hige und Staub; die Hige des
Ofend wird nidyt gehovig ausgenupt, es erfolgen nod)
verhiltnipmaBig veiche Riidjtinde und die Production
ift eine bejdjrantte. :

a) Gin derartiged Bevfahren bei discontinuir-
[ijem Ofenbetriebe ift unter Andevem ju La Lin-
couln im Haute-Loire-Departement in Frantreid), jowie
e Millefdyan in Bihmen und ju Banya in Ungarn
m Anwendung.  Jrdene Topfe a (Fig. 185 und 186)

Fig. 185.

von 0,5 m Hishe, 0,29 m obevem und 0,24 m untevem
Durdymefier mit fiinf Lodjern von 13 mm Weite -im
Boden verfehen, frehen u La Lincouln auf dem Flamm-
ofenherde auf baudjigen Unterjigen b von 0,24 m Hishe,
0,26 m Weite im Baude und 0,21 m Dirrchmefjer

oben und unten. ¢ Fewevung. d Fidje. e Gffe.

Tig. 186.

/ Sundament. Jn iedes Oefip thut man 20kg Gy,
Und war gu unterft veidjes, davauf dvmeves und gu
Dber_ft a8 drmfte.  Nad) einftiindigem gelindem Heizen,
damit die Gryititce micht sevfpringen, fewert man
J Gtunden ftivfer, dann ur Berminderung bed Metall-
verluftes 2 Gtunden wieder fehwiicher. Sodann Lt
Mo ben Ofen 20 big 24 Stunden lang abfiiflen,
ummt qus den Recipienten die 10 b3 12 kg jdjweren
SRudyen bevaus und verbraudit bei einem Ausbringen
2o 50 Proc. Scywefelantimon anf 1500 kg Gry 0,46
bis 0,49 cbm Bictenhols. :
. b) Am vollfommeniten ift das aud) grofere Produc-
Twn‘?“}lﬂaﬁenbe Berfahren bei continuivlidem
Otiviebe in pem franbiijhen Ofen, wie ev urfpriing-
l;d’ 3t Malbose im Avdedye-Depavtement, damit 3u
4nya in Ungarn eingefithrt worben. Fig. 187 giebt

Duspratt, Ghemie, bearb, v. Stohmann u. Kevl, L
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einen Dotizontaldurdyjdynitt des Malbosees-Ofens oberhalb
ver Topfe k, Fig. 188 einen Berticaldurd)jdynitt nad
A B und Fig. 189 (a.f. S.) einen foldhen nady) CD. Der
badofendhnlid) gewdlbte Ofen hat drei Jeuerungen a, b

_ A
5

Fig. 187.

und ¢ mit 1,35 m langen und 0,27 m breiten Roften ju

fed)3 Traillpn, von denen aus die Flamme theils durd) 0,08

bi8 0,1 m hobe und breite Biige £, ¢ und h in die Caniile

d, theilweife in den gewilbten Ofenvaum g oberhalb dev
Fig. 188.

Ganiile d tritt und von bier duvd) drei mit Schiebern
verjehene Fiidfe » von 0,05 m im Gevierte in eine
4m fHhohe Gffe w von 0,27 bi8 0,32m Linge und
Breite gelangt. Die gu den Roften fithrenden Schiie-
Bffmungen befinden fid)y an der Bovderfeite ded Ofens
und die Bitge £, g und h liegen einander nidyt gerade
gegenitber, damit fid) die Candile d vedht gleichmiig
erhipen. Lepteve find 0,48 m f)od)_, 0,35 m breit und
2,70m lang, an beiden @eiten mit eifernen Thitven 7,
welde verjd)liegbave Spahlocher haben, verjehen und mit
67



1059

vievectigen Platten 7 aus feuerfeftem Thone bededt. Bur
Berbiitung ded leidhten Springens find bdie Platten in
der Mitte getheilt und ruhen auf eifernen Dueridjienen.
Die Gaffen d nehmen eine jede wei gufeiferne Tipfe
k von 0,3 bi8 0,35 m Hohe, 0,25 m obever und 0,15 m
untever Weite auf, weldje auf einem Wagergeftell ruben
und an einer Handhabe auf Cijenjdjienen feicht hin und
her gefdjoben werden fomnen. Aud) find fie bei 2/5
ihrer Hohe mit Handhaben verfehen und innen mit Lot
ten ausgejchmiert, damit das Hineintripfelnde Sehrefel-
antinon nid)t an den Wiinden fefthajtet. Die Decplatten
1 jeder Gaffe d enthalten 3wei freisformige Ausjdynitte
aur Aufnahue der Thoneylinder m und die Aushshhung
geht nad) dem Mittelpuntte etwasd conifd) zr, fo dap
hier eine 0,01 m tveite Deffiung bleibt, durd) weldje
ba8 demuidhit ausfaigernde Schwefelantimon in  die
Tiegel k& gelangt. Die iiber 1 m fhohen, oben 0,25,
unten 0,2 m weiten und in den Winden 0,015 m -diden
Rihren m find feitwirts am Boben mit 0,07 m breiten
ia. 189. und 0,12m hohen
4 B Ausiduitten o
sum Ausdriumen
ver  Riicitinde
verfehen  und
wihrend des Sai-
gerns durd) genau
pajjende  Thon-
pfropfen » ver-
{hloffen. Diefe
jchiebt man durch
ba8 Gewdlbe p
einn, Ddeffen vor-

"4 . bere vevjitngte
N | O itd
e B i
= L} ///g ) aujammentrifft.

i b Die Cylinder m

7

%/_/ .4 ge(f)%en ‘blgrd)bbaé
= / ewilbe ded
; ,.', ~ Ofens  hinbdurd)
2. . :
und jind oben mit
einem Thondedel » verjdjloffen. Diefelben werden duvd)
die Oeffmung » in dem durd) eine Runge 2 getheilten
Sdyornitein « jugingig. s Gewdlbebogen. ¢’ Oefjnungen,
durd) Borfepplatten @' verjdliegbar, um durd) diefe etwa
bejibigte Cylinder ausbefjern ju fonmen. ¢ Scdhorn-
fteine zur Aufnahme bder Antimondimpfe beim Aus-
viiumen bder Ritdftinde ausd den Rifren m. a’ und V'
Leranferungen.

Die Wusfithrung dev Saigerung (franzdiijdyes
LBerfahren) gejdjieht in der Weife, daf man den jorg-
filtig abgewirmten Ofen allmilig (nad) etwa 48 Stunben)
bi8 qur Weifigluth bringt, dad vorher anf dem Ofen
angewdrmte Ery in eigrofen Stitden in die Cylinbder
m fiillt und diefe bedecdt. ALSbald flieft das Schwefel-
antimon durd) die Oefinungen im Cylinderboden in bdie
Recipienten & und jwav bei vidjtiger Hige mit blauer
arbe. Bei einer vothen Favbe ijt die Temperatur 3u
bod) und die Antimonverflichtigung 3u bedeutend. Die
anfangs offenen Biige £, g und ~ werden fpiiter, wenn
die Topfe & die gehorige Temperatur Haben, mit Lehm
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gejhlofien. Saigert felbft nad) dem Anfriwmen der
Tropflocher mit einer eifernen Stange fein Schwefel-
antimon mehr aus, fo bfjnet man die Cylindevausidnitte
o und jieht die NRitdftinde aus, wobet gleidyeitig die
Rihren von oben mittelft eines Rengeld von Anjiten
gereinigt werden. Die Recipienten & werden durd) leere
exfest, fobald fie fich bid su 3/4 angefitllt haben. Nac
dem Crfalten [6ft fid) dag8 Schwefelantimon leidyt ab
und wird in Kudjen von etwa 40 kg Gewidyt exhalten.
Wiihrend ded Auswedyjelns der IRecipienten hilt man
einen evwivmten eifernen Loffel unter dag Tropflod).
Cin Scymelzen dauert etwa.20 Tage und das Befeten
ver Cylinder erfolgt alle 3 Stunden. Jeber Cylinder
fapt 250 kg Gry und dad Ausbringen an Ant. crud.
betriigt etwa 50 Proc. bei einent Verbraudje von 64 kg
Steinfohlen fiir 100 kg Scwefelantinton.

Wihrend nad) den alten Saigermethoden die Ver-
iittungstoften fiir 100 kg 8,42 Fred. betrugen, fo
foftet die Saigeroperation zu Malbose nur. 3,06 Fues.
fir 100kg. Jn Frantreid) foften 100 kg Ant. crud.
60 JFreg. und 100 kg Antimon 150 big 200 Fues.
Neuerdingd ift im Departement dev unteven Loive cine
nene Eyzlagerftelle entdectt 1). :

Die bei den verjdhiedenen Methoden erfhaltenen Sai-
gevriidftande werden entweber aufbereitet, 3. V. ayf
Stofherden, ober nad) Heving’s Verfahren 2) mit Sijen
im ©djach)t= ober Flammofen verjdymolzen oder onf
naffem Wege verarbeitet, oder 3.B. bei einem Gehalte vou
etiva 8 Proc. ntimon im Gasdflammofen bei fo fHober
Temperatur erbitt, daf Antimonoryd fich verflitchtigt,
weld)es, in Conbenfatoven aujgefangen, zu NRohregulus
verjdhmolzen wird, den man tm Flammofen vaffinirt.
Satgerviidjtinde enthielten nad) Heving: 20,40 Sh,S;,
2,87 FeS, 1,23 FeS,, 59,81 Si0,, 4,65 ALO,
5,22 Ca0, 4,10 CO,, Altalien und fohlige Theile 1,69.

Cigenjdyaften be8 Antimonium crudum
Diefes Product jeigt bei langfamer Abkithlung das m
Handel verlangte frrahlig-tryftallinijdhe Gefitge, wiibhrend
dafelbe bei ploglidyer Abtithlung unanjehulid) wird. Tie
Handeldwaare hat die fugelfivmige Geftalt dev Ocfipe
angenommen, in demen fie erftavrte, ift ftarf metallijd
gliingend, graphitfarben und fehr weid); geht die bliulide
BHarbe ing Nothliche iiber, fo deutet dies auf eine ju grope
Hite beim Saigern. Unterfcheidet fich) vou dem ﬁ[)nlwi}m
Braunftein  durd) feine leidte Schmelzbarfeit. 200
fiuflie Sdywefelantimon enthiilt Hiinfig Spuren vOu
Sdywefelarfen, nidt jelten audy Blei, Eijen wnd Kuprer.
A befonders vein gelten mandje englifdhe Spichglans
Wadenvoder fand in verjdhiedenen Sorten 0,06 b3
0,65 Proc. Schwefelarfen, Reidjardt tm oftindijder
Sdpwefelantimon 0,49 Proc., in foldjem von Gold
fronad) in Oberfranten 0,185 As, 8,37 Pb, Sypur Ie
wd 25,78 S, au Spanien 0,063 Proc,, aus ofjendt
0,150 Proc., aus Harzgerode 0,235 Proc., aus %{ﬂ“?'
hol 0,185 Proc., aus Sehlei; ftraflig 0,152 Proc., il
0,640 Proc. Sdywefelarfen. Dag Antimonium 'cruq:m}
von Gaspavieche bei Avnsberg ift arfenfrei. 0

1) Berg- u. hiittenm. Jtg. 1882, &. 350.
2) Polyt. Journ. 230, 253; . %K. P. Nr. 26101 -
19. ug. 1883; Werg- u. hitttenm. Jtg. 1883, S. 24
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Sepefelantimon von Goldfronad) liefert, wie bereits
bemerft, wegen feines Bleigehaltd nid)t rothes, jondern
griines Spiepglanzglag und ein von antimonfaurem Blei
gelb gefiirbtes Antimonium diaphoreticum.

©oldjes unveine Scpwefelantimon giebt beim Cr-
hiten auf Kohle neben dem Antimonbejchlag einen
gelben Bleibefdhlag und bei einem Arfengehalt Kuoblaudy)-
gevud), verflitchtigt fich nicht vollftiindig und der bleibende
Ritdftand zeigt mit Glasfliiffen Cifen- wnd Kupfer-
reaction.  Dad Schwefelantimon (Hft fid), dhnlid) wie
bei metallijhem Antimon (§. fpiter) angegeben, auf
Bevunreinigungen unterjudjen. Ein Anjengehalt con=
centrivt fich) in dem Riidftande, weldjer beim Behandeln
von Schwefelantimon mit einer jur vollftindigen Lojung
nid)t hinveichenden Menge verdiinnter Salzjauve bleibt;
aud) fann man dag Sdywefelarjen aussiehen, wenn man
a8 Antimonium crudum mit wiiffevigem Ymmoniaf in
einer verjdhlofenen Flajche wihrend 48 Stunbden bfters
umjcjiittelt; bie Fliiffigeit, mit Salzfiuve itberfittigt,
giebt Schwefelarfen mit etwad Schwefelantimon.

Bitr pharmaceuntijde Bwede muf das Scpwefel-
antimon (Stibium sulfuratum crudum, Antimonium
crudum laevigatum) miglichft frei von Arfen, Blei

Sb Pb Fe As Cu S
a) 6248 1040 070 Gpr. — 2642
b) 5967 4196 063 ©Spr. — 27,74
) 7026 LT 5 i 9948
d) 7198 . G s — 2802
e) — 3,75 2,85 — 0,59 —
f) e 553 035 079 0,110 =
g) — — — - — —
h)ySE=S Ll £ e L5 =
)5 e e el G

a) von Goldfronad), bunt angelaufen, fpec. Gew.
5,064 b) ebend., nid)t bunt angelanfen; ¢) aus lngarn,
jpec. Gew. 4,199; d) aus Eugland, fpec. Gew. 4,368,
fimmtlid) nacy Wittftein; e) Magurfa; f) Avamy:
Jbta; g) Rofenau; h) Liptan; i) Neujohl (3,235 PbS

Fe Sg).

Anwendung. Jm feingepulverten Buftande “mit
Wafferglas gemifeht und 6 bi8 8 Stunden ftehen gelaffen
9}95} %8 Antimonium crudum eine Mafje, welde
Politur und fehjsnen Metallglan annimmt.  Ausgefucht
temere Guajtiide werden gepulvert und das Pulver al8
:{“ ftreidfarbe, namentlich fix Sehiffe, vermendet.
Daffelbe wird ferner in der Feuerwerfevei und zur
Darftellung gewifjer Bitndfite (3 B. ju Sindpillen fite
Slfnbnabe[gemef)re) , bei der Fabrifation {hwedijdyer
go)u_{‘bb'o'laet, in der Bieharzneifunit, ju medicinijdyen

tapavaten, yur Darftellung von Antimonzinnober,
von Antimongelb (Mijdung von antimonjauvem Blei
mit Bleiogyd und LWismuthoryd, davgeftellt aus Schrwefels
gntmmn » Wismuth, Bleiglitte und Salpeterfiure) 2c.
tugt. Sedymellmaftpulver von Hitbner befteht
WS 15,56 grauem Schwefelantimon, 7,56 Proc. Kod)-
faly, 8,08 Rreide, 45,49 Anis, Fendyel, Siifholz, Roggen-
F‘ebl und 13,51 Feudytigteit; Schweinepulver gegen
ufenden Brand nod) Swoboda aus 34 grauem
Sdwefelantimon, 30 Chilifalpeter, 16 Kreide wnd Volus,
O Swefelblumen, 8 Engianpulver.
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und Kupfer fein. Sepulvert mit 10 TH. Salzjaure
gefod)t, muf e faft vollftindig geldft werden. Die
Lojung darf durd) ein gleiched Volum Weingeift nur
wenig getiibt (Blet), dured) iiberhitfiges Wmmoniaf
nidjt yu blau gefirbt werden (Supfer) und nad)y Bu-
mijdpumg von Salzjiure und einer fleinen Menge Rinn-
d)lovitr beim Crhigen fid) nicht gu jehr brdunen (Urfen).

Man fudht fitr pharmaceutifdye 3wede die beften
fryftallinijdjen Stitde ded veinften fiuflichen Scywefel=
antimond ausg, rveibt fie fein, ldivigivt mit Hiilfe von
Waffer in einer Reibmajdjine, auf dem Reibjteine oder
in einem Porzellanmirier, fondert duvc) wicderfholtes
Sdyldmmen bie feineren Theile von den grisbeven, und
livigict und jdhlammt lestere von Newem. Bur Aus-
3iehung eined Sdywefelarjengehaltes wird das livigivte Pro-
duct (Antimonium crudum laevigatum) mit 1/;, T.
10 proc. epamuoniaf und etwad warmem Wafjer
24 Stunden bei 30 bi8 40° digevivt, dann 50 Th.
fohlenfauves Ammonium Hingugefitlgt und nochmals
48 Gtunden bdigevirt, worvauf man da8 Praparat aus-
wifdht und bei hichitens 35° €. trodnet.

olgende Analyfen?) von fauflidem Anti-
monium crudum {ind befannt gevorden:

oder  SbyS;  SbyS;  Sb,S  FeS,  As,S,
) 8154 495 1202 150 ot
: 6551 193¢ 1380 135 1
; 8025 19,07 2 o8 Lt
4 9198 8,02 - = 5
§ = o it el a2
. i, i ¥ e =
2 2 L — 1,102 0,568
,, b I — 4,093 3,403
G == o= %0 BA8E - 1 0247

s find im Dandel Gemenge von Kalfftein und
Kobhle ober Ruf ald Schwefelantimon vorgefontmen.

B. Darxjtellung von Rohantimon (Regu-
lus Antimonii). Die Darftellung bes metallijhen
Antimons gejchieht entweder aud Antimonium crudum
fabrifmifig, ober auf Diittenwerfen bdivect aud den
Grzen. Der BVerbraud) an metallijdjem Antimon Hat
betrichtlid) abgenommen, feitbem man fid) yur Darftel-
(ung der Budpdruderlettern, des Sapfenlagermetalld 2.
o8 Havtbleies (1. Blei) der Hiitten bedient.

Die Antimondarftellung tann gejchehen :

1) 3n Tiegeln, welde aber viel Vrennmaterial
und reiched Material exfordern und langfam probduciven,
bagegen aber die Proceffe befier gelingen lafien, jo daf
biefelbent weniger von der Uebung der Arbeiter abhingig
find und geringe Antimonver(ujte gebem. ~Meift nux
fiiv Ant. crudum in Anwendung. :

2) Sn Flammdfen. Diefelben evfordern vemne
und reidje Grze oder Ant. crudum unbd eine jorgfiltige
Herftellumg der Ofenfohle aus muldenjormig ausgehihlten
Granit- oder fonjtigem Gefteindquader, indem das diinn-
flitffige Antimon duvd) vorhandene Rigen leicht hindurdy
fidert. Den Tiegeln gegeniiber geftatten die %Iam_nv
dfen grifere Productionen in der Beiteinheit und eine.
Brennjtofferjparung, haben aber bei Crfolg von weniger

1) Berg- u. biittenm. Btg. 1864, ©. 321 (Ldwe);
1866, ©. 30 (Rleinjdmidt).
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reinem Reguiugd Hhohe BVerbamphungs- und BVerjd)ladungs-
verlufte (bi8 30 bi8 40 Proc.), weld) erfteve durd) An-
lage von Flugftaubfammern nidyt efentlid) zu verminbern
find, ein Grund dafiir, daf die Tiegeljdymelzmethoden
neben dem Flammofenjdymelzen mit Bortheil arbeiten.
Auc) veranlaft die leichte Schmelzbarfeit und Fliidtig-
feit des8 Schpwefelantimons, weldhe jcdhon vor der Reduc-
tion und wibhrend derfelben ftovend wirkt, Schwierig-
feiten ber Arbeit.

3) 3n Sdjadytofen, welde mit Crjolg nur bei
oxydifchen Crzen und Producten in Anwenbdung gefommen
find.  3n denfelben wird die Wirme vollftindiger aus-
genupt, die Rauchbildung ift geringer und die Reduction
verlduft rajder al8 in Flammifen.

L Darftellung dedmetallijdjen Antimons
aud Antimonium crudum.

1) Berlegung de8 Antimonium crudum
durd) combinivte Orydationd- und Redbuc-
tiondproceffe (Roftreductionsarbeit). Das
Sdywefelantimon wird in einem Flammofen bei gany
allmiilig fteigender Temperatur (nidyt itber 350°E.) und
unter dftecem Wenden fo lange gevdftet, bid fid) feine
fdyweflige Stiure mehr entwidelt und bdie urfpriingliche
fdhwarze Farbe in eine gelblichweiBe iibergegangen und
fogenannte Spiefglangajdye gebildet ift. Dag
Sdywefelantinton entwidelt bei angehender duntler Roth-
gluth {chweflige und antimonige Siuve, weld) leptere
theilweife durd) Contactwivfung in Antimonjduve itber-
geht, die fich dann mit erftever ju einer nicht fliichtigen
Berbindung SbyO3,8b, 05, vereinigt. BVeim Grof-
betrieb ift aber bdie brbftung bded Sdpwefelantimons
nidyt ofjne Schywierigkeit, weil daffelbe an und fiir fid
leicht {chmilzt und dann mit dem gebildeten Antimon-
oryd eine febr leidhtfliiffige Berbinbung (Antimonglas,
Vitrum antimonii) giebt, weldje nid)t weiter fort-
viftet und aud) feine conftante Bujammenfepung zeigt.
Faft in jedem Verhiltnif laffen fid) beide Subftangen
sufammenidymelzen, ofhne daf fich nad) analogem Bor-
gange bei anderen Proceflen Mietall ausjheidet (nidht
3Sb, 0, + 2SbyS; = 108b + 6S0,), wenn nidht
veducivende oder jzerlegende Bufdliige vorhanden find.
Bet wenig Oxyd ift das Glas Jdwary, innen fryftalli-
nijd), aufen glasartig; die glaSartigen Partien geben
auf unglafivtem Porzellan einen vothen Strid) und find
Nichtleiter der Cleftricitit, die fryftallinijden geben einen
fhwarzen Strid) und find Leiter. Schwefelantimon mit
viel Oryd ift bei fehr langjamem Crfalten frpftallinijd,
graujdjwars, zeigt einen vothliden Strid), ift Halbleiter
der Cleftricitit und witd durd) Schmelzen und Aus-
giefen in faltes Waffer vollfommen gladartig. — Das
Roftgut (Untimonoryd, antimonjoures Untimon und
Antimonoxyfulfid) wird mit dem jefhnten Theil feines
Gewid)ts rohem Weinftein oder mit etrwa 20 Proc.
Kohle, weldje mit einer concentrivten Lofung von fohlen-
fauvem Natvium getvinft ift, oder mit 1 TH. Kohle und
73 Th. Potajdje iunig gemengt, in einem feuerbeftiin=
digen ivbenen Tiegel etwa eine Stunde lang im Wind-
ofen ober auf dem Herde eined Flammofens einer
{dwadjen Gfiihhite ausgejest und dann dag Antimon
m eine mit Talg ober Lehmmafier ausgeftridjene eiferne
dorm gegoffen.  Man erhilt nad) diejem Berfahren bei
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nid)t unbedeutender Antimonverfliichtigung etwa nux
73 Proc. Spiepglanzajde und etwa 45 Proc. Metall,
aber veimer af8 bei Rerlequng de8 Schwefelantimons
ourd) Gifen.

Gine andere Methobde befteht davin, daf man
8 Th. gepulvertes Scpwefelantimon mit 6 Th. Wein-
ftein und 3 TH. Salpeter, innig gemengt, in Fleinen
Portionen in einen rothgliihenden Schmelztiegel eintrigt,
weldjer einige Beit lang diefer Hite ausgefest bleiben
muB. Durd) den Salpeter wird dad8 Schwefelantimon
orpdict und das orpdivte Untimon duvd) den Weinitein
vebucirt. Diefe foftipiclige Methode giebt nur ein Aus-
bringen von 30 6i8 40 Proc., ndem in der Sehlade
ein Sdywefeljalz von Sdywefelantimon - Schwefelfalivm
bleibt.

Bei Darftellung von Goldfdywefel (Antimon-
pentafulfid) erfolgt Antimon al8 ebenproduct; man
fmilt Ant. crud. mit foflenfaurem Natvivm, wobei
fid) neben UAntimon ein Sulfojaly bildet, weldjes juv
Abjdeidung von Goldjchoefel durd) Stiuven gerfest wird.

2) Berlequng de8 Antimonium crudum
dburd) Pricipitationdmittel (Niederidlags-
arbeit) Das Shwefelantimon (Gft fid) duvd) gewifie
andere Metalle entjdpwefeln, welde aber theilweife in
dag Antimonmetall gehen. Hievauf begichen fidy dic
Beiwbrter, weld)e man frither dent Regulus je nad) dem
angewandten  Entjdmwefelungdmitttel gab: martialis,
saturninus, venereus, lunaris, jovialis 2c. ~Buv At
witd jur Cntjdefelng nur Eifen verwandt. Die
bierher gehorigen Methoden geben ein. befferes Aus:
bringen, al8 die vorhergehenden, liefern aber, gleid) wie
biefe, ein unveined, namentlich) -eifenhaltiges Product,
weldjes nod) einer Raffination bedarf. .

Die Denge des erforderlichen Cifens (it fid
theovetifch) nicht genaw bevechnen, weil die Contitution
bes Schwefeleifens von veridjiedenen Umftinden, nament:
li) von der Hihe der Temperatur abhiingt. anmd);
{dywefeleifen wird wohl vein al8 joldjes niemals exfolger,
fondern ftetd Subfulfuvet, meift nabeyuw der Formel
FeyS; entfprecjend, und wiicde fidy der Gifensuidylog
demgemiR nad) der Formel 7 SbyS; + 24 Fe = 145b
+ 3 FeyS; berechmen laffen. ZWiihlt man aber dicied
Berhiltnifs, fo erfolgt nur ein aus Antimon, Cifen wid
Sdjwefel beftehender Stein und muf man erfahrung®
miifig auf 100 SbyS; 40 metallijdjes Cifen in moglidt
fein erthedtem Buftande jujdjlagen. Bei einem Geholt
pes Gries an Blei, Kupfer oder Arfen muf der Cifer
sujdhlag bejdyrantt werden. Das erfolgende Sdywefel
eifen fann in djemijdjen Fabrifen verwendet werdel
Gooffon & Co. in New Yott produciven daraus et
feine Rothfarbe?) fitr Oelanftrich) auf Cifen 2c. L
Sdjwefeleifen wird mit nod) etwas Cijen im %[ﬂmm,”[“;
su einem eifenveicien Schwefeleifen verjdymolen, dicles
in mit Blei ausgeidhlagenen Holygefifen in verdinilc!
Sdywefelfiure geldft, das entwidelte @d)mefehuaﬁfffml?’
gas durd) Verbrennen auf Schwefeljiure benut, ¢
Gifenvitriolldjung in einem Flanmofen mit ﬁberid)[ﬂﬂ“‘s
der Flamme abgedampft, dabei Kreide eingemengt uuc
bie trodfen gewordene Mafie gegliiht, weldye ein Gemend

1) Berg- u. hiittenm. 3tg. 1882, &. 250.
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von Cifenoryd und Gips enthilt. Die rothbraunen
Slumpen werden auf einer Kollevmiifhle gemafhlen, bet
gelinber Nothgluth unter Umrithren von Newem im
Slammofen geglitht, bis fie eine jdhon rothe Farbe an-
nehmen, worauf man da8 Pulver nad) dem Abtithlen
jdjlammt, trodnet, mahlt und al8 Venetian red paint,
je nad) bem Srveidezufa heller oder dunfler, in den
Handel bringt.

a) Tiegelfdymelzen. Nad)Berthier jdhmilzt man
100 Sdywefelantimon mit 60 Eijenhammerd)lag, 45 big
50 SGoba und 10 Kohlenpulver und bringt 65 big 70 Proc.
Antimon ausd; nad) Liebig 100 Schwefelantimon mit
42 Gifenfeile, 10 entwiiffertem {djwefeljaurem Natvium
(ftatt dex theuveven Soda) unbd 21/, big 31/, Kohle. Dabei
bilden fich Antimon und Schwefeleifen, weldyes fic) mit
bem aus Glauberfaly veducivten Schroefelnatrinm ju einem
Cdwefeljaly vereinigt. Diefes fdymilzt bei niedrigerer
Tempevatur al8 reines Scjwefeleifen, in Folge defjen
fi) weniger Untimon verfliichtigt, und ift fpecifijch
leichter, al8 veined Scwefeleifen, geftattet alfo ein befjeres
Abjegen des Antimonsd aus der Schlade. Man erhiilt
64 bi8 66 Proc. ftetd eifenfaltiges Antimon, wiihrend
71,5 Proc. erfolgen follten. E8 wird aber immer ein
Theil Antimon verfliichtigt, ein anderer als Schwefels
antimon vom Schwefelnatrium in der Schlade Furiict
gehalten.  Man muf deshald einen Ueberjdhufy von
Scpwefelnatrinm vermeiden. Rohlenjoures Natrium ftatt
idwefelfauves giebt eine minder leichtflitifige Schlacte und
die entweidjende Rohlenfiure vevmehrt ein unbequemes
Anfichaimmen. — Bu Magurfa in Ungarn jdymilst
man 9 bi§ 10 kg Antimonium crudum in Graphit-
tiegeln mit den entfpredjenden Bujdjligen an Cifen,
Potajche und Pfannenitein, wobei man nad) yweimaligem
Sdymelzen verfiufliche Waare erhilt.

b) Flammofenjdymelzen. Man erhitt das
Ant. crud. mit Gifenfeil- ober Drehipiinen, altem Gifen-
bled), Niigeln 2c. auf dem Ofenferde, wobei das leicht
idhmelzende Product lebhaft dampft, wnd unter Bildung
von Antimon fid) auf demfelben ein aus Schwefeleifen
und Sewefelantimon beftehender Stein abjdjeidet. —
Lolljtindiger audgebradyt wird dag Antimon, wenn man
der Sejmelze Soda sufett, weldje eirre die Berbampfungs-
verlujte veringernde Dede bildet, aber dag Ofenban-
matevial ftart angreift und meift ju foftpielig ift.
Bortheilhafter ift es, das Sewefelantinmon devart 3u
¥often, daf fleine yujammengebactene Rhumpen (Shy Ss,
Sb, 04, Sb, 0,) entftehen, weldje mit Kohlenlsidye (Kofs-
oder Steinfohlentlein), Cifenabfillen und Soda gemengt
verfdymolzen werben. Aud) [EFt man das Cifen rwobhl
oeg, weldyes einen eifenfaltigen, foftjpieliger ju raffiz
tvenden Regqulug und ftrengfliiffigeren, das Bad weniger
volljtindig decfende Sdyladen giebt, und fest dann nur
8 bi8 13 Proc. Kohle und 9 bis 11 Proc. Sobda Fum
gernftetfn Cr3.  Rofung und Schmelzung finden ent-
Weder in demfelben Flonmofen ftatt ober erftere in
em fepavaten. — Ru Ling ift das Schmelen im
Slammofen von dev in Tig. 190 und 191 davgeftellten
O ausgefithrt.  Fig. 190 jeigt eimen Berticaldurdy-
1nitt.  Die Sopfe ift concap und aus Sand und Thon
Ieftacidylagen; in' der Mitte berfelben befindet fid) eine
Hofre q, weldhe einen Ganal bildet, damit das ge-
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fdymolzene Metall, fobald e exzeugt ift, abfliefen fann,
und weldjer durd) Thonpfropfen verjdhlofien ift. b ift

ein Luftcanal in der Feuerbriide @ und ¢ eine Thiir,
burd) weldje dag zubereitete Grj eingetragen und die
suritdbleibende Sdjlacte abgefiihrt wird. £ begeichnet
bas Seitrlod), € den Roft und g den Raudjfang.

Fig. 190.

Fig. 191 ftellt einen Grundrif dav, in weldjem die
Budyftaben bdiefelben Theile beyeichuen, wie in der vorher
bejdyriebenen Abbildoung.

Das Sdywefelantimon wird fitr die Rebduction durd)
Mijdjen mit der gehovigen Menge Cifen ober Hanmer-
fhlag und einem fohlenjauven Alfali jubereitet. 100

Big. 191,

b - 8 .

4

@

big 150 kg Grz erfordern ur FReduction 8 bi8 10
Stunden Feuevung; aber dag Metall wird nad) diefem
Qerfahren fehr unrein evbalten und dabher in Por-
tionen von 10 bi8 15 kg in Tiegeln, welde mit fein-
gepulverter Sofle inwendig bemantelt find, abevmals
gejdymolzen, indem man die Tiegel in cinem Reverberir-
ofen evhit. ' :

Das ju Schleiz im Grauwadenjdiefer gangformig
vorfommende GraujpieRglangery wird theild vertauft,
theil8, und 3war die drmeven Crse, gefaigert, in einem
Slammofen auf Regulus verfhmolzen und dann im
Tiegelofen Metall davgeftellt. Bei der Schymelzprobe
mit Cyanfalium erhiilt man 75 big 78 Proc. Antimon,
pas Ausbringen im Groffen betrigt bis 79,7 Proc.
Dag Crj ift jehr vein, frei von Blei und enthiilt nad
Reidhardt mrv etwad Cifen und im ftvahligen Suftande
0,152, im fornigen 0,040 Proc. Scywefelarien, wiihrend
faft alle Borfommuiffe von andeven Funbdovten veidjer
an lepterem find.

Au) zu Alaid wird Antimonium crudum mit
RKodjfalz und Cifen im Flammofen verdymolzen.
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II. Daxftelfung des metallijden Antimons
augd Crzen. Diefe gefdhieht meift auf trodenem,
feltener auf nafjfem Wege!) nad) dem BVerfahren von
Smith und Hargreavesd, weldesd davin befteht, das
feingepulverte Schwefelantimon in heifer Salzfiure in
hilzernen Gefiafen zu [Bfen, dad Antimon aus dev
Yijung durc) Cifen oder Rinf ju fillen, erft mit einer
Lofung von Antimondjlorid, dann mit Salzfdure und
{hlieRlich) mit Waffer su wajdjen und nac) dem Trod-
nen mit Potajdhe in einem Tiegel yujammen ju jdymelzen;
die beim Uufldfen entftehenden Gafe und Dampfe wer-
dent duvc) Wajdjen mit Waffer von Salzjiuve und

Tia. 192..

Antimondilorid befreit, der itbrig bleibende Schwefel-
wafferftoff iiber Cifenoryd geleitet und dasd entftandene

Sdywefeleifen yur Scwefeljaurebereitung benupt. Fiiv
den trodenen Weg werden Tiegel und Flamm-
ofen, fiiv orydijde avme und unreine Crze niedrige
(Franfreid)), fiir gerdftete Crze hohe Schadytifen
(Ungarn) angewandt und in denfjelben dhnlide Procefje
audgefithrt, wie bei Bugutemadjung von Antimonium
crudum, eine Nieder{d)lagsarbeit mit Cifen fii
rohe Crie und eine Roftredbuctionsdarbeit (Banya).

Der Schachtofenbetried geftattet gegen bdie Flamm:-
ofenarbeit et Defferes Ausbringen bei vervingerten
DHiittenfoften, beides aber nur bei armen, im Flammofen
nidyt mefr vevarbeitbaren Crzen. Orpdifde Crze zer-
freffenn beint Verfdymelzen mit gejdywefelten Crzen bdie
Sdymelztiegel Teicht, weshalb man fie ywecmafiq fitv fid)

mit Potajcdje und Kohle oder Soda und Weinjtein 3u

Metall veducirt (England).

Der trodene Weg ift fitr grifere Productionen
geetgnet und von geringeren Metallverluften begleitet,

al§ die Gewinmung aué Antimonium crudum.
1. Flammofenjdymelzen.

1) Bolyt. Journ. 203, 153 (Smith); 230, 262 (De-
ring); Jahresber. . dyem. Technol. 1882, S. 178 (Dat=

greaved); Lypte, . N. P. Nr. 22131.
2) Oejterr. 3tjdyr. 1875, S. 281.
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von Marfeille mit oxydijdhen Crien aus Algier (S. 1048)
mit 60 bi8 70 Proc. Antimon wnd mit gefdhwefelten
Crzen aus Corfifa und Toscana mit 45 bi8 55 Proc,
Autimon ausdgefithrt worden. Wegen gedriidter Ve
hiltnifie in Folge Ueberproduction ift der Betried in
Geptemes eingejtellt.

Das feingemahlene und gefiebte Cry wird in Pojten
von 250 bi8 300 kg in den Niftofen (Fig. 192 und
193) eingetragen. Do
felbe bat eimen fovizon:
talen Herd a von eifvmiger
Geftalt, 2,55 m Linge und
1,4m grdfter Breite, ju
beiden Seiten mit einer
1,6 m langen wnd 0,35 m
breiten Feuevung b ver
fehen.  Dag Gewblbe ¢
fiegt bBinten 0,5, vomn
0,45 m itber der Herdjohle
und hat im vordeven Theile,
in 0,5 m Cntfermung von der 0,55 m breiten wd
0,45 m fHohen Arbeit8dffmung d, eine 0,2 m weite Fudé-
bfjnung e, durd) weldje die fliichtigen Roft- und Ve

Fig. 193.

brennunggproducte- in die Effe £ jiehen.  Cin 2 m
ig. 194, fanger und 08 m

i breiter Schornjteing

befindet {ich itber der

Arbeitdffmung wnd
bavor fingt cine
Sette, in weldye dos
Geziihe beim A
beiten im Herde e
gelegt wird.
Nady dem Cir
tragen der Jojtpolt
jehliegt man den
Ofen, feuert mifig,
wendet dasd S)t'n’[tgut
nad) 2 Stunbden und friihlt e8 forbwihrend bis zum Cude
der Avbeit um. Nad) etwa 6 Stunden, wenn die Cnt
widelung dev fehwefligen Siuve und der Antimow
biimpfe aufgehirt hat, wird das Riftgut, weldyes Ant
i noxyd, autmiow
) nflzurﬁg " Qutimon
(S. 1063), niemald
fehroefeljauves Ant
mon  enthlt, , o
gezogen.  Wan
filt 12 big 15 Proc
Gewidytsverlull,
parunter 11/ 0% =
Proc. Antimon.
Das  Noftgut
yoixd mit dem rober
oryvifdien Gre gemengt und mit Bufdhliigen im Flam
ofen (Fig. 194 und 195) verjdmolzen. Dev Herd @ 1)11\
bei eivunder Fovm 2,4 m Liinge, 1,6 m grifte Breite 1Y
1 m Breite an der Feuerbritde b, weldye bei 0,2 m ‘»”}f“;
0,3m unter bem Gewilbe ¢, 0,4 m iiber dem Foftt i
und 1,4 m iiber der Hiittenfohle liegt. Der ftaxt wl‘n
cave Herd hat von der Riidwand ¢ des Ofens 9
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ben Sticy £ yu Neigung, fein tieffter Punit liegt 0,6 m
mnter Der Feuerbriice und fteht in der Mitte 1 m vom
Gewblbe ab. Lepteres enthiilt eine verjdjliegbarve Chargir-
bffmng g von 0,4 m Weite. Die Fuch8offnung A ift
0,2 m weit. Bor dem Stidy unter der Avbeitdsffnung
befindet fich der 0,8 m weite Stechherd 7. Die Sehmelz-
dfen, Deven wei vorhanbden {ind, haben jeder einen be-
jondeven Sdjornftein, welder durd) einen 95 6i§ 120 m
{angen Condenfationdcanal mit dem Hauptjdjornitein der
Diitte communicivt.  Jn dem Condenjator fest {ich
Diittenvaud) mit bi8 50 Proc. fteigendem Antimongehalt
ab, e8 entjteigt aber tmmer nod) dem Hauptjchornjtein
ein dicfer weiger Qualm und -e8 entjtehen an 14 bis
15 Proc. Metallverluft. Cine Sdymelzpoft befteht aus:
180 bi8 200 bi8 250 kg vohem und gerdftetem €y,
Dittenvaud) 2c., 40 bi8 50 kg Bujd)ligen (Kodjjalz,
@oda und Glauberfaly, die lepteven beiden in geringer
Menge; Glauberfaly bleibt meiftens gang weg, aud

fommen bdie billigeven Riifjtinde von der Salpeter-

raffination ywedmifig sur Verwendung), 30 bi 35 kg
Dolztohlentlein und 100 bi8 150 kg Sejlacten von der
vorigen Gharge, yum griften Theil Kochjalz.

Betm Chargiven werden uerft die Rujd)lige durd
die Oeffmung im Gewilbe oder duvd) dag Avbeitsthor
in den Ofen gebrad)t, innerhalb einer Stunde einge-
fdmolzen und dann die iibrigen Beftandtheile dev Be-
fhidung in der Wt hingugefiigt, daf man etwa alle
Biertelftunden eine Schaufel voll (circa 20 kg) in den
Ofen wirft. Dabei wird fortwihrend im Herde ge-
tiihrt, der Sejawm abgezogen, julept das Feuer ver-
tivtt und danun dag Wetall nebjt Schlacen in den
Gtedjherd abgelaffen. Nad) dem Crftavren hebt man
[EIBC sufommen  au8 dem Stechherd, entfernt die
Shladen und erfehliigt das Antimon behufs dev Raf-
fination in Stitde. Vei 4- big 6 ftimdiger Schymelz-
dauer verbraudht mian 250 bis 300 kg Braun= und
Ctemfohlen und erhilt ftatt 50 Proc. nur 42 big
43 Proc. des wrfpritnglichen Gewidjtes der Crze an
Metall, fo daf der Verluft etwa 15 Proc. betrigt, was
bei der grofen Flitchtigeit des Antimons wverhiltnif-
maptg wenig ift. Cin Theil ded verfliichtigten Anti
mong wird aus dem Raud) wiedergewonnen.

Die demifjdjen Borgiinge bei diefem Procefie find
nadjitehende: Opyde und Oryfulfuret werden durd)
de Rofle und Soda veducivt, weldje leteve, wie die
iibvigen alfalifdjen Flufmittel, jur Verjdlacdung der
Oangarten beitriigt wnd als Decte das reducirte Antimon
:’UY Orydation und Verfliichtigung jhiist. Die fremden
Metalloryde werden durd) das Kochjaly 1nd das in
Shwefelnateium iibergefithrte Glauberjaly in Ehloride
mb @,d)me'fdungen verwandelt und al8 foldhe groften-
heils tn die Sejlace ibergefiifet. Das Kodyjaly greift,
;‘{“1)[ Wegen Bildung von flitchtigem Chlovaluminium,
p‘e Ofemwinde und die aus feuerfeften Steinen beftehende
“’,f”‘j”‘)f{ fo ftaxf an, dap nur dreiwiddjige Campagnen
g.mg#&)' find.  Man hat daffelbe mit Bortheil duvd)
mle[ Wigeren Riidtftinde der Salpetervaffinevien erfett,
uxibd)e aus Chlovtalivm, Ehlornatrivm, Chlormagunefium
ha[t,"“‘f‘f)lebenen falpeterjauven Salzen beftehen. Cifen-
g '9¢ Bujdylige werden vevmicden, weil Ddabei ein
lenveidyes Antimon entfteht. Das Antimonoryd ift
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cin energifdhed Flufmittel und zerjrift bald den fewer-
beftiindigjten Thom.

Jn Canada?) gefdjieht Schmelzen und Raffiniven
in einer Opervation.  Die Erze werden in Pojten von
300 kg wihrend 24 Stunden im Fortjhaufelungsofen
gerdftet, in Chargen von 250 kg NRijtgut, 50 kg
Glauberjaly und 37,5 kg harten Holzfohlen im Flamm-
ofen mit Thonherd gefdhmolzen, nad) dem Abzichen der
Sdlade Raffinividlade - (jdwefelfouves Natvium wund
Holztohle) aujgeftvent, nacd) ditmmem Fuf Metall und
Sdjlade tn ‘eiferne Fovmen gefdhopit und die Sclace
mit Eifen i Flammofen oder mit Eifenery in niedrigen
Shadtofen  verjhmolzen.  Mian erhilt ein  befjeres
Mietall bei geringerem Verlufte, al8 beim Tiegeljchmelzen,
wobei 12 bi8 15 Proc. Metall verloven gehen.

2. @djadytofenbetrieh. a) Derjelbe ift zuerft von
Bonnard fiiv drmeve Algierjcde Crze in Siidfrant:-
veid) (Bouc, Septemes) eingefiihrt.

Crze mit einem mittleren Gehalt von 30 big 40
Proc. werden feingepocht in einem Flammofen abge-
viftet 2), deffen Herd 4 m Breite und 4,5 m Liinge
hat, an der Feuerbriide 1 m und am Fud)$ 0,4 m YHod)
ift.  Man viftet in 6 Stunden 1000 kg Crz mit
200 kg SKofhlen ab und erhilt etwa 12 Proc. Verluft
bes Crzes an Gewidyt, dabei 2 Proc. Antimon. Bon
dem Noftgut werden in 24 Stunbden 2000 bi 2500 kg
mit 1000 bi8 1250 kg $Kof8 in einem dreifsvmigen
Sdjachtofen verjdymolzen, weldjer von den Fovmen bis
jur Oidht 3,3 m hod), 0,8 618 0,9 m tief, 0,6 m breit und
nad) Ant eined Spurofend mit verdedtem Ange ugemacht
ift.  Man erhilt ein unveined Wetall mit 92 big 95
Proc. Antimon, weldjed nody einer Naffination bedarf.

'b) Bu Banya?3) bei Schlaining in Ungarn werden
Grie mit big 60 Proc. Antimon in einem einjohligen,
finfthitrigen Fortjhaufelungdofen mit 8 m langem und
2m breitem Herd, bei Brawntohlenfewerung auf Treppen-
voft, gevdftet; eine Pojt betriigt 200 kg unbd es erfolgen
in 24 Stunden 1200 kg gevbjtete Schjliege. Die fdjon
bei Fothgluth finternde Maffe wird beim Fortjchaufeln
toieder troden und in Pulverform audgezogen. Saiger-
vitdftinde werden mit Holy in Stadeln binnen 5 big 6
Wodjen geriitet.

Die Aujammenfepung der wei yur BVevwendung
fommenbden Bejdjidungen ift in Metercentnern (100 kg
= q) folgende:

X

Gerdjtete Gryjdhliege . . . . . . . .. 56 6
»  Saigerriidftinde . . . . ... 75 6
Mit 10 Proc. Kalf eingebunvene Schliege . 20 —
R A i ,, Flugjtaub 1,0 —
Rohe Erzjchliege . . . . . . . . .. — 1
Oryvijde Grze . .. . o oo o oo PEURL ) -
Rohe Saigerritdjtinve . . . . . . . . . — 1
Salleinr o oo oo oo os 4 e itel a e s 6 8
Sdlace der eigemen Arbeit . . . . . . . 4 4
Raffinividlade . . . . . . . o oo - 2
Ropantimon ML . . . . . - .« . . . — 1

1) Berg- u. hiittenm. 3tg. 1874, S. 237. 2

2) Befeitigung der jdywefligen Sdure und Gewinnung
ves verfliidhtigten Antimonorydes, in Berg- u. biittenm,
3tg. 1883, ©. 623 (Hudjon). y

3) @hemif. 3tg. 1885, Nr.101; Berg- u. biittenm. Jig.
1885, ©. 424; 1836, ©. 102; 1887, ©. 22 (Balling).
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Man fest abwed)felnd je zwei Mollevungen Nv. I
und 1I; nad) ad)t- bis ehntigigem Ofengange fonnen
jammtlide Crzjdhliege uneingebunden aufgegeben wer-
pen. Der Schmelzofen ift ein iitber dem Tiegel juge-
jtellter 6 m foher Rundjdjadjtofen mit fiinf Wafjerformen
und drei Abjtidjen, der oberfte filv Schlacen, ein vom
Tiegeltiefiten nad) aufen etwad anfteigender fiiv das
Metall und ein dedgleidjen Hovizontaler Nothitidy zum
Ablaffen der Schmelzmaijen beim Betriebe und beim
Ausblajen.  Weite an der Giht 1,4 m, im Form=
niveau 1 m; von einem Krigar’jden Sdranbengeblife
pro  Minute gelieferter Wind 15 chm von 30 cm
Wafferpreflung, Durdjjapquantum in. 24 Stunden
192 ¢, Abfithrung der Sidjtgaje durd) ein FRohr unter-
falb der Oidht, Dauer bder Schmelzcampagnen bis
drei Wodher; Schjeidung ded evfolgenden Rohantinons in
drei Sorten, 82,5 Proc. Nr. I mit 90,02 Sb, 6,23 Fe
und 2,85 S; 9 Proc. Nr. IT mit vefp. 73,80, 16,66 und
8,42; 8,5 Proc. Nr. III mit vefyp. 65,04, 23,80 und
10,46; Raffination der beiden evfteven Sorten im
Flammofen, der (epteren yum Crijdymelzen. Sdylacden
von den Miollexungen I und IT mit vefp. 46,9 und 45,5
Si0,, 34,6 umd 31,4 Ca0, 15,1 und 19,9 FeO, 0,5
und 0,9 Sb. — Jm Jahre 1884 wurden in Defterveidy
Ungarn producivt 3056 Deter-Btr. Antimonerze uud
1685,90 Meter-Ctr. Antimon.

c) B3u Oafland?) (San Francidco) werdben ory-
dijdhe Crze in Sdhadytsfen unter ujd)lag von Schladen
mit Gastofs auf Rohantimon verjdhmolzen, weldjes nad)
der Raffination Metall mit 1,008 As, 0,021 Cu,
0,410 Pb, 0,013 Ni und Co, 0,064 S giebt.

d)Saigerriidftinde(S.1060) verarbeitet Heving
mit 150 Proc. Puddeljd)laden, 40 Proc. Kalfftein und
5 Proc. Oips ober Glauberfalz in einem dreifvmigen
Fundidjadjtofen von 6 m Hohe und 1 m Seftellweite
bei 15 cbm Wind pro Minute von 20 cm Wafjer-
prefiung.  Durchfepquantum in 24 Stunden 7000 kg
Ritcjtande mit 14 Proc. Kofsaufroand.

3. Tiegelfdymelzen. Wuf Cnthoven’s Lead
Worts (Hotherhithe, London) ) werden Antimonerze
vont Borneo (Graufpiefglang, weniger Antimonoryd) in
Ctitden von halber Cigrofe in Quantititen von 20 kg
in einen jdywad) vothglithenden Tiegel (aus einem Se-
menge von feuerfeftem Thon, Graphit und alten Tiegel-
fjerben Devgeftellt) und Ddavauj Sd)lade vom NRein-
fchmelzen des NRegulud gethan, weldje wegen ifhres Alfali-
gehalts die Beridylacfung der Erden im Crze begiinftigt.
Au oberft fommen, bei einem Gehalte ded Crze8 von
50 bi8 55 Proc. Antimon, etwa 10 kg alted Brudy
eifen.  Nachdem allmiilig wihrend 1/, b8 2 Stunden
Alles in Fluf gefommen, entleert man den Jnhalt des
Tiegeld in eine conifde Cifenform und befetst denfelben
wieder mit einer neuen Charge. Cin Viann {ymilzt

in 12 Stunden 500 big 550 kg Cr3.
' Der duvd) Hammerdlige vom Schpwefeleifen entfernte
rohe Antimontonig wird zevichlagen, die eifenhaltigeren
Gtitde von den eifendvmeren fepavivt und diefelben dann
in paffendem BVerhiiltnif in Quantititen von 35 bis

1) Engin. and Min. Journ. 1882, p. 12.
2) Verg- u. Hiittenm. Jtg. 1863, S. 328.
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40 kg mit Kodjjaly wibhrend 1 b8 11/, Stunden
fein gefdymolzen, wobei fid) eine jdhwefeleifenfaltige
Sdjlace bildet. Man giefit die Mafje wieder in fugel-
formige eiferne Formen, trennt Schlade und Regulus,
serichligt lepteren in Stiide, um zum Raffiniven ein
pajjendes Gemenge qu erhalten, und fdymilzt zu diejen
Bwede 30 bi8 30,5 kg in einem vothgliihenden Tiegel
mit 0,5 bi8 1 kg Potajdje und 5 kg eigener Sdjlacte
um.  Nadydem der Tiegelinhalt umgeriihrt, gieft man,
wenn die Sd)lade glingend und von tief Jdwarzer
Bavbe ift, dag Metall in Formen, wobei dajjelbe, damit
fid) auf der Oberfliche des Kudjend die fternformigen
Sryftallijationen bilden, von Schlace bededt fein muj
und nidyt evidhiittert wevden darf. Ein Avbeiter famn
in 12 Stunden 750 big 800 kg Metall vaffiniven.

Auf Casgparizedye bei Uentrop (Arnsberg) wer-
ven die arfenfreien Grze mit etwas Bleiglang, wenig Ain-
blende und Scpwefeltied nad) dem Srade threr Reinbeit
in drei Sorten getheilt und durd) drei Procefie ver-
fchmolzen, wobei die Crze je nad) ihrev Reinbeit einem
diefer Procefie zugefithrt werden, worauf der Konig vom
oritten Scymelzen vaffinivt wird. Dem erften Schnel:
zen in Graphittiegeln werden unveineve Erze mit Cijen-
abfillen von der Fingerhutfabrifation und Drahtziehere,
Sdylacen vom pweiten ProceR und von der Raffination
untermworfen, der exfolgende Kionig mit veineven Crien
und mit Schladen der dritten Berfepung der weiten
Seljmelzung itbergeben, der davaus Hervorgehende Konig
jum dritten Male mit den beften Grzen gefdymolien,
und der dritte Kionig duvd) Umfdymelzen mit Potajde
raffinivt, yobei ein Handelstonig vou filberweifer Farle,
ftarfem Metallglang, gropblitteriger Textur und Stan
erfolgt. 7 i

Jm Jahre 1885 yourden im Regierungsbezit Ams
berg erzeugt: 3,500 Tommen Antintonerge ju 960 M,
und 250 kg Antimon ju 260 INE.

Qm Liptauer Comitat wird Antimonium crudum
in gwei Flammifen und Antimonvegulus in Graphit
tiegeln bei einem jihrlichen Berbrand) von 80 bis 1200
Meter-Ctr. Antimonerz, 400 big 600 Meter-Ctr. alten
Gifen, 120 big 180 cbm Brennholz und 300 bis 600
Gtitd Oraphittiegeln davgeftellt. Die Crze fommer
theild aus den Magurfaer, theil8 aus bden Yiptauer
LWerfen von Privatbefitern. .

C. Raffination de8 Regulus antimonik
Bei nidyt veinen Evzen fann dad nady einer dev VOV
ftependen Diethoden erhaltene Antimon mehr OO
weniger betvidjtlidhe Mengen Eifen und Sdwefel,
hiufig aud) Arvfen, Blei und Kupfer entholten,
weldje bei der weiteven Verwendung bdes Antimons M
tedynifdhe Bwede jdjidlih) influiven. Das Rajfince!
famn in Tiegeln oder Flammbfen gejdjehen. D
in Tiegeln dargeftellte englijche Antimon erjeheint flett
firnig bis mittelfirnig Fwyftallinijdy, yum Beweife darh
daf daffelbe in fleinen Mengen dargejtellt ift, Wi
da8 im Flammofen in grogeven Chargen bﬂfﬂ}'“f}““
Metall ein grof- und grobfsrnig-Fryftallinijdes Oefid’
seigt. Die Raffination des Rohantimonsd beruf)tjﬂl'ﬂ‘uj
daf man die frembden Metalle entweder oxydirt (&dpue
sen mit Antimonoryd , Salpeter, Natvon, ?Bt‘g"“lt“_‘fl)f
ober durd) Scymelgen mit Schpwefelmetallen (Schwel
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antimon, Sdjwefeleifen, Glauberfaly und RKohle) und
Alfalien in eine Sulfofalze (3. B. von Arfen, Antimon,
Kuyfer 2c.) enthaltende Schlade itberfithrt, oder durd)
Ghlorverbindungen (Kodyfalz, Chlovmagnefium, Car-
nallit) fliichtige Chlovide bildet. A8 Beicdjen der Rein-
heit de8 Konigs fieht man die Bildung farvenfrautifhn-
licher Beidpmumgen (Antimonfrern) aufder Oberfliche
an, weldje entfteht, wenn das Metall unter Schlace
(Sternidylade) erftaret und Cridittterungen defielben
vermieden werden.  Namentlic) verhindert ein Blei-
gebalt, der aud) durd) obige Mittel nicht entfernt wird,
die Sternbilbung (Regulusantimonii stellatus).
Dag Rohantimon ift, frijd) davgeftellt, dem rvaffinivten
Metall nicht undhnlidy, ift auf den Spaltungsflichen
ftart fpiegelnd und beinahe jinnwei glingend, wird aber
nad) einigen Tagen unanfjehnlid), indem e8 wm jo frither
grau anliuft, je unveiner e8 ift. Die Cigenjdaft des
Anlaufend beeinfluft bedeutend ein Gijengehalt.

Antimonreguius aus den Hittten von Dinec und
Gohn 3u Liptan in Ungarn (a.und b.), von verjdjiedenen
Orten (c. bi8 e. nad) Himly), von der Werft in Wil-
helmshaven begogen, und aus Californien (f. g. h)
enthiilt :

; a. b. c. d.
Antimom LTS Wt 93,94 98,27 98,98 98,381
.R’_uipfer ........ 3,60 054 001 0,02

{4 [ (PR e S A 0,63 0,35 0,34
fobalt . . LD 1,06 . = e
gty ik T, — 0,36 — —
Blei, PYirmaaneinie 073 Gpr. 034 034
?irjen ........ 067 Spr. 0,09 0,36
Verlih i e 1 — — —
Sdymefelsy iRl A — — 023 0,12

‘ e. f. g. h.
Untimon .~, . . . ., . 9887 98,34 9758 99,081
Supfey PR3 002 0,021 0,066 0,052
Cifen * . “pMa s SR 0,16 0,144 0,027 0,039
{fg%alt T o — 0,013 0,033 Spr.

el T L = e —
Al R R 0,73 0,410 0440 0,538
élgrielnft ........ 0,09 1,008 1,705 0,036

CHN - Llodaer Ko = — = ==
Sjtvefel Lot 011 0,064 0,149 0,254

_ Da8 Rohantimon qus Flammifen enthilt oft 94,5
big 84 Antimon, 3 bis 10 Gifen, 2 bi8 5 Scywefel,
Y4 Bi8 1 rfen; das aus orydijdhen Grzen aus Schacht-
bfen: 97,2 bis 95 Yntimon, 2,5 bis 4 Gijen, 0,2 bis
0,75 Sclyefel wnd 0,1 bis 0,25 Arfen.
1. Tiegelvaffination. Bur Cnternung des
Q[ff,f“@, von yeldhem Spuven dem Untimon am Hart-
f‘utftgften anbaften und yoovon bdie fleinfte Menge bei
Berwendung es Antimons in der Heilfunde jeidlic)
fein famn, empfiehit Wohler, 4 TH. gepulvertes Anti-
mon mit 5 Th. Ralifalpeter und 2 Th. Soda jufammen-
Sudmelen wnd nod) heifs im breiigen Suftande in Wafer
mehrmals auszufodyen, wobei arfenjauves und jdwefel-
zﬁure'é Alkali ausgezogen wird, dagegen antimonfaures
afium im Ritctftande bleibt. Lepstered wird aus-
Sewitfject, getodfuet wnd mit der Hilfte Weinftein redu-
cé?t- Nadh diefer Methove (it fich ein Gehalt an
“fmc Rupfer und Blei nidt augyiehen. — Meyer
bat biefes Bevfahren dahin mobdificict, daf er 1 ge
fulnertee Antimon mit 11/, vohem Chilijalpeter 1nd
2 @oda jum {dhwadjen Glithen exhipt und dann wie
Ruspraty, Ghemie, bearb. v, Stohmann u. Kerl. I
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vorhin verfifhrt. ©8 erfolgt ein von Kalium und Na-
trium freiev Regulus, weldjer beim Grhisen vor dem
Lothrohr feinen Knoblaudjgerud) evfenmen lifit. — Die
Methode von Liebig und Benfd) geftattet die Dar-
felhng eine8 von Eifen, Kupfer, Arfen wmmd
Sdywefel freien Metalls, dagegen lift fid) Blei nad)
derfelben nidyt abjdjeiden. 16 TH. des unveinen Metall$
werden mit 1 Th. Scywefelantimon und 2 THh. Soda
eine Stunde lang gefdymolzen, wobei dag Schwoefel-
antimon Eifen, Arfen und Kupfer in Schwefelmetalle
vermandelt, weldje fid) mit gebildetem Schwefelnatrium
gu ciner gewdhnlic) dunfelbraunen Sefjlade vereinigen,
die aud) arfenigioures Natvium, duvd) Cinwirfung von
Natvon auf Scywefelarfen gebildet, enthilt. Wenn
grogere Mengen Eifen vorhanden find, jo muf ver-
hiltniBmipig mehr Schwefelantimon jugefest werden,
3 B. wobl auf je 8 Th. des Metalls 2 Th. Sclpwefel-
antimon und 2 ThH. Soda. Auf die volljtindigere Cnt-
fermmg de8 Wefend fdjeint ein Schwefeleijengehalt
giinftig ju wirfen, indem wahridjeinlid) die Bildung
einer dem Avfentied dhnlidhen BVerbindbung die Urfache
der Tvenmmg de§ Arfens vom Antimon ift. Man
fdyliigt deshalb bei Abwefenfeit von Eifen wohl 2 Proc.
Sdywefeleifen yu. — Blei fann, wie bemertt, nad) diefer
Meethode nidht abgefdjieden werden, weil gebildetes Pb O
und PbS von dem Antimon wieder in metallijdjen Bu-
ftand verfept woerden. Durdy eine einmalige Schmelzung
Logt fid) dev Avfengehalt gewdhulic) nidt villig ent
fernen, man unterwirft deshalb den von der Schlace ge-
trennten Regulus einer yweiten einftimdigen Schmelzung
mit 11/, Th. md das dritte Mal mit 1 TH. follen-
faurem Natrium.

Nach) Schiel voenbdet man beim dritten Schmelzen
ywedmifig die Viodification an, daf man 16 Th. Re-
gulng mit etwa 11/, ThH. Sodba {dhmilt und wihrend
bes etwa 11/, ftimdigen Sdymelzens wiederholt ein
Ctitddjen Salpeter ufept, wihrend man mit einem
irdenen Stabe wmvithrt.  Dabei bilden fid) antimon-
und arfenjoured Natvium, weldjes erfteve, mit metalli-
fdhem Arfen in Verithrung, metallijdjes Antimon wund
arfenjoured Natvium giebt. — Berzeliug entfernt
die Unreinigfeiten durd) Schmelzen von 2 Th. Metall
mit 1 Th. Antimonoryd, wobei diefe oxydirt umd ver-
{hlactt werden. — Mudpratt ieht vor, etwa 4 TH. An-
timon mit 1 Th. Braunftein u jdymelzen und den fo
erhaltenen Ronig mit /5, feine8 Sewidjtes Potafche
einer pweiten Schmelzung ju unterwerfen. —Wagner
fmilzt mit Chlormagnefium. — Bu Septéemes ijt
dag Untimon (S. 1070) im Grofen durd) Umjdymelzen
in feuerfeften Tiegeln gereinigt, indem jeder Tiegel einen
Ginfat von 22 kg Wetall und 6 bis 8 kg jd)mefelz
fauvem und foflenjauvem Natvivm, b_ermtid)t mit etwasd
Kod)fal unbd fehr veinem oyydivtem Antimoners (S.104 8),
erhilt. 20 joldjer Tiegel, weldje vor dem Beginn der
Urbeit aus einem Bormwdivmofen genomuten werden,
ftellt man auf die Sohle ded Naffinivofend (Fig. IQG
1.197 a.§.©.). Der tonnenfsrmige Herd a defjelben ift
vorn und hinten 1,2 m, in der Mitte 1,5 breit und 2,1 m
lang; ev liegt 0,15 m unter der 0,25 m breiten und
1,05 m [angen Feuerbriicfe b, und mitten 0,5 m, fhin-

“ten 0,25 m und an der Feuerbriide 0,3 m unter “dem

68
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Oewilbe c. Breite der Avbeitdvffmmg 0,5 m. Dex
Joft d ift 1,5 m lang, 0,5 m breit und liegt 0,4 m
unter dem Gewplbe. Man erhilt die Tiegel etwa
6 Stunden in {djwadjer Rothgluth und verbraudyt 200
bi8 250 kg Broun- und Steinfohle. Dad Antimon
wird in Formen u 10 bis 12 kg jdpweren Broten ge-
goffent und nad) dem Crfalten vou der daviiber befind-
Fig. 196. liden Sdjlade be-
freit, welche die Bil-
|- dung der farven-
|| frautihnlidjen Beid)-
i| nungen auf  er
Oberfliche des An-=
timon8 3u  begiin=
ftigen jdeint.

Fahlerzroh-
antimon  wird
sur  Stephanshiitte
in Ungarn badurd)
erhalten, daf man
dad beim Berjdymel-
jen Der durd) die Amalgamation entfilberten Fahlerzjpeife
mit Kiefen exfolgte Product mit 5 big 8 Proc. Soba um-=
f{hmilt. Soll der Kupfergebalt entfernt werden, fo
{hmiGt man mit Scwefelantimon, Glauberfaly und
Kohle und fo viel Cifenfeile, daf mweiftens ein dem
RKupfer gleidyed Gewidyt vorhanden ift und der Sehwefel-
gehalt im Berhiltnip su Kupfer und Cifen feht.

Moan fhmilzt bleihaltiges Scpwefelantimon mit
4 Proc. Cifen, wobei {id) suerft vor dem Untimon Has
Blei abjdyeidet, damm den bleifreien Requlus mit mehr

Fig. 197. Gifen.  Anuc) durdh
: Scjmelzen von blei-
Daltigem  Antimon
mit big der gleidjen
Menge Sddwefelan-
timon ift dag Blei
su entfernen.  Auf
naffem Wege (it
fi) Dag Antimon
burd) Behandeln mit Salpeterjinve rveinigen, yoobei
[68liches falpeterjourves Blei und unldsliches antimon-
faures Uutimon entjteht.  Crfteres wird duvd) Aus-
wajdjen extrafhivt, legtered dann veducivt. Enthielt das
Antimon Sclywefel, o bildet {id) aud) jdjroefeljaures
Blei, weldjesd im Niidftande bleibt; auch wirft die Ent-
ftehung von antimonjouvem Vlei der NReinigung des
Antimons entgegen.

Chemijd) veined Antimon erhilt man durd)
Gfithen von 10 Th. veinem Antimonoryd mit 8 TN.
fohlenfarrvem Natvium wnd 2 TH. Koble, fowie nad)
Artus durd) NReduction von bafijdhem Antimond)lorid
(Ulgavothpulver), welches von Chlovblei frei ift.
Griteves wird dadurd) erzeugt, daf man 1 Th. fein-
gepulverted Antimonium crudum mit 2 Eh. Kochjaly
mengt, da8 Gemenge 6 bi8 8 Stunden lang in einer
gevdumigen Retorte mit 3 Th. concentrivter Schwefel=
fiure und 3 Th. Waffer digerirt und dasd Gange daun
ceine Stunbe yum Sieden erhist, wovauf alles Antimon
geldft ift.  Hicvauf wird die Lojung mit threm gleichen
Bolum rectificivtem Weingeift vevditunt, oder mit jo viel

I
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1
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heifgem Waffer vermijdyt, al8 fie aufuehmen fann, ofne
serfet su werden, d. b. bi8 die Flitffigteit jdhwad) mildyig
wird und dad Mildjige erft nad) einigem Seljiitteln wie-
der verjhwindet. Dann Rt man dag Gamge vupig
fteben, filtvivt und fest sum Filtrat jo lange Wafjer, als
fih nod) ein weifer Niederjhlag zeigt. Diefer wird
abfiltrivt, -einige Male ausgewajdyen, durd) gelindes
Preffen des Filters moglichjt jchnell entwiiffert und ge-
trodnet. Man erhitt alsbann ein Gemijd) von 20 I,
Algavothpulver mit 5 Th. wafferfreiem fohlenjaurem
Natvium, 5 Th. wafferfreiem Kodyfaly und 2/, T,
SKohlenpulver in einem bedecten heffijdhen Tiegel big jum
allmiiligen Glithen, trigt wiederholt neue Mijdjung nad),
giefst dieje Waffe, Jobalb feuriger Fuf eingetveten, in einem
Tig. 198 a.

eifernen Mirfer ausd, entjd)ladt nad) dem Ertalten deu
natriumbaltigen Konig, pulvert und fdymilzt denfelben
mit 1/;, Algarothpulver (oder Antimonjduve oder antt
monfjouvem Kalinm) unter einer KLodjjalzdece und gieht
aug. Die erfolgende Schlade Ffann bei einer noutd
Sdymelzung ftatt Kodjjaly benupst wevden. Ausbringeh
611/, Proc. — Capitaine erhipt Brecwemiict
(weinfauves Antimon-Kalium) big qur Berfohlung ll}}?
fitgt yur Berbrenmung des itberjdhiiffigen Kohlenfielt®
Salpeter hingn.  Duvd) Umjdymelzen des Regulus
Antimonfauve (Gt fidh) ein Kaliumgehalt entfernen. —
Bongarp ) it fechs- bis ad)tmal durd) fractionivie L
ftillation geveinigted Efhlovantimon in Sdhwefelanne’
nium, fdjeidet im Platintiegel nad) dev Nlethode vor
Claffen und Reis eleftrolytijy metallijches Antuno!
ab, wifdt daffelbe mit Waffer unbd Alfohol, fehmilt 3
Cutfernung eines Sdjwefelgehaltes mit Soda, bcl)qnm‘lt
ben RNegulus mit verditnnter Salzfiiuve, veibt benfelber
mit Seefand ab und trocnet ihn. B, 4

2. Flammofenraffination?). Der Hevitd’
jdhe Flammofen (Fig 198a und b) hat einen nlder

1) Btjdr. f. analyt. Chem. 1884, S. 295.
2) Helmbader, in Berg= u. Hitttenm.
©. 145, 172, 191, 394.

Btg. 1834
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formigen ovalen, nad) dem Fuchfe yu geneigten Herd
wit Sumpf K, auf welden die Flamme vom NRojt 4
aug durc) Candle tritt, wihrend die Berbrenmmgslujt
burd) die gejdliste Feuerbriide o ugefithrt wird. E Thin
sum Gintragen ded Rohreguiugd und yum Audid)opfen
bes Naffinates. D Thitv jum Augiehen der Sdjlade.
B Sdjivdffmmg. Der Ofen ift mit Flugftaubfammern
verfefen. Befondere Schwierigteiten madyt die Herftellung
bes Herded mnd wird diefer entweder aud Chamotte oder
fiever, aber theuver aud einem auf Walzen w und
Gifenjdjienen 72 vufenden Gvanitquaber F Hevgeftellt.
C Ajdenfall. G Cffe mit Seyieber H. Je nad) der
Neinheit de8 Robhrequlug verfihrt man bei der Naffi-
nation verjdjieden.

Bei unveinem Rohmetall raffinirt man mit Soda
und Untimonglag, bei weniger verunveinigtem Metall
nue mit leptevem. Die Soba nimmt den Scwefel auf,

Fig. 198b.

lﬂdm 5 0 1 2 am
RN o | |

003 Scywefelnatvium verbindet fid) mit Schwefelantimon
su Gulfantimoniat und diefes nimmt die Schwefelungen
bes Arfens, Kupfers und Gifens auf. Duvd) das Anti-
monglag follen danm die legten Refte des Schwefels und
Cifens entfernt werden. Daffelbe befteht aus n Sby S,
+ Sb, 05, weldhes mit Gifen Fey S + n Sby S, bildet,
wd mit geringen Mengen Soda angewandt aud) die
leten: Refte Scwefel wegnimmt.

_a) Behufd ded Raffinivens jdhmilzt man ju Mile-
ihau bei Prag 600 bis 700 kg Jeeguiug tm Flammofen-
herd, fitgt dann 3 big 7 Proc. Soda mit Holfohlenftaud
gemengt hingu und fteigert die Hige ur Rothgluth, wo
g\mr_\ bie gejdymolzene Soda eine jdyiiende Decte gegen die
Antimonverdampfing gicbt. Sobald exftere didflitfjig
gewovden, fiigt man Antimonglas in Geftalt von 3 Proc.
Antimonium crudum wmd 1Y/, Proc. Antimonoxyd
ober antimonjauvem Untimon hingu, dann nad) dem
Cintritte dey Sdyntelzung nod) 41/5 Proc. Potajdje oder
f“‘)fmiuuteﬁ Kalm-Natvium. Nad) etwa 1/, Stunde
hopft man dag Metall mit einem eifernen Loffel in
tijevne Fovmen pevart aud, daf nebft dem Metall nod)
‘e etwa 1 518 3 cm dide jdjiigende Antimonglasdece
it eingefiillt wird, wwo fid) dann, wenn das Metall fein
fé’n nur unbedentende Spuren Cifen enthilt, nad) dem
S}ﬂﬁtrep e ober mefjreve Sterne jeigen. Der Stern
et wie oben (. 1073) bemertt, al8 Beidjen der Rein-

Antimon.

1078

beit, da muv eifenfreies Metall mit demfelben evftavt.
Die Wbvoefenbeit de8 Sterned deutet indef nidht immer
auf die Unveinbeit de8 Metalles, da das rveinjte PMetall
feinen giebt, wenn e8 beim Giefen von Antimonglas
nicht villig bededt war, oder die Crftaviung der Dece
vor dem Feftwerden ded Metalled erfolgte.  Entfteht
betm ridytigen AusgieRen fein oder ein mur undeutlidher
Stern, fo ift der RNegulusd nod) unvein und muf nody
mal8 mit Soda behandelt werden. Dag Antimonglas
LaBt fi) von dem Metall duvd) leichte Hammerjdhlige
loglBen.

Der reine Regulus antimonii stellatus fat bei
fleineven Gupjtiiden einen vegelmigigen Stern, bei
grogeven oft viele fid) gegenfeitig hemmenbde, ift ginnweif,
glingend, lduft an der Luft nidht an, gevfillt leicht duve
Sdhlag und zeigt dann grofe fpiegelnde Spaltungsflidjen
nady einem dem Wiirfel dhnlichen Rhomboeder. Unter
gefdymolzenem fohlenjourem Kalium-Natvium jeigt das
Deetall feinen Stern.  Der BVerluft an Flugftaub und
ourd) Berfd)ladung betriigt an 20 big 30 Proc. beim
Jaffiniven; in 24 Stunden laffen fid) swei bis drei Char-
gen vort 600 bi8 700 kg Negulud mit 6 Meter-Ctr.
Gteinfoflen rvaffiniven.

b) AuBanyain Ungarn (S. 1070) dient jum Raffi=
niven ein mit Brauntohlen auf Planvoft befeuerter
Blommofen von 4 m Linge und 2,5 m Breite, mit
eiferner Herdjdjale, weldje 70 em ftavt mit einem Ge-
menge von feuerfeftemt Thon und Chamotte aufgeftampft
ift.  Bet feitlicher Avbeitsthite liegt die Schopfthitv an
der Borberjeite unbd bdie Feuergafe iehen unter einer vor
dem Ofent liegenden Cifenplatte mit aufgeftellten mulden=
formigen eifernen Guiformen hindurd). Man febt eine
Charge von 450 kg Rohantimon I in Stitden und 50 kg
Rohantimon 1T gepulvert unter Rufa von 42 kg
®lauberfalz, 5 kg Holzfohlenpulver und 150 kg rohem
Grichlieg ein und vaffinivt 10 Stunden; die Stern-
jehlacte enthilt 3,39 kg Potajde, 2,61 kg Soda und
12 kg alte Sternfdjlacte, 1 kg rohed und 6 kg ge-
vifteted Antimonium crudum. Der Regulus stellatus
enthilt 0,330 As, 0,052 Fe, 0,006 Ag, Spuren Au
und 0,720 S.

¢) In Oberungarn?) wirtd Antimonium ecru-
dum in Quantititen vou 150 kg in einem Muffelofen
todtgerdftet, obei man 82 Proc. Roftgut exhilt. 250 kg
davon bejdhidt man mit 10 Proc. Koplentlein wnd 3 bid
6 Proc. Glauberfal, jdymilst wihrend 20 Stunden langjam
im frangbfijden Antimonjdymelzofen (Fig. 187, S. 1058)
ein, 3ieht die Scfacte vom Metallbade ab und bringt auf
diefes die Sternjdlacte, 10 bi8 12,5 kg cines Gemen=
ge8 von 50 Proc. todtgerdftetem Antimonium crudum,
30 Proc. rohem Antimonium crudum, 20 Proc. Pot-
ajdje und 2 Proc. Kohlenpulver. Ijt die Sternjdhlade
eingefdymolzen, o fdhopft man den 'Snf)a'lt ded Ofens fo
in Formen, daf auf jeden Regulud tm Cinguffe hicdyitens
6,5 mm fod) Sdylade fommt. Beim Crfalten deffelben
fpringt die Schlade ab, und betragen die Verunveini-
gungen nict iibex 4 Proc,, fo seigt die Metalloberflidye
einen fjonen Stevn.  Tritt diefev nid)t deutlich) hervor,
jo witd der gerichlagene Requlug nodymald mit etwas

1) Berg- u. bitttenm. Jtg. 1862, S. 408,
68%
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Sdywefelantimon eingefdymolzen, lingere Reit im Fluf
exhalten, entjhladt, mit Sternjdjlade verfehen und in
vorhinniger Weife in Cingitffe gefd)opit.

Metallijhes Antimon. Cigenjdhaften. Das
Antimon befist bei ftarfem Glange eine jinnweiBe Farbe
mit Stid) in8 Bliulidje, ift hart, fehr Jpride, leidyt zu
pulvern und zeigt eine blittevig-fryftallinijde Teytur, fo
daf auf dem gefpaltenen Brudje ein fehr bdeutlicher
Blatterdurdygang wahrzunehuen ift, weldjer ald Grund-
form ba8 Nhomboeder erfenmen lift. Riinftlid) dar-
geftellte Kryftalle 1) zeigen gewdhnlid) nur das Haupt-
rhomboeder, die natitrlidjen dagegen neben dem Haupt-
rhomboeder oft dag jweite ftumpfere und bdie Endfliche;
and) find lepteve yu Bierlingen und Sedydlingen grupypirt.
Die Kryftalle zeigen weierlei Blitterdurdhginge, die
einen pavallel den Fliaden ded Rhomboeders, die anbderen
al8 Abftumpfungen der Seitenfanten auftretend, einem
ftumpferen Rhomboeder angebhirig; bei langjamem Cr=
falten ift der Brud) ausgezeichnet grobbliitterig-fryftalli-
nijd), nad) rajdjem Crfalten tornig-blitterig. Je veiner
2a8 Antimton, defto feinforniger erfdjeint es. LWift man
reine8 gefdymolzened Antimon in groferen Maffen in
einem Tiegel erftarven, fo nimmt die Oberfliche ein
fdyoned fternformiged Anfehen an, indem viele, in der
Gridfe ftetig abnehmende Rhomboeder fid) in paralleler
Otellung mit ifhren Cndeden an einander gruppiven.
Jeded derfelben ift mit Shalen von Rhomboedern be-
dectt, weldje bei den oberen in der Mitte der Flddjen
nidjt mehr zufammenhingen und nad) den Seiteneden
su immer fleiner werben. Die Bildbung der farenfvaut-
dfnliden Reidynungen auf der Oberfliche ded Antimons
(Regulus antimonii stellatus) fieht man, wie &. 1073
bemertt, al8 Beidjen der Reinbeit an. Jn Folge diefer
Sryftallinifden Cigenjdjaft betvadhteten bdie Aldemiften
jenes geheimnifvolle Leuchten betm Crhigen ald eine
Crideimung, weldje fie auf ihren verborgenen Wegen jur
Cntdedung eined Univerfalheilmitte(8 odber ded Steinsd
der Weifen fithren miifte. Nad) Poh{ find Antimon
unbd Wismuth nidyt nur im ifolivten Buftande, fondern
aud) in analogen Berbindungen ijomorph. Specifijches

ewid)t nad) Derter bei 17 big 21° €. = 6,707 bis

,718, nad) Sdyrdder 6,697, durdhjchnittlid)y 6,715;
fpecifijche Wairne 2) nad) Reguault 0,05077; Wiirme-
leitungvermbgen (wenn da8 He8 Silbers — 100)
21,5 ober 19,2, je nadjdem dad Antimon in verticalen
ober horizontalen Stangen gegoffen; eleftrijches Leitungs-
vermbgen — 4,29 bei 18,7° €., wenn Had de8 Silbers
= 100 bei 0° C.; cubifdje Ausdehnung fiix 1° G.
= 0,000033 nacd) Kopy.

Dag Untimon ift hivter al8 Kupfer, giebt aber
beim Anjdjlagen weniger Klang, dehut fich big um
Siebepuntt ded Waffers weniger aud ald Wismuth und
seigt sum Unterjdjiede von diefem feine BolumvergriRe-
rung beim Uebergang aud dem fliiffigen in den feften
Buftand.

Bei gewihnlicher Temperatwr der Luft audgefest,

1) 8agpeyres, Ueber ausd Hartblei fih) abjdeidende
Jétk)ggge, in Btidjr. d. deutjd. geolog. Gej. 1875, Bd. 27,

2) '@bem. Btg. 1886, Repert. Nr. 13 (Pepal).
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bleibt as Antimon blant, bei gevinger Verunveinigung
mit Wlfalimetallen und bei groferem Cifengehalt wird
baffelbe matt, fduft aud) voohl gelblich oder vbthlich an,
serfillt aud) wohl und entwidelt durd) Orydation bHes
Alfalimetalle8 unter LWaffer Wafferftoffgas, wilhrend
daffelbe fonft nid)t von Waffer, felbjt nicht bei Aujos
von verditnuter Schwefeljiure, verdnbdert yird. LWafjer-
bampf wird davon in Glithhite unter Wafferftoffent-
widelung und Bildbung von antimoniger Stiure jerlegt;
fmilzt bei 4300, nad) Pictet bei 4400 und mad)
Cazin bei 4500 C.; verflitchtigt fich bei Luftabjclug
in der WeiRglithhige (nad) Cavuelly bei 1090 bis
1450°G@.; nad) Demarcay im Bacium bet 2920C)
und LGt fid) bei lepterer in einem Waijferftoffjtvome
deftilliven. An dev Luft glithend gefdymolzen, entyindet
fid) bag Antimon und verbrennt u Oxyd, weld)es fidy
al8 weiger geruchlofer Raud) unter Verbreitung eines
intenfiven Lid)tes verfliihtigt. Unter einev gefdymolenen
Dede pon Flufmitteln ift die Verdbampfung mur unbe-
beutend.  Auf Kohle vor dem Lthrohr gejdhmolzencs
Antimon qus 1 bid 2 dm Hohe auf einen Tijd), eine
Gijenplatte 2c. ausgegofien, ertheilt fid) in viele fleine
Kugeln, weldje mit lebhajtem Funfenjprithen verbrenuen
und auf ihrem durdjlaufenen Wege eimen punitivten
Gtreifen hinterlaffen. Aufj Papier audgegofjen, bilden
fid) aus einander laufende Kugeln, jdwarze Punfte und
fid) durchreuzende Linien von verfohltem Papier. Vor
dbem Lothrohr ayf Kofle evhist, jdymilst dag Antimon
leicht, vaud)t ftart, giebt in einiger Cntfernung von duv
PBrobe einen ftarfen weifen Bejdhlag, weldjer fidy in der
Orydationsflamme ohne Scjein, in der Reductionsflamme
mit fhwad) gritnlichblanem Scheine vertreiben Lift wd
itber Scpwefelammonium gehalten ovangeroth, iiber
Jobdwafferftoff gelb- bis ovangeroth wird.  Buweilen
bilden fic) dabei Jpride Mietallfsrner, vou feinen weipen
RKuyftallnadeln umgeben. Der dhnliche Arfendejdlog
entfteht unter Cntwidelung von Knoblaudjgerud), bt
fid) weiter von dev Probe entfernt ab und verfdwindit
in der FReductionsflamme mit fdjwacjem Hellblavent
Sdein. .
Sdymilzt man ein lnfen- oder erbjengrofes Efﬂd
Antimon vor dem Lothrohr auf Kofhle bei foldjer Len
peratur, daf das Metall voth glitht und ftart raudy,
fo erhilt fich) daffelbe, auch nad) Wegnafhme dev Flanmt
nod) 3iemlic) lange in glithendem Fluffe und entuidlt
{ebhaft einen diden weiffen Raud) von Antimonorrd
weldjer theilweife die Rohle bejehligt, theilweife o0
pie Rugel mit weifen perlmutterglingenden «@'l")ff“”:
nabeln umfleidet. Duvd) die theilweife Oxydation M
Yntimons wird fo viel Wirme evzeugt, daf dev flill’
Theil lingere Beit flitjfig bleiben famn. IHeined nti-
mon verfliidytigt fich) vollftindig. T
Jn der offenen Glasrishre giebt Antimon et m_vlp}d‘-
pulverformige8 Gublimat, jum  Theil fﬂ)ff“[,[”"‘:
fehmelzbar und fliichtiq (Antimonoryd), sun Theil utli;
fehmelzbar wnd  nichts fliichtig (Antimonfiure und ‘“;,)..I
monjaures Antinmonoryd). Das weife @ublunat”:fr
fidy in Weinfteinfiure und in der Ljung “){‘,‘Eﬁ
Scjwefelfalium einen orangerothen Niederfdlag. bzba"
dhnliche Sublimat von Telluv bildet Tripfchen ur it
vo rfen ift deutlidy fyftallinifd wnd giebt
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Sdywefelfalium einen gelben Niederfdhlag. Mit Schwefel
oder unterjdpefligiauvem Natrium i der gefdhlofjenen
Glagrdhre erhibt, giebt Antimon eine jdpwarjrothe, glin-
sende, leid)t {dymelzbave Maffe. IMit Bovar und Phos-
phorfaly im FHeductionsdfeuer behandelt, entftehen aus den
mit Antimonoryd verfesten farblofen Glifern des Ory-
bationgfeuers tritbe und grauliche oder jdjwarze Glifer,
weldje fpiter wieder farblog werdem. Legt man ein
Gipsplitthen auf Kohle, bringt davauf bdie Probe,
befeudytet fte mit Jodtinctur und bldft mit der blauen
Slamme, fo entfteht ein ovangerother Bejd)lag, bdes-
gleichen betm Crhisen der Probe auf einem Gipsplitt-
dhen mit einem Fujammengejdymolzenem Gemijd) aus
40 Th. Jod und 60 ThH. Schwefel 1). Man fann aud)
bie Probe mit Jobfilber und etwasd Holzfohle, sum Teig
angerithrt, in ber offenen Glasrifhre erhien. Rof2)
bringt chavafteriftijhe Reactionen auf Aluminiumbled)
hevoor, dadurd) hergeridytet, dafp man ein Stiid joldjen
Bleches von etwa 10 em Linge, 5 cm Breite und 1 mm
Dide evwivmt, an dem einen Cnde in einem Winfel
von 80° fo umbiegt, daf ein 2 cm breiter Ranbd entfteht.
Jtad) dem Abfeilen der fdharfen Seiten und Ecfen reinigt
man die Platte mit feucjter Knodjenfohle und polirt
mitte(jt Wajdjleder und Puppulver. Man legt die Probe
entweder divect anf den Rand der Platte oder auf eine
fleine Rohlenunterfage von 2 mm Dide und 15 qmm
Orifge. Die Probe wird auf den jdhmalen FRand nahe
der Biegung gelegt und die Orpdationsflamme ftedjend
fo davauf geridytet, dafy ihre Spite 1 bis 2 em entfernt
bleibt, damit fidy die Bejdlige nicht veduciven. Man
beobadytet e etwa erfdjiencnen Bejdjlag, reinigt die
‘J{[utte, legt ein Kohlenftitdhen davanf, auf diefes bdie
robe , ofne oder mit Soda, und Lifgt die Rebductions-
flamme fo darauf eimwivfen, daf die Spite des blauen
Stegels die Probe beriifrt. Cntfteht ein Bejdjlag, fo unter-
judyt man ihn in der peroxydivenden Flamme, d. . man
ligt die Qyydationsflomme in einem Abftande von
3 bi8 4 cm auf den Bejdhlag wirfen, hievauf die Re-
buctionsflamme in der Ant, baf die Syitse ded blawen
Stegeld fid) an der Probe abplattet. Die Bejdlige
feen fid) auf dem Wluminiumbled) dicfer ab al8 auf
:Q"I)_[e, aud) find braune oder jdwarye Bejdlige fidytbar.
Untimon giebt auf der blofen Platte ofue Kohle einen
m dev Niihe der Probe gelben, weiter ab weifen, und
nod) entfernter blaulidveigen Bejdhlag. Durd) die
Perombivende Flamme wivd die gelbe Partie dunfler,
durd) bie veducivende fimmtliche Theile jdwarz.  Nod)
Bunfen’s Berfahren ?) (fiehe Avt. Lothrohr) gepriift,
verhalten fid) die Antimonverbindungen wie folgt: Flam:
menftibung im oberen Reductionsvamme der Gasflamme
guitnlichahl, ofne Gevnd); IReductionsbejdhlag an der
abefiiflten Povzellanjdiale fwars, bald matt, bald
ipiegelnd; Orydbejdylag wei, mit Silbernitrat befeuditet

—

;3 Berg: und Bitttenm. 3tg. 1887, ©. 31, 55.
Lond W. A, Ross, Pyrologie or Fire Chemistry,
in on, Spon, 1875. — Ders., alphab. Manual of Blow-
p}?e'A“al)’pls. London, Triibner and Co., 1880. Ders.,
Lor flowplpe in Chemistry, Mineralogy and Geology.
I)"tn on, Crosby, Lockwood and Co., 1884. Berg- u.
ittenm, 3tg. 1881, ©. 459.
unjen, Flammenreactionen, Heivelberg 1880.

Antimon.

1082

und mit Anunoniaf angeblafen, entjteht ein jdjroarzer
Sled von antimonfauvem Silberoyydul, weldjer mit
Ammoniat betropft nidjt verjdjwindet, dedgleiden ver=
dndert {id) dev weifle Befdlag nicht mit Binndjlovit
mit oder ofne Natronfhybdrat; Jodidbefdhlag ovangeroth,
beim Anhaudjen verfdwindend, beim gelinden Eryodvmen
wicder erjdjeinend, mit Lmmoniaf angeblajen bleibend
verfdywindend, aber itber Salijiuvedamyf wieder hervor-
tretend; Gulfidbej)lag ovangeroth, mit Scjwefel-
ammoninm {d)wer u verblajen, beim Tvodenblafen
wieder erfdjeinend und in Waffer unloslid); im Kohlen-
ftibdjen mit Soda ein eifes fryftallinijdes fprides
Deetallforn.

Durd) Salzfidure wird Antimon nidht in der Kilte,
aber in Kod)hige unter Entwidelung von Wafjerftoffgas
nur fehr langfam in Chlorid verwandelt. Concentrivte
Sdjwefeljiure ') Bt in der Wirme Antimon unter
Biloung vou jdywefeljaurem Antimon und Entwidelung
von jdywefliger Siure auf; aber verdinmnte Schwefel=
fiure, {owie concentrivte falte wirfen nidjt. Salpeters
fiuve greift felbft im verdiimnten Ruftande dag Antimon
an und verwandelt e8 in ein weiRes Pulveyy weldjes je
nad) ber Stdrfe und der Menge der Siirtte, der ane
gewandten Tempevatur und der Beit aud Antimonoryd
(antimoniger Stiuve), Antimonjiuve und antimonjauvem
Antimon (antimonfaurer antimoniger Siure) beftehen
fann. Diefe Orydationsftufen {ind in dev Stiuve nahezu
unlpslid) (Trenmuing de8 Antimons von andeven Me-
tallen) und die verdiinmte abfiltrivte Flitffigleit ift fait
antimonfrei, wifhrend eine foldhe Lojung bei Binnoxyd
gany innfret ift. €8 entfteht vorwaltend Antimonoxyd
mit mur wenig Antimonfiuve beimt Vehanbdeln fein-
gepulverten Antimond mit Salpeterfiure von gewdhn-
lidjer Gtiivfe, die mit gleichen Theilen ober mehr Waffer
verditnnt ift; durd ftivfered Crhisen mit concentrivterer
Giiure fann dag Untimon gang in Antimonjdure ver-
wandelt werden. Die Lojung von falpeterfauvem Silber
wird durd) Antimon erfest:

(2Sb + 2AgNO; = 2Ag + Sb,0; + N, 0).

Galpeter und Antimon vevpuffen lebhajt, desgleichen let-
teres mit chlovjaurem Kalium duvd) Hite wie dirvd) Schlag
unter Bildung von antimonjouvem Alkali, bei gevingever
Menge Salpeter aud) von Antimonoryd. Beim Glithen
mit jdwefeljauvem Alfali entftehen Schwefelantimon,
Sdywefelalfalimetall, antimonjaures Saly und Antimon-
oxyd, fowie aud) Bleioxyd, Quedfilberorydul und Man-
ganfuperoryd Sauerftoff an dafjelbe abgeben. .il)ht
Gdywefel und Phosphor verbindet fid) das Antimon
in der LWiirme divect, mit Chlov jdjon bei gerodhnlidyer
Temperatur.  Leitet man  Chlorgas iiber erhiptes
Untimon, fo erhilt man flitffiges Antimonjuperdjlorid;
bei fdjwacjem Buftrdmen von Chlov fann aud) feftes
Untimondhlovid entftehen. Dasd befte Lojungsmittel ijt
Galzfiuve (2 b8 3 Bolum) unter allmiligem Buja
pon (1 Bolum) Salpeterfiuve, wo dann die Aufldjung
bejonders bei lingerem Crbigen Antimonjdure, bis-
weifen bei geringer Crhiung und Anwendung ver-
pitnnter Sauve aud) antimonige Siiuve enthilt.

1) Yourn. §. praft. Chem. 1868, &. 59 (Fittig).
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Bon dem fryftallinijden Antimon in feinen
Gigenjdjaften verjdjieden ift bad amorphe, explofive
Antimon?) (Wajjerftoffantinmon), weldjes beum Ein-
Leiten eine8 jdhwadjen eleftrijdhen Stromes in ftart faure
Chlorantimonldjung erhalten wird.  Daffelbe fdheidet
fid), wenn man a8 pofitived Polende ein groferes Stiid
Antimon und am negativen eine Rethe dimner Kupfer-
orifte anwendet, auf dem Antimon al8 filberglingende
wafjerftoffreicdie Platte ab, weldje beim Erjdjiittern durdh
©djlag, ober NReiben mit einem havten Kivper, oder durd)
bloged Migen mit einer Nadel unter Cntweiden von
Wafferftoff zerberftet, explodivt und dabet yuweilen unter
Lichterjdetming und faft ftetd unter Wiirmeentwidehing
eine weife Dampfwolfe entlift. Nad) Gore und
Bottger befteht diefer amorphe erplofive Kovper von
5,78 jpec. Gew. aus einer durd) {dywadje BVerwandt-
jdaft jujommengehaltenen Verbindung von Antimon
mit jaurem jalzjauvem Dreifac)= Chlovantimon, welde
Berwandtjdjaft durd) obige Mittel aufgehoben wird,
wobei fid) dann Chlovantimon verflitdhtigt. Nad) Anbde-
ven fat fid) Antimon mit Wafferfioff legivt. LWihrend
fi) biefes guplofive amorphe Probduct nidht mit Qued=
filbex verein®gt, jo giebt das fryftallinijdye Antimon damit
eine teigige Mafe.

Nad) Ludow ?) with dad Antimon durd) den elef-
trifdgen Strom aus Tridylorid, je nac) der Concentration
ver Yijung, al8 dunfelbvauner big hellgrauer und metall-
glingender Niederjd)lag abgejdhieden, {dywer (Bslid) in
Salzjiure, leidht in Salpeterfiuve nad) dem Anfeudjten
mit Salzfaure. Aus den Lofungen ded Bredjweinfteing
fillt bas Antimon eleftrolytijcy leich)t und vollftindig in
requlinijdjer Form. Nad) Clajjen und Reisd ) fullt
0a8 Antimon aus jalzjaurer Lojung, haftet aber an der
Gleftrode nidyt feft an, wohl aber bei der Fillung aus
Gulfofal3.

Dag metallijehe Antimon ift al8 nidyt giftig ju be-
trachten, weshalb die von einem inmerlichen Gebraudye
vefielben abhingigen itblen Cridjeinungen — Crbredjen,
febr reidhliche Stuflentleerungen, ftarfed Leibjdyueiden,
Angft, Unrube, Blutergiifje, Kriampfe, Cntjiindung des
Magend und der Cingeweide, Andpung, Brand und
endlid) Tod — entiveder von einer gebildeten Antimon-
verbindung (Oxyd und Chlorid) oder einem Arfengehalt
oe8 Antimons fhervithren.  Cinen gleichen Urfprung
haben bdie Rrantheiten der mit der Schymelzung, nament-
Lich Raffination des Antimons, Havtbletes c., bejdiftigten
Avbeiter, welde Antimondimpfe einathmen, nimlid)
Gejdpitve am Oberfdyentel, Riiden oder an der Bunft
ober in der Nafe, grofe Vejdhwerde des Athmens, Bu-
fammengiehen der Bruft, trodener Hujten oft mit Blut-
fpuden, Darmidmerzen, Durd)fiille und bet andauernder
Cinwirfung felbft Tod. E3 erfolgte 3. B. nad) Rante
eint Bergiftungsfall mit tobdtlichem Ausdgange durd) itber-
miiBiges Grbrechen (Hyperemefis) nady zwei Gaben von
0,5 g Bredyweinftein bei einem Ffriftigen Manne.

Die ftivtiten Dofen Brechweinftein filr einen er-

1) Jahreaber. d. Ghem. 1880, S. 334; 1881, &. 279;

Unn. d. Chem. 108, 245; 109, 203 (Gore); J. f. praft.

€hem. 73, 484 (Bottger).
2) Beitidr. 1. analpt, Chem. 1880, S. 1.
3) Polyt. Journ. 242, 440,
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wadjfenen Menfdjen, weldje der Arzt beim Verfdjreiben
ohne bejondere Bemerfung nicht iiberjdyreiten darf, be-
tragen al8 Gingelgabe 0,2, al8 Gejammtgabe fiiv einen
Tag 0,5 g.

- Nad) Millon wird Antimon lange in eingelnen
Fheilen des Thierforpers (Knodjen, Fett) suviicgehalten,
bejonders in der Leber, weldje bei fortgefetster Auf-
nahme davon anjdwillt.

Gegenmittel find: Kaffee, Thee, Gerbjturve, Opium,
GEhinarinde.

Bur Nadjweifung eined Antimongehaltes in
organifdjen Subftangzen, 3 V. Speifen, werden
diefelben, wenn fliiffig, duvd) Abdampfen bei jehr gelin-
der Wiivme auf ein geringered BVolumen gebracht; damn
fiigt man in einen mit Tridyter verfehenen gerdumigen
SKolben, fowie divect ju fein jeridynittenen feften Subjtamyen
etiva fo viel concentrivte Salzfdure hingu, al8 die ovgo-
nijdje Subftan betviigt, verdiinnt nothigenfalls mit
Waffer zu einem ditnnen Brei, erwdrmt gelinde, fept in
Paufen unter Umriihren jo lange immer fleine Diengen
dlorfaures Kalium bhinguw, big die Fliiffigleit Hellgeld
geworden und fein Chlorgernd) fic) mehr zeigt, verdiinut
mit Baffer, it erfalten, filtrivt von etwaigem Fett ab
und weift da8 Untimon in der Fliifjigleit entweder
durd) Scpwefelwafferfioff ober a8 Antimomwafjerfiofi
nad).
3it die organijhe Subftang nidjt ju erftoren, o
madjt man dad Unterjudjungsobject mit Salzfdure jorf
fawer, dampft in gelinder Wiirme ein, verfept mit Wein:
faurce, extrabivt mit Alfohol, frumpft die Salzfiure wit
Ammoniat theilweife ab nnd fillt dag Antimon durd)
Ueberfittigen mit Scwefelwafjerftoff. Bei einer ju
befitrchtenden Berflitdytigung von Antimondjlovid verficht
man den Kolben mit einem efwa 200 cm langen Glas-
vofr. Bei der Unterfudjung nad) einer Bergiftung ijt
su conftativen, ob nidht ein Antimonpripavat als Ned
cament angewandt ift. Die Elimination eines jolden
fann in 3 Wodjen vollendet fein. o

Pritfung ded Antimons auf Bevunvetnt”
gungen. Deuten gleid) die Farbe des Antimons,
die favenfrautihuligen Beidnungen anf feiner Ober:
fliche und eine feinfornige Fryftallinijdhe Structur ol
einent gewiffen Grad der Reiubeit, jo geben diejelben
bod) nicht immer ein genitgendes Mittel jur Bemther
fung der Qualitit, wnd man muf fid) auf die nodr
ftehende LWeife von der An- und Abwefentheit von Lo
unreinigung itberzengen. )

a) Arfen Bieles im Handel vorfonmende Ant
mon enthilt Vg, bi8 /5y Arfen (dbas von Montliicer
und Acnsberg ift avfenfrei), weldjes theilweife in O
Untimonpriparate iibergeht. So enthiilt 3. B. guweilet
raffinivted metallijches Antimon /oeo bis /50, Kerme
minerale /g0y bi8 1/300.

Sft das Arfen in griferer Menge vorfander, fo
giebt e8 fich wvor dem Lothrohr am Snoblaud)gerud) 3‘:
erfenmen; bei gevingen Mengen behandelt man 00°
Antimon mit Salsfiuve, leitet dag entwidelte Gas 31°
erft in eine Lojung von falpeterjauvem Blei, wo fld)_“”t‘
Sdwefelgehalt durd) Schwirgung ju evfennen gicth
panmn in eine Aufldjung von falpeterfauvemt C?“[f;lj
wo dag entwidelte Arjenmwafferfiofjgas einen blulidy
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jwarzen Niederfdhlag von Arfenfilber giebt, weldjer
dbaun auf Kohle Knoblaudygerud) entwidelt. — Aud)
fon man 1 Th. Antimon mit 3 TH. Kalifalpeter in
einem glithenden Tiegel jum Berpuffen eintragen und
aug der Maffe mit lauwarmen Waffer arfenjourres
Ralium neben  etwad antimonjaurem Kaltum  aus-
sichen.  Galpeterjoured Silber erzeugt dann bei Un-
wefenfeit des erfteven einen braunrothen Niederidjlag
vont avfenfauvem 'Silber. Die geringften Spuven von
Arfen laffen fid) im D arih’ fdhen Appavate nadweifen,
weldjer fitr dad zum Avzneigebraud) beftimmte Antimon
amguwenden ift, wihrend fiiv Jwede der Tecynif die
Yothrofhrprobe andveidt.

b) Sdwefel (Efit fid) auf die angegebene Weife,
cinfadjer aber dadurd) nadyweifen, daf dad beim Be-
handeln mit Salzjiure entwidelte Gas Bleipapier
{dwivst.  Aud) fann man dag Antimon in RKinigs-
waffer (Bfen und in der Lofjung mittelft Chlovbaryums
Cpwefeljduve ausfillen, nadjdem mit Wafjer joweit
verditnnt ift, dag nod) feine Fillung ftattfindet.

c¢) Cijen, Blei, Rupfer. Der bei a) nad) dem
Berpuffen mit Salpeter und dem Anuslangen duvdy
todjendes Waffer bleibende Nitctjtand enthilt neben
etwad anttmonjaurem Kalium Cifen, Blei und Kupfer.
Man behandelt ihn mit Salpeterfiuve, filtvivt, theilt
bag Filtvat in drei Theile und weift darin Cifen durdh
Blutlaugenfaly, Blei durd) Schwoefelfinre und Kupfer
durd) Ammoniaf nad).  Zur Grfenmung der beiden
legteven fonn man aud) divect das Antimon mit
Galpeterfiure behandeln und das Filtrat zu obigen
Reactionen mit Schwefeljiure und Ammoniak benusen.
Ober man behandelt nad) Hager 2 g Antimonpulver
mit 6 cem 25 proc. Salpeterjiure, dampft ur Trodene,
fodyt mit 5 proc. Galpeterfinve auf, filteivt und weift
m Ritdftande (Binnfiure und Antimonoxyd) bdadurd)
5ﬁtnn nad), daff man die Hiilfte defielben mit 6 cem
2 O proc. Salfiure evhigt, filtvivt, um Filtrat 2g pulver=
fivmige Weinfiure fet, dann nac) bdeven Léfung iiber-
iiffiges Ammoniat, weldjes Metazinnfiure fillt. Das
Dauptfiltrat wird eingedampft, dev Ritftand mit etwa
,ﬁccm' 25 proc. Salzfdure aufgenonmen und die Lofung
m brei Portionen, A, B und C getheilt; A mit con-
tentrivter vaudjender Salsfiuve und Binndjlovite verjest,
deutet eine braune Tritbung auf Arjen; jeigt B mit
bt adjtfacjen Menge Waffer verfest eine Tritbung, fo
't Wismuth vorhanden, wenn nidyt, fo deutet eine
foldje it verbiinnter Sepwefelfiiure auf Blei; wenn
beﬁ?e Vorhamden, muf der Wismuthnicderjdhlag vorfer
abfilteirt werpen. Nad) Abfiltriven ded jdhwefeljarrven
l¢ie§ 3u einem Theil der Yofung Ammoniaf, ju dem
anderen Blutlaugenaly gefest, jeigt Kupfer an. Por-
tion C getheilt, ein Theil bei Abwefenheit von Kupfer
mit %Iut'laugeniafg, ein andever nad) theilweijer Siitti-
ung mit Ymmoniaf mittelft Gerbjiure auf Cifen
epriift.

 Reines Antimon (5ft fich leicht wnd vollfttindig in
*%}"}tgélpaﬁer, ohne dafy eine Fillung bei Buja von
eingeift ftattfindet, ober wenn joldje entftamden, fo
Mg fie fid) in Galfiuve wicder aufldfen. Bei An-
Wefenheit von Bei werden purd) Weingeift Chlovblei
et fehwefelfauves Blei ausgefdyicden wund beim Ab-
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dampfen der Lojung Fryftallifivt Chlorblei ‘nadelformig
aud.  Wird die Lofung ded Antimons in Kinigswaffer
mit Ammoniaf iiberfiittigt, jo muf fid) dev entftehende
Nicderidhlag villig in Schrefelammontum (bfen; bleibt
ein jdjwarzes Schwefelmetall ungeldft juvii, o enthilt
a8 Unttmon Eifen, Blei ober andere frembde Mietalle.
Wiihrend veined Antimon vor dem Lothrohr auf Kohle
leicht jymilzt und fic) vollftiindig verflitchtigt, fo erzeugt
ein Cijengehalt Strengflitffigteit, ein Bleigehalt die
Cntftehung eines gelben Bejdylages. Die Anwefenteit
frember Wetalle (Cifen, Binm, Blei, Kupfer) mad)t das
Antimon vor dem Lothrohr nad) dem Aufhsren des
Blafens bald verlojchen.

Anwendung?). Dag Antimon findet BVerwendung
3ulegivungen, (Davtblei, Britanniametall, Weif-
gu), durd) Binf gefillt ald Cifenjdywirye fiir Gips-
und Papievmachéfiguren, um ihnen dad Anjehen von
polivtem Stahl ju geben, su thevmoeleftvijdhen
Sdulen, ju hydroeleftvijden Bweden ftatt Retorten-
fof82), su Priapavaten?), welde theils in der Ted)-
nif (Antimonbutter, Antimonginnober u. a.), theils in
der Heiltunit®) angewandt werden.

Dullo?) verwendet das Antimon wegen feiner Un-
veviinderlidyfeit an der Luft yum Ueberziehen von
Metallen, indem 64 g Antimond)loviiv in 11 Wein-
geift geldft, Salzjiiure bi8 jum Klavwerden ugefest und
blant geputsted Kupfer oder Cifen 1/, bi8 3/, Stunden
in die Lofung geftellt werben. Fitr Binfgegenitinde
eignet fich eine Lojung vou 90 bi8 96 g Antimond)loriiv
tn 11 Alfohol, verfept mit 64 big 96 g Salzjiuve,
weldje aufgebiivitet wird, wovauf man die Gegenitinde
abwijd)t und mit einem trodenen Tudje abreibt. Meffing-
gegenftinde evhalten nac) Pujdyer®) practoolle Liiftve-
farben, wenn man fie in eine fHeife Lofung von 1 Th.
Bred)weinftein und 1 Th. Weinjtein in 30 TH. Wafjer
toaudjt, weldjer 3 big 4 Th. Salzfauve und ebenjo viel
gepulverted Antimon jugefiigt werden.

Beim Bervginfen von Cifen ertheilt ein Bufa
vont 0,005 big 1 Proc. Antimon den Segenjtinden eine
glingende fryftallinijde Oberfliiche.

Die Antimonverbindungen find von jeher ald Av 3-
neimittel gefdit worden und Werzte und Pharma-
ceuten haben namentlid) frither mit wabrer Borliebe eine
Mafle von Antimonpripavaten gefdhaffen und mit
mannigfadjen Synonymen belegt, von denen jedod die
wenigften eine conftante Sufamumenijegung haben und je
nad) ihrer Darftellungsweife hiiufig Gemenge gany ver-
fdhicdenartiger Kovper find, fo dap derfelbe Arzneiftof
von verjdjicdenen Bereitungen — gang abgejehen von
burd) die Borfdjriften der eingelnen Pharmatopden be-
dingten Abweidjungen in der BereitungSmethode —
hiufig eine wefentlid) andeve Wirkung Haben famn.

1) Yntimon und jeine Anwendung in: Iron. 1880,
Rr. 397.

2) Journ. f. praft. Ghem. 103, 311. )

8) Dehme, die Fabrifation der widytigiten Antimon:
priparate.  Wien, DHartleben’s Berl, 1884 — Hager,
pharm. Praris. 1880, 2, 1023.

4) Hager, pharm. Praxiz. 1880, 2.

5) Polyt. Journ. 175, 85, 313; 176, 73.

6) Polpt. Journ. 195, 375.
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Pan fHat deshalb im Laufe der Jeit einen grofen Theil
foldher Priparate aud dem Avzneijdja ansdgemerst.

Nadjftehendes ift ein Verzeidnif der dlteren offi-
cinellen UAntimonpriparate):

Stibiumoxydatum griseum, graues Anti-
monoryd, ein metallhaltiges Antimonoxyd.

Cinis Antimonii, Gpiefglanajdje, antimon-
faure Antimonoryd im Gemenge mit Antimonoryd
und Dreifady-Sdywefelantimon.

Vitrum antimonii, Gpiefglanzglas, Anti-
monoryd mit Dreifad)- Scywefelantimon u einer glas-
artigen Maffe yujammengejchmolzen.

Chininum stibicum, antimonjaured Chinin.

Stibium chinotannicum, Untimond)inin-
tannat.

Antimonium diaphoreticum non ab-
lutum, fdweiftreibendes Antimonoryd. Cin Ge-
menge von antimonjauvem Kalium, Antimonoryd-
Kalium und falpetrigjourem Kalium, unter Umftinden
audh {chwefeljoures Kafium und freied Kaliumoryd ent-
Baltend.

Antimonium diaphoreticum ablutum
oder Stibium oxydatum album oder Kali
stibicum. Da8 vorhergehende Priiparat, dem durd)
Wajdjen mit Waffer die (8lidjen Salze entzogen find.

Kali stibio-tartaricum oder Tartarus
stibiatus (emeticus), Bredjweinftein, weinjaures
Antimon-Lalinm.

Butyrum Antimonii (Causticum anti-
moniale, Murias Stibii), Spiepglangbutter, Drei-
fad)-Chlorantimon.

Liquor Stibii chlorati, ecine Lojung von
Dreifad)- Chlorantimon in Salzfaure.

Stibium jodatum, UAntimonjodid.

Stibium oxyjodatum, Untimonoryjodid.

Pulvis Algarothi oder Mercurius Vitae,
Algarothpulver, Antimonoryd mit grogevem oder ge-
ringerem Gefhalt an Dreifad)y-Chlorantimon.

Stibium sulphuratum nigrum, jdwares
Sdywefelantimon, Dreifac)-Schwefelantinmon.

Kermes minerale, Mineralfermes, Dreifach-
Sdywefelantimon mit wed)felndem SGehalt an Antimon-
oxd.

Hepar Antimonii, Spiefiglangleber, Kalium-
fulfantimoniit mit Untimonoryd und fdpwefeljouvem
Kalinm.

Stibium oxydatum fuscum oder Crocus
antimonii, GypieRglanijafran. Dasd vorige Priparat
nad) bem Auswajdjen mit Wafier.

Sulphur auratum Antimonii oder Sti-
bium sulphuratum aurantiacum, ®olb-
fwefel, Finfjad)y-Sdywefelantimon.

Sdlippe’{des Salz Kuyftallifivtes Natvinm-
{ulfantimoniat.

Calcaria sulphurata-stibiata, Calcium-
%If{cfmthnoniat mit Schwefelcalcium und dpoefeljauvem

alf.

Zinnabaris Antimonii, Antimonginnnober,
Sdywefelquediilber, weldjes ficd) beim Crhigen von Drei-

1) Hager, pharm. Praxis 1880, 2, 1023.
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fad) - Schwefelantimon und Chlovquedfilber bildet und
alfo fein Antimon enthilt. E8 it bdiefe8 Pripavat
nidt mit dem gleidhnamigen 3 verwedjjeln, weldypes
Dreifady-Sywefelantimon ift und al8 fdhone vothe Favbe
angemwandt wird. ’

Jn ber neueften Pharmacopoea Germanica vom
Sabre 1882 find mur nod) folgende Pripavate auf
gefithrt: Stibium sulfuratum aurantiacum (Sulfur
stibiatum aurantiacum, Goldjdwefel), Stibium sul-
furatum nigrun (Antimonium crudum), Tartarus
stibiatus (Bredjweinftein), Unguentum tartari stibiati
(2 Bredyweinftein und 8 Paraffinfalbe) und Vinum
stibiatum (Bredhwein). Diefe Priparate fann man
rvein Darftellen und von denjelben ftetd fidjere Wirfung
erwarten. — Bon Antimonprapavaten fommen nod) im
Handel vor: Bredjyuder aud 1 Th. Brechweintein und
9 Th. Buder mit Wafler gefod)t und ju Plisden ge-
formt; Ritter’s Pilafter gegen Lupus, Leberflede,
DMuttermale, Hithneraugen 2c. aus gelblichweiRem Pilajter
mit 20 Proc. Bredyweinftein.

Legivungen. Beim Bujammenicdymelzen des Anti-
mond mit faft allen Metallen bilben fid) Lerbindungen,
weldje {ih durd) Hivte und in vielen Fallen durd)
fehone weige Favbe und hohen Glany ausdzeidyuen. Dic
biether gehdrigen Legivungen de8 Antimons mit B,
Rinn, Kupfer, Wismuth 2c. (Letternmetall, Plates
pewter, Britanniametall, Queensdmetall, Lo-
germetalle 2c.) follen im Bufammenhange mit andeven
Legivungen bei diefen Metallen niiher betradhtet werden.

BVerbindungen. Das Antimon giebt wei Reifen
von Berbindungen, in denen ed ald dreiwerthiges und
al8 fiinfwerthiges Clement fungirt.

Reprifentanten der erften Reihe find:

SbH;, Antimonwafierftoff,

Sb Cl;, Antimontricylorid,
Sby 05 ober (Sb0), O, Antimonoryd,
SbyS; ober (ShS), S, Antimontrijulfid.

Das dem Antimonoryd, Sb, O, entfpredhende Hybrat,
Sb(OH),, ift nidyt befannt, auc) fommen feine Salit
vor, weldje fid) von diefem Hydrat ableiten laffen, M
gegen exiftiven mehreve Berbindungen, weldje ficy vor
einem Hypothetijhen Anhydrohydrat, SbO (OH), in we
djem bdie Atomgruppe SbO al8 eimwerthiges Radical
Antimonyl fungivt, ableiten, jo 3. B.: -

(SbO)Cl,  Antimonorydylorid,
(Sb0),8 0y, jewefeljoures Antimon.

Gbenfo wie der Wafferftoff der Hydroxylgruppe hit
purd) Siuvevadicale erfest ift, fo ift er amdererjei
aud) durd) WMetalle vertvetbar, wodurd) das ?Intm.l'mf
ozyd neben feiner bafifdjen aud) die Function einer S
hat.  Hierher gehovende Berbinbungen find:

(SbO)OK, Antimonoyydtalium,
(Sb0)ONa, Antimonorydnatriumt.

Das Antimontrifulfid entjpricyt dem %Intiu}wgl‘}b;
aud) infofern, al8 fih) von ihm eine, aﬂerbmg”slﬁ
freien Ruftande nid)t befannte, Sulfofiiure, (SbS) ;
ableitet, deren Galze, die jogenanmten Sulfantin?
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niite, den Metallderivaten des Antimonoryds covrejpon-
diven, indem in ihnen der Wafferftoff der SH-Grupype
durd) Metalle erfest ift. DHierher gehoven:
(SbS)SK, Saliumfulfantimoniit,
(SbS)SNa, Natriumiulfantimoniit.
Reprifentanten der jweiten NReihe, in denen bdas
Antimon fiinfwerthig wirkt, find:
SbClL;, Antimonpentaclorid,
Sb, 05, Antimonjdiure,
Sb,S;, Antimonpentajulfid.
Bon der Antimonfiure exiftivt nur ein Anbhydrid,
aber 3wei NReihen von Salzen, die man ald Salze der

Fig. 199.
K

Metantimonfdure und Pyvantimonfduve
unterjdjeidet. Weder bdie eine nod) die anmdeve bdiefer
Giiuren exiftivt ald Hydrat im freien Buftande, beide
gehent, wenn fie aqus ihren Salzen abgefdjicden werden,
fofort in Anbybdrid itber. Den beiden Stiuven fommt
folgende Conititution u:

(Sb0,)OH, Metantimonjiure,
(Sb0); O (0H),, Pyrantimonfjdiure.

Die Metantimonijiure ift Ddaher eine einbafijdye
f@ﬁum die Pyrantimonfiuve eine vievbafijdye Diantimon-
dure.

Das Antimonpentajulfid ift, wie dad Trifulfid, eine
Sulfofiiure, deven tm freien Buftande nidjt befanntes
Sulfhydrat (SbS)(SH); ift. Die Salze diefer drei-
bofijchen Sdure find die Sulfantimoniate, 3. B.:

(SbS)(SK);, Raliumjulfantimoniat,
(SbS)(SNa);, Natriumfulfantimoniat (Schlippe’jdyes
Saly).

Werden diefe Sulfofalze durc) Siiuven erfest, o
serfallen die frei werdenden Sulfofiiuven tm Moment
be§ Cntftehens n Antimonfulfid imd Schroefelwafferftoff,
tbenfo wie mandje Sauerftofffiuren fid) beim Anstritt
aus ihren Berbindungen in  Anhydride und Waffer
Tpalten, jo 3. B.:
2[(SbS)(SNa);] + 6 HCl=2[(SbS)(SH);] + 6 NaCl
2[(SbS)(SH)s] = Sb,S; + 3H,S.

Antimonoryd (Antimontvioryd, antimonige Siure,
91nt1mouigiﬁure=%[nbt)brib), Shy 03 oder (Sb0); 0, mit
83,36 S8b und 16,44 0. Das Antimonorydhydrat,
Sb(OH),, ift nicht betamnt. Borfommen. Dieje Ber-

Nusvratt, Ghemie, bearb. von Stobhmann u. Kerl I
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bindung fommt al8 Mineral (Weifjpiefglangery,
Antimonblitthe) in der Natur vor (S. 1048), und
jwar unterfdjeidet man hinfidjtlich) der Kryftallform die
teffevale (Senarmontit) und pridmatijde Bavietiit
(Balentinit) von vefp. 5,22 big 533 und 5,6
fpec. Gew. ;

Darftellung. Diefelbe fann auf tvodenem und
nafiem Wege gejchehen.

a) Trodener Weg. Antimonoryd entfteht bei der
Berbrennung des metallijhen Antimons.  Crhist
man da8 Metall auf Kofle, vor dem Lothrohr, fo ent:
3itnbet e8 fid), wie oben S. 1080 evwifhnt ift, und brennt,
wert e8 duvd) AbgieBen ju fleinen Trdpfdjen vertheilt
ift, aud) ofne weiteves Crhigen an der
Luft fort. Metallijdjes Antimon in
einem fcief liegenden Tiegel yum Glithen
evhitt, entziimdet fid), und bda8 Oryd
legt jid) al8 fryjtaliinijdjes Subfimat n
filbergldnzenden MNadeln an den fiilteren
Theilen bes Tiegeld oder in einem
2 Thonrohr an (Flores Antimonii ar-
7 gentei, Nix stibii).

2 Wihrend Scywefelantimon beim Cr-
2 higen (Nbften) unter veidhlichem Lujtzu-
7 tritt antimonjauves Antimon giebt, fo
2 entjteht vovwaltend mur Untimonoryd,
< wenn man Sd)wefelantimon bei
bejdyranttem Luftyutvitt mit
Wajferdampf abrdjtet. Tritt ju
viel Lujt zu, fo bildet {ich) Hauptfachlicy Jdpoeflige Siiuve
und antimonjauves Antimon, beim Rutrdpfeln von u
viel Waffer mehr Schwefelwafferftoff, weldjer dag jubli-
wirte Antimonoryd voth fivbt. Dasg Riften gejdyieht
nad) Oehme in einer thonernen Muffel A (Fig- 199
und 200), weldje im Gewilbe wei Oeffmumngen hat, eine
bintere D 3uv Ableitung der Antimonoryddimyfe durdy ein
mindeftens 150 mm weited Cifenvohr H in die Conden-
jationsfammern J mit Yudvdumthiiv L und eine vordere

C jum Butriinfeln von Wafer. E Feuerung. F Ajdyenfall.
G Raudjcanal. Man exhit die Muffel allmiilig bis ur
dunfeln Rothgluth einige Stunden, nadydem man erjtere mit
eigrofien Guzjtitfen big gur Dede gefiillt hat. Durd) ein
mit einem Pfropfen B verjd)liebares Spihelod) im Ber-
jdhlugftein der Muffelmiinding beobadytet man Tempera-
tur und Wafjersulauf. Bei gut geleiteter ‘ll_rbett it bgt
Ritdftand grau; wenn ev oberflidylich wei ift, jo bat in
Folge ju veidylidyen Luftyutritts eine Bildpung von antimon-
Jauvem Antimon frattgefunden. Je Hvmer dad Cry (abex
nidht untev 30 Proc. Schwefelantimon), um fo leidyter
verliuft der Procef; bei veidjeren oder bei Antimonium
crudum fritt feidjt ein Hinderliches Ansfaigern der Maffe

69
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ein. Leptered wird nur bi8 jur halben Muffelhihe ein-
geladen und mittelft einer Kvafhle, deven Stiel durd)
ba8 Scdjaulod) tritt, djters umgerithrt. Aus den Con-
denjationsfammern J treten nidjt conbdenfivte Dimpie
und. Gafe in einen Scrubber, vou deflen Dede durd) K
Waffer in feinen Strahlen hevabtviiufelt. Um das An-
timonoryd von einem etwaigen Arfengehalt zu befreten,
wird daffelbe in einem Gemijd) von Salzjiure mit wenig
Galpeterfiure (auf 100 kg dev erfteren etwa 100 g der
leteven) in Steingeugtipfen geldit, die Lojung nod) heif
in Bottihe mit viel Waffer abgelafjen, der Niederidhlag
bi8 zur aunihernden Neutvalijation ausgewajdyen, dann
mit Sobdaldjung behandelt, noc) ein- big weimal mit
Waffer ausgewajdjen und dann in die Filterprefle aus
einem Drudfaffe al8 Brei einfliefen gelaffen.

b) Najjer Weg. Durd) Salpeterfdure wird
da8 Antimon in Oryd verwanbdelt. 1 Th. Antimon
mit 4 Th. Salpeterjiuve von 1,2 jpec. Gew. und
8 Th. Waffer behandelt und nad) beendigter Cinwir-
fung mit Heifem Wafjer ausgewajdhen, liefert dad Sti-
bium oxydatum griseum (praecipitatum), weldes
ftetd fein vertheilte8 Mietall, bafijd) jalpeterfaures Anti-
mon unbd, wenn eine grogere Menge von Salpeterjiure
angewandt wurde, aud) Antimonjiure enthilt. — Durd)
allmiiliges Cintragen von 37 TH. Antimon mit
20 TH. Salpeter und 17 Th. fauvem fdywefeljourem
Kalium in einen vothglithenden Tiegel, Schmelzen bis jur
beenbdigten Reaction und Ausfocdjen mit Wafjer erfolgt
Antimonoryd, indem dad jauve jhwefeljoure Kaltum aus
dem Salpeter Salpeterjiuve frei madyt, weldje dag Anti-
mon oxydivt. Damit feirte hihere Orydationsjtufe des
Antimond entfteht, muf dag Berhiltnif wifdhen lep-
tevem und Salpeter ein beftimmted fein. Aud) fann
man gleiche Theile Scywefelantimon und Natronjalpeter
verpuffen (affen, die Waffe mit voher Salzjiiure digeriven,
filtriven, dag Filtrat in viel Wafjer gieen, den Nieder-
fhlag o lange mit Wafjer ausdwajdjen, bi8 bdie jaure
Reaction verjdpounden und Kalimmrhodanid fein Cijen
mehr angeigt, dann mit einer ¥ojung von 20 Th. Soda
in 100 3. Wafjer bdigeriven, dad Antimonoryd aus-
wajdien und trodnen. — Chemifd) vein (Gt {ich dad
Antimonoryd nur aug feinen Salzen darftellen, und
swar am leicyteften aud dem Chlovid. Feingepulvertes
Sdywefelantimon wird mit Salzjiure big jur Siittigung
gefodyt, die erfaltete Flitffigfeit flar von dem Ungeldjten
abgezogen und mit viel Waffer vermijdt (9 TH. An-
timonbutter auf 200 TH. Brunnenwaffer) , wodurdy fich
bafijched Ehlorantimon?) (Orychlorid) abjdyeidet; o8 ift
208 Algarothpulver, auf deflen Darftellung wir
unten uriidfommen. Dad Algavothpulver wird junddje
mit Waffer auf einem leinenen Spisbeutel gewajdjen,
dann nody feudjt mit einer Lofung von 1 TN, fyftalli=
fivtem tofhlenfouvem Nateium in 3 Th. Waffer itbergofien,
big deutlid) alfalijdhe NReaction eintritt, und jum Sieden
erhist. Dag im Algavothpulver enthaltene Chlovantimon
witd von dem foflenfauren Natrium unter Entweidjen
von Kofhlenfiuve in Antimonoxyd verwandelt, wihrend
Chlornatrium in Lofung geht und duvd) Andwajdjen

1) Jabhresber. d. Chem. 1868, S. 237 (Sdiffer);
1877, ©. 286 (Coofe); 1877, . 287 (Daubramwa).
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entfernt wivd. Vortheilhafter ift e8 hinfichtlich des Wafjer-
verbraudjes, nad) der Fiillung das jaure Waffer in Filter-
prefien abjuprefien, den NRiidftand mit mit Sobda ver-
festem Waffer, dann mit reinem Waffer audzuwajden
und abevmal8 ju preffen. Der Prefritditand enthilt
bei etwa 1 Atm. Drud pro Quabdratcentimeter an
60 Proc. Feuchtigteit.

Auj dhnliche Weife fonn man dafjelbe aus dem
fdwefelfauren Antimon darftellen. Man evhist
15 Th. gepulvertes Scpwefelantimon mit 36 Th. con-
centrivter Sdjwefelfiure, bi8 unter Cutwidelung von
Sdywefelwafferftoff eine weifge, fajt trodene Mafje ent:
ftanden ift und freie Schwefeljiurve verdampft. Das
fo gebildete {chwefeljoure Antimon wird mit der etwa
100 jachen Menge Wafjer in bafijched Saly vevwandelt
und diefe8 nad) dem Audwajdjen mit Fohlenjaurem
Natvium wie dad Algavothpulver behandelt. WMiuf die
Gntftehung von Scywefelwaijerftoff vermieden werden,
fo foun man 3 TH. gepulverted Antimon in 7 Th. fheifer
concentrivter Scwefeljtiure in einem gufeifernen Gefaf bis
aur Trodne eindbampfen, den Brei in die etwa 100 fodpe
Menge Wafer giefgen, bis zu anndhernder Nentralijation
auswajchen, dann jo lange Soda Fujesen, ald nod) Auf-
braufen erfolgt, sulest nodymald mit Waffer auswajdyen
und audpreflen. Vei dem Pripavate bleiben leicht un-
gelifte Antimontheildpen. Yindner fodt Sehwefelantimon
mit einer concentrivten Lofung von Eifenchlovid unter
Aufat von etwad Salzfduve, verdimmt mit Wafjer,
wijd)t dad niedergejchiagene Algavothpulver aus wnd
exhilt davaus durd) Digeftion mit fohlenjauver Natriun-
(3ung veines Oryd.

Cigenfdaften. Jm fryftallifivten Buftande, fo
wie man e§ durd) langjames Berbrennen des Dietalls an
dev Luft exhilt, bildet das Antimonoryd farblofe Nadeln
von diamantartigem Glany, gernd)- und gejdmadios;
unter befonberen Umftinden und namentlidy beim lang:
famen Crfalten fommen jedod) aud) Octaeder vor oder
Berbindbungen prismatijdjer Nadeln von 5,6 jpec. Gen.
mit Octacdern von 5,2 fpec. Gew., fo dafy das Oryd
bimorph ift, dhnli) wie die damit ifomorphe arjenige
Sijuve. LWiihrend (eptere vovwaltend in Octaedern, 10
formmt dag Oxyd gewshnlid) in Prismen vor. Das auf
naffem Wege davgeftellte Product erjdjeint al8 ein mehr
ober weniger rein weifes, bisweilen Fryftallinijdjes Pul
ver. Beim Crhigen wird es geld, verliert diefe Farle
aber wieder beim Grfalten. Bei ftirferer Hige jhmils!
e8 3u einer gelblichen Flitffigheit und bildet nad) den
Gufalten eine feidengliingende, faferige, oeife Maiie.
(Antimonjiure und antimonjaures Antimon feyumeler
nidt.) Bei Rothgluth verflitchtigt es fidy; nimmt mar
diejen Berjud) in einer Glasrohre vor, fo condenjuret
fid) die Dimpfe yu nadelformigen Kuyjtillichen, dic jich
nament(ic) bet {dywadjer Vergriferung fehr deutlid) e
fermen laffen.  Hierburd) ift ein llnterid)eibungﬁmcrfn}al
von der arfenigen Siiuve gegeben, leptere nimmt betnt
Grtalten ftets Octaederform an. Bei Luftzutritt erhith
geht das Oryd unter AusjtoRen weifen Raudjes
Theil in antimonjaures Antimon itber. Beim Crhite
mit veducivenden Rbrpern (Rofle, Wafferftoff) wird &
leidht in Metall verwandelt. In Waffer, %emge_l}lf',
Ghloroform un(dslich, faft unlsslidy in Cijigr, Scpoere
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und Salpeterfiure, weldje (eptere Antimoniiure evzeugt,
dagegen [08fid) in Salsjinre unter BVildung des dem
Oryd analogen Chlorids (bei Wnwefenfeit von Anti-
monjiuve ift die Lofung unflar), in Weinfdure,
[(Sb0)2 C H, O], concentrivier Scjwefelfiure, jauven
weinfauven Alfalien, [K(SbO0)C,H Ogl, fowie tn er=
wirmten, felbft verbiinnten Kali= und Natvonlsjungen,
(NaSb0,), aud) in alfafijdjer Ofycerinlofungl). Die
tlare faljauve Lofung wird bei Waffersufa mildjig
unter Abjcheidung einer volumindfen BVerbindbung von
Intimonorydhforid, (SbClL; + H,0 = (SbO)Cl
-+ 2HCI), weldje {ich bei Jujats von verdinnter Saly-
fiuve und Galpeterfiure wieder [oft; die Lofung wird
aber bei fingevem Stefhen wieder tritbe. Bei einer fehr
grofent Wenge Wafjer findet folgende NReaction ftatt:
48hCly + 5H,0 = Sb,Cl, 0, + 10HCI, und bei
groftem Ueberfchuf und fanger Cinwirfung desd Wafjers
bildet fich) Antintonoryd, (2SbCly + 3H;0 = Sby0,
+ 6CLH). Bei Gegenwart von Weinfiuve entfteht
bu[td) )ﬂBaﬁet feine Tritbung (Unterjdyied von Wismuth-
falzen).

Beim Bufammenidmelzen mit fohlenjourem Alfali
witd Koflenfiuve audgetvieben; beim Andwajdjen der
Seynelze mit Waffer bleibt aber alfalifreies Antimon-
oryd juviid. Jn gefdymolzenen Alfalihydraten (Bft fid)
ba8 Oryd auf und die Waffe giebt mit Waffer eine
Yofung.  Mit falzjaurem Gas fest ficd) dad Oxyd unter
Seueverjdheinumg um und e bildet jid) in dem Eilteven
Theile der Reactiondrihre dider Raudy, durd) Cinwirfung
bes gebildeten Wafjers auf Chlovid entftanden; mit
Calmiak erhipt, verfliihtigt fid) dag Oxnd fehr leicht
und vollftiubdig.
~ Dag Antimonoryd ift ein friftiges Reductiondmittel
fiiv an Sauerftoff lofe gebundene Korper, dhulich) iie
Untimondhlovid.  Daffelbe veducict, jum Unterjdjicde
von Antimonfiuve, in alfaliffer Lojung mit jalpeter-
louvem Silber verfept, jdwarzes, in Ammoniaf un-
6slidyes Silberoyydul, audy entfanbt die alfalifdje Lofung
cne  Chamileonldfung. Das Antimonoryd fhat bdie
Cigenjdhaft, in Berbindung mit Tamnin fich auf dex
inCr_aIS Antimonoxydlad niederzuidhlagen und bevuht
bm'au] die Wnwendung ded Brechweinjteind (aud) ift
Antimonorydoralat?) empfohien) als Beizmittel
mdev Fiirbevet und Deudevei. Jn diefer Weife wivkt
and) Natviumantimonglycerinlbfung. Das Antimonoxyd
vkt hejtig bredyenerregend.

. Pritfung.  Das Antimonoryd muf von Arfen,
B,[ﬂ_' @'upfer, Schwefel, Antimonjaure und anderen Un-
vemnigfeiten fret fein. Das veine Product ift weif (graue
oarbe deutet auf metallijdjes Antimon), jehmiilst leicht
ohue Rmoblancigerudy wnd Bleibejdhlag (Antimonfiiure
- antimonfaures Antimon madyen dajjelbe jehever
[mel3bar), (6t fich in verditnnter Salzfiure und Wein=
10ure vollftindig oder big auf einen gevingen Riicftand
von Antimon anf und in dev jalijanren Ljung ditrfen
Jich Bimn, Blet, Kupfer x. nicht nadjoeifen laffen, jowie
wud) nicht Ghlor, Selpwefelfinre und Salpeterfiure in

;) Polyt. Journ. 258, 520.
% 1) Chemifer 3tg. 1886, Nr. 2 und 3; 1886, Repert.
10w 12 (Gaftelhary u. Williams).
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der Fliiffigleit, weldje bei Digeftion des Oryds mit Aep-
natonlange evjolgt. Die Lojung des Antimonoxyds in
itberchitifiger vaudhender Salijoiure mit frpitalifivtem
Ainnchloviiv exhitt, darf fidh nicht braun fivben (Arfen).
Wird zur falzjouren Lojung etwad Weinfiure, dann
vort jobdfaurem Ralium freied Jodfaliwm gefiigt und war
die Salzfduve frei von Ghlor, fo bleibt die Flitffigteit
bet Abwefenheit von Antimonjiuve ungefirbt. Jft legteve
vorhander, fo jjeidet fid) Jod wit mehr oder weniger
briunficher Farbe aus, tudem ein der Antimonjiuve ent-
fprecdjendes Jodid micht exiftivt. -~ Abgejchicdenes Jod
fann nody deutlidjer beim Schiitteln mit Scwefelfoflen-
ftoff evfannt voerden.

Salze. Das Antimonoryd hat, wie bemerft, den
Gharafter eines bafifchen Metalloxyded und man faun
in der Mehryahl feiner Berbindungen bdad NRadical
—Sb = 0 (Antimonyl), weldpes die Rolle eines
eimverthigen Metalles fpielt, annehmen; 3. B. entipridyt
pag Antimonyldhloviir oder Orydjloviir, (SbO)Cl, dem
Shlortaliun, K Cl, ber Bredyweinitein, (SbO) K, C,H, O,
pem Seignettejaly, NaK, C,H,05. Die Berbindungen
pe8 Antimonoryds mit den anorganijdjen Sduven ent-
ftehen durd) dirvecte Verbindbung, durd) Behandlhung des
Omd8 mit den entjprechenden Sturen. Sie {ind fdimmt=
li) tenig conftant und werden namentlid) dure
Wafjer?) in bafijhe Berbinbungen jerlegt.

Das durd) Behandeln von Algavothpulver mit heifem
Scywefeljiurehydrat oder vou Antimonoryd mit raucen=
der Sehwefelfiinre entftandene jhwefeljanre Anti=
monoryd, im erfteren Falle (Sb0);SO,.3H, SO,
und im lepteven (Sb0),S0,, jeviest fich) mit Geifem
Waffer unter Bildung von bajtjhem Saly:

(Sb0); SO, . Sb, 0.

Bon allen Siuren hat die Weinjdure jedenfalld
die grifte Neiqung, ficdhy mit dem Antimonoryd ju ver-
binden, und die Salze derfelben {ind fehr conftant; fo
wird 3. B. eine jalzjaure Lojung von Antinmonoryd nad
Bujot vor Weinfiuve nidht mebhr duvd) Waffer jerfept
(Unterjdhied von Chlorwismuth). Auj Brecheinjtein=
[6fungen wirfen mandje Reagentien anderd als 3. B. anf
Antimondjlovid(Gfung. Aus Lojungen der Salze, 3. B. aus
einer Lojung von Antimondlovid oder Antimon=
oryd, weldhe durd) Bujat von Salzjiuve wieder geflirt
ift, fillen Ammoniaf, die fohlenjauven Altalien
und die fofhlenfauren Crden weifges Antimanoxyd,
aud den Lojungen von weinjaurem Antimon - Kalium
jedody exft nadh einigev Beit; et Uebermaf der Fillungs-
mittel (6t da8 Oyd nicht wieder anf. Kalis wnd
Natvonlauge eryeugen juerft einen weifen Nieder
fhlag von Antimonoryd, der bgtm chtt@m der
Flitffigeit fryftallinif) wird wund fi) beim Crfalten
an den Wandungen ded Gefifes ablagert; ein leber-
fu ‘bes Falmgsmittels Bt das gefiillte Omb mit
Leid)tigleit. ' :

Sodtalinm giebt feine Ausjdeidung von Jod
(Unteridyied von Antimonfiure). Binndylovite wirkt
auf in Salzfiiure geldftes Antimonoxyd nicht veducivend
(Unterjdjied von Arjen). s

Fevvocyanfaliunt bringt in Lofungen von Chlor=

1) Qer, dem. Gej, 7, S, 1644
6o *
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antimon :c. einen weifgen, in Salzjdure unlbslidyen Nieder-
jdhlag bervor; iweinfaured Untimon wird davon nid)t
gefiillt. _

Cyantalinm giebt eine ftarfe Fallung, im Ueber-
fdyuffe defielben nicht [68lich).

Sdwefelwajferftoff fallt aus jaurer und neu-
traler Cojung ovangefarbenes Dreifad)- Schroefelantimon
(nad) Ditte befteht die gefillte und im luftleeren Raume
getvodinete Scywefelung aud SbeS;, 2 H, 0, welde exft
itber 100° yoafferfrei und metallgran wird), weldyes fic)
wie Sdpwefelzinn in erwivmter Salzjouve Bt (Unter=
{dhied von Schwefelarien), dedgleidhen in Schwefelammo-
nium, nid)t aber in Ammoniaf, fohlenfaurem und dopypelt-
fohlenjourem Ammonium (Unterjdhied von Schwefel-
arfen). ©Gelbes Schwefelammonium [6ft den Niederjdjlag
su fulfantimonfaurem Ammonium [Sb S, (NHy);] auf,
nachdem Dderfelbe vorher in SbyS; iibergefithrt worben,
weldjed dann aud) aus der Lofung durd) Sduven gefallt
wird [ShyS; + 3S(NHy), + S; = 28bS,(NH,);].
Farblofes Sehefelammonium giebt mit Schwefelantimon
fulfantimonigfaured Ammonium [ShyS; + 3S(NHy),
= 28bS; (NHy);]. Nad) Ditte?) giebt Schjefel-
antimon in Sdjwefelfalium geldft 2K, S, SbyS; und
K, S, Sby S;. Sdjiefeliafierftoff und Sdywefelanmonium
laffen die alfalijfje Lojung ungefirbt (Unterfdjied von
Rinf und Blei). Crft bei 200° . giebt dad vothe
Sdjwefelantinton alled Waffer ab und geht in eine
jdwarze, die Cleftvicitit leitende bdidjtere Wodification
iiber. Jm Wafferftoffftrome gehen beide Wobificationen
~ unter Entwidelung von Sdjwefelwafferftoff in Antinton

itber. Salpeterfiure verwandelt dafjelbe in antimonfarures
Antimon beim Crwivmen, Salzjdure nebft dylorjaurvem
Kalium in FimffadizChlovantimon. Jn fodjendem Kali
[bft i) dad vothe Sehwefelantimon zu 2KSbO,
+ 2K;SbS;, ju antimonigjaurem und fulfantimonig-
faurem Ralinm, aud)in fohlenjaurem Kalium, {djeidet fic)
aber beim Grfalten groBtentheil8 wieder aus. Verfliid)
tigt fid) mit Chlovammonium, jdhmilzt mit fohlenjauvem
Alfali ju einer Maffe, weldje beim Anslaugen Antimon-
fugeln hinter(dft; aus der Lofung jdeidet fid) beim Gr-
falten braunrothes Sulfid ab. Beim Bujammenidymelzen
mit Cyanfalium entfteht metallijches Antimon, Rhodban-
falium und ein Antimonjdjwefeljaly.

Sdwefelammonium verhilt fid) wie Sehwefel-
wafjerftoff, dad gefiillte Schwefelantimon ift aber im
Ueberdup (68li) und wird auf Bujos von Salzfiure
wieder gefillt.

Unterfdywefligionred Natvinum bringt auf
Bujas von Salzjiure beim Erwdvmen einen anfangs
gelben, nady und nad) pradytvoll voth werbenden Nieder=
jdhlag hervor, Antimonzinnober, der nad) einigen Ana-
lyjen Dreifac)-Scywefelantimon, nady anbdeven Analyjen
eine Berbmdung von Dreifad)-Schwefelantimon  mit
Antimonoryd ift (§. piiter).

Wafjer giebt einen weien Niederidhlag von Anti-
monoxydylorid, Sb,Cl,05; Weinjiuve verhindert bdie
Fillung.

Die meiften Metalle, als: Binf, Cijen, Jinn, Blei,
Cadmium, Kupfer 2. fillen metallijdjes Antimon als

1) Polyt. Journ, 260, 240,
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fhoarzes Pulver. Nod) Yig000 Antimon lEft fich in
einer Yojung nachiveifen, wenn man in die verdimnte
falpeterjiurefreie Lojung ein jujammengerollted Platin-
blech) und innerhalb ded lepteven einen Iinfjtab bringt,
wo fich bann erfteve8 mit einer braunen bi8 jdwarzen
Sdyicht Antimon itberzieht. Diefe (Bt man mitteljt
@alzjoiuve und eine8 Tropfend Jobtinctur weg und fillt
aud der Lojung mittelft Schwefelwafierftoffé Schefel:
antimon [Rinn giebt unter joldhen Umitinden einen nidyt
fdymarzen Nicderjchlag, lofe am Platin wnd in Salsfiure
ofne Jodtinctur [68lic), in der jalzjaurven Lofung duvd)
Quediilberchlorid (weiffer ober grauer Niederjdjlag von
Queediilberdyloriic odev metallijhem Qedfilber) nad
juweifen]. Der dunfle Fled auf dem Platin veridwin:
det beim Crwdvmen mit Salpeterftiure und bdie entftan-
perte weie Waffe ift in Weinfaure B8lid).  Bint mit
dlovantimonfaltiger Ehlovmafferftoffjiure in Wed)el:
witfung gebrad)t, entwidelt Antimonwafferftoff (fiehe
biefen).

Goldchlorid vermandelt dad8 Oxyd, vajdjer beim
Crhigen, unter Abjdjeidbung von metallijdhem Gold in
Antimtonjdure (2 AuCly + 3SbCly — 2Au -+ 3SbCl;).
Antimonoryd in alfalijher Lofung giebt mit Goldeovid
einen {dhwarzen, beim Crhigen nidyt vevanderlidyen Nieder-
fdhlag, wodurd) man die geringfte Menge Antimonoryd
erfenmen fann.

Salpeterfaures Silber giebt in alfaliider
Lojung einen tief jdpwarzen Niederidhlag von Silber-
orydul, unfoslid) in Ammoniaf, eine fehr empfindlide
Reaction (Sb,03 + 4Ag, 0 — Sh, 0, 4 2Ag,0).

Das frifd) gefiillte Antimonoyyd (ft fidy in Kali
und Natronlauge, ebenfo (bt 8 fich), wenn man e§ nt
foflenfauren Alfalien zujammenidymilt. Diefe Vo
bindbungen werden aber, wenn nid)t ein fehr grofer
Ueberfchufs von freien Afalien ugegen ift, jchon durd
Waffer zerfest und e8 fillt ein alfalifaltiges Antimon-
oryd mnieder; Siinven jerfepen fie augenblidlicy wnter
Abjdjeidung von Oxyd, weldjes {icy im Ueberfdyup der
Giure [Bft, mit Ausnahme der Salpeterfdure. i

Bor dem Lothrohr auj Kofle mit Soda reducirt fid
ba8 Antimonoryd yu Metall, weldjes die S. 1079 av
gegebenen Reactionen hervorbringt. Das - Antimonor)d
fivitt Gerbfiiure und beruht davauf die Anwendung 2
Bredyweinfteind und des oraljouren Kafiumantimons’)
in ber Frberei Gin nidjt zu gevinger Arfengedolt
(nidjt viel weniger al8 1 Taufendftel) ecgicbt fid) o
Arfengerud) ju evfennen, wenn man die Probe auf Kok
mit nentralem oyaljourem Kalimm oder Cyantalivm W
Reductionsfewer mittelft Lothrohr behanbdelt. Bei feht
geringem Arfengehalt erhipt man das Antimonoryd mit
3 Bol. neutvalem ozalfaurem Salinm wnd 1 Bol. Kohle
ftaub in der einjeitig gejdjlofienen Glasrofre, wo dai
dag Arfen einen dentlichen Metalljpiegel giebt, der fid
in der Flamme verfliichtigt und Arengevud) giedt. .

Anwendung. Dagd. natiiefiche Oxyd dient “I.‘t
weife Anftridyfarbe; das Himftliche Oxyd gickt ™
Bleioryd an der Luft erhist (aucy durd) Olithen \‘l”l“
1 Th. Bredpweinftein mit 2 TH. Bleinitvat und 4 25
1) Ghemiter 3tg. 9, 61, 213; 11, 1257; Ghem. Jnvuft™
1886, ©. 144.
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Rochifaly und Auslaugen der Maffe 3u exhalten) eine
fehr beftiindige Oel- und Scymelzfarbe, dad Neapel-
gelb (Bletantimoniat), mit Binforyd eine weife Oelfarbe,
indem man diefed zu gleichen Theilen mit Graujpies-
glang voftet, jodann eine gelbe Farbe von veridjiedenen
Jitancen, wenn man a8 Weify mit dem gleidjen Ge-
widyte Bleiogyd glitht. Diejelben Farben erfolgen, wenn
man gepulverted Untimon oder WeiRipieRglanzers und
gepulverted Letternmetall mit Binforyd bet Luftzutritt
glipt. Mit Schwefelantimon (ikt fid) das Oryd in den
verjdjiedenften  Berhiliniffen  ujommenidhmelzen u
Opiegglamyglas.  Das Antimonoxyd {pielt bei Dar-
fellung ded Bredyweinjteind eine Rolle.

Gpiefglanz= oder Antimonglad, Vitrum
Antimonii, ift gefdjmolzene8 Antimonoryd, weldyes
nad) feiner Bereitungsweife mehr odev weniger, durd)-
jdnittli) 6 Proc., Schwefelantimon enthiilt (Antimon-
oryfulfid). Man ftellt e8 dar, indem man 60 Th. ge-
vifteted Scjwefelantimon, Antimonajdje, weldes im
Wefentlichen antimonjoured Antimon ift, mit 7,5 Th.
Sdpwefelantimon gum Schmelzen erhipt. Das antimon-
foure Antimon ift fiir fich unjd)melzbar, bringt man 8
aber mit Scjwefelantinon jujammen, fo wird die Anti-
monjiure ju {dymelzbavem Oryd veducivt, indem der
Scywefel u jdywefliger Stinve verbrennt und die Anti-
monfiuve in Oryd verwanbdelt wird, nad) folgendex
Oleidjung:

2Sng3 +98b305 = 6802 + 11 SbgOg.

Bei ridtigem BVerhiiltnip von Spiegglamyajdye und
Cewefelantimon jdhymelzen beide ofne Entwidelung von
fdwefliger Stiuve leicht ufanmen und bilden eine diamant-
glingende, fpride, mujdelig brechende, an dunfelgefirbtes
Bleiglas oder Straf erinnernde Maffe von rotfher bis
jd)marg,br.auner Farbe, mehr ober weniger durdhfichtig;
ijt von emem der Beftandtheile ein Ueberjhuf vorhan-
ben, o ift da8 Glas nidt duvchfichtig, fondern bei Ueber-
fdu von Spieglangafdie gelblic) undurchfichti von fein
vetheiltem, unjdjmelzbavem, antimonfanvem Antimon,
bei Ueberjdyuf von Sdywefelantimon {djwary, graphit-
artig. Vet nidyt zu fehr vorwaltendem Antimonoryd=
gehalt evjcheint die LBerbindbung voth, wird aber bei fehr
langjament Grfalten fryftallinijd) und {dywary mit voth-
lihem Strid) auf unglofivtem Porzellan. Sobald bas
Gange m Tiegel gum wubigen Flup gefommen ift, vithrt
Mo mit einem Thonftabe, einem Pieifenftiel, um und
Mmmt einen Tropfen hevaus. Je mad) dem Unjehen,
weldyes derfelbe beim Grfalten jeigt, filgt man in dem
een Falle nod) etwas Sdywefelantimon, im anbderen
‘%ﬂﬁ ¢hwas Spieglangafdhe hingu, bis die gewiinjdyte
g‘.;b“ entftanden ijt, und gieft dann das Gamye jum
@1' alten auf eine evwivmte Mavmorplatte oder in eine

‘Iffifﬂfm aug. Gin gutes Priipavat Bft fid) in fein ge
?élunerte-m B“ﬁqnbe in Weinfjtiure oder verdiinuter Saly
anﬁre big auj einen geringen Riidftand von Scywefel-
. %mon: Withrend diefelbe Mafe beim rajdhen Crfalten,
:lf -_@lnglgﬁen in Waffer, vollfommen glafig, amorph
i d)r?emt' wird diefelbe beim langfamen Grfalten grau-
e, bf*& und fryftallinjd). Die amorphen Abarten find
i tnnen Scjichten oder an den Kanten tief hyacinth-

colombinotf Duvdjidjeinend. Die glasartige Sub-
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ftang von mehr vother Farbe ift ein Nidtleiter der
Cleftricitit, die fryftallinijhe jdwarze ein Leiter der-
felben. GieRt man die gefdymolzene Subftany in grofen
Tropfen auf faltes Porzellan, fo werden diefe an der mit
dem Porzellan in Beriihrung befindlidhen unteren Seite
glasartig, vbthlicy und find Nidjtleiter der Elektricitit,
auf der anderen Seite fryftallinijd) {dywary und Leiter
der Gleftricitit. LWalhrend Sb, S; fitr fid) exhitt, fic) bald
oxydivt und Dimpfe vou Sb, 05 ausitoft, legteres felbjt
aud) fehr leichtfliichtig ift, jo ift das Gemenge beider,
da8 Antimonglas, ziemlid) beftindig und bdoch) beinahe
ebenfo leicht fhmelzbar. €8 ift nuv- unbedeutend {tveng-
ﬂﬁiﬁget a[@ Sb2 Sg.

Das SpieBglanzglasd wurde frither faft allgemein jur
Darftellung der Antimonpripavate, namentlicd) bdes
Bredyweinfteins?) (fiehe Weinfjiure) angewandt. E3
ift dabei jedod) ju beviidjidhtigen, daf das Spiegglan-
glag alle Unveinigfeiten, alle fremden Metalle ded rofhen
Sdywefelantimons, ausd dem e8 dargeftellt wurde, enthiilt
und daf diefe aud) mit in die Prapavate, ju denen e8
verwandt wird, itbergehen. Bei der Bereitung ded Bred)-
weinfteind gehen Arfen, Cifen 2c. yum grofen Theil in
die Mutterlaugen, fo daf man ein avfenfreies Priparat
erlangen fanu; da aber die Berwerthung joldjer Mutter-
laugen hochjt fdpwierig ift und immer grofe BVerlufte
Bexbeifithrt, o ift e jedenfall8 weit ywedmiRiger, gany
von der. Amwendung diefed unveinen. Oxyds abzufehen
und ftatt deflen das reine aus Algavothpulver gevonnene
Oryd anguwenden. — Das Prapavat dient w. A Fur
Raffination des Rohantimons (S. 1077).

Antimonfianre2), Antimonpentoxyd, Sb,0; ober
(Sb0,),0, mit 75,0 Sb umd 25,00. Bildung und
Darftellung Die cigentlidhe Antimonjtiure, Ortho-
antimonfiuve, HzSbO4, ift nod) unbefaunt. Da-
gegen fennt man die den Phosdphorfiuren analogen
Perbindungen von Meta- und Pyroantimon:-
faure, welde beim Grhigen Antimonjdure - Anhydrid,
Shy O, geben.

a) Metantimonjiure, SbO,(OH). Diefelbe
fann nidyt evzeugt werden duvc) Verbrennen von Anti-
mon in Sauerftoff. Man erhilt jie, indem man fehr
fein gepulvertes Antimon mit der fechéfachen Menge von
Salpeterfiure erhit, nad) dem Berdampfen dev Salpeter-
fiuve frijdje Saure ingufitgt und diejes mehreve ?J?alc
wicderholt, big man fidjer ift, alled Oxyd in Antimon-
jiure verwanbelt zu haben. Aud) fann man nad) Bujoh
ber Salpeterfiuve, wnter Umrithren mit cinem ‘Botge['['ans
fpatel, evwivmen, von Reit yu Beit etwad Salzfiure
sufitgen, bi8 dad graue Metallpulver verfdjwunbden it,
amd pas Crivdvmen bi8 zur Cntfermmg iib_crid)ﬁiftge_r
Siiure fortfegen. Die Antimonfiure hilt einen Theil
ver Safpeterfiuve fehr hartnidtig gurid und man muf
dafer gulest exhien, um die lepten Spuven von Salpeter-
fauve 3u verfliidtigen. Diefed Grhigen darf 1ebod)' nidht
bis jur Rothgluth gefteigert werden, weil die Antimon=

1) Dehme, Antimonpriparate 1884, S. 79.
- 2) Jahregberiht d. Chem. 1877, ©. 287 (Daubra-
wa); 1879, ©. 287 (Conrad). Dingl. Journ. 258, 95
(&norre).
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fiuve fonft Sauerftoff abgiebt und fid) in antimonjauves
Antimon veérwandelt. :

Ober man trigt 1 Th. fein gepulverted metallijdyes
Antimon und 21/, bi8 3 TH. jalpeterjauved Kalium,
beides innig gemengt, in feinen Portionen in einen voth-
glithenden hejfijhen Tiegel, yoobei jededmal eine gelinde
Berpuffung eintritt und dad Antimon durd) die Sal-
peterfiure zu Antimonjiuve oxydirt wird, weldpe fid)
dann mit dem SKalium verbindet. Die weiBe breiige
Maffe nimmt man mit einem Spatel aus dem Tiegel,
trigt fie in eine mit fiedendem Waffer gefitllte Schale
und fitgt Salpeterfiuve Hi8 zuv dentlid) jauren Reaction
3. Dad antimonjouve Lalivm wird dabdurd) zerfest
und Antimonfiurehydrat, weld)ed bei diefer Bereitung
frither Materia perlata Kerkringii, Magisterium
Antimonii diaphoretici genannt wurbe, abgefdjieden.
Nad) dem Audwajdyen und Glithen wird die reine Stinre
evhalten. 3

Cin an Stelle der Wnfenfiure jur Darftellung von
Anilingeld und Anilinvothl) braudbares Pripa=
vat ftellt Sieberg im Groffen dadurdy her, daf in vor=
gewdrmte Sdiiffeln aus Steingeng, welde mittelft
Gement in gufeiferne Sdjalen eingefest find, je 3 kg
gepulverted Antimon eingetragen und nach und nady je
1 kg rvaudjende Salpeterjiuve jugegeben wird, big die
Jeaction voriiber ift, wozu 14,5 kg Siiuve von 1,44 fpec.
Gew. erforderlid) find. Wihrend dex 1/, big 3/, Stunde
daunernden Oxpdation wird fleifig umgeriihrt und diefe
Operation riod) 1/, Stunde linger fortgefept. Das er-
Baltere Product wird Fur Audtreibung von Salpeterjure
und Waffer in Quantititen von 50 kg in eifernen
Jietorten gelinde gegliiht, voobei dafjelbe eine fchon gelbe
Farbe annimmt,

b) PByrvantimonjdiurve, (Sh0),(0H),. Nad)
Fremy zerfest man Finffad)-Chlovantimon mit Waffer,
wobei nadj folgender Gleidjung bdiefe Siiuve gebildet wird:

28bCl; + 5H,0 = Sb,0, + 10HCI

e s e
Finffady- Waffer

: o
1 Autimon: Ghlorwaifers
Ghlorantimon

faure ftofffaure
Antimonfiuve bildet i) nad) Reynojo ebenfalls,
wenn man eine Lojung von Antimonoryd in Kali mit
itbermanganfaurem Kalivm vevfest oder wenn Antinton=
pulver mit Quedfilbevoxyd geglitht und das unter Ent-
3iindung entftandene Saly migig erhist wird.
Cigenfdjaften. Die Metantimonjiuve ift
ein farblofes, in Waffer faum, in Salzjiuve fdhwer, in
Alfalien leihter [68lidjes Pulver, vithet Ladmusd und
ihre Lofung bleibt aud) anf Bujat von viel Whaffer flar.
Die Pyrantimonfiaure ift eine weife Subftany,
in Waffer etwas leichter und aud) in Ammoniak (G8lic).
Antimonfduveanhydrid ift ein hell citronengelbed Pulver,
weldjed fid) beim Crhisen dunfler firbt. Jm feuchten
Buftande vithet die wafferfreie Siuve Ladmuspapier,
wodurd) eine geringe Loslidyfeit in Waffer angeseigt wird.
Beim Crhigen giebt jie jo viel Sauerftoff ab, bi8 fie in
weifte antimonjauves Antimon, SbO,, verwandelt ift.
Mit einer geringen Denge von Schwoefel erhit, wird fie
3u Antimonoryd vebucirt, wihrend jdweflige Stinve ent-
weid)t; mehr Selpwefel veducivt fie volljtandig und bildet

1) Polyt. Journ. 170, 157 ; 171, 366.
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Scwefelantimon.  Mit Chlovammoninm evhist, ver-
flitchtigt fich die Siiuve leicht wnd vollftindig. Dicjelte
[5ft fid) am beften, abev immer nod) jdwer in concen-
trivter Salzjinre ohue Chloventwidelung beim Erwirmen,
bie Lofung wird duvd) Waffer getritbt [SbCl; 4 3H,0
= Sb0,, (HO) + 5CI1H] und Rint fillt aus derfelben
metallijhes jdpwarzed Pulver. In Salpeterjduve ift die
Antimonjoiuve unlbslic), in Lojungen von Kalihydrat wnd
fohlenjaurvem Kafium muc fangjom (B8lid); (oslic)
Weinjiure (Unterfdjied von Binmfiuve). Mit jalpeter-
jaurem Silber fiirbt {ic) diefelbe nicht fehoary (Unterfdhicd
von Untimonoryd) und giebt, im Chlovfivome erhig,
Ehlovantimon und antimonige Séure; wird vor Jodfalium
bei Gegenmwart von Salzfiuve gerfetst untev Abjheidung von
bie Flitffigkeit voth 6i8 broun firbendem Jod (Unterdyicd
vort Antimonoxyd) (SbCl; + 2KJ = SbCl; + 2KC(l
12J ober Sby05 - 4HCl + 4KJ = Sb, 0, + 4Kl
4+ 47 + 2H,0). Beim Sehmelzen mit dev drel- big
vierfacjenn Menge Kalihydrat und Vehandeln dev o=
falteter Scmelze mit Wafjer entfteht eine Flitjjigkit,
in welder, wenn die ntimonjiuve vein war, Sdywefek
wafferftoff und Sdywefelammonium feinen Niederidjlag
gebent (Abwefenheit von Blei= und Rinforyd). Veim
Crhisen tm Glagfolben mit Cyanfalivm und Maguet
(um die Schmelzung zu verhindern) reducirt fid) die
Siiuve ju Metall, ofne ein metallijdes Sublimat, wic
Arfen, 3u geben. '
S Berithrung mit Sehwefelwafferftoffroafier wird
bie trocdfente oder hydratijche Siuve nad) furzer Beit ovange:
voth, in der Anfldfung derielben giebt Schwefelwaijer:
ftoff einen ovangerothen Niederid)lag, bei geringen Mo
gen Antimonfiure evft nacy einiger Reit. Dev Nicder:
idhlag Sb,S;, gleid) dem von Sby Sy in der Farbe, hillt
aber bei 1000 fein Waffer mehr guvitd und geht beim
Gdymelzen unter Luftabjhuf in SbyS; bei Sccjtl
verflitditiqung itber. Salzfiure fdeidet davaus unict
Chloviirbildung Schwefel ab. Tafjerftoff veducivt davaus
alles Antimon, jdymelzendes Cyantalium muv einen Thel
wegen Bildung eines Schwefeljalzes von Sehroefelfalinm
mit Sb, S;; Schwefelammoniunt wirft auf Antimonjiure
weniger al8 Scwefelwaferfioff. Su fauven, namentlit
jalzjauren Lofungen der Antimonfiure wird aus Gold-
dlovid Fein Gold veducivt (Unterjdyied von Q[utimouognb)g
anch ift Oralfinve wmwirtjam. Salpeterjouves Gilber
fillt gelblidhweifes, in Ammoniak (58lides antimonjautes
Silber. Neutrale Natrivmjalze werdben duvd) antunol
fauves Ralium gefiillt. Bor dem Lithrohr geht M
Untimonfiuve untev Leudjten in antimonfouves Antimo!
iiber, weldjes fidy mit Soda in der Heductionsflammt
vebucivt und mit Kobaltjolution jdymupiggrite wird-
Bum Unterjdyiede von Arfenjiure giebt Antmior
fiure in falzjouver Lofung in dev Kilte mit _ehuﬂ;
Weinfiure, dann mit Ammoniaf im Ueberjdup
nad) einiger Seit mit der Lofung einer Chlovammonit™
und freie Ammoniaf enthaltenden ﬂ)?agneﬁﬁif%[”‘““g
verfest, feinen Niederjdhlag, weldjer bei Anjenfiiure O
fteht. g :
Antimonjiuvefalye. Die Antimonjine ()“:
vorwaltend den Chavafter eines Siuveanhydridd \l‘m}'
vereinigt fid) mit Bajen 3u Salzen der et uid l‘szl
antimonféiuve, verhilt fid) aber dev Salfiuve gegent
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wie eine Bafe, indem daffelbe damit Chlorid, SbCl;, bil-
bet. Die Antimonjiurefalze find meift ungefivbt, bis auf
bag Ralium= und Ammoniumjaly unlsslic) in Waffer und
werden fdjon durd) fdywadje Siiuren unter Abjdyeidung
von Untimonjiiure zeviept; viele zeigen beim Crhigen
ein Grglithen und yerden danm, wenn ftart erhist,
von Stiuven nid)t mehr erlegt. Die Salze laffen fid)
burd) Crhigen von Antimon mit falpeterfamven Salzen
oder durd) doppelte Berfegung mit I[osliden Sal-
sen, namentlid) Chloviden, davitellen. Sie enthalten
Stwyftallwafier, welches erft beim Glithen vollftindig ent-
weid)t unter Auftveten eines Crglithens (Salze des
Stupfers, Binng, Nideld, Kobalts). Gin unldsliches
oder wenigjtend fehr fdywer (58lidyes Salz bilvet fie
aud) mit Natron; aud diejem Grunde wird das antimon=
jure Ralium al8 Reagens fiir Natron angewandt. Anti-
monfauve Alfalien und alfalijhe Grden geben beim
Cymelzen mit Cyanfalivm metallijdies Antimon und
beim Grhigen mit Salmiaf unter Berfliidytigung von
Chlovantimon Chlovaltalien. Bei anderen antimonjauven
Galsen ift die Berfetung wnvolljtindig.
Metantimonjaured Lalinm, KShO;, erhilt
man, indem man 1 Th. Antimon mit 4 TH, Salpeter,
beide in feinem Pulver, in einen vothgliifenden Tiegel ein-
trigt und verpuffen [gt. Nad) dem Crfalten pulvert man
und wijdyt mit faltem ober lawwarmem Wafjer aus, um
ba§ gebildete falpetrigfauve Ralium und etwa ungerfetsten
Salpeter 3u entfernen. Rocht man dann die gewajchene
affe mehreve Stunden unter Grfetsung de§ verdampf-
ten Waffers, fo bft fie fich) sum groften Theil auf und
& bildet fid) ein wafferhaltiges antimonjanves Ralinm,
weldyed nad) dem Filtriven durd) Verbampfen al§ eine
qunmiartige Maffe exhalten wird. Trodnet man Diefes
<aly im (uftleeven Rawme, fo entfpricyt feine Sujanmen-
jebung der Formel K SbO; + 5H, 0; mehrere Stunden
bei 1600 @. exfipt, giebt 8 2 Mol. Waffer ab und es
bleibt Hag Galy KSbO; + 3H,0 juviid, weldjes aber
W Waffer unloslic) geworden ift. Durd) anbaltendes
odien mit Waffer nimmt e8 das verlovene LWafjer
Wieder auf wnd wird [68lid). Die Lfung wird durdy
Calwiat gefillt wnd bildet mit Natviumfalzen allmiilig
fornige Rwyitalle. Daffelbe giebt, jowie aud) dag fol-
feude, mit Salyfinve einen ftart weifen Nieverjdhlag von
Untimonfiurehydrat, per fih fchon Dbei gewdhnlidher
~empeatur fn einemr Ueberjdyufie dev Siiure (5ft.
q-“)'l‘antimoniaureg Salinm, K Sby 07, exhilt
man, indem man Has vovige Saly mit einem Ueberjcjuf
von Ralifydrat glitht, oder indem man die Lojung des
g"t““““iauren Kaliums unter  Bufas einer grofen
Yenge Qulifybrat verdampit, bis fie beim . Grkalten
yftallinife ecftqyet,
- Liifdyt man diefes @alz mit feinen Mengen falten
Lafers, o idheidet fid) ein Fornig-fryftallinijdes Saly
218, weldyes faures pyrantimonfarres @alz ift und der
fotmel Ky HyShy 0, + 6H,0 entipridt.  Diejes Saly
iebt nady lingerem Stefen mit Natviumialzen (Jalpeter=
1neen, fowefelforren, fohlenjauren, phosphorfauren, bor-
o Eoftallinifdhe - Rieverichlige (Unterichied von
n;n:u]ni-alm-); bei Liingerer Aufbewahrung als L6fung und
ati entlidy beim Grbigen geht e in gewdhnliches gummi-
'8¢% antimonfaures Rafium itber, Das pyvantimon-
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faure Natrivm fann fid) in fehr viel Heiem Waffer [ben
und entjteht itberall nidjt als Niederjchlag, wenn man eine
mit Salzfiure verfeste flave Lojung von antimonfaurent
Ralivm auf Lojungen von Natviumijalzen wirfen LiRt.
Ammoniat und Chlorammonimm evzeugen in der Lofung
bes antimonfouven Raliums, and) wenn dafjelbe freies
Rali enthiilt, anfinglid) einen gevingen, fpiiter aber fidh
vermehrenden Niederichlag; Chlovbaryum und Ehlor-
calciim geben ftarfe Nieverjdylige, in Chlovammonivm
[68lic); Goldchlorid giebt mit freies Kali enthaltendem
antimonjouvem Ralium faft feinen Niederidhlag, erft
nad) langem Gtehen 3eigt fid) eine geringe fdpwarze
iillung; falpeterjaures Silber erjeugt eine weife, bei
Anmwefenfeit von Kali braune Filhmg (Silberoryd), in
Ammoniat vollftindig (b8lic) (Unterdyicd von Antimon-
oryd).  Bei Anwefenheit der gevingften PDenge von
Antimonoxyd ift der Niederfdylag nicht villig [68lid) und
e8 bleibt e jdjwarzer Ritdftand.  Schwefelwafferftof
bringt, wenn freies Rali nic)t vorhanden, einen Nieder-
fd)lag vou rothem Sehwefelantimon Hervor.

Bei der leidjten Beviinderlichfeit dev Verbindung fann
man fid) feimen Borvath der LWjung fitv analytijee
Unterfudpmgen davftellen, man Hat daher das fryftalli-
nifdhe Saly fitr jede Priffung u Bfen. Man wenbet
daber nad) Reynofo zwedmiiBig eine andere Lofung
an, die man fid) jeden Augenblict darftellen fann. In
eine ¥ojung von Kalifydrat tropfelt man unter Um-
{dhiitteln fo lange eine Lofung von Bredyweinftein, als
bev entitehende Niederjchlag von Antimonoryd fich nod
rajd) und leicht auflsft, und verfest die Lojung von
Antimonoryd- Kalivm mit fo viel itbermanganjaruvem
Ralium, big die Flitffigteit eine jdhwad) vojenrothe Favbe
seigt; der gevinge leberfdhuf von itbermanganjaurem
Kalivm wird dann durd) ein paar Tropfen der urjpriing-
licdhen Antimonoryd- Kaliumlbfung, die mamw ju diefem
Bwed juviidgeftellt hat, himweggenommen. Die far
filtvivte Fliiffigteit fann dann Jum Gebraud) dienen.

Bu bemerfen ijt jedod), daf das antimonjaure Kalivm
nur dann guv Pritfung auf Natron dienen fann, nadjdem
alle itbrigen Stoffe entfernt {ind; bdie Flitjfigheit darf
weder Metalloxyde, nod) Erden, fein Lithion, fein Am-
moniaf enthalten, fie darf voeder faner nodj alfalije jein.
Jn einer foldyen Flitjfigteit ift die Reaction auf Natvon
allerdingd giemlid) empfindlic) und es entjteht nod) bei
11000 Natron in Kalilsjungen ein fryftallinifdjer Nieder-
f{hlag, der fidy namentlid) auf Bufag' von %Ilf'oi)p[ [gtd)t
abjcjeidet.  Bedentt man jedoc) die Scpwievigteiten,
weldje die vollftindige Cntfernung aller fremden Stoffe
vorausdjept, fo evfdjeint die Reaction von fehr gevingem
Werth, namentlid) da fdjon das Lothrohr in diejem Salle
fidjere Ausfunit giebt, vorzitglic) aber, wenn man biefes
weitldufige Verfahren mit der einfacdjen Pritfung im
Spectralapparate vergleid)t. ; i,

Antimonium diaphoreticum und Stibium
oxydatum album. Je nad) dev Darftellungdweife
waven untex diefen Namen Pripavate ofﬁcmel'l, die fehr
ver{djiedene Bujammenietung haben. E))?et.aﬁlfd)eé '?Im
timon ober aud) Schwefelantimon werden in verjdjiede-
nen Berhiltniffen, je nad) den %ori_d)rtften der %barm'aﬁ
fopoen, mit Salpeter verpufit. Die erfaltete Maffe tjt
a8 Antimonium diaphoreticum non ablutum. Gie
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enthilt je nad) den angewandten Verhiltniflen antimon-
faures. Kalivm, Antimonoryd, Antimonornd-RKalium,
jalpetrigjauved Ralium, wungerfepten Salpeter, Kali,
jdywefeljaured Ralium, auerdem alle aus den Verun-
veinigungen de§ vohen Untimonsd entftandenen Verbin-
dungen, al8: avfenfaured Kalium, Kupfevoryd, Bleioxyd,
Gifenoryd. Mandje Pharmatopen lajfen die Mafje mit
Wafjer audwajdjen, e8 entfteht dann das8 Antimonium
diaphoreticum ablutum, {aures antimonjaures Qalivm,
weldjes diefelben BVeftandtheile wie dag vorige, mit Aus-
nahme der [B8licdhen Kaliumjalze, enthiilt. Berdampft man
das dabei erfaltene Wafdywafier bis jur Kryftallijation,
fo befommt man bda8 Nitrum antimoniatum; zur
Trodne verdampft, bleibt pag Nitrum antimoniatum
inspissatum, tweldjes faft die Gefanumtnenge des im
Antimon enthaltenen Arfend enthilt, zuviid. Andeve
Pharmatopden laffen die verpuffte Mafje in Waffer ein=
tragen und mit Salpeterfiuve oder Scjwefeljiuve bis
gur fauven Neaction verfeten und auswajdjen, yoobei
dann Antimonfiurehydrat oder Antinmonoryd mit mehr
oder weniger von den fremben Veftandtheilen uriidbleibt.
O der neueften deutjdjen Pharmatopde ift das Priparat
nidjt enthalten.

Metantimonfanresd Antimon (Antimonanti-
moniat, Antimontetroxyd, Antimonweif), Sby 05.Sby 05
ober (Sb0,)O0(SbO), mit 79,28b und 20,8 0.

Darftellung. Daffelbe erhilt man durd) Glithen
von Antimonoxyd und Antimonjiuve bis yum Weiwerden,
wobet. diefelbe Sanerftoff abgiebt. Dian hat diefe BVer-
bindung af8 antimonige Sdure — dann dod) wohl
vidhtiger al8 Untevantimonjauve — begeichnet, weil
fie beim Sdymelzen mit fohlenjouven Alfalien Kohlen=
jiiuve austreibt und gewiffe, dod) wenig befannte Ver-
bindbungen bildet. €8 ift jedod) wahridjeinlidy, daf e8
antimonjoured Antimon ift und daf die fogenannten
antimonigjouren Salze Gemenge von antimonjauvem
Saly und Antimonoryd-NDeetallopyd find:

SbOQ + KQO = K:_;Sb03

Antimonige Kali Antimonigfaured
Siure Kalium

: Ober:
(8b0,)0(8b0) + K;0 = (8b0,)0K + (Sb0)OK

Antimonfaures Kali Antimonjaures Antimonorvds
Autimon Kalium Kalivm

Dasg antimonfaure ntimon ift wefentlicher Beftand-
theil der SpieRglang- oder Antimonajdje, Cinis An-
timonii, weldje man durd) Roften des8 Schwefelantimons
erhiilt (S. 1063). Das feingepodhte Schwefelantinon
wird in einem Flammofen bet vollem Yuftyutritt jwed:-
migig unter Bufithrung von Wafferdampf unter be-
ftindigem Umrithren gelinde erhist, wobei der Schwefel
al8 {chweflige Siiure entweid)t und dad Antimon oxydirt
wird. Crhist man dabei zu ftarf, jo jdymilzt das un-
serfeste Scpwefelantimon, wodurd) der Butritt der Luft
u dent inneren Maffen aufgehoben und jomit die Oxy-
dation unterbrodjen wird. Erft gegen Ende der Opera-
tion, wenn der grbfte Theil in antimonfaures Antimon
vevwandelt ift, wird die Hige verftirtt, um auch den
Jeft des Selpwefelantimons u verbrennen.

Cigenfdyajten. Die Spiefglanzajdye, sur
Darftellung von metallijdem Antimon und von
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SGpiepglanyglasd benupt, ift ein lodeves, graues
Pulver nnd enthiilt, auBer feinem Harptbeftandtheil, jtets
mehr oder weniger Antimonoryd und bdie in Oxyde ver-
wanbdelten frembden Metalle deg rohen Sehwefelantimons,

Das antimonjaure Antimon Jdymilyt nicht und ver-
dndert fid) durd) Glithen nidt, vbthet, obgleid) unloslic
in Waffer, fenchtes Ladmudpapier nad) einiger Reit, aber
{dwidjer, al8 Antimonidure, wird wenig und bei weitem
weniger al8 (epteve von Salzfdure angegriffen und gielt
beim [dingeven Digeviven mit Weinftein feine Kryftalle
von Brechweinftein. Mt Kalihydrat im Silbertieg
gefchymolzen, exfolgt eine in Waffer vollftandig fich (sfende
Maffe, deven Lojung fid) gegen falpeterjouves Silber
verjdjieden verhilt, je nadjdem dad Schmelzen fivyere
oder [ingeve Beit dauert. Ju erftevem Falle entjteht
in ber alfalijdhen Lojung mit Silberfaly ein jdpwarye,
in Wmmoniaf nicht [slicher Niederidhlag, in lepterom
Falle wegen vollftindiger Ueberfithrung ded Antimon-
orydes in Antimonjoiuve ein fdhroavzer oder brauner, in
Ammoniaf [68licher Niederjdhlag. Wird die alfalijde
Slitffigleit mit Salifduve itberfittigt und Golddylorid
hingugefiigt, fo f{cheidet fich erfteven Falld metallijdes
®old aus, in lepterem nidyt.

Die Unter{djeidbung der verfdyiedenen Oy
bationsftufen ded Antimonsd, ded Antimonoryds
der Antimonfiure und ded antimonfouven Antimons,
fann nad) Bunfen am leidyteften und ficherften durd
ihr Verhalten gegen Jodwafferftoffjiure und falpeter
foures Silberorydammoniaf gefdjehen.  Antimonjiure
und antimonjauved Antimon Isjen {id), felbft wemn jie
vorfer ftact erhit waven, nad) Bujas von etwas Jo¢
falinm bei gelindem Crivivmen in Salzfiuve mit hunkel
brauner Farbe unter Ausjcheidung von Jobd, weldes
im iiberidhitffigen Jodfalium geldft bleibt; Antimor
oxyd dagegen wird von der Siiure ohne Ausjdeidug
vort Jod 3u einer hellgelben Fliiffigheit anfgenonmmer
Da nur ein Dreifad)- Jodantimon, nidyt aber o
ber Antimonfinve entfprechendes Fimffad= Jodantmon
exiftit, fo entfteht bei Anmwefenbeit -von Antimonjiure
1 Mol. Dreifady-Jodantimon, wihrend 2 At. freies 0
abgejdyieden werden und fidhy duvc) ihre braune ke
i ecfennen geben; ift nur Antimonoyyd zugegetts 10
bifdet fich mur Dreifac)- Jodantimon. Jft die Wenge
der geldften Antimonfiure nicht ju geving, fo jeigt M
Fliiffigteit beim Kodjen violette Diimpfe. Aber il
wenn die nadjpuweifende Menge derfelben nid)t mefy
al8 einige Hundertftel cines Milligramms betrigt, !
veid)t e8 hin, die etwas verditnute Lojung derjelben Mt
einigen Tropfen Schoefelfohlenfioff su fehittteln, v
biefem die veildjenblaue oder bei gevingeven Menget b“t
amethyftrothe Jodfirbung hevvorzubringen. €8 N“'ltfk.“
fid) von felbft, daf bei diejen Berjucjen mur AL
Salzjiiure und fein Jodfaliwm benupt werden b?m‘r
weldjes Spuren von jodjaurem Kalimm enthilt o
verditnnte Salijiure darf daher, mit etwasd vaf“m"n
verfest und mit Schwefelfohlenftoff gejdiittelt, h‘]‘“l
durdjaus nidyt fivben. LWeller?) hat auf obige? ‘,lm.
halten der Ombde gegen Jodfalium eine Methode 3
quantitativen Beftimmung des Antimons bajirt.

1) Ynn, d. Chem. 213, 364.
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Antimonfiure und antimonfaures Antimonoxyd
fonmen dafer leicht durd) bdiefe JReaction von veinem
Untimonoxyd unterfdjicden werden.  Bur Unteridjeidung
ber betden erfteren unter fich faun da8 falpeterfauve
Gifberammonium bemut werden. Das Silbevoryd wird
in diefemt Salze durc) freie8 ober mit Antimonfiure
verbundenes Antimonoxyd zu fdpwarzem Silbevorydul
rebucivt. Jteibt mam daher die ju pritfende Orydations-
ftufe mit Wafjer zu einem mildjigen Tropfen an, den
wan auf einer Porzellantaije eintvoduet, fo erhilt man
einen jdhwargen Fled, jobald man bdie von dem matten
Anflug von Antimonoryd bededte Stelle mit dem Silber-
fals itbergieft und gelinde erwdrmt.

Jtac) Bottgerl) entfteht, wenn man ju einer Lojung
von Untimon in Konigdwafier verdiimute Fervocyan-
falinmlsjung fet, eine von Blumenfabrifanten anwend-
bave Farbe von veinem Kornblumenblau, mit Oel=
firnif, Gummi, Leim und Stiivfe gut ju behandeln, nidt
aber auf Kalf anmwendbar. Mit Chrom= oder Bintgelb
gemifdyt, entfteht eine weniger giftige griine Favbe, al8
Urfengritn, 1t aber wenig haltbar amd duvd) epFalilange
3. B. von den Hiinden ju entfernen. Nrausd?) ereugt
008 fogentannte Antimonblau einfadjer durd) Berjesen
von Brechweinfteinldfung mit Salzjoure und Blutlaugen-
fal.  Nac) demfelben enthiilt die Favbe aber gav fein
Antimon und fie entfteht jhon beim Kodjen von Blut-
laugenfaly mit Salzjinve allein, gehort demmnacy ing
Ocbiet des Cifenblanes. Die Gegemwart von Antimon
befordert inde die vajdjeve Entitehung des blaen Nieder-
fdhlages.

Antimomwaijerftofi 3), SbH,, mit 97,6 Sb und
24 H. Darftellnng. Oelindes Crwirmen (bei 25
bis 30°GC.) ciner granulirten Legivung von 70 Th. Jint
ud 30 Th. Antimon mit 15 big 20 TH. verditnnter
Cdpoefelfiuve (1 : 7 big 8) oder, wenn dag Antimon
arjenfaltig, Lofen von 10 Th. veinem Antimonoryd und
15 Th. Weinjiure in 100 Th. Waffer unter Crwivmen,
Bujat von 20 TH. veinem Jinf und 300 Th. ver
biinnter Gejwefelfiiuve, wobei aber Antimomvafierftoff
mit b 20 Volumprocenten Wafjerftofi erfolgt. Aud)
entfteht dag Gas, wenn man eine concentrivte Lojung
vou Antimondylorid mit Sdjwefel- oder Salzjinre und
31“? sufammenbringt, ober wenn Natviumamalgam auf
‘l}nttmond)lurib wickt, oder wenn man 400 Th. 2procen=
liges Natriumamalgam mit 8 TY. frifdhem veducivtem
Antimon ajommentnetet und durd) affmiiligen Bujob
ggl} ?Eaﬁet serfet.  Diefes Gas ift infofern von
Widtigheit, alg e8 fid) unter denfelben Umftinden wie
%@ff?“maﬁerftoﬁ bilbet und ur Crfenmung des Antimons
benen fann; dabei finden jedod) gamy dhnlidhe G-
[eimmgen ftatt, yoie bei der Bildung und dem Auftreten
bes Arfenwafferfioffs, jo bap Deide leitht verwedhfelt
werden Fimnen,  Die Unterjcheidungsmerfmale beider

:Ezﬁb)en bet Her Nachweifung ded Arvfens niber erdrtert
rden, =

T

;) ?Dh)t. Journ. 204, 160.
) Bolyt, Journ. 209, 28,
L7 Jabresber. b, Ghem. 1865, ©. 228 (Humbert);
% ©.267 (Jones); Ghem. Jtg. Nepert. 1887, S. 214.
Emllivratt, Ghemie, bearb. v. Stobhmanu n. Kerl. L
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Cigenfdyaften. Antimonwafjerftoffgas ift farb-
(08, von efelevregendem Gerud) und unangenehmem
Oefdymad; 1000 cem Waffer lofen bei 10,5° 4 cem
de$ Gafes. Langfom im jevfiventen Tageslichte, vafd)
tm Gonnenlidjte bildet e8 mit Schwefel Schwefelantimon
(28bH; + 68 = SbyS, + 3H,S).

Das durd) Shlorcalcium getvodnete, farb- und ge-
rudjlofe Antimonwafjerftoffgad verbremnt mit gritnlicher
Flamme unter Anusftofung eines weifen Raudjed von
Anttmonoxyd.  LiRt wan die Flamme einen falten
Kovper (3. B. cine Porzellanjdyale) berithren, fo jdjeiden
fi) dbatauf mattjidywarze Fleden von metallijhem Anti-
mon ab. Leitet man 8 durd) eine glithende NRihre,
fo wird e8 in freied Wafjerftoffgas und metallijches
Antimon erlegt, voobei dad leptere fich al8 jdhwarzer
metallglingender Ring in dem Ffiilteren Theile des
RNohres anlegt. Der Antimonjpiegel unterjdjeidet fid)
vom Arfenjpiegel durd) feine jhwarze Farbe, gevingeren
Glang, Unloslichieit in einev Lojung von untevdjlorigjonrem
Natvium und feine gevinge Fliichtigkeit im Wafjerftoff=
ftrome. Durd) eine Lojung von falpeterjourem Silber
geleitet, wird dag Gas fofort jerfest, indem fich Jchwar-
3¢8  Antimonfilber abjdjeidet’) (SbH; + 3AgNO;
= Ag;Sb + 3HNO;). Leitet man Antimomvaijerftoff
in eine concentrivte Lojung von jalpeterjauvem Silber, jo
entfteht nad) Poled die gelbe Lojung der Verbindung
AgsSb + 3AgNO,.

€8 exiftivt aufgerdem nody ein fefter Antimonafjer=
ftoff (. 1083).

Dreifad - Chlovantimon2) Antimondloviir,
Antimontridhlorid), SbCl;, mit 53,3 Sb und
46,7 CL. - Bildbung und Darftellung. Dreifady
Ghlovantimon entfteht, wenn man 3/, TH. Chlorfilber
mit 1 Th. metallijdem Antimon erhist; e wird dabei
metallijdjes Silber abgejchichen, das Dreifad)-Chlovanti-
mon verflitdhtigt fid) und Fann duvd) AbLiihhung dex
Dimypfe condenfirt werden:

3AgCl - Sb —

ETRETS
Ghlorfilber

3Ag + SbCl

Sk
Silber Dreifady-
Ghlorantimon

Sdjon Bajiliug BValentinug ftellte e8 dar durd
Grhigen von 8 TH. Quediilberchlorid mit 3 Th. Anti-
mon, wobet e§ ficd) unter Abjdheidung von mretallifdent
Quedfilber bilbet.

Grpigt man 2 Th. Schefelantimon mit 41/, THh.
Quediilberchlorid, fo entjteht Dreifad)- Chlovantimon
und Scpwefelquediilber:

3HgCl, + SbyS; = 3HgS + 25bCl

—_—
Antimon

= il hing Sl i 5
Quedjilber- Sdywefel- Sdywefel Dreifadh-
dlorid antimon quedifilber Ghlorantimon

Wird die Operation in einer NRetorte vorgenommen,
fo deftillivt dag Dreifach-Ehlovantimon iibgr und julegt
jublimivt da8 Schwefelquediilber (Cinnabaris antimonii)
in den Hald der NRetorte. : :

Qeitet man Chlor langfam iiber evhiptes Antimon-
pulver, fo entfteht unter Flammenbildung vorwaltend

1) Ber. d. deutid). dem. Gef. 1883, ©. 2444.
2) Ghem. 3tg. Repert. 1887, S. 194.
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Dreifad)-Chlovantimon, wenn vajd), fo daf die gange
Oberfliicie’ ded erhisten Antimond von einer Flamme
bedectt ift, vormiegend Fiinffad)- Chlovantimon. — Am
Leidjteften erhiilt man e8, indem man 1 Th. feingepuloer-
ted rohes Scjwefelantimon mit 2,5 Th. roher concen-
trivter @alzjdure von 1,165 jpec. Gew. bei gelinder
Wiivme digerivt, bid fein Schwefelwafjerftoff mehr ent=
weid)t, dann bei Siedehite verdampft, bid ein Tropfen
beim Grfalten crftarct, und bdie concentrivte Flitjig-
feit in einer NRetorte mit teitem DHalfe deftillict
(SbyS; + 6HCl=28bCl; + 3H,S). Durd) die Be-
handlung mit Salzfiure wird dad Schwefelantimon er-
fest, unter Entweidjen von Schwefelwafferftoffgas bildet
fid) eine Lofung von Dreifac)-Chlorantimon, weldes alle
Perunceinigungen des fiuflidhen Schwefelantimons al8
Ghloride enthilt. Beim Cindampfen entweid)t das flitch-
tige Dreifady-Chlovarfen; bdeftillivt man dann, fo geht
dag veine Dreifac)-Chlovantimon iiber, wihrend dad
fdwerfliidhtige Cifendylorid und nidyt fliichtiges Ehlorblet
uritcbleiben. Da dag Dreifad)-Chlovantimon fdjon bei
720 G. exftavrt, fo muf man den Hald der Retorte warm
Dalten, um eine Verftopfung zu vermeiden; Hat fic) eine
grigere Wenge davon im Halfe angejammelt, jo jdymilzt
man fie durd) Anniferung einer glithenden Kohle oder
einer Flamme; die dlige Flitjfigteit flieft dann in die
Borlage hinab. Nad) der Cigenjdjaft, beim Ertalten
jut einer weigen Maffe ju erftavren, Hat man da8 Pri-
pavat-frither fefte Antimonbutter, Butyrum Anti-
monii concretum, genannt.

Aud) durch) Auflsfen von Antimonoryd in Salzjiure 2c.
entfteft dag8 Priparat. : i

Gigenfdhaften. Jn der Kifte ftarve, blitterig
fryftallinijdje, weicdje Maffe, farblos, bei 73° €. ju einer
farblofen oder {cjwad) gelblicdhen bligen Fliiffigteit
fdymelzend. Orthorhombijdhe Kryftalle exhilt man beim
Grfaltenfafien einev heiff gejittigten Lojung in Sdywefel-
fofhlenftoff oder bdurd) AudgieRen des moch) flitfjigen
Theiled, nadydem die gejdymolzene Subftany theilweife
wieder erfaltet ift; Siedepuntt bei 2239, jpecifijfjes Se-
widht bei 26° 3,064, fpecifijdhes Gewidyt jeines Dampfes
8,106, befteht demmnad) aus 1 BVol. Antimondampf und
3 Bol. Chlorgas, verdidjtet zu 2 Bol. Chlovantimon.
Jn Alfohol (B8lid) und hochjt dgend. Bei feudyter Luft
ftogt e8 weiliche JNebel aud und gerflieRt zu einer
mildjidyten Fliiffigeit; nimmt diefe nod) mehr Waffer
auf, fo jdjeidet fie einen weifen Nieder{dhlag eines ba-
fijhen Salzes aus. Auf Bujap von Waffer zerfillt dasd
Dreifac)-Ehlovantimon in ein bafijdes Saly (volumi-
nidjes Antimonoryd)lorid, SbyCl, 05, weldyes fich) bei [iin-
gerem: Stehen fept und Eryftallinijd) werden fann) und
freie Salzjiuve, und leptere hilt ungerfested Dreifad)
Chlorantimon geldft. Die Gegenwart von Weinfiuve
ober viel freier Salzjiuve verhindert die Fillung, weil
ba8 fid) abjdjeidende Saly von beiden Siiuven geldft
wird. Die {dwid)fte Siiure, bei der ficd) Antimond)lorid
ungerfet erhalten (dft, muf in 100 Th. Waffer nod)
15 Zh. Salzjaure vou 20° B. enthalten, bei weniger
Siiure findet Tritbung ftatt. Nad) Ditte befteht das
Orydylorid aus SbCl0; und fdjeidet fich durd) Waffer
aud, bi8 in 11 Fliifjigteit 159 g freie Siiuve enthalten
find, worauf fid) die Subftany ungerfest bjt. Diefelbe

wird bei 1000 €. durc) Waffer wieder zerlegt. Das durd
Grhigen von SbCl; mit Alfohol evhaltene veine Opy-
dforid, SbOCI, bildet farblofe Kryjtalle und wird durd)
Waffer unter Bildung von bafijchen Orydhloviden evfest.
Bet Bujas von verditnnter Salzjiurve zu dev mildjidten
Blitffigeit wird diefelbe tlar und Salpeterfiure gicht
dann feine Fillung. Fitgt man Salpeterfiuve gleid) ju
einer durd) Waffer getvitbten Lojung, fo wird fie aud)
flar, aber bet (ingevem Stefen tritben fid) beide Lofungen.
Goncentrivte Schwefeljiuve (ft fid) in der RKilte mit
bem Dreifad)-Chlovantimon mifdhen, beim Crhigen tritt
aber Rerfepung ein, Salzjdure verdampft und e bildet
fid) fdhwefeljauves Antimon. Beim Crfalten einev heifien,
chen nod) flaven Lofjung von Antimondjlorid in Saly
jiure fcheidet fich eine veichliche Wenge vou Orydylorid,
Sb, Cl, 05, ab (Unterjdied von Wismuth).

Beim Deftilliven einer Antimondjlorid(djung mit
verditnnter Salzfauve geht juerft mit den Wafjerdimpfen
Chlovwafjerftofffiure itber, dann Untimondjlorid wnd
aulept verfliichtigt fidh) wafferfreies Chlovid, tm Halje
der Retorte erftavvend.  Deftillivt man die falzjaure
Lojung mit Salpeterfiuve, jo gehen mur Sal- wd
Galpeterfiure itber ofne Antimon und erft lepsteres ald
SbCl;, wenn erfteve beiden entfernt find, al8 fuy
ftallinijches feftes Hydrat im Halfe der Hetorte, weldyes
jum Theil in dev Hige unter Ehloventwidelung in
SbCly itbergeht, meift unter Buriidlaffung von Unti-
monjiuve (Unterjdyied von Binnd)lorid). Das Dk
fady-Chlovantimon abjorbivt Ammoniafgasd und verbinbdet
fich) damit ju einem ftarven weifen Kvper, SbCly. Ny,
der bei gelindem Crwivmen alle8 Ammoniaf wicder
abgiebt. Mit Chloviden, Ehlovfalium, Ehlornatrium,
Ghlorbaryum, Chlorcalcium, Ehlorftrontium verbindet
e8 fid) zu fryftalifivenden Doppelfalzen. )

Flitjfige Spiegglangbutter (Butyrum Ant-
monii liquidum, Stibium chloratum solutum, Cante-
rium antimoniale, Liquor Stibii chlorati oder murr
atici), faljaures Dreifac)y-Chlovantinmon. Unter dicjen
Namen war eine Ljung von Dreifad-Ehlovantimon 1t
Galzfiure officinell. Mian ftellt es dav durd) Lofen von
Sdpwefelantimon  in Safziiure, wie oben bejdyicoen
ift. Mady der Vojdyrift der fritheren preufijen Pho
mafopse foll 1 Th. rohes Schwefelantimon in 4 V-
concentrivter Salzfiure geldft, die Flitjfigteit jo wer
cingedampft werden, big der Riicftand nody 1 Th. wiedt
und diefer foll dbann in jo viel einer Mifdypmg V!
1 Th. Salzfiure (1,12 fpec. Gew.) wnd 4 Th. Waller
geldft werden, big die Flitjfigteit ein fpecifijches Gewidt
1,345 bi8 1,350 hat.

Nad) der Pharmacopoea germanica von
erfolgt da8 Priiparat, wenn man 1 Th. feingevicbent?
moglid)ft bleifreies Schwefelantimon mit 5 Th. ront
Galgfinve bei allmiilig fteigender Wirme digerirt, 1”
lange fid) Schwefelwafjerftoff entwidelt, die er‘l‘qﬁ'?‘“
Slitffigfeit durd) Asbeft filtvivt, das Filtrat bq““,‘“;
bi8 die itbergehende Flitffigteit beim Bevmijdhen n}[@)“ﬁ{
witd, und die in der Retorte uvitdbleibende Fiiflis"
mit fo viel verbinnter Saljfiure verfept, bis 1 tlm
pecififdyes Gewidyt von 1,34 bis 1,36 erhiilt. Dic gl
flave, blartige, dgende Flitffigleit ift in mapiger Diee
giimylich fliichtig und giebt mit 4 bis 5 Th. Wafler 8
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mifcht einen Brei. Wird diefer filtrivt, fo darf im Fil-
trat weder Weinfiure, nod) jdhwefeljauves Natrinm eine
Tritbung  hervorbringen (Blei), aud) Ammoniat im
Ucberfhufy die Flitffigleit nicht blau firben (Rupfer).

Jn die deutjche Pharmatopse von 1882 ift Has
Pripavat nicht mehr aufgenommen.

Reidjardt?) behandelt jur Herftellung von Liquor
stibii chlorati 1 Tf. gepulverted Sejwefelantimon mit
4 Th. voher Salzjduve, erhint allmilig yum Sieden,
filtviet nad) Aufhdren der Sthwefelwafferftoffentwideling
und verditnnt mit dev fedisfachen Menge Waffer. Der
Niederid)lag von bafijdhem Chlovantimon wird decantirt,
auf einem Filter zwei- bi§ dreimal mit Wafjer nady-
gewajchen, bei 20 big 30° €. getroctnet, 1 Th. der Sub-
ftang mit 8,5 ZTh. veiner 25 procentiger Saljfiuve
itbergoffen, unter dfterem Umriihren 24 Stunden bei ge-
wihnlider Temperatur ftehen gelaffen und filtvivt. Duvdy
Aujag von Salzjiure oder durd) Gindampfen wird bdie
Blitfjigleit anf ein fpecifijhes Gemwidht von 1,340 bis
1,360 mit anndfernd 33,3 Proc. Antimontridlorid
gebracht.

Pritfung. 1 TH. des nacd) Reidhardt’s Me-
thode Ddargeftellten Antimondjlorited muf mit 5 TH.
Laffer gemifcht einen Brei geben, weldjer fich auf Ju-
trdpfeln von concentrivter Sehwefeljiure und unter Mm-
vithren in eine vollig fave Flitjfigleit vevwanbdelt (fein
Blei), die mit fiberidjitifigem Anmoniaf verfest, nidyt
bl wird (fein Supfer), und evwirmt beim Cinleiten
von Scwefelwafferfioff feine Aenderung erleidet (fein
Sdpwefelarien und Schwefel). Ober man {chitttelt 2 com
ber frither officinellen Lofung mit 10 com deftillivtem
Wafer, (6§t in dem Filtrat etwa 0,5 g Weinfteinfauve und
priijt einen Theil der Probe mit Glauberfalzlofung auf
Blei, einen andeven mit Ammoniaf auf Kupfer, wo
bann vefp. eine fdjwache Tritbung und ein bliulider
Scyimmer juliiffig ift.

Anwendung. Die Antimonbutter bdient jum
Britniven der Gifenwaaren, namentlid) der
Slintenldufe, weldhe dadurd) eine braune, bromgeartige

o

vatbe (Cifenoxyd und Antimon) evhalten. Man veibt

100 Tp. flitfjige SpieRglangbutter mit 10 Th. Olivensl ju--

ft}mm?n, dann mit der entftandenen jeifenartigen Maife
bie Flintenliufe mittelft eined weidjen Tudjes gleidymipig
o und (it diefelben bis jum folgenden Tage ftehen,
Mo fie fid) mit einer Roftjhicht iberjogen haben.
Rady dem Abwifdhen mit cinem gedlten Tudje nimmt
Yt Rauf eine jdymugige Farbe an, welde nad) nody
m.(.lhger BWiederholung  ves obigen Procefies den ge-
“{““_fc!)ten braunen Ton annimmt, worauf man mit dem
Lolixftafl pofiet. — (s Beize auf Glangleder extheilt
08 Sflovantimon demfelben eine tiefgelbe Farbe; dafjelbe
h,‘?“t sum Beizen auf Silber; jum Schwarfirben von
:;l)()lll_f, mdem man eine Mijchung von 10 Th. flitfjiger
itimonbutter, 5 TY. rofer Salzfiure und 50 Th. Wein-
gt“?t mittelft leinenen Lappens aufreibt; ferner yur Dar-
L“u‘mﬂ von Ladfarben, bejonders aus Farbhslzern,
n?? Phavmacentijdyen Pripavaten und als Aep=
b tttel fiiv wunde Stellen bei Thieven. Die Antimon-
Utier enthiilt fiufig Gifen, suweilen Arfen, Ble und
7\

) Urdy. v. Phavm. 1881, ©. 347.
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Kupfer, weldhe Stoffe bei Anwendung der Subftany
alg Aepmittel fdyidlidy fein Fomumen. Bur Grzielung
einer veinen Subjtany find veine Robitoffe 3u nehmen,
ober man mup das Chlorantimon deftilliven (S. 1106).

Antimonoryd)lorid, Chlovantimon-Anti-
monoxryd, bafifdes Chlovantimon, Algaroth-
pulver (nad) dem Avgte Algarotto, + 1604, be-
nannt), Pulvis Algarothi s. angelicus, Mercurius
vitae, entfteht durd) Berfeung des Dreifad)- Chlor=
antimons mit Wafjer al8 flodiger weifer Niederfd)lag,
der unter Waffer gu Eeinen mifroffopiid) feinen Kyjtall:
nadeln gujammenfintt. Seine Jujammeniepung ift nicyt
conftant; je nadjdem man bei der Fillung mehr ober
weniger Waffer anwenbet, je nadydem man lingere ober
fiivzeve Beit mit faltem ober warmem Waffer auswiijdyt,
enthiilt dev Niederjdhlag mehr oder weniger Chlovantiz
mon; bei der Behandlung mit fodjendem Waffer bleibt
faft veine8 Untimonoryd uvitd (2SbCly; + 3H,0
= Sby 03 + 6CLH). Dag mit faltem BWafjer gefillte
Priicipitat befteht nad) Peligot aus SbCly + Sb, 0,
ober SbOCL (8bCly 4 H,0 = SbOCI + 2HC),
beim Fillen von faurem Ehlovantimon mit. heifem
Waffer oder bei lingevem RKodjen ded Niederichlages
in der Flitffigheit verjdjieden ujammengefest, meift
2(SbOCI)Sby05 (48bCl; + 5Hy0 = 2(SbOCI) Sb,0;
+ 10HCI). Durd) einen Sobagujap fann man dem
Priicipitat dag Chlor, fowie einen Urfenfiuregehalt
entjiehen.

Dagd Algavothpulver ift infofern von technifdher
Widytigteit, als e8 das zur Darftellung von demijd)
veinem Antimonoryd geeignetite Matevial ift und
al8 foldjed namentlid) ju der fabrifmigigen Darftellung
von Bredweinftein dient. Seiner Beveitung geht die
be8 Dreifad-Chlovantimons voraud und diefe ift gang
wie oben angegeben. Rohed Scwefelantimon wird mit
Galzfiure gefocht, bid feine Cntwidelung von Scjwefel-
wafferftoff nehr ftattfindet und noch ein Riidftand von
ungerfestem Schwefelantimon bleibt; die Lojung gejdhieht
in gldfernen Kolben ober NRetovten ober in gerdumigen
Sdjalen von Porzellan oder Steingeug im Sanbdbade.
Wegen des maffenhaft entweichenden Sdywefelwafjer-
ftofis ift e8 swedmifpig, jur Darjtellung im SGroffen ein
befonderes Sandbad, nur von einem leichten Bretterdad)
itbevdedt, im Freien ju evvichten. Nady beendigter Lojung
Lt man erfalten, gieft die Flitffigkeit, joweit e8 thun-
liy ift, von dem ungeldften Schwefelantimon ab und
(it den Neft auf einem Tridjter von Steingeug, in
bem fid) eine Schicht von grobem Sand befindet, ab-
tropfen.  Die flave Flitffigleit gieht man in ein
groes mit Waffer gefiilltes Gefifp, in dem Verhiiltni,
pafp auf 1 Th. LWhung etwa 20 TH. Waffer fommen.
Durdy ftarfes Umviihren forgt man fitr vajde Ber-
mijdpmg und (Rt dann 24 Stunden rubig ftehen.
Der fdywere weife Nicderdylag Hat fid) am Boden ab-
gefet und wird durd) Decantation von der ﬁberftef)enb’en
Slitffigleit befreit. Diefe %Ii’(ﬁigfett_entbiilt _ugben freier
Galzfiure einen Theil ded Chlorantimons geldft, aufer-
dem aber alles Gijen, Blei, Kupfer, welde im rohen
Sdwefelantimon  enthalten waren; durd) Bujas von
Kalfmildy fann man alle WMetalloxyde fillen und durd)
Reduction mit Kofle ein unveines metallijdjed Antimon
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gewimnen. Das Algavothpulver wird von Newem in
Waffer aufgerithrt und durd) wiederholte Decantation
fo lange gewafchen, big bdie iiberftehende Flitffigkeit nicht
mehr jauer veagivt und auj Bujat von Blutlaugenjaly
webder getriibt wird, nody eine blaue Firbung jeigt, ein
Beweis, daf alled Cifenchlorid und Chlovblei ansdge-
wajdjen it.

Das Wlgarothpulver ift im reinen Bujtande blendend
weif, hiufig ift e8 aber {dhwad) gelblid) gefirbt von
einent gervingen Gehalt an Scpvefelantimon.  Diefesd
rithrt daber, baf die Lojung des Dreifach-Chlorantimons
leicht Spuren von Schwefelwafierftoff suriidhilt, weldhes
dann orangefarbened Sepwefelantimon fillt. LWill man
diefed vermeiden, fo muf man entwebder die Lojung vor
der Berfepung fehr anbaltend fodjen oder ihr undd)ft
nur fo viel Waffer jufepen, bid eine geringe Tritbung
entfteht. Das Schwefelantimon fillt dann juerft nieder
und foun duvd) Filtvation entfernt werden. Bei der
DBereitung von Bredyweinftein ift die Spur von Sewefel-
antimon aber nidjt hinderlich und lofut die Mithe der
Abfdjeidung nidht. Die Unveinigleiten des Scjwefel-
. antimong werden durd) dad Auswajdjen vollftiindig ent-
fernt; um diefe8 aber ju ecleichtern, ift e8 immerhin
swedmifig, dad Chlovblei vor der Fillung austryftalli-
fiven zu faffen.

E8 ift mandymal empfohlen worden, der Salzjdiurve
bei der Yofung des Schwefelantimons eine geringe Menge
Galpeterfiure guzufesen. Diefed ift aber vollfonmmen’
jweclo8 und fann unterbleiben.

Das Algavothpulver Ibft fich) in Weinfaure und Salz-
fiure; aud der Lojung der lepteren fillt Schwefelwafjer=
ftoff ovangefarbened Schwefelantimon, Kali und foflen=
faured Kalium einen weifgen, im Ueberjdhup des Fillungs-
mittel8 (o8lichen Niederidhlag, unfloslid) in Anunoniaf
und fohlenfauvem Wmmoniaf.  BVeim Digeviven mit
einer ‘verbiinnten Lojung von fohlenfauvem Natrium darf
pa8 Pripavat feine Sdywefeljaure von vorhandenem
bafijd)- jdpwefelfauren Antinon abgeben. Jn der jalz-
jauven ¥6fung efennt man einen Cijengehalt duvch) Blut-
laugenjalz, nad)dem der grigte Theil des Chlorantimons
ourd) Waffer erfest ift. Eine bei Buja von iiber-
fehitfjigem Weingeift eintretende und durd) Saljdure-
yufab nid)t verjdywindende Triibung deutet auf Chlorblei.

Fituffady - Chlorantimon  Antimondlorid,
Antimonpentad)lorid), SbCl; mit 40,7 Sb und
59,3C1, bildet fid) unter Feuererjcheinung, wenn man
feingepulverte Antimon in ein mit Chlorgas gefitlftes
Oefaf {chittet. Dan ftellt e8 am leidjteften dar, indem
man in eine mit gepulvertem Antimon gefitlite Retorte
einen vajchen Strom von getvodnetem Ehlorgas Cleitet.
Durd) die Abjorption des Gafes wird die Temperatur
fo exhiht, daf dex grisfte Theil des Probducts itberdeftillivt,
nur gegen Enbe der Operation ift gelinde Erwiirnmung
nithig. — Das Dreifach- Ehlovantimon abjorbivt Has
Chlorgas fehr leid)t und verwandelt fid) in Fiinffad)
Chlovantimon. — Beim Behandeln der Lfung von
Dreifad)-Chlorantinton mit Salzfinve und dhlovjaurem
Ralium entfteht ebenfalls das Chlovid.

JIm veinen Buftande ift e8 eine gelbliche, an der Luft
ftaxt raudjende, jdyoeve Flitffigteit, weldje in einer Kilte-
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mifdjung von Schnee und Kodhjaly Fryftallinifc exftaret
und bei — 6° wieder fehmilzt. Beim Crhigen verfliic-
tigt e8 fic), wobei jedoch partielle Berjepung eintritt;
8 wirh Chlor frei und Dreifach=Chlovantimon bleibt
juvitd.  Nad) Mitdyerlid)y beginnt 8 fdhon von 240
an Chlor abjugeben, die Temperatur fteigt dann tmuer
hisher, 6i8 bei 1400 ungerfetsted Fiinffad)- Chlovantinon
deftillivt, bei 2000 bleibt mur nod) Dreifach-Chlovantimon
guvitd.  Ju der Kiilte abforbirt e8 Hlbildendes Gas in
grofer Menge und giebt dann bei gelinder Erwiivmung
Aethylenchlorid ab, wiihrend Dreifach-Ehlovantimon ju-
viicfbleibt. Durd) trodenen Schwefelwafferitoff wird e
unter Abjcheidung von Salzjdure zerfest, e8 entfteht dabei
ein Rorper, weldjer dem Finffady=Chlorantimon entjpridyt,
aber an Stelle von 2 Atomen Chlor 2 Atome Schwejel
enthilt:

SbCl, + H,S — SbSCl, L 2HC

L =SIEEa 24 - s
Finfrad- Edywefelwaffer-  Autimon- Ghlorwagjers
Ghlorautinon off.s fulfodylorid fteff

Aud feudjter Luft abjorbirt e8 Waffer und fdeidet
bann Kryftalle von gewiffertem Fitnffach-Chlovantinon
ab; diefe zerflieen, indem fie mehr Waffer aufnehmen,
au einer diden Fliiffigleit. Beim Bermijdyen mit einer
gewiffen Wienge Waffer wird e8 jofort m Wetantimon-
jiuve und Salzjiuve jerlegt:

SbCl, -+ 3H,0 = (SbO,)OH + 5IHCI
Ghlovantimon toff
nad) Andeven in Pyroantimonfiure, ShyO; Hy.

Um die Antimonfiure auf diefe Weife davgujtellen,
fann man in bdie falzfauve Lojung des Dreifad)-Chlor-
antimond Chlokgad einleiten und dann bdie Fliijjigheit
mit Waffer zerfepen.

RNimmt man 3u wenig Waffer, fo exfolgt feine Aers
fepung, jondern dafjelbe verbindet fich mit dem Fitnfjad
Chlorid zu einer feften Berbindung; wenn ju viel Wailer,
jo bleibt die Fliifjigleit flav. Nad) Daubrawa gickt
Fitnffad)-Chlovantinton, durch Waffer gerfest, SbyH; 0y
diefes beim Trodnen itber Schwefelfiure, SbH; 0, bei
100° Shy H, 07, bei 2000 SbHO; und bei 275° 8b, 0.
Lt man bei niederer Temperatur %(ntimond){orib‘ auf
Sdywefelfolhlenitoff eimwivfen, fo entfteht nad) Vev
trand Zetracjlorfohlenfiofi und Antimonfulfociord
(28bCl; + €8, = 28bCl,S + CCl); lesteres o
fillt beim Curwivmen in Antimonchlorid wnd freck
Sdpwefel. Wellerl) hat eine Diethode zur %I_qumubw
ftimmung bdavauf bafirt, dag das Pentachlovid i T“l‘aj
jouver Lofung fitr je 1 At Antimon 2 At 3@ aué
Jobdfalium  abjdjeidet, weld) erfteres mit verdinl
{hwefliger Siure titrivt wird. e

Dreifad)-Shwefelantimon  (Antimonjuliid
Antimontrijulfid), Stibium sulfuratum nigrut
SbyS; mit 71,7 Sb und 28,3 8. Darftellung 1
Cigenjdaften. Das Dreifad)- Schwefelanttnton _bﬂf
swei verjdjiedene Formen, e8 ift Feyftallifict oder amord!:
RQuyftallifivt wird e8 ftets erhalten, wenn Antimon 1
Schwefel fid) divect veveinigen, alfo beim Bujam
febmelzen beider in den dquivalenten Berhiltuifion

1) Frejen. 3tjdhr. 1883.
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SbyS; in einem Deffijdjen oder Graphittiegel und mehr-
maligent Umjdymelzen de8 erfolgenden Productes mit
cinem Ueberfdjufie von Schwefel. Nad)y Spring lafien
jich gepulverted Antimon und Scywefel bei einem Drude
von 6500 Atm. 3u einer dem SGvaufpiefglany dhnlidhen
Maffe vereinigen, welde fich) in heifer Saljoure unter
Sdywefelwafferftoffentwidelung Bft. Das Graujpief-
glangery und dad fogenamnte vohe Scjwefelantimon,
Antimonium crudum (j. ©. 1045), find die fryftallifivte
Mobdification. €8 fillt Dagegen al8 amorpher Nieder-
jdlag, wemn Antimonorydjalze ober Dreifad)-Chior-
antimon duvd) Schwefelwafjertoff zerfest werden, ober
indemt man ein Doppelfaly von Dreifad)- Sdywefel-
antimon mit Scywefelmetall, ein Sulfantimoniit, er-
halten duvd) Kodjen von 6 Th. Antimonium crudum
und 6 Th. Kalihydrat mit 180 Th. Waffer, durd) ver-
biinnte Siuven gerlegt. Jn diefem Buftande ift e ein
buntel orangefavbiger Niederfdjlag und enthiilt Waffer.

Trodnet man e8 bei 1000, fo wird e braunvoth, ofhjne

aber feinen Waffevgehalt abzugeben. Exft bei 2000 C.
witd e8 vollftindig entwiffert, geht aber dabei in die
tryftallificte Diodification itber, wird jdhwary, fryftalli-
uifdh, ein Leiter der Eleftvicitit und dichter (2,4 fpec. Gew.),
wiihrend e8 imt vothen Buftande amorph und Nidjtleiter
bev Gleftricitit war. Umgefehrt (gt fid) die Eryfrallifivte
in die amorphe Mobdification itberfithren, indem man
¢ {dwarze Schwefelantimon Jum Schmelzen erhist
und e3 durd) EingieBen in falted Waffer vajd) abfithit;
servicben giebt e8 damm ein vothbraumes Pulver. BVei
Vujtabjdhlufy fdhmilst dag Scjwefelantimon fdjon bei
jdwadjer Rothgluth und vevdampft in Weifglihhite;
bei Luftauteitt in der Hige entftehen {dweflige Siiure,
flitdytiges Antimonozyd und nichtflitchtiges antimonjauves
dUntimon; bei befehuiinttem Luftyutritt und viel Wafjer-
bampf Antimonoxyd und Scywefelwafferfioff. Sowohl
b8 jdhwarze wie das vothe Priparat gehen im Waffer-
ftofiftrome bei evhishter Tempevatur (aud) mit Gifen und
Bint erhist) in metallijdhes Antimon itber unter Ent-
widehmg von Scywefelwafferftoff, werden von Salpeter-
fluve owydirt, geben mit concentrivter Sewefelfiure
Ihwefelfoures Antimon, Scywefel wnd jdweflige Sinre,
Wjen fic) in heifger concentrivter Salzfiuve (Sehwefel=
avfen ift un(sslidy, dody eignet fic) diejes Verfhalten nidht
U quantitativen Sejeidung, da mit dem Antimon
ter etwad Arfen in Ljung geht), in Konigdwafjer
tnter Bildung von Ehlovid, Scpoefelfinre und Schwefel
und i Ralilouge; fohlenfouve Altalien [ofen unter
leichyeitiger Bildung von antimonigjanrem Attali das
vothe Schwefelantimon in Lochhise, beim Grfalten jdei-
h“,, i) bafjelbe mit Antimonoyyd (Kermes minerale)
giBtentheils wicber ab. Die Berfepung des Sehjwefel-
antimons durdy Salzfiiure jeder Goncentration: jdjreitet
Mad) Langl) g au einem gewifien Gleichgeridyts-
ujtande swijden dev Menge freier Salifiiure und des
;“ ber Flitfjigeit geloften Sehwefelwafierftoffs vor, o
06 defto mehr Salifiure wirhungslos bieibt, je mehr
Shwefelwafierfoff die Yofung enthitt. Lird lebterer
1Otoibrend - enternt, fo tritt vollftindige Lofung
. Sogar durd) reines Waffer witd Schwefelantinon
\

U Ber. b. deutjd. dem. Gef. 18, 2714.
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beim Rodhen allmilig in Oryd verwandelt.  Ymmoniaf
(6ft die Sewefelung nur wenig. Beim Schmelzen
mit folenfauvem Alfali (Bt ficdh Schwefelantinton
auf, indem fid) ein Theil Antimon metallifd) abideidet;
beim Kodjen der Schmelze mit Waffer entfteht eine Lofung,
au$ weldjer {id) beim Crfalten braunvothes Scwefel-
antimon abfett. Aud) Cyanfalinm entzicht dem Sehwefel-
antimon nid)t feinen gangen Schwefelgehalt, indem fid)
neben Fhodanfalium ein Schwefeljaly von Sdjwefelfalinm
und Schwefelantimon bildet. Schmilzt mit Antimonoxyd
unmgerfet su Spiefglanzglas, mit Antimonjiuve unter
Cntweidjen von jdwefliger Stiure Jujammen; giebt mit
vielen bafijchen Metalljulfureten, 3. B. von Blei, Kupfer,
Gilber 2c. Sulfojalze, wie jolde in mandjen Minevalien
vorfommen (Vournonit, Bindenit, Spridglagery 2c.).
Beim Auflofen von Schwefelantimon in Lojungen der
Sdywefelalfalien?) obder beim Bufammenjdhmelzen der-
felben, jowie von Sehwefelantimon, fehwefeljarrem Altali-
falz und Kohle entftehen fogenannte Antimonidwefel-
Lebern ober Spiefglanzlebern, welde in Waffer
mit abnefmendem Schwefelantimongehalt um jo (Bslicher
werden und beim BVevdunften fryjtallifivie Doppeljalze
von verfdhiedener Bujammeniepung geben. Bei Bufap
von Siuven jur Lofung fdjeidet fich amorphes Schwefel-
antimon ab. LWird Scpwefelantimon mit Aepaltalien ge-
fhmolzen, fo entfteht ein Sulfo- und ein Sauerftoffjaly
(28byS; + 2K,0 = 3SbKS, + SbKO,), wel:
djed beim LBerfepen mit Stuve ofne Entwidelung von
LWafferftoff amorphes Sulfid entliift (3 SLKS, + SbKO,
+ 4HCl=28b,S; + 4 KCl 4+ 2H,0). An dex Lujt
gehen gelifte Antimonfebern unter Sauerftoffaufnahme
in Antimonoryd mnd Sulfantimoniat itber (5SbySy
+ 60— 3Sb285 + 2Sb203).

Beim Crhigen ded Schwefelantimond mit Salmiak
verfliidhtigt fich) da8 Antimon vollftindig und giebt mit
veducitbaven Metalloxyden, 3. B. Antimonjiuve, Anti-
monozyd und fdpweflige Stuve.  Cifen und andeve
Metalle zerfepen das Sdywefelantimon in der Hige.
Daffelbe jdymilst fehr leicht (Syplitter davon jdjon in der
Kevzenflamme, Jum Unterfdjied vou Pyrolufit), giebt beim
Roften jehweflige Stiure und Antimonoryd, weldyes mit
SGdywefelantimon  jufammenidymilzt  (Spieglanzglas)
und beim yoeiteven Riften in antimonfauved Antimon
itbergeht. Mit Salpeter erhitt verpufit es, wie Antis
mon.  NReibt man in einer grofgen NReibjdjale eine fleine
Mefferipite voll dlovjauvem Kalium, jo daf dad Salj
fibevall an der Wand der Schale Haften bleibt, ftrent
eine Mefferfpige voll Schwefelantimon miglichit gleidh-
migig in der Schale aud und veibt (die Hand mit einem
Tud)e wnnwidelt), fo entziindet fid) dasd Gemenge, wo 8
vom Piftill getroffen wird, mit lauten, peitjdyentnall-
ihulihen Sejligen. Oleidje Theile der beiden Sub-
ftanzen mittelft einer Federfahne auf_‘Bapter jujommens
gemijdjt, cine gang Fleine Mefjerfpige davon in etwad
Geidenpapier gewidelt und auf einem Ambos mit demt
PHammer hiiftig gejchlagen, giebt eine Crplofion.

Wihrend das aud dem Fauflichen Schpwefelantimon
erhaltene Sulfid muv jdpwierig ju veinigen ift, jo [t
fi) daffelbe in veimem Bujtande evhalten, wenn man

1) Ghemifer 3tg. 1886, Nr. 11.
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13 Th. veined gepulvertes Antimon mit 5 TH. Schywefel
innig gemengt in einem glithenden Tiegel verpuffen ligt,
den Ritdjtand unter einer Kodfalzdecte jujammenidymilzt
und die entjd)ladte Maffe nodjmals mit Sehwefel unter
Kod)faly yum Sdmelzen erhist.

Anwendung. Dad auf nafjem Wege dargeftellte
ntimonfulfid, SbeS;, dient jum Bulcanifiven des
Kautfdyuf, weldem es eine rvothbraume Favbe er=
theilt, das matiitlidhe jur Darftellung von metalli=
fdem Antimon (S. 1062) und ju einer Anzahl von
Arzneimitteln, von denen u. A die nadjjtehenden
aufgefithrt werden migen, welde aber in der neueften
deutjdjen Pharmatopie vom Jahre 1882 feine Aufnahme
mehr gefunbden Haben.

Kermes minerale!). Bildung. WMan unter-
fdyeidet oxydfreien Minevalfermes (Stibium sul-
faratum rubeum sine oxydo stibico), bdie amorphe
Dodification von SbyS;, und orydhaltigen Mine-
ralfermes (Stibium sulfuratum rubeum cum oxydo
" stibico, Stibium oxysulfuratum, Rarthiujerpulver),
ein Gemenge von amorphem, hydratijfjem Antimon=
trifulfid mit mifroffopifd) fleinen Kryftallen von Anti-
monoryd, leptered Priiparat fdyon von Glauber 1658
dargeftellt und im Jahre 1720 dag8 Geheimmif feiner
Fabrifation abfeiten der framzdiijdjen Regierung von
Simon, einem RKarthinfjer, angefouft. Die Bildbung
diejer Subftany eflirt fid) am leidyteften aus dem Ber-
Dalten der Alfalien gegen dad8 Dreifacdh)-Sdywefel-
antimon. Dentt man fid) 4 Mol. Dreifacy-Sdywefel=
antimon und 4 Mol. Kali in Wed)felwirfung tretend,
fo entftehen 3 Mol. Cinfady-Schwefelfalivm und 1 Piol.
Antimonoryd; erfieres veveinigt jid) mit 3 Mol. Dreifad)-
Sdywefelantimon -ju Kalinmjulfantimoniit und lepteres
verbindet fid) mit 1 Mol. Kali ju Antimonorydfalinm.

2[[70:
szSg '+‘ 3K20 == 3K28 + Sb203

A -7
Dreifad)- Kali Ginfady- Antimon=
Sdywefelantimon Sdywefelfalinm oryd
3K,S 4 38by8; + K;0 4 8b,0;, =
Ginfady- Dreifady)- Kali Antimonoryd
Sdwefelfalium  Sdywefelantimon
6SbKS, + 2SbKO,
el adti e e i
Kalium- _ Antimonoryd-
fulfantimoniit Kalinm

Oberx:
28byS; + 2K,0 = 3SbKS, + SbKO,.

Man erhilt fomit eine vollfommen Fave Auf-
(6jung, bdie Kaliumfulfantimoniit und Antimonoryd-
Kalium enthilt. Berfept man diefe mit einer Sauve,
fo fidllt nur amorphes Dreifac)-Scpwefelantimon nieder,
ofjne Cntwidelung von Sdywefelwafferfioff, weil in
per Cofung auf je 1 Mol Antimonoryd 3 Mol. Cin-
fad)-Sdywefelfalium vorhanbden find, deffen Schwefel
unmittelbar  {if) mit dem Antimon de8 Antimon-
orpd3 3u Dreifad) - Schwefelantimon verbindet, wihrend
der Sauerftoff des Antimonoryds fid) mit dem Wafjer-

1) Ver. d. deutjd). dem. Gef. 1874, S. 119; 1876,
S. 8562,
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ftoff ber Siiuve ju Waffer verbindet. Nad) folgender
Gleidpung : 1

3S8bKS, + SbKO, + 4HC =—
Kalium- Antimonoryd- Ghlormafferftofi-
fulfantinmoniit Kalium faure
28by 8, i KOs 2 0
e e —— — —
Dreifady- Ghlorfalium Waifer
Sdywefelantimon

Bringt man in die flave Léjung newe Mengen von
Sdywefelantimon unter gleidpeitigem Bujat von Alfali,
fo geht diefelbe Berfepung vor fid). Aber dad Antimon-
oryd-Alfalimetall ift in Waffer nid)t unbefdhrantt (63,
e8 fdjeidet {id) alfo, jobald eine gewiffe Concentration e
veidgt ift, Antimonoryd und Antimonoryd-Alfalimetall
aug, wibhrend {id) tmmer mehr Sdywefelantimon (5ft.
Dad ausdgefdjiedene Antimonoryd verbindet im Moment
ver Abjdjeidung fic) mit Schwefelantimon und man e
hilt daber aus dev filtrivten Fliffigheit ein Gemenge
von Scpwefelantimon=Antimonoryd und Antimonomd:
Altalimetall, welded al8 Antimonfafran, Crocus
Antimonii, begeidnet wird.

Qft einmal Antimonjafvan abgefdjieden, fo verhilt
fidy die von bdiefem abfiltrivte Flitffigteit gegen Siuren
anbers al8 die oben erwiifhute Lojung. Sie enthilt avf
3 Mol. Cinfady-Schwefelfalivm nur weniger als 1 Mol.
Antimonoryd und in Folge deflen entwidelt fie beim
Bermijden mit Siiuve Scywefelwafjerfioff, weil dos
im Antimonoryd vorhamdene Metall nidht mehr aus
reicht, um allen Sedjwefel yu binden.

Crhist man bdie Flitffigeit, in weldher neben Alfali
Sdywefelantimon enthalten ift, bei Abjdhluf der Luft,
fo wird von dem Schwefelaliali mehr Scpwefelantimon
geldit, al8 diejes beim Crfalten zuviidhalten fann. il
trivt man dabher vom Antimonjafran ab und it exfalten,
fo erhilt man einen growen Niederjdhlag, der viel unlis:
lides Selpwefelantimon - Schwefelfalivm, Schwefelans
timon und Untimonoryd enthilt, wmd bdie itber dem
Niederfdhlage ftehende Flitffigleit enthilt dann eine W
ber Riilte gejattigte Verbindung von Sejwefelfalinm
und Dreifad)Seywefelantimon.

Kochjt man dagegen bei Rutvitt der Luft lingee
Reit unter Grjap des verdampfenden Waifers, fo wird
Sauerfioff aus bder Lwft aufgenommen, dag Scueicl
falium oxydirt {ih) zu Kali und der Schpwefel tuitt an
a8 Dreifacd-Schwefelantimon unter Bilbung von Fin
fad-Sdwefelantimon. Das frei gewordene Alfali gicht
mun ur Cntftehung einer newen Menge Antimonor):
Alfalimetall Vevanlafjung. Lift man mun nad) vajder
Filtration exfalten, fo fdjeidet fidy ein feuvig-brawnrother
Niederidhlag aus, der aus Dreifad)-Scywefelantinol
find Antimonoxyd befteht und dev eigentlidhe Kevme?
ift. Die Bildung ded grauen Niederfd)lages mtrtg'pbtf’
durd) verbittet, dafy die Flitffigheit nunmehy eine groper
Deenge Antimonoryd-Alkalimetall enthiilt. -y

Beim Grfalten fdjeidet fid) aus dev heifen FlillY
feit suerft foft veines Scwefelantimon ab, nad wid
nad) wird diefes aber veidyer an Antimonoryd, M
aud) ein gewiffer Theil Antimonoryd - Alfalimetall b
gemifdht ijt. 5

Oieft man nad) dem Grfalten die Flifjighit
dem ausgejdiedenen Rermes ab und bringt fic aul b
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ungeldft gebliebene Schwefelantimon juriid, fo wird von
diefem beim Kodjen ein newer Theil aufgenommen und
man erhilt nacd) dem Crfalten wieder Kermes. Die
Ausfodjungen mit der Fliiffigeit faun man mehrere
Male wiederholen und newe Mengen von Kevmes ge-
winnen. Je bfter man jedod) die Ausfodjung wiederholt,
um fo reidjer wird der niedergefallene Kermes an Anti-
monogyd. So enthielten vier verfdjicdene Kevmesproben,
bie dburd) nad) einanbder folgende Ausfocdjungen des un-
(s¢lichen Riicfftanded mit dev iibrig gebliebenen Flitfjigteit
erhalten yourden, folgended Bevhiltnif von Scjwefel-
antimon und Antimonoryd:
1 2. 3. 4.

Shwefelantimon . . . . . . 92 67 57 83
Untimonoryd . . . . . . . 8 33 43 67

Die Bermehrung des Antimonoryds im Niederjd)lag
tithrt daber, baf die Flitffigleit uerft fo viel oder dod
nafezu fo viel Alfali enthilt, ald Antimonoryd erfordert,
um in ¥ofung zu bleiben; bei der jweiten Ausfodjung
witd eine newe Menge vom Oryd gebildet, weldye fid
bet Siedehige [6ft, beim Crfalten aber abgejdhicden wird
ud fo fort, fo daf bdie Flitffigeit immer reidjer an

. Oryd wird.

Darftellung. a) Dad nihere BVerfahren ur

Darftellung cine8 orydfreien Kermed bejteht darin,
b man 1 TH. livigivted [dhwarzes Schwefelantimon
mit 3,3 Th. concentrivter Aepfalilauge und 50 Th.
Woffer etwa 1/; Stunde todjt, dann 50 Th. fodjen-
bed Deftillivte8 Waffer Himgufitgt, jdmell filtvivt, mit
fodjendem Waffer den Ritdftand answijdt, yum Filtrat
cie Mifdung von 4,5 TH. verdiinnter Schwefeljiure
und 10 Eh. deftillivtem Wafjer fest, den Nieber-
ilag mit faltem ODeftillivtem Waffer auswifdt, in
eer Porgellanjdjale mit 3 TH. deftilliviem Waffer
anvithrt, damn mit einer Mijdhung von 2 TH. ver-
binnter Scpwefelfiuve und 3 THh. deftillivtem Waffer
unter Umvithren 15 Minuten focht, mit Waffer aus-
wifdt, mit eimer Lofung von 4 TH. bdoppeltfohlen-
fourem Natriwm in 80 Th. faltem deftillivtem Wafjer
jwei Tage digerivt, mit deftillivtem Waffer auswijdht
umd an einem dunfeln Orte bei micdriger Temperatur
fodnet.  Das vothbramne Pulver enthiilt nur Spuven
von Antimonoyyb.
_b) Jm DBorjtehenden ift nur die Behandlung des
vetfad)-Schwefelantimons mit dgenden Altalien
beritdficitigt.  Bei der Beveitung des Kevmes wendet
fan aber gewdhnlich die foffenjauven Salze und jwar
metltens tohlenfjanres Natvinum an. Kohlenaures
'aItun.x witkt nad) Terveill) auf Schwefelantimon
uidht ein, desgleidhen nidyt das Garbonat von Kalferde,
fowie Baryt= wnp Strontianhydrat; Kalfmildy Bt 8
anf, fett aber nue wenig Kermed ab, wad bid auf die
Wirtmug per Kalfmild) Weppen?) nidyt beftitigt ge-
f}‘"he“ hat, wiihrend Terveil feine Vehauptungen auf-
;@d)t erhiilt.  Die Berfepung ift dabei im Wefentlichen
ejelbe. 24t man Rafi- oder Natronfydrat auf amor=
Phes Dreifac)-Schwefelantimon wivten, jo findet fehon
wm der Riilte volljtindige Lojung ftatt, von fohlenjauvem
\

2 Ber b, deutidy. dem. Gef. 7, 119; 9, 352.
%) Ber. ». deutid. ?)tm @eii. 7, 526.
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Natrivm wird e8 dagegen nid)t zerfest. Kodht man aber
mit diefem, fo erfiilt man unter Freiwerden von Kohlen-
jiure die L6jung von Natviumfulfantimoniit und Anti-
monoryd = Alfali. —

Man beveitet auf bdiefe Weife ein orydhaltiges
Priiparat dadurd), daf man 100 Th. rohes Fryftallifictes
foblenfauves Natriwm in 1000 Th. in einem eifernen
Keffel 018 zum Kodjen erbisten Waffer [6ft, unter
Unrrithren 4 Th. fein geriebenes Sejwefelantimon hin-
jufitgt, awei Stumbden imter ftetem Criat des ver-
dampfenden Waffers fodjt, die Bheife Ljung in ein
200 TH. beiged Waffer enthaltendes Gefify filtrirt,
ben entftandenen Niederidhlag nad) dem Grfalten auf
ein Filter bringt, denfelben mit deftillictem Wafjer

audwijdyt, bis bdie Fliiffigleit vothes Lacfmuspapier

nidjt mehr veviindert und gefirbt abjufliefen beginnt,
dann dad Pricipitat ywijdhen Fliegpapier ausprept, an
einem dunfeln lauwarmen Orte (bet 25° €.) trodnet,
forgfiltig serveibt und in Geftalt eines fehr feinen,
vothbraunen Pulvers mit big 8 Proc. Antimonoryd und
etwa 20 Proc. Waffer erhilt. Das Pripavat ift an
einem dunfeln Orte in gut verftopften Gefifen aufyu-
bewalhren. :

Riebig verwendet fiinftlid) dargeftelltes Sdjwefel-
antimon, daduvd) erhalten, daf man in einem eifernen
Seffel mit Doppelboden, in deffen Bwijdjenraum Dampf
einfirbmt, 1 TH. gepulverted Antimonium erudum
mit 4 Th. Natronlauge von 30° B. (1,25 fpec. Gew.) *
und 12 ThH. Waffer, oder 1'Th. Schywefelantimon, 3 THh.
fryftallifivte Soba, 1 THh. Aepfalf und 15 TH. Wafjer
etwa eine Stunde lang fodjt, filtrivt, durd) vevditnnte
Sdywefeljiure Sdwefelantimon ausfillt, den Nieder-
f{hlag in der Flitffigleit gut aufriihrt, denfelben auf
orei Filter vertheilt, gut audwiid)t, den Juhalt ded exften
Gilters mit 1 Th. wafferfreiem ober 2,7 . fryftallifiv-
tem fohlenjaurem Natvium und 34 ThH. Waffer eine
Stunbde focht, die entftandene flave Fliiffigteit, nadydem fid)
Kermes ausgefdyicden hat, mit dem Jnbalt Des weiten
Filterd fod)t, Dabei wicder Kermes erhilt, die veful-
tivende flave Fliiffigleit mit der dritten Portion Scjwefel-
antimon befufd Kermesbilbung fodjt und aus der legten
Blifffigleit durd) Stiure nod) nupbave8 Schwefelanti-
mon  abjdjeidet. Der mit faltem [uftfreiem LWaffer
audgewajdjene Kermes wird bei niedriger Tempevatur
getrodnet.  Nad) diefer Methode erfolgt dad gleidy
miiBigfte Probduct. ;

¢) Oliiht man ein trodenes Gemenge von Dreifad)-
Sdwefelantimon und fohlenfaurem Natrium
und erhipt, bid das8 Gange in rvubigen Fup gefommen
ift, fo findet diejelbe Berfepung wie auf nafjem Wege
ftatt. 8 bildet fid) Schwefelnatrim wnd ?Intmwnop)p.
Je nadjdem aber bdie Menge des angewandten Altalis
grifger ober geringer war, ift dag Antimonoxyd entweder
mit dem Natron ober mit Schwefelantimon verbunben.
Bei geringer Menge von Alfali ift die Schmelze in
Waffer unloslid), da unlbslidyes Antimonoryd-Seywefel-
antimon vorwiegt, bei griferer Menge [bft figbenb'e'@
Waffer aus der gepulverten Maffe %atriumiulfqnhmonnt
mit itberjdhitifigem Sehpoefelantimon und Antimonoryd-
Natvium auf, weldes beim Crfalten Kermes abjest,
wihrend Safran  (S. 1116) quriidbleibt.  Beim
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Sdymelzen mit iiber{dyitjfigem Alkali tritt jedod) nod)
eine jweite fecundive Berfepung ein. Bevanlaft durd)
bie groBe Affinitit des Finffad)- Schwefelantinmons
jum Sdpwefelnatrinm, giebt ein Theil de8 Dreifach
Sdyefelantimonsd feinen Schwefel ab und e8 wird
unter Bilbung von Fiinffad)-Schwefelantimon -Natrium
oder Natriumjulfantimoniat metallijhed Antimon aus-
gefdhieden.

Hat man die Materialien gejhmolzen, o thut man
am Beften, in einen Giefpudel aussugiefen und nad)
dem Grfalten dad am Bobden abgefdjiedene Dietall durd)
Hammeridylige von bder davitber befindlichen Miafje
au trennen.  Diefe witd gepulvert und mit Waffer
audgefodht; nady dem Crfalten jcheidet fie den Kermes
ab und e8 bleibt in der Fliiffigeit aufer dem unzevjepsten

" Gulfantimoniit eine dem auSgejdjiedenen Wetall ent-
fprechende Mienge Sulfantimoniat in Lojung. Lepteres
fann nad) wiederholten Austodungen, wenn die Lijung
feinen Kermed melhr giebt, durd) Verdampfung und
Kyftallijation gewomnen werdben. Terveil zieht dad
fohlenfaure Ralium dem fohlenfauven Natvium auf
trocfenem ZBege vor, indem bei lesterem viel ntinon in
Lofung bleiben wmd nuv eine geringe Ausbente an Lermes
exfolgen foll. :

- Aus dem Vorhergehenden ergiebt fid), daf der
RKermes feine beftimmte Berbindung ift, fondern je
tiad feiner Darftellungdweife mefhreve veridjiedene Ber-

* bindungen und diefe in wed)jeluden BVerhiltniffen ent-
halten fann, weldje al8 Heilmittel mehr ober weniger
wirfjam find. So lange derfelbe nod) officinell ift,
hat man fid) daher genau nad)y den Ungaben feiner
betveffenden Phavmatope yu viditen. €8 ift jedod) zu
bemerfen, daf dag Sdywefelantimon bei der Behand-
(ung auf naffem Wege um jo jdywieriger vom fohlen-
fauven Natvium angegriffen wird, je tweniger fein e§
sertheilt ift. €8 ift daher auf da8 Pulvern die gripte
Gorgfalt zu verwenden, und fehr wedmifig ift es,
wenn man fleinere Piengen zu vevavbeiten Hat, die
felben aquf eimem Steine mit dem Liufer, unter An-
fenchtung mit Waffer, vorher zum - feinften Schlamm

su prapaviven. Fite die Davftellung in groferem WMaf-
ftabe eiguet fid) dagu der in Fig. 201 bargeftellte

Apparat fehr gut.

A ijt ein fefter Sandftein von etwa 80 ecm im
Durcymefjer, in dem eine freidfsrmige BVertiefung von
8cm fo eingearbeitet worden, dafy der Boden vollfommen
ebent und glatt ift. I diefe Vertiefung pafit genau ein
yweiter Stetn B, der um einen Bapfen b in der Pfanne
a dvehbar ift. - Nahe an der Peripherie von B ijt eine
Lertiefung e und in diefe ein langer Stab C geftellt,
ber i) an feinem ambderen Cnde frei in einem an der
Dece ded Arbeitdraumes befeftigten, von einem Loche
ourdjbohrten Brette D dreht. Dasd rohe Scjwefelanti-
mon wird junid)ft im eifernen Mbrier fein zerftofen
und gefiebt, dag Pulver mit Waffer zu Brei ange-
vithrt und in fleinen Quantititen durd) die Oeffnung
d mittelft eines Tridjters eingefiillt.  Ein Wrbeiter foft
nun die Stange C und verfept fie unter gang gelindem
Drud ouf den Stein in Umbdrehung, wodurd) das
Sclpwefelantimon jwifdjen den Steinen  jertheilt und
bei fortdauernder Umbdrefung des oberen u feinftem
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Sdjfarm gevieben wird.  Sobald e8 genitgende Fein-
Beit angenommen bat, (it man durd) die Deffrung 7
mehr Waffer uflieen, fithrt den Stein nod) einige
Male tm Kreife hevum, um das Feinfte voll ftiindig im
Waffer au vertheilen, und (Gt dann die Tritbe durd) bdic
big dahin mit einem langen Pflod vevidylofjen gewefene
Oeffmumg e in ein davunter geftellted Gefidfy abflicken.

Den Bujats von Waffer wiederholt man o lange, bis

bei fortgefester Drehung ded Steines nidht mehr Triibe

Alsdann verjdhlieft man e wieder und gieht
Fig. 201.

abflieft.
eine meme  Menge
Pulver au.  Die
Tritbe fest fid) aus
dem LWaffer leidyt ab
und wird bei gelinder
LWiirme getvoctnet.

Cigenjduaften.
DBetrachtet man den
orpdhaltigen Kermes
bei nur  gevinger
Lergroferung mnter
demt Witvoftope, fo
exfenmt man jogleid,
baf ex ein Gemenge
aweier  verfdhicdencr
Kovper ift.  Dad
Antimonoyyd o
fdjeint  dabei al3
Fleine, favblofe, duvd
fidhtige  Syjtalle
wifrend fid) das
braunvothe amorphe
Sdywefelantimon ald
undurd)fichtige  wid
daher fdwarze Ki
gelchen darftellt. Ve

Hanbelt man den Kermes mit einer wifferigen Y6111
vou Weinfiiure oder fodjt man ifn mit Weimjten, 10
gebt alles Antimonozyd in Lofung und ift durd) Spueit
wafferftoff nadizuweifen, wnd es verbleibt im NRitdjian
reines Scwefelantimon. Duvd) Ausgichen mit LWei
fiure — voobei vorhandenes Antimonoyyd-Alfal “‘:5
in Qbfung geht — mmd nadjheriges Trodnen bei 100
fann man den Gefhalt an Sdjwefelantinon 11 9“‘“‘,‘““
beftimmen. Frifd) gefillt und erwivmt, oder beim Qn.d)rlé
mit Waffer bei Luftabiehluf, gerfept fidy dev Fervs
unter fortwifrender Entwidelung von Scywefelwafi mtzn.’
bis julept veines ntimonoxyd juviidbleipt. An O
Luft erhift, verbrennt er wie Schwefelantimon i antit nﬂﬁ
fourem Antimon; durd) Schmelzung wird er 3u f?f)‘”‘"}cf“
Sdwefelantimon.  Jm Uebrigen verhiilt ev fidy :qtg:u
Reagentien wie das Fryftallinijdhe Schwefelantin®
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Dag Prapavat muP fid) in concentrivter Salzjiure in der
Wiirme vollftindig [Bjen und die Lojung fich wie veine
Untimond)loridlsfung verhalten. Die dpenden Laugen von
Kali und Natvon, jowie Schwefelammonium [Bjen den
Rermes beim Crwdvmen auf, epammoniaf nur wenig.
Goldjchmefel wird durd) Aepammoniaf ertrahivt, Verfil-
jdungen mit Bolus, Odjer, Eifenoryd 2¢. bleiben in Siure
und Scywefelammonium ungelsit.

Antimonginnober., Mit diefem Namen ift eine
Gdywefelantimonverbindung bezeichnet worden, die nidht
mit dem frither officinellen Cinnabaris Antimonii
(dure) Grhigen von Schwefelantimon wnd Quedfilber-
dylorid erhaltened Schwefelquediilber) zu verwedyfeln ift.

Bobo Unger entdecte uerft, dag durd) Cinwirfung
von unterjdhwefligfauvem Natrium auf Chlovantimon
ein vother Nieder{chlag entfteht, weldjer nad) Petten=
fofer’s Unterfuchungen im Jafre 1846 beim Criigen
unter  Buritdlaffung von Antimonoryd und Schwefel=
antimon Ghlovantimon abgiebt. Strofh{ nannte guerjt
ben Kbrper Antimonginnober und jdried ihm die Formel
Sby8; + Sby O3 zu. Mathien Pleffy, Riedher
und Adermann fehen dad Priparat ald Antimontri-
fulfid, SbyS;, an, Wagner ald 2 Sby S; + Sby 0.
Neuerdingd hat Teclul) die Bujammenfepung ald
Trifulfid beftitigt.

Darftellung. Nad) Bittger ftellt man den An-
timonginnober auf folgende Weife dav, wobei man ihn
von pracytooll cavmoifinvother Facbe erhilt. Jn einer
Porgellanfdale vermijeht man 1 TH. einer Lung von
Dreifad)-Chlorvantimon von 1,35 jpec. Gew. mit
11/, Th. unterfdywefligfanrvem Natvinm, geldft
3 Th. Waffer, und erhist unter fortwifrendem Um-
tithren fo lange, bi8 {id) fein Niederjd)lag mehr abjdjeidet.
Diefer wirh auf einem Filter gefammelt, und nadjdem alle
Olitffigtett fo weit wie miglidy abgetvopft ift mit Wafier,
bem etwas Ejfigfoiuve ober Weinjiure jugefest worden,
fibergofjen und erft fpiter mit reinem Waffer volljtindig
adgewajdien. Der Bujas vou Cifigfiuve oder Wein-
Jiure ift erforderlich), weil in dev Flitffigleit nod) unger-
letted  DreifacChlovantimon vorhanbden ift weldyes
durd) reines Waffer in Algarothpulver verwandelt werden
ud dann die Schduheit der Farbe beeintviichtigen witrde.
. Die djemijdjen Borginge bei Bildung des Antimon-
stnnobers nad) biefer Meethode find folgende :

4 Sb C13 + 3 (Narg Sz 03) + 6 Hg O

. — e
Dreifad)- Unteridywefligiaures Waffer
Ghlorantimon = RNatrium
= (Shy03 . Shy S;) + 3(Nay;S0,) + 12 HC1
\“—— — ‘_-r
Auntimonzinnober Sdwefelfaures Sallaure
RNatrinm

Nad) Wagner erhilt man Antimonzinnober, indem
Man 3u einer Lojung von 4 Th. Bredyweinftein
md 3Th. fepftallifivter Weinjiure in 18 bis 20 TH.
Laffer von 60 big 700 eine falt gefiittigte Lojung von
g"“.ri‘f)mefﬁgiaurem Natrium fiigt und bid auf
0 bis 900 erhigt. Der getrocnete Niederjdhlag joll

fein frembes beigemengtes Oxyd enthalten, aber die oben
Tl

") Polyt. Journ. 236, 336.
Rusyratt, Ghemie, beard. v. Stohmdnn u. Kerl I
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angefithrte  Sufammeniepung  Haben, weldhe der des
JothipieRglangerses entjpridt. v

Plefiy wajdt den bei Cinwirfung von Ehlovantimon
auf unterjdywefligioures Natvium  entftehenden Nieder-
{dylag mit verdiinnter Salifiure aus, wobei derjelbe, jo-
wie beim Trodnen leicht jauerftoffhaltig wird. Ried-
hev zieht aud dem Nieder{d)lage mittelft verbitnnter
Galjfiure beigemengtes Orychlorid aus, fowie durdy
Wajdjen des getroctneten Pulvers mit Tevpentinsl und
Aether den freien Schwefel. Teclu hat nad) dem obigen
Wagner’jden Berfahren geavbeitet und gefunden, daf
dabet folgenbe NReactionen ftattfinden:

2 KC,H,SbO; + 3 Na;$,0, + H,0
e i
Bredyweinitein Unteridywefligiauves

Natrinm

- Sbg S‘; + 3N3:2804 + 2KC4H:‘ 05

Antimon- Edywefeljaures
jinnober RNatrium

Bei dem Avbeiten nad) Pleffy’s Methode — Mi-
fdhen einer Lojung von 4 Bol. Ehlorantimon von 1,19
fpec. Gew. mit 10 Bol. Wafjer und 10 Bol. einer Lifung
von unterjdywefligiaurem Natrium von 1,19 fpec. Gew.
und allmiliges Crhigen auf etwa 55°E. — ergeben
fich folgende Neactiomen :

Weinjtein

2 Sb 013 + 3 Na-z 82 03 + 3 HQ 0
———— —_—
Ghlorantinton Unteridpvefligiauves
Natrium
e e sl AR N
Autimons Sdwefeliaured Ghlorwafjers
ginnober RNatrium ftoffjdure

Nad) Kopp serfest man jur Darftellung ded Anti-
momtnnobers im Groffen das Dreifad)-Chloran-
timon durd) unterfdwefligfanres Calcium. ©8
serfillt dann die Beveitung in folgende dret Abjdynitte :

1) Darftellung des Dreifad)-Chlovantimons. Die
Lifung des Dreifady-Scwefelantimons madyt beim Av-
beiten tm GroBen mandje Schwierigteit, deshalb wird vor-
gezogent, aunddyft Antimonajdye (S. 1090) davzujtellen,
indem Schwefelantimon unter Butritt von Luft und
Wafferdampf bet gelinder Temperatur gevdjtet wird. Das
Riftqut wird mit Salfiure behandelt, weldye Antimonoryd
(6t und antimonjouves Antimon juritdlapt. Seetere'é
wird dadurd) yu Gute gemadt, baf man e8 junddyit mit
einer Lojung von unterjdywefligiauvem Calcium wijdyt,
weldje das Dreifad)-Chlovantimon anfnimmt, und dann
unter Bufap von eimer gevingen Menge Kalf — um
nod) anhingendes Chlovantimon u jerfeben — wund
Sdywefelantimon auf Spiegglamglas (S. 1'097) ver:
arbeitet, weldjes damn fitv fich) in Saljjture geldit
wird.

2) Darftellung des unterjdwefligianven Calciums.
Dagu dient Schwefelcalctum , roeldjes man durd) Kodjen
pon Kalfmild) wnd Schwefel erhiilt ober @aict}tms
julfuvet, der unfoslidje Ritdftamd dev Sobajabrifen.
Das Calciumjulfuret wird in Waffer vertheilt, oder
man fiigt e8 u-einer Lojung von MehriadySchwefel-
calcium, oder endlic) wenbdet mon eine mit RKalfmild
verfeste Lojung von Mehriady-Sedywefelcalcium an und
feitet jdweflige Siinve hinein. Leptere erhiilt man al8
RNebenproduct beim Roften ded Scwefelantimons.

71
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Der Noftofen fteht u dem Bwede mit einer ober
nefreren fladjen Kufen in BVerbindung, in welden das
in Wafjer vertheilte Sulfid durd) Schaufelvider fort-
wihrend in Bewegung erhalten und in diinnen Sdjidjten
ven jdywefligfauren Dimpfen ausgefest wirh. €8 wird
dabet jundd)it unter Abjdjeidung von Schwefel {chweflig-
faured Galcium gebildet, weldes aber fofort wieder
Sdywefel aufnimmt und {id) in dad unterjchwefligjaure
@aly verwandelt. Wan unterbrid)t die Buleitung der
jhwefligen Siuve fofort, wenn bdie Flitjfigheit jdywad
fauer geworden ift, und (Bt {ie dann in einen grofen
Behiilter flieGen, worin fie gewdhnlich) nady furzer Beit
von felbft neutval wird, indem bdas nod) darin judpen-
. dirte Scywefelcalcium durd) die freie jdhweflige Stiuve
zerfet wirh. ollte fie nidht neutval werden, fo fitgt
man eine gevinge Menge Schywefelcalcium hingu. So-
bald die Neutralijation durd) dag Schwefelcalcium Her-
beigefithrt ift, bildet {ic) ein fein vertheilter jchwarzer
Niederjdhlag von Schwefeleifernr, deffen Eifen eine Ber-
unveinigung der angewandten Materalien ift. Nad)
freimillig exfolgter Kldvung iftdie Lojung jum Gebraude

ertig.
: g)‘ Darftellung de Antimonginnobers. Der zur
Rerfepung anguwendende Apparat befteht aus mehreven
Kufen von 2000 bis 30001 Jnfhalt, die etwa 1 m Hody
vom Boden aufgeftellt find und deren Inhalt entweder
durd) fret einftromenden oder beffer durd) in Sclangen-
rihren civculivenden Dampf erwivmt werden fann. Die
Kufen werden big zu 7/; ihre§ IJnhalte8 mit der Lojung
von unterjdywefligfourem Calcium gefiillt und dann die
Lofung de8 Dreifach-Chlorantimons in fleinen Quanti-
titen wnter fortwdfrendem Umrithren zugefept. Bei
jededmaligem Rujase entfteht ein weifer Niederjdhlag,
der fid) aber jofort wieder [6ft. Man unterbridjt den
Rujat des Chlovantimons, jobald der Niederid)lag fich
nidht gleid) wieder aufléft; jollte eine geringe weifiliche
Triibung bleiben, fo ftellt man durd) etwas unterjdyweflig-
fauren Kalf eine vollfommen flarve Lojung her. AlSdaun
exwivmt man durd) den Damypf bdie Flitffigleit unter
ftetem Umrithren bi8 auf 50 bi8 60° und fann die
LWiirme felbft bi8 zu 700 fteigern. Bei jumehmender
Temperatur firbt fid) die Flitjfigleit pmidift jdwad
gelb, davauf citronengelb, ovange, rothlid) orange und
endlid) fehr [ebhaft ovangeroth. Wenn dHied der Fall
ift, unterbridyt man die Ruleitung de8 Dampfes; die
Temperatur ift ausreihend, um bei fortwihrendem Um:
rithren bdie Berfepung zu Cnde u fithren, die Farbe
nimmt dann von felbjt nac) und nady den Hidyften SGrad
der Jutenfitdt an. Wiirbe man nod) linger erhisen,
fo wiirde die Firbung zu rvafd) fortjdreiten und nidyt
beim Garmoifincoth {tehen bleiben, jonbern braunvoth
und felbft jehwary werden.

Der entjtandene Niederichlag fest fih fehr vajd) ab,
wovauf man bdie daviiber ftefende, ftart nad) jdywefliger
Siure riedjende Fliiffigheit durd) emen Hahn -in einen
grogeven Vebhilter fliefen (Eft. In bdiefen Behilter ift
jdjon vorher Calciumiulfuvet gebradyt, welcdes fjofort
durd) die mit jdjwefliger Siiuve beladene Flitjfigheit in
unterjdpwefligjaures Calcium itbergefithrt wird.

JIn der Pliiffigleit, weldje vom Antimonginnober ab-
gesapit ift, ift der gange Gifengehalt des vohen Anti-
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mong vorfanden und diefer giebt bei der Behandlung
mit pem Sdywefelcalcium einen guten Jndicator, nad)
weldjem man die Berfesung regulivt.

Sobald die eifenpaltige Flitffigfeit mit dem 1leber-
fdu an Sdywefelcalcium gujommenfommt, entfteht ein
jwarzer Niederjd)lag von Schwefeleifen. €8 wirh
alles Cifen ausgefallt. Fiigt man mehr von der mit
Jhwefliger Siure gejuttigten Flitffigeit hingu, fo wird
da8 Sejwefeleifen zu unteridywefligjourem Eijenoyydul
geldft. Sobald diejes eingetreten ift, unterbricht man
die Ruleitung der jdjwefligen Stuve und fiigt daun
mit groger Vorfidht Schwefelcalcium bingu, bis der

grifte Theil de8 Cifend ausgefillt, in bder Flitffig-

feit aber immer nod) eine geringe Menge von unter-
fwefligfaurem Cifenoxydul enthalten ift. Wiirde mon
fo viel Sdjwefelcalcium zugegeben BHhaben, bdaff alles
Gifen ausgefillt with, fo wiivde man eine alfalijde
Blitffigteit und in diefer Ueberjdhup vou Schwefelcalciim
haben umd diefed wiirde fidh) nadhher mit dem Dreifody
Ghlovantimon u orvangegelbent, amorphem Scjwefel:
antimon umfjegen, weldjes die Farbe des Binnobers be-
eintridjtigt.

Die vegemevirte Lwjung von unterjdwefligiourem
Galcium dient wieder gur Bevfepung nemer Duantititen
von Dreifady-Chlovantimon und fann dagu immer von
Newem benupt werden, bis fie zu reid) an Ehlovealcium
wird; e8 pflegt died aber erft nad) 25 big 30 Operationen
der Fall zu fein.

Der gefillte Antimonginnober wird auf ein grofes
Filter gebradyt und Jundd)it von der anfiingenden Flilf
figfeit fo weit wie miglid) befreit; diefe wird mit der
bei der Decantation erhaltenen vereint. Nad) dem Ab-
tropfen bringt man den Niederjdhlag in den Berfetungs
bottid) puviick, vithrt ihn mit viel Wafjer an, Iﬁfgt'abz
feen und wiederholt dad Auswajdjen duvd) Decantrven
der Fliiffigteit jo lange, bi8 nid)t8 mehr aufgenommen
witd.  Alsdann bringt man Dden Binmober auf das
Filter, (it dad Wafjer abtropfen und trodnet entweder
bei gewdhnlicdher Temperatur oder in einem nidyt itber
50 bi8 60° . erwirmten Raume. ,

Diefe Darftellungdweife des Antimonginnobers wird
durd) nadyftehende Formel erliutert:

9 (Cau Soz 03) + 3 Sbg Cl(;
— e —

Unterjdywefligf. Dreifad)

Galcium Ghlorantimon
= 90aCl, + ShyS;.Sb05 + 1250
— S —
Ghlor- Autimonzinnober Sdyweflige
caleinm Siure

Cigenjdjaften. Der Antimonginnober ilt e
prachtooll rothes, in Waffer, Alfohol, Delen und %;ctten
un(osfiches amorphes Pulver. Bon allen verditunieh
Siiuven, ausgenommen Salzjiure, wird er nidyt jeriedh
and) von Ammonial und fohlenfauren Alfalien ﬁ_“
Riilte wenig angegriffen. Aegende Alfalien, Kalt, Bay!
serfegen ihn aber augenbliclid).  Reibt man iHn “f‘t
Waffer oder Gummifdjleim an, jo zeigt ev, ald darhe
angewandt, wenig Glang, ald Oelfarbe ift er dagedet
audgeseicynet fehon und itbertrifit in diejer Besichuns
die Mennige, das Chromroth und felbft den gemof)ﬂl}d)i”
Binnober. Bei guter Bevetung Liefert e afs Oelforl®
bag veinfte Foth, d. §. ein Foth, weldyes weder
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Orange nod) FRofa, nod) in Carmoifin nitancirt, e8 Hat
pagegen immer einen fehr {hwaden Schein ing Bliu-
liche. Die Farbe wird durch Lujt, Feudhtigfeit und
Lid)t nidht veviindert, begiinftigt nidht das Trodnen des
gefocjten Leind(8, aber e8 verzigert dafielbe audy nidyt
auf bedentliche LWeife. Mit Bleiweif [ift er fich zu-
fammen veiben, ohne dafy das fohlenjauve Blei durd) das
Sdywefelantimon zerfest wird. Wegen feiner Rerfesbar-
feit durd) Kalf und Alfalien fann er dagegen nidyt jur
Trescomalerei verwandt werdben. Seine gute Dedfraft
mad)t ihu befonbers jum Ladfiven und jum Anftrid)
geeignet.

Spicfiglanzleber, Hepar Antimonii Mengt
man  gleihe Theile Scwefelantimon und Salpeter,
betde im gepulverten Buftande, und entjiindet einen
tleinen Theil davon durd) Berithrung mit einer glithen-
ben Rohle, fo tritt eine heftige Verbrenmung ein. Diefe
Berbremmung wixd durd) allmiligen Bujas von neuen
Theilen fo lange unterhalten, 6i8 die ganze Quantitit
bes Gemenges verbramnt ift. Der Ritdjtand ift die
Opiepglangleber. Wiirde man gleid) eine grogere Quan-
titit des Gemenges entgiinden, jo wiirde die Berfetung
jo lebhaft vor fich gehen, da ein grofer Theil unzerfest
umbergefd)leudert werden wiivde; aus diefem Grunde
dbarf man immer nur geringe Mengen, etwa ein paar
Lofel voll aur Beit in Brand bringen.

Die Mifdhungsverhiltnifie find bei diefem Priparate
der Art, Do feine vollftindige Oxydation erfolgen fann.
€8 ift oben angefithrt, daf da8 Antimonium diapho-
reticum, weldjed wefentlid) aus antimonjaurem Kalium
befteht, ebenfall duvd) Berpuffung von Schwefelantimon
ud Safpeter davgeftellt werde; dabei wird dann aber
unmer wenigften8 bdie doppelte Menge ded Salpeters
angewandt. BVei den oben gegebenen Verhiiltniffen bildet
fiy im Wefenilighen Sepwefelantimon = Antimonoryd,
Dreifady-Selpwefelantimon-Scwefelfalium oder Kalium:
julfantimonitt, Antimonoryd - Ralimm,  jdwefeljoures
Ralium wnd freies Rali.

§€ giebt ober gab wenigftens frither in der Phar-
macie eine Reihe von Pripavaten, die fimmilid) al8
Untimonleber begeidhnet wurden. Man exhielt fie, indem
man entweder metallijdjes Antimon mit Schwefel und
fﬁbleniaurem RKalium oder fohlenjaurem Natrium, oder
Sthwefelantimon mit fohfenfanvem Kativm, oder Schwefel-
antimon mit foflenfauvem Kaliwm und Kohle zujammen-
idmolz. Sie enthalten je nac) den Mijdhungs-Berhilt-
MMen {immtlicy al8 wefentlidhe Beftandtheile: Dreifacy=
Sdwefelantimon-Selywefelfalinm, Kalinmfulfantimoniit,
ober Fiinfiady-Schwefelantimon-Schwefeltalivm, Sulf-
antimoniat, neben Sefjwefelantimon-Antimonoxyd wnd
%[nnmnnop)baﬁaﬁum.

Metall -, Autimon- oder Spiefiglanzjafran,
dl‘ocus Antimonii oder metallorum; Stibium oxy-
;tum fuscum.  Diefes Pripavat, von dem fdhon
z e veridyiedentlid) die Rede war, ift eine Berbindung
n”“ Cdwefelantimon mit Antimonoyyd, gemengt mit
u’.f)'r ober weniger Antimornoryd und Antimonoryd-
b“[‘u}n- Man  erhlt e, inbem man eine dex
eridyiedenen Opiefglanglebern mit Waffer ansdzicht,
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wobei da8 Sulfantimoniit mit mehr oder weniger
Seywefelantimon und das jdwefeljonre Kalinm in Lojung
gehen, wibhrend der Safran al8 gelbbrauned Pulver u-
viidbleibt, unlbslid) in Waffer und 3u einem duntel-
gelben Glafe jdymelzbar. Schon von Bajiling Balen-
tinug gefannt, ift da8 Pripavat aufer Gebraud)
gefommen. Dafelbe bdiente frither al8 AusgangSpuntt
jur Darftellung vou Bredjweinftein wegen fetned Anti-
monorydgehaltes.

Fiinffad)-Sdwefelantimon, Antimonyentajul-
fid, Antimonfuperfulfid, Goldjdwefel, Sulphur
stibiatum aurantiacum, Stibium sulfuratum auran-
tiacum, Sby S5 mit 60,4 Sb und 39,6 S.

Bildung und Darftellung. Dasd Fitnffad)-
Sdywefelantimon bildet fich), wenn ein (G8lid)es antimon-
fanre8 Saly ober Fitnffad)- Chlovantimon (unter Bufap
von Weinfiure in Waffer geldft) duvd) Schwefelwafer-
ftoff gerfest wird. Rur Darftellung jdjeidet man das
Fimfad) - Schwefelantimon  durd) Bufap  verditunter
Giiuven  aus  den  Alfali- Scwefeldoppeljalzen,  den
Gulfantimoniaten  (Julfantimonfauven  Alfalien), ab.
Bur Darftellung des Goldjdpwefeld find eine Menge
verjdjiedener Niethoden gegeben worden, die fammtlic)
davauf hinausgehen, entweder auf trodenem ober nafjem
Wege ein [58(icdhes Sulfantimoniat 3u bilden, entweder
indem man durd) Scyntelzen eine Antimonleber (S. 1125)
bildet und, wiifhrend die Veftandtheile:in Fluf find, fo
viel Scwefel Hhingufitgt, al8 erforderlich ift, um das
Gulfantimoniit (julfantimonigjaure Altali) der Leber in
Sulfantimoniat (julfantimonjaures Alfali) yu verwandeln;
oder indem man die ntimonleber mit Sehwefel fodyt;
ober endlic) indem man auf dhnliche Weife wie bet der
Darftellung des Kevmes auf naffem Wege verfihrt und

- babei ben Subftangen o viel Schwefel Fufest ald

erforderfich) ift, um affed Dreijad)- Sdpwefelantimon in
Fitnffac) - Schwefelantimon . verwandeln. Die in
Wafjer geldfte gefchmolzene Maffe oder die Flitfjigkeit,
weldje dag Sulfontimoniat enthiilt, wird dann mit ver-
ditnnter Scywefeljiiure oder Salzfdure zerfebt und dev
niedergefallene Goldjdymefel gewajchen, um ihn von den
(3slichen Salzen ju trennen. Bunfen (Bt Antimontri-
fulfid in veiner Ralilange, jdttigt mit Chlovgas, dampft
wiederholt mit concentrivter alyjiuve ein, fillt mit
Schpwefelwafferftoff, wifdyt den Nicderidhlag der NReibe
nad) mit Waffer, Alfohol, Schwefeltohlenftoff und jehlief-
lich wieder mit Alfohol aus. Audh fann man ftatt mit
Chlorgas mit Wafierftoffjuperoryd oxydiven.

Bei der Berettung nad) diefen Wiethoden Ednnen
sweier(ei Umftinde eintveten: dex Goldjdywefel fann fehr
feidjt vevunveinigt fein, und jwar entweder duve freien
Sdlpwefel oder durd) Dreifad)-Sewefelantimon. Dreier
Sdywefel wird fid) am hiiufigften darin ﬁni)eu, er fommt
badurd) in dag Priparat, daf das Schwefelfalium odex
Siwefelnatrium des Sulfantimoniats Scywefel (bt
b dann, af8 Mehrfad) - Schwefelmetall, bei bey Rer-
feung mit Sinven Schwefel fallen I_ﬁﬁt;ﬁ)ae Ginfady-
Sdyefelnatrium des Ratviumjulfantimoniats giebt bei
der Rerfetung mit Chlovwafferftoffiture gevadeauf Chlor-
natriwm und Schwefelwafferftoff; Fitnffad)- Schwefel-
natvium 3. B. (@Bt abev unter Gutweidjen vou 1 Mol.

1%
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Sdpwefelwafferftoff 4 At. Sdywefel ober Sehrefelmild)
fallen.] Gin mit freiem Scjwefel verunveinigter Golbd-
fdhwefel zeigt eine weit hellere Farbe al8 das ridjtig
befdjaffenne Priiparat. Der Goldjdpwefel fann bdagegen
oud) mit amorphem Dreifady-Scywefelantimon verun-
reinigt fein, und diefed tritt ein, wenn bei ber Bereitung
nid)t Sehywefel genug jugefest war; e§ enthilt dann die
Lijung Suljantimoniit, weldjed bei der Berfepung mit
Siiure Dreifady-Sdpwefelantimon fallen ligt. Die Farbe
ve8 Ooldjchvefels wird in lepterem Falle zu dunfel
ausfallen. Ginenw Gehalt an Sulfantimoniit in der
Lofung fonn man durd) Bufat von boppeltfohlenfaurem
Natvium  oder fohlenjaurem Ammonium nadjweifen,
weldje da8 Sulfantimoniit unter Abjdjeidung von Drei=
fad)-Sdjwefelantimon  jerfeben, wibhrend fie auf das
Gulfantimoniat feine Wirfung haben. Auferdem Haben
diefe Methoden noch) den Uebelftand, daf die Gejammt-
menge ded im Antimon enthaltenen Arjens ald Fiinfjady-
Sdywefelarfen mit in den Niederjdjlag iibergeht. Alle
diefe Uebelftinde werden vevmieden, wenn man ur
Darftellung de8 Goldjdywefels nur dad fryftallificte
Natviumjulfantimoniat, d8 Sdhlippe’ide
Saly verwenbdet, weldes bei eimer durdjaus conftan-
ten Bujommenfetung leidht arfenfrei erhalten werden
fann.

Die verjdjiedenen Methoben mbgen durd) einige
Beifpiele erltiutert werden:

1) Nad) Berzeliug werben 5 TH. Sehwefelantimon
und 43h. fohlenjoure8 RKalium ujammengejdymolzen
und ju der flitffigen Maffe 1 TH. Sewefel in fleinen
Ctitden unter Umriihren(nit einem Pfeifenitiele)sugefest
(4Sb,S; + 8S + 18HNaO = 5 Na;SbS, +
3NaSbO; 4+ 9H,0). €8 geht dabei derjelbe Borgang
wie bei der Revmesbereitung vor fid), dag Dreifach-
Gdpoefelantimon  wird aber durd) bden Scpwefel in
Fiinffad)- Scjwefelantimon  vevwanbelt. Die rubig
flicgende Maffe wird ausdgegofien, nad) dem Crfalten
mit Waffer gefodyt, filtvivt und durd) Schwefeljiure ober
Galzfiiure gefillt.

2) Nad) Budy)holz und Trommsdorff werden
6 Th. Sdpwefelantimon mit 16 Th. [dhwefeljaurem
Kalium md 3 ThH. Kohle gejdymolzen und nad) dem
Grfalten mit 1 TH. Scywefel gefodht. Durd die Cin-
wirfung der Kohle auf dad jdywefeljoure Kalium wird
Cinfad) - Scywefelfalium gebildet, weldjes fich mit dem
Dreifad)y-Scpwefelantimon ju Lalinmiulfantimoniit ver-
bindet. Durh) dad8 Kodjen mit Scdywefel wirh das
Kaliumjuljontimoniitin Lalinmjuljantimoniat verwanbdelt
und diefe8 nad) der Filtvation durd) Schwefeljdure
jerfest.

3) Nad) Miticdherlid) focht man 72 Th. Sehwefel
antimon, weldjes auf dem Steine miglichit fein pri-
pavirt fein mug, 13 ThH. Scywefel, 48 ZTh. wafferfreies
fofhlenjaures Natrium und 52 TH. Aepfalf mit Waffer.
Der Kalf dient dabei mur dazu, um bdad foflenjaure
Nateium dgend ju madjen, indem dad8 Natronhydrat
Leidyter al8 das foflenjauve Salz auf das8 Sehwefelanti-
mon eimwirft.  Bei den angegebenen Verhiltnifjen
treten 4 Mol. Dreifad)Scdwefelantinon, 8 At. Schoefel
und 9 Mol. Natvon in Wed)jelwirfung und bilden 5 Mol.
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RNatriumfulfantimoniat und 3 Mol. antimonjauves No-
trium nad folgender Gleichung:

Dreifad): Sdywefel RNatron
Sdywefelantimon
—  B5Na;ShS, + 3NaShO,

RNatriumiulfs
antimoniat
Die entftehende LWhung enthilt im  vefentlichen
Natviumfulfantimoniat, wihrend dag antimonjoure
RNatrivm theils unlbslic) abgejhicden, theild duvd) den
vorhandenen Kalf in unlisliches antimonjaured Calcium
verwandelt wird. Sollte die Lojung Antimonjiure
enthalten, o wird diefe fpiter bet der Berfepung durd)
Sdywefeljaure durc) den fid) entwideluden Schwefel-
wajferftoff in Finffad)-Scywefelantimon vermanbelt.
Die Rerfepung ded Natviumjulfantimoniats duvd)
Seywefeljiuve gefdjieht nad) folgender Gleidpung:

—————
Antimonjaured
natrium

2Na;SbS, + 3SH,0, —
RNatriumiulf- Sdwefeljaure
antimoniat
3Na,S80, + 3H;S + Sb,S;
e ROl (LT S T,
Sdywefelfaures Sdywefel- Fiinffad:
RNatrium wafferftoff  Sdwefelantimon

Nad) einem dhnlichen BVerfahren, wie vorftehendes,
(5t man gur Erzielung eined von Superfulfuret freicn
Galzes 3 Th. Fryftallifictes fohlenjauves Natrium in
15 Th. Waffer, fiigt einen Brei aus 1 Th. Aesfalt i
3 Th. Waffer hingu, wobei fich duve) Lojdhen des Kalkes
eine fehr bedeutende TWirme erzeugt, giebt dann 2 I,
Dreifad) - Scpwefelantimon und /3 TH. Schwejel
blumen bhingu und fod)t etwa 1!/, Stunben unter
Umrithren, concentrivt die Flitffigeit auf 4003, lift
abfegen, 3ieht die Lauge in Kryjtallifirgefife ab, fodt
den Jnbhalt nodymals aus wnd befreit Tn in dev Filterr
preffe von anbingender Lauge. €8 entfteht ein mv
umwefentlicdjer Ritdjtand, wenn man Aegnatron uwid
fehr fein gepulvertes Sehwefelantimon anwendet.

Aus den oben angefithrten Gritnden ift es am jued”
migigften, die nad) 3 davgeftellte Lojung nidyt w-
mittelbar durd) Schwefeljiuve gu jerfegen, jondern [
jur Reyftallifation u verdampfen. €8 fjdjieft dabet
bas fogenannte Schlippe’ e Salz oder Natviumful
antimoniat, Na3SbS; + 9 H,0, in jdhonen farblojen
oder ellgelblidy gefirbten grofen Tetracdern an. I
Swefelantimon enthaltenes Dreifad) - Schwefelor]es
bildet damn Natriumiulfarfeniat, weldjes aber weit &
ficher ift und in der Mutterlauge bleivt. Die Kuyiialt
28 Sdjlippe’jden Salzes werden mit wentg faltem
Waffer gewajdjen, um bdie anhiingende Meutterlange
su entfernen.  Die Kueyftalle fdjieRen am beften b
einer Goncentration der Lauge auf 40° B. an uub‘
firben fich an der Oberflicye, bei Gegemwart von Feudy
tigleit bejonders, am ber Quft leicht voth vom cuet
fermesartigen Uebevzuge. Jfhre wiifjerige Lojung }'Cl‘ﬂ“;
alfalije) und befit einen fithlend 1a[3igen'@c}fl)umtﬂ
nod) Scpwefelleber, Das Saly ift in Weingeift W
[68(ich). : : -

Bei der Berfesung de8 Salzes, in Wafier
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einer Lauge von 5°B. aufqeldft, ift e8 exforderlid), die
ctwa 30° B. ftarfe Siuve rafd) mit der Lwjung ju
vermifdjen, weil fonft dev Goldjdwefel nidht feine jdjone
fenvigrothe Farbe erhiilt, fondern braun und unanjehn-
lid) witd. Cbenfo ift e8 erforderlid), daf wenigftens
sulet ein fhwadher Ueberjchup von Schwefeljiure vor-
handen; ift died nidyt der Fall, jo wirft das im eber-
juf vorhandene Sulfantimoniat auf das Finfiad):
Sdywefelantimon unbd beeintridytigt ebenfalls feine Farbe.
Mohr empfiehlt aud diejem Grunbde, die Schwefeljiure
nidgt in die ¥ofung de8 Sdlippe’jden Sales ju
gicgen, fomdern umgefehrt die Lojung in die verdiinnte
Giinve. Nac) Mohr verditnnt man 3 TH. concentrivte
Gdywefeljiure mit 100 big 120 Th. Waffer, (Bft 10 TN
s Sdlippe’jden Salzes in 60 Th. Waffer und gieRt
egtere ¥fung dann in die Stuve unter ftarfem lm-
vitren. ~ Dte Nitance de8 Soldjchwefels fillt Hellex
ober dunfler aud, je nachdem aus verditnnter oder con-
centrivter Lofung gefallt wivb.

Beim Arbeiten im grofen Magftabe Hat man fid
vor dem maffenbaft entweidjenden Scjwefelwajjer-
ftoff su bitten, indem man die Operationen mur im
Sreien und wo miglid) bei ftarfem Winde ausfiihet.
Die Arbeiter, vom Ddemen der eine die Fliiffigteit durd)
Umvithren in ftavfer Bewegung erhiilt, wihrend der
audere dag BugieBen der Salzlfung bejorgt, haben fich
dann fo u ftellen, dafs das entweidjende Schwefelwafier-
Jteffga8 vom LWinbe nicht ihuen 3u-=, jondern von ihnen
hinweggefithrt wird.

. Bur Bermeidung bdiefes Uebelftandes nimmt man
Ve iillung gwedmifiger in einem mit didyt jehliegendem
Ledel und einem  eifernen, bleiumtleideten Rithrer
verjchenen Gefiie ans Budgsbaumboly vor, in weld)es
Sdwefelfliuve von 80PV, gethan ift, in die aus einem
boher ftehenden, ebenfalls mit Dectel verjehenen Bebilter
e Shlippe’jche Salzlauge flieft. Diefelbe wird
durd) Anflfen der Kryftalle mittelt Damypfes in einem
- Loden eingegrabenen eifernen Drudfaf ergejtellt
wd von hier in den Behilter gedviidt. Den entwidelten
Shwefelwafferftoff fann man durd) ein Rohr im Dedel
vt Fiillumgsgefiifes durd) ein Syjtem von mit Natvon-
}‘}“88 gefitllten thimernen Flajdhen sur Darftellung von
(
derjett gur Herftellung von Sclippe’jdem Saly ge-
braucht werden famm, Aud) fann man da8 Gas ver-
Pl‘efmm umd die entftandene jdpweflige Siure nad)
Rigler’s. Berfahren ) mittelft  Kupfervitriols in
<twefelfiure iiberfithren oder die jdpweflige Siiure in
3:\{} Saltmild) oper Natvonlauge verfehenen Gefifen mit
meli??::rl[ sur Darftellung von jdjwefligjauren Salzen ver-
Bur Berfepung des Nateivmiulfantimoniats fann
™man ohne Bedenten rohe Sdywefeljiuve amwenden, muwr
Ulbll‘é. biefelbe frei von Blei und Arjen fein. Da beide
;Intf gewdhnlic) in der vohjen Siuve vorfommen, jo
ncl?g" man fie entfermen, inbem man durd) die mifsig
be:' &‘l_}lfy Ciiure Schwefelwafferftofigas Leitet und nad)

Mtigung von dem abgejchicdenen Sehwefelblei und

") Polyt, Journ, 242, 278 Berg- und bhitttenm. 3tg.
11, €. 486 1885, ©, 139, - O ? : i
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Sdywefelarien abgieft. ‘Wit einfacher Fann man dafjelbe
aber evveidjen, inbdem man gu der fitv die Falhung ver-
dimnten Sduve anfangs nur eine gang geringe Menge
der ¥ojung vom Seylippe’jden Saly fiigt. E8 wird
bann in der Siiure elbft Schwefelwaffevftoff entwidelt
und e8 fillt neben einer geringen Menge von Fiinffad)-
Seywefelantimon die Gejammtmenge des8 Arfens und
Bleies nieder. Diefe (it man am Bobden abfeen wund
sieht die flave Sduve mit einem Heber in ein anderes
Oefiig, worin man die Fillung vornimmt. Nad)-
dem die gamge Menge ber Lifung des Schlippe’ jehen
Galzes zugefett ift, mup bdie itber dem jdhon vothen
Niederdylage ftehende Fliiffigteit deutlich fouer veagiven;
follte fie alfalijd) fein, fo ift duveh Bujat von Scwefel-
fiiure die jaure Reaction herujtellen.

Die Farbe des Niederidhlages gewinnt bedeutend,
wemn man ihn gleid) nad) der Filhumg moglichft von
dev anbiingenden Flitffigheit befreit. Bu diefem Bwede
witd der Fillbottid) nad) ftattgehabter Fillung mit
Waffer unter Vewegung des Rithrers gefitllt, diefer
dann abgeftellt, nad) dem Abfeen des Goldjdywefels Has
geflivte, nod) Schwefelwafferftoff enthaltende Waffer in

-einen gefd)loffenen Canal abgelaffen, danm der Nieder-

fchlag in einen in die Grde eingegrabenen eifernen blei- -
verfleidetenn Seffel, aud diefem in eine eiferne Filter-
prefle (bet 3. Atm. Drud) mit fehr didhten Tiidern
gepumpt und hier in heifem Waffer ausgewajdjen, bis
ba8 Wafdywaifer mit Chlovbaryum feine ftirfere Trit-
bung giebt, al8 fie dag angewandte Wajchwafjer mit
dem NReagens hervorbringt. BVei gevingen Productionen
wird der gefillte Goldjdwefel auf Spisbeuteln odev anf
in Rabhmen gefpannten leinenen Ticdjern vajd) von der
beigemengten Flitffigheit befreit, damn mit viel Waffer
aufgevithrt, durd) Decantation audgewajchen und uleist
filtrict. :

Die in fleine Stiide 3ertheilten Prefuchen werden
auf einem Lattengeriift bei einer 70°C. nidjt itberftei-
genden Tempevatur langfam getvodnet, weil fid) bei
hoherer Temperatur jdwarzes Sulfid unter Schwefel=
augjcheidbung bilbet. Die beim Trodnen fehr hart ge=
wordenen Stitde von dunfelvothem Ausjehen werden mit
LWaifer zu einem bdiden Bret angerithrt, diefer auf einer
Nafmithle gemahlen, die Maffe auf ein Filter oder einen
mit Lochern und Leimwand iiberzogenen Doppelboden
eined Bottih)s gebradyt, nady dem Abtvopfen Fum 3wei-
ten Male getrodnet (in etwa zwei Stunden, wihrend
frijd) gefillter Goldjchoefel mindeftens jwei Tage hievsu
erfordert), und die getrodnete Maffe in Kugelmiihlen
mit etwa 200 fleinen eifernen Kugeln von der Grife
einev Flintentugel gepulvert. Bei der erften Trodnung
find etwa 70 Proc., bei der zweiten mur 13 Proc.
LWaffer zu verdantpfen. pad

Wiihrend der Goldjdhwefel fitv medicinijdye Bwede
tmmer aug Nateiwmjulfantimoniat Hevgejtellt wixd, fo
bereitet man ifn billiger, aber wnveiner fitv tedynijdye
Bwede, 3. B. gum Bulcanifiven de8 Kautiduts, aus
Calctumiulfhydrat, indem man Kaltmild), Schrefel=
blumen und Schwefelantimon in den dquivalenten Ber=
hiltnifjen fodyt und bie Fillung mit Salzfiure vor-
nimmt. Die Wajdywafjer pritft man mit jalpeterjauvem
Silber.
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Gigenjdjaften. Der Goldfdhwefel ift ein javtes,
jehon dunfel ovangeforbenes, in Wafler und Weingeift
unlogliches Pulver. Cine Hellere Farbe bdeutet auf
einen Schwefelgehalt oder auc) auf ein ausd Calcium-
fulfantimoniat Hevgeftellted Pripavat. Veim Crhiken
auf Kofle vor dem Lothrohr verbrenut er mit blawer
Sdywefelflamme, dad guriidbleibende Dreifac)-Sdywefel-
antimon eigt dabei Wntimonreaction. IJm gejdhlofjenen
Fofhre exhivt, giebt er Schwefel ab und wird ju Dreifach-
Sdywefelantimon. Jn wifferigen Alfalien ift ev (B8lich,
inbem fid) Sulfantimoniat und antimonjaured Saly bil-
den ; aud) [B&lidy in den Scywefelalfalimetallen bei Luft=
abj(uf, dedgleichen in Lofungen von Kalihydrat (leichter
al8 Sb,S,) und in fohlenfaurem Kalivum, nid)t aber fohlen-
faurem Ammonium. , Leptered (H{t Finfjac)-Sdyrefelaren
und fann daher jur Nadpweijung von Arfen im Gold-
fchroefel dienen. Mit einer Lojung von Natronhydrat er=
hist, {dheidet {ich) beim Crfalten febhr {dhwer (B8liches, weiRes
antimonjauves Natvium ab, dedgleiden beim Kodjen
mit einer Lojung von fohlenfanrvem Natrivm, wobei, wenn
beim Crfalten der Lujtyutritt abgehalten wird, {id) fein
Sdywefelantimon audjdjeidet (Unteridhied von SbyS;).
Beim fdjwachen Ueberfittigen ber Lofungen de8 SbyS;
in ben DHydraten oder Carbonaten der Wlfalien wmit
Giiuven, felbft Koflenfaure, deidet fid) ovangerothes
Sdywefelantimon aug.  Mit fohlenfouvem Alfali ge-
fymolzen, giebt Sb,S; fein metallijdjes Antimon, aber
beim Kocjen der Schmelze mit Wafjer fdjeidet fid) braun-
rothe8 Schwefelantimon ab. Mit Ehlovammonium fiir
fid) ober in BVerbindung mit anderen Sehwefelmetallen
exhipt, verfliiditigt fid) das Sb,S; vollftindig. Rwei-
fac) fohlenfoure Alfalien {ind ofhne Wirfung (Unter-
jchied von Scpwefelarfen). Beim Kodjen mit jalpeter-
fourem Silber und {dpwefeljourem Kupfer firbt ex
fi) fdhwary, indem fich Silber= oder Kupferjulfantiz
moniat und Untimonfiure bilden. Au der Luft zerfest
er fid), namentlid) im feudjten RAuftande und bei Lidyt-
einwirfung, rajd), indem fidy Schwefeljiiure und Anti-
monoryd bilden; lepteves fann dburd) Kodjen mit Wein-
faure ausgezogen und nacdygewiefen werden. Beim
Sodjen mit Salzfdure entjtehen Trichlorid, Schwefel
und Schwefelwafierftoff. Sdywefelfohlenftoff entzieht
dem Goldjdhwefel etwas gebundenen Schwefel. Wihrend
Wafferftoffjuperoryd im Antimontrifulfid den Schwefel
vollftindig ju Scywefeljiure oxydirt, wird derfelbe tm
Pentafulfid nur unvollftindig oxydict. Reiner Sold-
fchwefel ertheilt . bei Orangefarbe dem Waffer beim
Bufammenreiben damit feine fauve NReaction oder giebt
[68liche Salze nidh)t davan ab, [6ft fich in Ammoniak bet
gelinder Wirme villig auf (ein Riidftand deutet auf
Sermes, Antimonoxyd, Schwefel und ald Filjdhungs-
mittel beigemengtes Biegelmehl) und wifferige Wein-
fteinfiduve entzieht demfelben fein Antimonoryd. Wird
Goldjdywefel mit gleid) viel doppelttohlenfaurem Na-
trium und LWaffer ujammengericben und filtvict, fo
darf bie Fliiffigleit bei Bufap von itberidjiiffiger Salz-
jdure nicht mit gelber Farbe getriibt werben.

Aur Priifung auf einen Arfengehalt reibt man 1 g
Goldidymwefel mit 1g doppeltfohlenjauvem Natvium ju-
fammen, fdjiittelt dag Gemenge einige Minuten mit
faltem Waffer, filtvivt und fitgt sum Filtrat Salzfiure,
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o dann ein entftehender gelber Niederjchlag Schefel-
arfen ameigt. FReiner Goldfdhwefel (Bft fich) vollftindig
in Wesfali (Berfiljdpungen von Binuober, Riegelmel,
Bolus. 2¢. bleiben jurit), in 200 Th. 10 proc. Aey
ammoniaf beint Crivdvmen und giebt, wie bemertt, beim
Bufammenveiben mit Waffer fein faured Filtrat. Cnt:
fteft diefes bei einem linger aufbewabrien Prdaparat, jo
mufp dafjelbe mit deftillivtem Waffer audgewafjchen werden.

Anwendung. Der Goldjchwefel ift ein, nament:
lid) in Der BVetevinirheilfunde angewandted Wvgneimittel
und muf gegen LUdht und Luft gefehiit aufberwalut
werden, ift aber durd) Bredyweinftein theilweife ver-
bringt. Mit fauren Pflangenfiften, Sauerhonig .
lingeve Reit in Beriihrung, entfteht unter Berfetung
Sdywefelwafierftoff und Antimonoryd und dag Pripavat
erlangt brecjenevregenbe Wirfung. Vet lingerem Auf:
bewabren eined Gemifdjes von Goldjdywefel und Calomel
(Plitmer’jdyes Pulver) entftehen ebenfall8 bredyen-
ervegende Oebilde. Durd) Aufldfen von 1 Th. Golb-
{chwefel in Ueptalilauge, LVerbiinmen und Filtviven der
Lwjung, BVevmifjdhen derfelben mit 6 TH. mebicinijder
Seife und BVerdbunften bis jur Confifteny einer Pillenmaffe
entfteht Spieglanzfeife; nur nod) felten al8 Arjnei:
mittel angewandt. Der Goldjdpwefel dient jum Vul:
canifiren ded Rautfduts (Cautchouc souple) und
wird in Cngland, aus weldem bdag Bulcantfationdver-
fahren ftammt, dann aud) anderwdrtd nady englijden
NRecepten meift aus * Calciwmfulfantimoniat  mittelj
Sdywefelfauve abgejdjieden; der Goldjcywefel enthilt
bann ftets Gips und freien Scjwefel. An dem
Pulcanifiven, d. §. an bder Ueberfiihrung in oxge-
nijdje Subftany bei hohever Tempevatur, betheiligen jid
miv der freie Schwefel und der des Antimoniulfidd
und man muf alfo, um ju evfahren, wie viel zum Vul
canifiven  geeigneten Schwefel dag Mufter bei feiner
Darftellung entbielt, feinen Gehalt an Sdywefel, Antr
mon und Calcium fennen. Unger?) hat ein Berjahren
jur Beftimmung  diefer Stoffe angegeben. Eerlelbt
fand in englijdhen Goldjdywefeljorten 6 big 30 Proc
feeien Swefel und 9 bis 62 Proc. Gips. Cine Probe
Golvfdywefel enthielt 44,83 Proc. Scywefel, 53,84 Frec
Antimon, 0,2 Proc. Calcium und 0,74 Proc. LWajler
Maffet unterfudjte mehrere Proben Goldjchwefel .“"b
swar drei aus dem Handel bezogene Sorten (a bis o),
eine nad) Borjdyrift der belgifchen Pharmatopde o
unreinem Scjwefelantimon (d), eine durd) Berjebs
von Natriumfulfontimoniat (e) umd eime mit b0
fehitffigem Antimontrifulfid hevgeftellte Probe (£):

a. b. c. d. e.

Antimonpenta- 793

julfiv . . . 4860 1830 3723 2520 6310 S
Yntimontrifulfid 19,50 740 1387 10,10 2850 342
Sdwefel . . . 2550 17,10 33,60 6300 430 217
Sdywefeljaured =
& galcfitltmi. . — 5500 é&,b‘() = = .

wefelarjen. — — pez L — e’ o
Waffer 2. . . 6,40 220 670 1,70 410 TP

Aud) enthalten vothe Gummirdhren?) Sdueftl
antimon.

1) Beitjdhr. . analyt. Chem. 24, 167.
2) Ber. d. deutjd). dem. Gej. 6, 757.
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Sdywefeljalze de3 Antimons. Sowohl pas
Dreifach - Schwefelantimon wie dasd Fiinffad)- Schwefel:
antimon verbinden fid), wie bereits mehrfad) evwibnt
ijft, mit anbderen Schwefelmetallen. €8 gehoren fierher
eine Reihe von WMinevalien, von demen die widtigften
oben erwifnt find; in denjelben ift meiftens ein Theil
bes Untimond durd) das ifomorphe Avfen vertreten.
Jm veinen Buftande {ind bdie BVerbindungen mit den
Sdywefelmetallen dev Alfali- und Srdbmetalle in Wafier
[68lich) und Erpftallifivbar, die Dder {cjweren Metalle in
Baffer unldsli). Dan hat zwei verjdjiedene Clafjen
su unterjdjeiden, die Berbindungen ded Dreifad)y-Schwefel-
antimons, weldje man Sulfantimoniite (julfanti-
monigiaure Salze) nennt, und die des Fitnfac)
Gdjwefelantinons, welde ald Sulfantimoniate (julf-
antimonjaure Salze) bezeidhnet werden.

Die Gulfantimontite entfpredien im wafjerfreien
Auftande der allgemeinen Formel (SbS)RS, worin R
eineimwerthiged Metall begeichuet; die Sulfantimoniate
ber Formel (SbS) (RS);. Die lepteren enthalten daher
auf diefelbe Menge Antimon dreimal jo viel anderes
Metall al8 die exjteven. -

Bon den Sulfantimoniaten hat das Natriumfaly
(Sdlippe’fde Salz, NagSbS, + 9H,0 mit
2444 Sdywefelnatrium, 41,80 Antimonfulfid und
33,76 LWaijer) griferes Jnterefle, bdeflen Bereitung
bereits beim Goldjchwefel bejdrieben ift.

Die RKalfantimonleber, Calcaria sulfurato-
stibiata, Calx Antimonii c. sulfure Hoffmanni, erhal-
ten duvd) Glithen eines Gemenges von Aetalf, Dreifad)
Swefelantimon, Schwefel und Kohle oder durd) Sodhen
von Goldfdywefel mit Ralfmild), ift ein Calciumfulfanti-
moniat, Igemi‘id)t mit jdwefeljaurem Calcium und freiem

~

Sdywefel. ¢

Bejtimmung uud Tvemnung ves Antintons 1),
Die fit tedynifdhe wnd fpeciell fite Hitttenméinnijdye Bwede
geeigneten Methoden gur Beftimmung pes Antimons in
Crien wunb dergleichen find bereits oben angegeben
worden unb Famn dafer auf S. 1050 veriefen werden.
Cs bleibt mm nody iibrig, bdie eigentfich analytijdhen
$Eftlmmung€metf)oben angufithren, und dabei fonmen
iolgende Fiille vor: Antimon ift als Oryd oder Stiure
vethunden a) mit Alfalien, b) mit Crden, oder es ift
mt den eigentlidhen Scjwermetallen zu Legirungen oder
" Galiform verbunden. Das Antimon wird Hiufiger
i @d)mefelantimnn, Sby 83 oder Sby S5, und anti-
nonfaures Antimon, SbO,, als im metallijden

uftanpe beftimmt.

3) Trennung pes Antimons von den Al-
alien, Wafferfreie antimonjauve Alfalien oder Anti-
o moryd-Altalt find leidht indivect zu anmalyfiven. Die
ecbindung wiv fein: gepulvert und mit threm mehr-
Iiben Gewidit Galmiaf im Platintiegel geglitft, bis
n?.“e weigen Dismpfe mehr entweiden. Das Antimon
D dabei als Chlovantinton verflitchtigt und e8 bleiben

Yie Altalien gfs Chlovverbindungen zuritd. Die Menge
\

) Dandbiiher ber analyti i
ptijen Ghemie bvon Rofje,
m??&‘xlib;{rﬂ,%uieniug,(SIaﬁen,SRoI)r,SBoft,
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der Alfalien wird beftimmt und aus der Diffeveny geger
die Menge der angewandten Subftany bder Antimon-
gebalt bevednet. Aud) fann die Trennung des Anti-
mond in dhnlidjer Weife gejdjehen, wie von den Erden.

b) Trennung ded Antimons von den Erden.
Die oben angefiihrte Methode der indivecten Beftim-
mungen fann wuw in wenigen Fillen angewandt werden,
namentlid) nmur bei der Analyfe von antimonfauren
Galgen oder bei Antimonoryd-Alfali und aud) nur
dann, wenn man fidjer ift, neben der einen Orydations-
ftufe ded Antimons nidyt auc) die andere ju Haben.
Gany unverwendbar ift fie aber bei den Grden, weil
biefe alé Chloride beim Olithen einen Theil des Chlors
entweidjen flaffen und al8 Gemenge von Oryden umd
Chloviden juriifbleiben. Dlan mup deshalb unter allen
Umitinden das Antimon divect beftimmen. Man (oft
die Gubftany in Salsfiure, verdimnt mit Wafjer, wo-
durd), wenn nidjt ein fehr grofer Ueberjdup von Siure
vorhanden war, ein Theil des Antimons al8 Yntimon-
fduve oder al8 Algavothpulver gefillt wird, und leitet
dann anfaltend Sdywefelwafierftoff ein. Die gefillte
Antimonfiure und das Algavothpulver twerden durd)
Sdywefelwafierftoff in Fiinffad), vejp. Dreifady-Shwefel-
antimon verwandelt und quferdem alles Untimon als
Sdywefelantimon gefillt.

Man founte die Abjdjeidung von Antimonjdure und
Algavothpulver vermeiden, wenn man bder Flitffigteit
Weinfiure ufepen wollte; da diefe aber bei der fpiteren
Beftimmmg dev Srden Hinderlic) fein farm, fo ift es
swedmiRiger, die Anwendung der Weinfauve u unter-
laffenr, da der weifge Niederfdhlag dod) vollftindig in

Sdywefelantinon verwandelt wird.

Die mit Sedwefelwafieritoff gefittigte Flitffigteit
[6ft man fo lange an einent wavmen Ovte ftehen, bis fte
nidyt mefhr nady Seywefelwafierftoff riecht, oder vertreibt
den Sdpwefelwafferftoff duvdy) einen Strom in bdie Flitj-
figteit geleiteter Soflenjoure. 8 ift erforderlich, die
Befeitigung ded8 Scwefelwafierftoffd abjuwarten, weil
208 Odwefelantimon i jchwefelwafjerftoffhaltigem
Waffer nicht gany unloslich ift. AlSdann wird das
Sdywefelantimon auf einent bei 100° getrodneten und
gewogenen Filter gefammelt, mit Waffer gewafdjen, bei
100° getrocnet wnd gewogen. Einen geringen Ehlor-
gehalt, weldhen das Sehwefelantimon leid)t guritdbehalt,
entfernt man duvd) Auswajchen deffelben auf dem Filter
mit Wafjer, welchent Weinfteinjdure und etwas Schwefel-
wafferftoff zugefett worden. ' : :

Der getrodnete Niederjcylag ift mur in dem einen
Falle reine8 Schwefelantimon, wenn bdie Fliffigheit
e Antimonoyyd oder Dreifach)- Chlorantimon enthilt;
ift davin aber Untimonfiure, ober irgend -eine Sub-
ftany enthalten, weldje Schwefelwafierftoff jerfegen fann,
fo ift dem Dreifad). Sdyoefelantimon tmmer freier
Sdywefel beigemijdht, und Ddiefes findet in den meiften
iillen, wo dag Antimon durd) Schwefelwafferfioff abge-
jdjicden wird, flatt. AuBerdem ent[;ﬁ[t' §aé bet 100°
getrodnete  Scywefelantimont  inmer einige ?Br'ocent
Dydratwaffer, die erft bei hoherer Temperatur entweidjen.
Man mup daher unter allen Umftdnden den %eb;v
jihlag weiter nterfuchen.  Bu bex'n Bwede wird
derjelbe miglichft jorgfiltig vom  Filter genommen,
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jedoc) fo, daf ifm feine Spur ovganifher Subitany
anbingt,” in ein Porzellanjdjifffien gebracht und davin
gewogen. Diefed Sehifichen jdyiebt man in ein weitered
Olasrohr, ein bihmijdes Verbrenmungdrohr, weldjes
mit einem Appavate zur Cutwidelung von Kohlenjaure
verbunden ift. Nadydem das Rofhr mit trocdenem Koflen-
jiuvegas gefitllt ift, erhit man e§ unter bejtindigem
Ruleiten von Kohlenjiuve bis yum gelinden Gliihen.
Der freie Selwefel und das Wajjer entweidjen dabei
und e8 bleibt veines Dreifach- Schwefelantimon, SbyS;,
juritd.  Diefed [t man in der Kohlenjiuve erfalten,
wiigt und berecnet nad) der Gewid)tsdiffereny vor und

Fig. 202.

nad) dem Glithen die gange Menge des Niederjd)lages
auf Dreifad)-Sdwefelantimon und danad) auf
Antimonmetall. 4

Man fann das Antimon nad)y Bunjen dud) al8
Fitnffad) - Shwefelantimon beftintmen, indem
man die falzjoure Lojung mit dylovjourem Kaliwm gur
Grzeugung von Antimonchlorid erhist, das itberjdjitfiige

Fig. 203.

Ghlor purd) Crmwdvmen vertreibt, bdie Lojung vorjidyitig
mit fehr jdwader Salzfiuve verdinut, jo dap feine
Tritbung entfteht, und falt mit frifd) beveitetem, ge-
fittigtem Schwefelwafferftoffwafier im Ueberjduf big zur
Abjcheidung ded SbyS; ftehen lift. Nadjdem dev itber-
jditfige Schwefelwafferftoff durd) einen friiftigen Luft-
ftrom verjagt worden, bringt man denfjelben auf ein
gewogened Filter, wifdyt mittelft Saugpumpe guerft mit
Waffer, dann mit Alfohol, Hievauf mit Schwefeltohlen-
ftoff und julept wieder mit Alfohol aus, trodmnet bei
110° unbd wiigt.

Nad) Rofe bringt man einen gewogenen Theil ded
Sdywefelantimond in ein Kugelvohr ober in einen Por-
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sellantiegel, durd) deffen Dedel ein Porgellan- oder
Platinvohr geht, und glitht den Niederjdhlag anfangs
gelinde, fpiter ftirfer im Wafferftoffjtrome. Dev iiber-
{dhitfjige Schwefel verdampft dabei und dad Schwefel:
antimon wird zerfest, indem der Schwefel al8 Sewefel-
wafferftoff entweidgt wnd metallifdhes Antimon
suvitbleibt. €8 dienen dagu die in Fig. 202 und 203
dargeftellten Apparate.

Sn erfterer ift @ eine Flajdye, worin gramulivies
Rint und Waffer enthalten; durd) dag Tridterrolr b
witd Sdpwefeljaure in fleinen Portionen zugegeben,
um eine gleihmifige Gasentwidelung u erjielen; in

. den RKugeln ce jammelt fid) die durd) den
®asfivom fortgerifiene Flitffigheit und dos
mit Chlorcalcium gefitllte Rohr d bdient jur
Cntwiijerung ded Wafferftoifgajes. Jn die
gewogene Sugelrihre e wird der Niedertlng
gebracht, die Cuden ded NRobhred werden mit
etner Federfahue jorgfiltig geveinigt wnd die
efammimenge bes Nieverjchlages fo weit
a8 trgend thunlid) ift in die Kugel gejdoben;
davauj wigt man dad FRohr wieder, um ju
bejtimmen, wie viel von dem Niederidylage
sur Unterfudjung verwandt ift. Nadydem dor
ganze Apparat mit Waijerftoffgas gefiillt
worden, erhit man sunddyft gelinde dund
eine Lampe, damit bas Schwefelantimen
nidyt jum Scmelzen fomme, weil es jont
fdywierig zerfest wird; nad) und nad) fteiget
man die Hise, zulest yum Rothglithen. Nadjdem feine
Sypur von Sdywefelwafierftoff mehr . entwidelt wird,
(it man im LWafferftoffitrome erfalten und wigt
in der Rugel enthaltene reine Antimon. IJm Anjonge
der Operation condenfivt fich) leicht eine geringe Menge
von Scjwefel an den filteren Theilen des Iofres;
jollte diefe gulept nicht verflitchtigt fein, fo tveibt man
ven Scwefel im Wafferjtoffjtrome durd) Unniihes
rung der Lampe fort. ,

Der Apparat Fig. 203 unterfdheidet fid) w
FWefentlichen vom vorigen mur dadurd), daf ol
ber Kugelrihre der Porzellantiegel g angewandt wird,
purd) deffen Dectel das FRohr 2 den im Apparate
abe entwidelten umd im Ehlovealciumrobre d 3
. trodfneten Wafferftoff uleitet. Jn demr mit jemes
Dedel gewogenen Tiegel wird dev Nieverjcilag o
gewogen und jdjlieRlidy das metallijdhe Antimon M
Tiegel gewogen. Gewdhnlich fublimirt bei M
Berjepung etwad Antimon an dem ergmﬁfl?
aus diefem Grunde ift e8 exfordertich), Tiegel und Dedel
3u wigen. )

Abjolute Genanigteit ift mit diefer Methode ”“h£
s erreidjen, da fntmer ein gevinger Theil ded Anfmno®
verdampft.  Bei jehr vorfichtigem Avbeiten faller D.lf
Refultate qus diejem Grunde wm Yy big Yo Proc 3
gering aud, e8 founen jedod) Differengen vON 1 bis
2 Proc. vorfommen. -

Man hat and) in dem Niederjd)lage dad ‘ZI“““T?[‘,
indirect beftimmt, indem man das getrodnete (?dlll‘ﬂ‘l’l
antimon mit concentrivter Salpeterjiure bet)anbrlt,\f‘l‘“
ben Schwefel in Scwefelfaure gu verwdt s
Diefe wird dann, nachdem geniigend Weinjaure pugeled
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ift, um alle Antimonjiure in Lojung ju erhalten, durvd
Ghlorbaryum gefdllt und das {djwefeljanre Baryum ge-
wogen.  Aud) fann man Has8 Sdywefelantimon mit
dlorfauvem Kaliwm mijdjen, in einem Kolben mit nicht
su verdiinnter Salzfduve itbergiefen, bei gewdhnlider
Tempevatur einige Beit ftehen laffen, bi8 bder abge-
jdjicdene Seywefel gelb gewordem, damn erft etwas er-
hisen, LWeinfteinfiuve und bHievauf Waffer zufegen.
Grhigt man gu frith, fo fann eine fleine Erplofion ent-
ftehen. it dem fehwefeljanven Baryum fillt gewshnlid)
etwad weinjoured Baryum nieder, das fid) beim Glithen
in fohlenfaured Bavpum verwandelt. Das Gemenge
witd dedhalb mit verditnnter Shure digerivt, um Has
foflenfanre Baryum zu (6fen, das [hwefeljaure Barywm
von Jewem gewajdhen und damn erft gewogen. Bur
Orpdation de8 Schwefelantinond darf man nur hidjt
concentrivte Salpeterfduve amwenden, weil -verditnnte
eine geringe Menge von Sehwefelwafferfiofi frei madht,
jo dap die efultate zu niedrig ausfallen witcden. Aber
bet Salpeterfiiure von 1,42 fpec. Gew. ereignet es {id)
leidyt, dafy ein Theil ded Schwefels al8 foldjer abge-
fijieden wird und ju Tadpidjen jujoanmmenidymilzt. Diefe
werden damn auf einem bet 1000 getvodneten und ge-
wogenen Filter gefammelt, gewajdjen, bei 1000 getvoctnet,
gewogen und ihr Gewidjt dem aud dem jdjwefeljauren
Bavyum bevechneten Schwefel hingu abddict.

Aber aud) bdiefe Methode gewiihrt feine abjolut

tacten Refultate, da das bei 1000 getroctnete Dreifad)-
Cwefelantimon tmmer nod) Whaffer uviidhilt und
aljo, wenn aud) die Menge des Schwefels im Nieder=
idlage beftimmt ift, dod) moc) nicht mit Sicjerfeit auf
ben Antimongehalt gefdlofien werden fann.
_ Uuf maBanalptijdjem Wege Lt fidh nady
Odneider das Antimon beftimmen, wenn man das
of dem Filter leic)t angetrodnete Schwefelanti-
mon (etwa 0,5 g) mit diefemt in einen Kolben a (Fig. 204)
b}:mgt, mit einer hinveidjenden Menge mur wenig ver=
dinnter Salifiiure iibergicft, allmilig bis jum Kodjen
uhist wnd das entwidelte Schwefelwafierfiofigas durd)
8 Rohr b tn eine vorgelegte Retovte cde mit ver-
dinnter mmoniaf(6fung treten (ift. Qebtere wird bei
nod) alfalijdier Reaction mit Muftreiem Waffer ju s
oer 1 Liter verditnnt, eine abgeneffene Menge davon
m emem Bedjerglafe mit (ftfretem Waffer und Stiivke:
t!“ftfr, verfest, mit Salifinve jhwad) angefiuert und
one fitvivte Jodlfung fo lange Bimgugefiigt, bis eine
F’[““E" ivbung fic) jeigt. Gimen Heinen Ueberfdup der
f}"?.[')ﬁmg fonn man mit unterfdywefligiauvem RNatvium
iwiidtitriven. 8 entwideln fidh auf 1 Mol. Sehwefel
atimon, ShyS,, 3 Mol. Schwefelwafferftoff, diejelbe
Lenge aud) aud 1 Mol. Sb,S; unter gleidpeitiger Ab-
heidung von 2 ot Goefel.  Dev Sewefelmaffer-
1O fegt fidy mit Sob in Sodrwafferjtoff wnd Schwefel
;‘I‘I(Has +2J=2HJ +8). @ entjpredyen dann
. th = 28b == Sh,S; — Sb, S;. Dieje Methode
g{” e dann genaue Refultate, wenn die Ammoniak
{-?”‘9&“ Jebr verdiimnt und das Bujapwoaffer Muftfvei
1 aud die Prope rafd) ausgefithrt wird.

Beill) feitet pog Sdywefelwafferftoffgas in eine
\

1
) Compt, rend. 202, 1487.
Ruspratt, Ghemie, peard. v. Stopmann u. fKerl. L
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ammoniafalijhe Kupfer(sfung von beftimmtem Gehalte,
filtrivt da8 Scwefelfupfer ab, itberfittigt das Filtrat
mit Salzfture, und verfest die gelbe Lofung mit titrir-
ter Binndyloviiclsfung 6i8 jur Cntfirbung. Weller )
beftimmt da8 Antimon maRanalytijc) mittelft Jobd-
faliums aud Antimond)lorid, weldes damit
Antimonjodiir wnd Jod (auf 1 At. Antimon 2 At. Jobd)
giebt. Lepteres wird mit unterjdhwefligianvem Natrium
titvict.  Die verdbiinnte Antimonljung wird in einem
RKolbdjen (Fig. 204) mit veinem Jodfalium in nict ju
groBem Ueberidjuf verfept, das ausgejdjicdene Jod.in
eine verbitnnte Jodfaliumlsjung itberdeftillivt, diefe nadh
dem Erfalten in ein Bedjerglad gethan, unterjdhweflig- -
joured Natvium in gevingem Ueberfduf juflieen ge-
laffen, Otiirfefleifter hingugefiigt und der Ueberjdhuf
des Natronfalzed duvd) Jodlsfung bi8 jur bleibenden
Bliue guviidtitrivt. Das Natvonjafy wird durd) Jod in

Tig. 204.

tetvathionfaures Natrium itbergefithrt (2J + 2Na,S,05
— 2NaJ 4 NayS,0¢). Man verwendet dad Natron-
faly in Form einer /1o Normalldjung, indem 24,8 g
reines fryjtallifivtes Saly in 1 1 Wafjer geloft werden.
Die Jobdlofung erhilt man duvd) Aufldfen von 12,7 g
Jobd in 18 g veinem jodftiurefreiemt Jodfalium in wenig
Waffer und Berditmnen auf 11 Man verfest eine ab-
gemefjene Menge des Natronfalzes mit frijd) bereitetem
Otiivfefleifter und (it von der Jodldfung fo viel hingu-
flieen, daf Dleibende Blaufirbung eintvitt. Waven die
vevwendeten Materialien vein, jo entjpredjen einander je
10 cem beider ¥djungen. : '

Y fdhdfiten beftimmt man das Antimon in den
Sewefelnicderjd)ligen, in weldjer Form 8 faft ftetd

“in der Unalyfe erhalten wird, al8 antimonjaures

Antimon, SbO; oder SbyO; . Sb, O;. E)qun et-
wandelt a8 Gemenge, nad) Bunfen, am leidyteften
in diefes, indemt man 8 mit vaudjender Salpeter-
faure behandelt. Wird Schwefelantimon mit Der adjt-
bis jefufachen Menge einer foldjen Siure in emem
gewogenen, mit concavem Decel verjehenen Porgellan-
tiegel itbergoffen, o fdjeidet fid) der Scwefel ald ein

feimpertheiltes Pulver aus, das fid) leicht wund vollftiindig

1) UYnn. d. Chem. u. Pharm. 213, 364. Sonitige
ptijhe Veftimmungen: Pogg. Ann. 94, 499
Enéﬁt‘mg)?d’uo, 6%4 (Sdneider); 95, 204 u. 118, 17
(Repler).
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orpdirt, wenn man die Siure allmilig im Wafferbade
verbunften [agt. Die im Tiegel juriidbleibende weife
Mafle, welde aus Antimonjiure und Schwefeljtiure
befteht, [t fich) ohne BVerlujt duvd) Glithen in rveines
antimonjouved Antimon verwandeln.  Jft dem 3u
orydivenden Niederid)lage ein grofer Ueberjdhuf won
fretem Schywefel beigemengt, o entfernt man denjelben
juvor durd) Audwajdjen ded getrodneten Filters mit
Sdywefelfohlenitoff nacd) dem weiter unten ausfithrlicher
angegebentenn  BVerfahren. Da  fid) Niederd)liige von
Sdywefelantimon mit ober ofjne freien Schwefel leidht
bei dem Betropfen mit raudjender Salpeterfiure ent-
- iindent, fo ift e8 vathjam, die Mafle vor dem Bujats
der raudjenden Stiure mit nur 4 bi§ 5 Tropfen Sal=
peterfiure von 1,42 fpec. Gew. 3u benepen. Behandelt
man da8 Sdywefelantimon mit jhwicdjerer Salpeter-
fauve, deven Siedepuntt itber dem Scymelzpuntte des
Sdywefel8 liegt, fo {dhmilzt der abgejdjicdene Schhroefel
ju groferen Tropfen, die fid) fehr jdhwierig orybdiven,
wifhrend der Siedepuntt von 86°C. der hichft comcen-
trivten Salpeterfiure unter dem Scymelzpunfte bdes
Seywefels liegt. — Faft bequemer nody al8 nad diefer
Methode gelingt die Orydation des8 Sewefelantinmons
durd) einfaches OGlithen deffelben mit Quedfilber-
oryd. Crhist man fein pulverificted Schwefelantimon
mit der zu feiner Oxydation gevade hinveidjenden Menge
Quedfilberoxyd, fo tritt zwar eine lebhafte Berpuffung
eint, bei der die Mafjfe umbergejdhlendert wird. LWenbdet
man aber im Berhiltnif jum Scywefelmetall die dreifig-
big fiinfzigfache DMenge von dem Orpdationsmittel am,
fo erfolgt die Berbremmung rubhig und ofne Verluft.
Pan erhist dasd Gemenge ju diefem Bwede allmiilig
in etent offenent Porgellantiegel und mdfigt die Tempe-
ratur, jobald die Orydation beginnt, wad man an einex
ploglid) eintretenden Cntwidelung grauer Quediilber-
vampfwolfert erfennt. Sobald diefe nadjlaffen, fann
man die Temperatur beliebig fteigern und den Tiegel
ofne Anfjicht fich feldbft itberlaffen, vorausgefest, daf die
Lampe zuvor fo eingeftellt ift, daf feine veducivenden
Flommgaje in denjelben gelangen fonmen. Um bdie
feten Spuren von Quediilberoryd zu entfernen, welde
mit ber Untimonfdure verbunden find und daher hart-
nidiger zuviidgehalten werden, erhigt man den Tiegel
nod) eine Beit lang itber der Glagbliferlampe, bi8 er
nidt mehr an Gewid)t abnimmt. Dad antimonfaure
Antimon bleibt dann al8 ein jarted, weifes, nidht im
mindeften an den Tiegelwiinden haftendes Pulver Furvitd.
Daffelbe wird beim Olithen weder zerfest nodj vers
flihtigt.  Uebrigens binterlit felbft mit der griften
Gorgfalt davgeftelltes Duedfilberoxyd ) ftets bei der
Berflitdjtigung einen feinen Ritdftand, den man ein- fitr
allemal beftimmen und von dem gefundenen antimon=
fouren Antimon in Abredymmg bringen muf. Da
diefer Ritcftand felten mehr als einige Taufendtel be-
trigt, fo branud)t bag ur Orpdation vermandte Dued-
filberoryd nur anndfernd gemau gewogen zu werben.

. 1) Man bereitet bdafjelbe am leidyteften durdy Fillen
einer erhigten Sublimatldjung mit einem Ueberjup von
faujtiihem Kali, Dag jo erbaltene gelbe Oryd ikt fich
mit fodjendem Waffer leiht durd) Decantation auswajden.
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O einem Porgellontiegel exfolgt die Verfliihtigung des
Quedfilberoxyds fo langjam, daf e8 weit ywedmiifiger
ift, fid) eines Platintiegel8 it bedienen, denm man, um
ihn vor der Cinwirfung de8 Schwefelantimons
fehitgen, mit Quedfilberoxyd ausfiittert. Eine folde
Ausfiitterung, die e8 miglid) madyt, felbft metallijches
Antimon in einem Platingefife zu glithen, wird ayf
folgende TWeife bewerfjtelligt: Man evweicht das ver-
jhlofjene Cnbe eined gewidhnlichen Probivrohrs vor der
®lasbldferlampe, bringt dafjelbe nod) weid) in den
Mittelpuntt des yu den Orybdationen beftimmten Platin-
tiegeld und blift e8 ju einem fleinen Kolben aus, dor
unter diefen Umftinden genaw die Fovm dev inneren
Hihlhung ded Tiegel8 annimmt. Jnbdem man den Bobden
diefes Kolbdyens abjprengtund den dabet entftehenden jdar-
fen Ranbd vorfidhtig glatt jdymilzt, erhilt man eine hoble,
oben und unten offene Patrize, fiir weldje der Hohlvaum
oe8 Tiegel8 eine genau paflende Matrize bildet. I
mit Hiilfe diefes fleinen Jnftrumented die Anusfiittering
hevyuftellen, bohrt man dafjelbe in den uvor big an den
Rand mit trodenem Quedfilberoxyd loder angefiillten
Tiegel ein, indemt man das in den Hohlvaum der Patriye
eindringende Quecjilberoryd vonm Beit zu Reit aus
{dyitttet. Die innere Wand des Tiegeld wird dadurd)
mit einer 1 bi8 2 mm biden Sehicht Duectfilberoryd audge-
fleidet, die nad) Cntfernung der Patrize hinlinglid jui
bleibt, um felbft beim Olithen fid) lingere Beit ju e
halten. Bringt man die yu oxydirende, innig mit Dued-
filberoxyd gemengte Maffe in den auf diefe Ant vorgeride
teten Tiegel, fo lift fid) die Orydation im efner diev
bi8 vievmal fiirzeren Beit, al8 in einem Porgellantiogl,
ausfithren, ofue daf das Platin erheblid) angegriffen wicd
Cuthiilt da8 Schwefelantimon freien Sdwefel
beigemengt, fo muf diefer vor der Oydation durd
Sdywefelfohlenftoff entfernt werden, weil dud
denfelben felbft in einemt grogen Ueberfdjuffe von Duet:
filberortd eine jchwadje Berpuffung bewirft wird, b
einen Berluft vevurfachen wiirde. Diefes Ansmajdet
mit Sdjwefelfohlenftoff gefdhieht am einfadjiten
jolgende Weife: IMan frellt ben Tridyter, der dos Bl
ter mit dem fdarf getrodneten fdwefelhaltigen Scweie
antimon enthilt, auf ein gewdhnlidies Probirglad b
iibergieRt den Niederjchlag mit 10 bis 12 g SHwelt’
toflenftoff. Die Flitffigleit, weldje in ein paor <
cundent durchgelaufen ift, wird adjt- bis 33[7“}““1 ol
bas Filter uviidgegofien, indem man den Tridjter 1’
wed)felnd von einem auf ein andeves Probivglad l“ﬁt:
Um denfelben fdjwefelfaltigen Schwefelfohlenitofi
vier- bi8 fiinfmaligen Wiederholung derfelben ¥
tion Demuen zu fommen, deftillivt man ifn dwd) “.Ii
auf bag Probirglas geftedtes Entwidefungsrohr it &
anderes, mit faltem Waffer umgebenes ‘13}'0[’”51“1’,
iiber, indem man dad den Schwefelfohlenftoff °ff,ﬂ“t“;‘
tende Rohrdhen in ein mit heifem Waffer 9.”““-;
Bedjerglas taudyt. €8 bleibt nach beendigter SDET““““_LW
eint Fleiner jdwefelfoblenftoffhaltiger Schwefeltropfe” s
riid, dev bei dem NAusgieken erftaret. Betriigt M ’
biefem Tropfen erftarvende Scwefel mur nod .mei,‘%,'
o ift es wnmisthig, das Grtvahiven mod) weiter I
fegen. it 10 bis 15 g Sclpwefelfohlenftoff 5! |7
der Niederfhlag auf dieje Weife in wenigen i
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hinlinglid) von Schywefel befreien, wm mit Quedfilberoxyd
geglitht werden u formen (Bunjen).

¢) Trennung ded Antimons von den Sdhwer-
metallen. Antimon wird aud faurer Lbjung durdy
Sdywefelmafierftoff gefillt, der Niederidylag aber durd)
Sdjwefelanmmoniunt wieder geldft. Man fann daher
burd) Cinleiten von Sdwefelwafferftoff in die fauve
L6fung dad Antimon ymichit von Eifen, Mangan,
Aint, Kobalt, Nidel, Uran trennen, welde gelsft
bleiben.

Den Niederjdhlag digerirt man mit Schwefelammnio-
nium oder Schywefelnatrium, in weldem Scwefel geldit
ift, ober evwdivmt ihn mit Mehrfac)- Schwefelfalinm.
Dabei bleiben Blei, Wismuth, Kupfer, Cadbminm,
Gilber, Qued{ilber ungeldft, wifhrend Antimon,
Atfen, Binn, Gold, Platin in Lojung gehen. Auf
biefe LWeife farm man die Beftandtheile einer Subjtans,
welde alle Metalle enthilt, in drei groge Gruppen zer-
legen unb in jeder eingelnen die Beftandtheile beftimmen.

Gind die Untimonverbindbungen in Stinre jdhwer oder
gang un(dslid), jomit aufzufdyliegen, fo {dhmilzt man
jie mit dem fechSfachem Quantum eined Gemenges aus glei-
dyen Theilen von fofhlenforvem Natrium und Schwefel in
einem Porzellantiegel und laugt die Schmelze mit Waffer
aug, wo dann die Schwefelungen von Mangan, Cifen,
Robalt, Nicel, Bint, Blei, Cadminm, Wismuth, Qued:-
filber und Silber juvitdbleiben, bdie eleftronegativen

- Sdywefelmetalle aber in Lofung gehen. Gifen (Rt fid)
befler durd) Schwefelammonium vom Antimon fremmen,
weil beim Behandeln der Sthmelze mit Waffer Schwefel-
djen in bev wifferigen Lofung des Scpwefelnatriums
lange aufgeldft ober juSpendirt bleibt und diefelbe grim
ficdt.  Das Anfichliegen mit Fohlenfaurem Natvium
und Schwefel hat den Uebeljtand, daf man in der Lojung
body gefchefelte Berbinbungen erfiift, weldhe beim Ier-
feben mit Giinven unbequeme Scwefelansideidung ver-
anlofien. Donath 1) sieht deshalb vor, das Aufjcliefen
burd) vorher gejdmolzenes unterjchwefligianres Natvium
orsunehmen, wo dann demmiid)ft mur eine gevinge
Cwefelansicheivung fattfindet. Sollten Berbindungen
von Yntimonopyd wnd Antimonfiiure mit Metalloryden

nidt in Siuven (5lid) fein, aud) das Schmelzen mit
foblenjouvem Natvium wnd Schwefel nicht vertragen
fonnen, 3. . fupferhaltige Subftangen, fo erhist man
dicfelben (3, B. das Hiittenprodbuct Kupferglimmer,
une Berbindung von - Antimonoryd mit Nidel= und

Stupferoryh) i Wafferftoffftome (Fig. 202) wnd Lot

damn bie erfolgenbe Legivung mit Stiuven oder behanbdelt

e, Chlovjtrome (fiehe mnten &).  Mittelft Chlors

cf‘?t fidy ha@"llnﬁmnn von Nicel, Kobalt, Blei, Kupfer,

Silber, Platin wnd Gold fcheident und bient diefes Ber-

Lﬂf)ren bejouders sur Trenmumng des Scwefelantimons
ot anbeen @eywefelmetallen.  Legitungen werden
d)lmenge_r 3€rfc§t.
g vielen Fillen ift e8 am bequemften, unmittelbar

Berhi “;'m‘mgprve oudzuzichen; man (6t dann die

%“1 moung in Salfinve, erforderlidjen Falls unter

o QIB von Salpeterjiure, verfept mit Ammoniaf bis

sur altalijdjen Jteaction wnbd bigeritt mit gelbem Selywefel-

\\\

") 3tidr. f. analyt, Ghem. 19, 23.
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ammonium ober Schwefelfaliumr, um die Antimongruppe
su [6fen, wobet Cifen, Mangan, Bint, Nidel, Kobalt,
Blet, Wismuth, Cadminm, Silber und Quediilber ge-
jdpwefelt zuviidbleiben. Bei Anmwefenheit von Qued-
filber ift Sepwefelnatrivm, nidhit Scwefelammonium,
anguwenden und da8 Gange einige Reit ftehen 3u laffen.
Kupfer und Nidel {ind nidht vollig unlsslid) in beiden
Gdpwefelalfalien. Sehwefelthallinm (bft fid) nur jdwierig
in Sdwefelammonium volftindig auf. Hat man eine
Berbindung, in der dagd Antimon bedeutend vorwiegend
ift, 3. B. rohes Schwefelantimon, jo fann man unmittel-
bav bdie feingepulverte Subftany mit Schwefeltalivm wnd
Sdywefel digeriven, wobei Lojung exfolgt und die unlos-
lidjen Scywefelmetalle juvitdbleiben.

€8 foll im Nachitehenden von der Trennung dex
Antimongrupype?), der in Scwefelammonium oder
Sdywefelnatrium [dslichen Metalle (Antimon, Arfen,
Rinn, Gold, Platin) weiter die Rebde fein. Man verditnmt
die die ungelsften Schwefelmetalle enthaltende Fliifjigteit
mit Waffer, filtvict vajd) ab, wajdht den Niederidjlag
mit dwefelammoniumpaltigem Waffer aus und verfest
a8 Filtrat mit Cffigfaure, bis e8 deutlid) fauer veagirt.
€8 werden dadburd) die Scwefelverbindungen der Anti-
mongrippe abgefdjieden.

Diefer Nieder{dylag fann bei Anwefenbeit von Anti-
mon enthalten: o) nur Antimon, ) Antimon und
Arfen, ¥) Antimon und Rinn, 0) Antimon, Axfen und
Ainn, &) Antimon, Arfen, Binn, Gold und Platin.

o) €8 ift mur Antimon jugegen; man verfihrt
dann mit dem Scpwefelnicderichlage, der immer vielen
freien Scjwefel beigemengt Hiilt, nad) der Bunfen’-
fhen Methode, indem man ihn nady der Eytraction mit
Sdywefelfohlenftoff durd) Salpeterjiure ober Quediilber=
oryd in antimonjoures Antimon verwanbdelt.

B) Antimon und Arjen. Aud) fiir die Tren-
ming diefer beiden Kirper hHat Bunfen?) eine vor-
trefflide Methode angegeben. Sie griindet fid) auf ein
eigenthitmfiched Berhalten, weldes das8 Sthwefelarfen
gegen eine Lofung von fourem fdpwefligiaurem Natvium
seigt.  Digerivt man nimlid) frifd) gefilltes Schwefel=
arfen mit diejem Saly umd jehroefliger Stinre, fo wird
ber Nieberfhlag geloft. Steigert man die Crhigung
bi8 jum Sodjen, fo tritbt fidy die Flitffigleit von aus-
gefdiedenem Sejwoefel, dex fid) abev bei lingerem Kodjen
sum Theil wieder (6ft. Die Flitffigleit enthilt dann,
nad)dem durc) anhaltendes Kodjen alle jdhweflige Siiure
verjagt ift, arfenigjonves und unterjdwefligiauces Na-
trium nad) folgender Gleicpng:

2ASQS3 + 8N&2803 + 8802 =
Dreifady= Sdywefligiaures Sdweflige
Sdywefelarfen RNatetum Siure

4NaASO, + 6N328203 + 7S()2 + 38
i e

e — i gy S
Arfenigiaures Unterfdywefligiaures ~ Sdmweflige  Sdmwefel
RNatrium Ratrium Sdure

Sdywefelantinon wnd Schwefelzinn  zeigen bdiefe
Reaction nidht. Beide fonnen daher leicht vom Arfen
auf diefe Weife getvennt werden. Die Lfung von

1) Frefen. 3tjgr. 1884, ©. 537; 1885, ©. 221, 255,
957, 414; 1886, ©. 200.
2) Frefen. 3tjdhr. 1879, . 165.
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Sdywefelantimon und Schwefelarfen in Schwefelanmo-
nium-oder in Schwefelfalivm  wird mit jdwefliger
Giiure gefittigt, bi8 ein deutlidjer leberjhup davon
vorhanben ift. Die Sehywefelmetalle werden Funddyft
beide audgejdjieden und einige Reit im Wafferbade in
ver Plitjjigleit digerivt. Darvauf fodht man jo lange,
bi8 ungefifhr zwei Drittel des Waffers8 verdbampft ift
und der entweidjende Dampf durdhausd nicht mehr nady
fhwefliger Stiure ried)t. Das Furiidbleibende Schwefel=
antimon ift gany arfenfrei, e8 wird abfiltrivt, gewafjdyen,
bet 100° getrocfnet und dann in antimonfaures Antimon
verwandelt. Aus dem Filtrat wird dag Arfen leicht
und vollftindig duvd) Sehywefelwafferitoff gefallt.

rifd) gefilites Scwefelarfen Bft fid) in doppelt-
fohlenfauvem Ammonium, Scywefelantimon nidjt. —
Gine Legirung von Antimon und Arjen erhit man im
feingertheilten Buftande mit 2 TH. Soda umd 1 TN
Gyanfalivm in einem ftarfen Strome von Kohlenjiuve
fo ftacf, big fid) alled Arfen verfliidhtigt hat. Die mit
Waffer und Weingeift aufgeweidhte Schmelze enthilt
metallijdes Antimon, von weldhem indef eine geringe
Menge mit fortgeriffen ift. — Ober man lbft bdie
beiden Metalle (aud) ithre Schwefelmetalle) in Konigs-
waffer ober Salzjiure und dylorjourem Kalinm, fiigt
PWeinftein und itber{chiiffiges Ammoniaf zu, fillt aus
per floren L5fung Arfenfiure durd) die Magnefiamijdyung
(§. Arfen) und qus dem Filtrat vom Niederjdlage Anti-
mon al8 SbyS; ober SbyS;. — Dbder man verwandelt
die Metalle in Scywefelungen, (6ft diefe nody feudht in
veiner itberjdhitffiger Ralilauge, jittigt die Lbjung mit
Chlorgas, fiigt mit eimer Pipette tropfemweife itber-
fehiiffige, concentrivte Galzjiiure hingu, dampjt auf die
Hiilfte des Volumens ein, verdampft nody weiter unter
Bujap von Salzjiure Jur Entfermmg ded Chlors, verfest
mit verditnnter Salzfiure, fitgt yur Fillung von SbyS;
frifch bereitetes gefiittigte8 Sdywefelwafierftofiwafjer in
per Rilte hingu, filtrict, exhipt das Filtrat mit wenig
Tropfen Chlorwaffer und befrimmt dog Arfen al8
Sdjmwefelarien. — Ober man orydirt die Metalle durd)
Crhigen mit Salpeterfiiure, fdmilzt die entftandenen
getvocneten Orpde tm Silbertiegel mit der  achtfacdjen
Menge Natronhybdrat, behandelt die Schmelze mit Alfoho!,
wobei pyroantimonjanred Natvium juviidbleibt, weldyes
in Calzfiure geldit, mit Weinfinre verfept mnd das
Antimon ald Sb,S; gefillt wird. Die vom Antimon=
falz abfiltrivte Fliiffigleit wird zur Cntfermmg bes
Weingeiftes erhist, das vorhambdene Alfali durd) Salz-
faure neutvalifit und die Urfenfiure mit Magnefia=
mijdyung gefallt.

p) Antimon und Jinnl). Hat man die Metalle
al8 Sefjwefelverbindungen oder al8 Legirung, o behandelt
man fie big sur vollftindigen Orydation mit raudjender
Salpeterfiure. Freier Schwefel ift swedmifig vorher
mit Scwefelfohlenftoff ju ertrahiven. Die im Wafjer-
bade getrodnete Maffe wird in einen filbernen Tiegel
gebracit, bag Gefiif, worin die Orydation vorgenommen
wurde, mit etwad concentrivter Natronlauge, die frei
von Rali fein muB, audgewajdjen und diefe Flitffigeit
mit der trodenen Maffe im Silbertiegel eingetroctuet.

1) Ghem. Btg. Repert. 1887, ©. 198, 251.
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Man giebt dann einen groReven Ueberfdhuf von reinem
Natvonhydrat u und erhipt bi8 yum lebhaften Glithen,
Die exfaltete Maffe wird mit Waffer behanbdelt, worin
fidy sinnjoures Natvium (6, wihrend antimonjoures
Natviwm guriicdbleibt. Nadydem fich) diefed als loderes
weife8 Pulver abgejchicden hat, giebt man ein Drittel
de8 BVolums der Flitfjigeit LWeingeift von 0,833 fpec.
®ew. hingu, filtrirt und wifeht zuerft mit verditnntem,
sulet mit ftarfem Weingeift aus. Das antimonjoure
Natrivm wird in Salzfoure unter Bujob von etwos
LWeinfiuve geldft, das Antimon durd) Schwefelwafier-
ftoff gefallt und dad Sdywefelantimon in antimonjoures
Antimon verwandelt. Die ftarf alfalijdhe Lofung, weldp
da8 Binn enthiilt, wirh nad) Berjogung des Alfohols
mit Salzfture itberfittigt und Scdjwefelzinn dund)
Sdywefelwafjerftoff bdavausd gefillt. — MNad) eimem
anderen Berfahren werden: beide Meetalle aus falzjaurer
Lojung durd) Bint ausdgefchieden, auf eimem gewoge:
nen Filter erft mit heigem falzjdurehaltigem Waijer,
dann mit Alfohol und Jhlieplich mit Aether gewaidyen,
bei 100° getrodnet und jujommen gewogen. Gine
aweite ftarf Siuve- enthaltende Lofung wird mit cinem
Ainnftreifen erwivmt und dad davon gefiillte Antimon
wie da8 Wetallgemenge behandelt, wo fid) damn ber
Binngehalt ans der Differeny ergieht.

Clajjen und Ludwig?) (fen die Schwefelmetal
in einer glatt polivten Platinjdale in 60 com ciner
Schwefelnatriumldjung von 1,22 his 1,225 jpec. Gen.
fitgen fo viel concentrivte Natvonhydratlsfung hingy, dab
etiwa 1 g Natronfhydrat in der Fliiffigleit ift, evwivmen
bi8 yum villigen Rlavwerden der Lojung, fpiilen doé
Dedglad mit 10 bis 15 ccm Waffer ab, leiten in e
villig erfaltete Flitjfigleit einen eleftrifden Strom
vont 1,5 bi8 2 cem Snallgas pro Minute, wo dann mad
12 Gtunbden das Antimon ald heller, glingender, an dr
Sehale Haftender Nicdevidhlag abgejhieden ift (S. 1053
Bur Ausjdjeidung des Binns aus der viicftandigen Lojuny
bebarf e8 einer Umjepung ded Schwefelnatriums
Sdyefelantmonium dadurd), daf die Flitffigkeit mit e
25 g jdwefelfauvem Anmonivm bis yum Anfhire Mt
Sdywefelwafferftoffentwidelung evwéirmt, daun wihren
15 Minuten im Sieden erbalten, bdasd abgefchiedent
fcjwefeljoure Natrium nach dem Crfalten durd) 3uict
von Waffer geldft und jodann mit einem Strome V0
9 bi8 10 com Snallgad pro Minute eleftrolyfict W
wo fid) dann nad) 4 bi¢ 5 Stunden das Fimn in Ho
eines hellgrauen, matten, fefthaftenden Ueberzuges av™
gefdhieden Hat, woranf man daffelbe mit Waiier m
abjolutem Alfohol abfpiilt, trodnet und wigt.

0) Antimon, Finn und Arfen. Man f“f“i
die Tremmmg auf verjdjicdene Weife bewirten: 1) “‘?““t
man dag Arfen zuerft durd) Behandlung mit Td}‘“eﬂ‘ﬂl‘u
Giiure nad) B) entfernt und dann Antimon wd O i
nad) p) trennt, ober 2) indem man dag Antimen 1
) al§ antimonfaures Natvium abjdjeidet, und baun;all:;
der alfalijdien Lojung, weldhe alles arjenjoure unbﬁrs}“w
foure Natrium enthilt, guerft duvd) Fufob D““@":‘T‘.{;
arfenfaures Sinn fallt und diejes gleich in dev TN

..
1) Ber. b, beutid. dem. Gef. 18, 1104; 23 2
3tidr. §. analyt. Chem. 25, 102. _
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it ourd) Sdywefelwafferftoff in Scwefelarfen und
Gdywefelzinn  verwandelt.  Dag Schwefelarien umd
Gepwefelzinn werden dann in Scywefelfalivm gelst und
vie Flitffigheit nad) Bunjen’s Methode mit jdpoefliger
@iinve behandelt, wobet fid) alled Arfen I6ft, wihrend
Gdpwefelzinn ungeldft bleibt. Vet dem Auswajdjen
bes Sdjtefelzinng miifien befondere Vorfid)témafregeln
angewandt werden.  Wijdt man niimlid) Fweifach-
Gdwefelzinn mit veinem Waffer, fo liuft die Fliiffigteit
ftetd trithe durd) dad Filter und verftopft die Poren
oefielben. Wian vermeidet diejen Uebelftand nad) Bun-
jen dadurd), daB man den Niederjdylag mit concentrivter
Kodjjalzlofung  volljtindig auswijdt und davauf das
Kod)jaly durd) Andwajdhen mit einer Lojung von effig-
jourem Ynumonium, die etwas freie Cffigiduve enthilt,
entfernt.  Wian wiirde zwar durd) die leptere Fliiffig-
teit allein, ofne KodyjalzlBjung, denjelben Bwed erveidjen,
affein aud einer weutvalen oder felbft jauven Lojung von
¢ifigiauvem Ammonium fann dad Avfen nidht mehr voll-
ftindig durch) Sdpwefelwafferfioff gefillt werden, weil
008 efjigjaure Ammonium, jelbjt in jouver Lojung, durd)
Gdpwefelwafjerftoff theilweife in Sdywefelammonium
verwandelt wird, . weldjed einen Theil des gefillten
Cpwefelarfens wieder [Bjen witvde. Man darf dabher
aud) dte beim Ausdwajdjen der Kodyjalzlsfung ablaufende
Slirffigteit nie der arfenhaltigen Lojung beifitgen. Das
in bem Niederjchlage uviictbleibende effigjaure Ammo-
nium verdunfiet beim Trodnen vollftindig, fo daf man
onf dem Filter reined Bweifacd)-Scpwefelzinn guritd be-
hilt, weldhes durc) Glithen an der Luft in Binnjiure,
Sn0,, vermanbdelt wird und ald foldje gewogen werden
fann. — Ober man verwandelt die Metalle ober ihre
Schwefelverbindungen mit ftarfer Salpeterjiure in Oxyde,
fdpmil3t diejelben mit Aegnatron im Silbertiegel, wobei
anttmonjauved Natvium guviidbleibt, weldes in obiger
Beife weiter behandelt wird. Aus dem mit Salzfiure
angefiiverten Filtrat jdjeiden fich Binn- und Arfenfiure
aug, welde durd) Cnleiten von Schwefelwafjerftoff in
CSewefelmetalle verwandelt werden, welde ntan in einer
Stugelrbhre im Scwefelwafferftoffftrome ehist, wobei
Ciywefelarien mit etwas Schwefel jublimirt, das Subli-
mat in den abwiirts gebogenen Schentel getricben, diefer
abgeicynitte, dos Sublimat in Salilauge geldft, die
{Bjung mit dem Jubalt der BVorlage unter Bufats von
voudyender Salpeterfiuve eingedamypft und das Arfen
mt Maguefiamijthung gefillt wird. Das im RKugel-
hre mit Sewefel juriidgeblicbene Rinnfulfitv wird
burd) Galpeterfiure ju whgbaver Binnjiure opydivt. —
Onalitativ laffen fid) Antimon, Arfen und Binn nad)
Berglundl) dadurd) fdjeiven, daf man die ausd
Smefelammoniumlbfung  abgejchicdenen Sulfive wmit
Lafjer tibergofjen jum Kodhen bringt, Scwefelnatrium
bis yum Gutjtehen einer volljtindig Faren Lofung jufest
und unter fortgefegtem Rodjen Kupferoxyd sufiigt, weldjes
@d)mefﬂfupfer und [p8licjes 3inn-, antimon- und avfen-
foures ‘)?(}trium giebt. Man filtrivt, verfept die Lojung
it by Bi8 1/ 3ol Alfohol, wobei Antimon fidy als
;3“ fuferft feiner, weifjer Niederjchlag abfondert, filtvirt
Kfen ab, Focht bis yum Gntweichen des Altohols, fiigt

\\\_
") Ber. v, deutjd. dem. Gej. 1884, ©. 9.
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einen Ueber{dyuf von Ghlovammoniumlsfung und einige
Tropfen Ammoniaf hingu und leitet Schwefelwaijerftoff
ein, bi8 ein etwa entftandener Niederidhlag fich wicder
geldft hat.  Bum Filtrat fest man Magnefiamirtur und
exhilt bann einen Niederhlag von arfenfaurvem Ammo-
nium = Magnefium. Nad) einiger Reit wird filtvivt und
ba8 Filtrat mit Salzfidure angefiuert, wobei ein gelber
Niederichlag vou SnS, entfteht. — Clafjen und Lud-
wig 1) haben ein Verfahren jur eleftrolytijdhen Trennung
von Antimon, Avfen und Binn angegeben. — Clafien
und Ludwig?) deftilliven aud) nad) dem Berfahren
von Huffdymidt und Fifcher aud den jur Ljung
gebrachten Scpwefelmetallen Chlovarfen ab und be-
ftimmen dad Arfen aus dem Schwefelgehalt ded gefiillten
Sdywefelarjens. Die Antimon und Binn enthaltende
Jliiffigleit im Deftillivtslbdien wird mit Sdpwefel:
wafferftoff gefillt, die Schwefelmetalle werden nad) dem
Auswajden mit heifem Waffer in Schwefelnatrium
geldft und, yie oben (S. 1144) angegeben, eleftrolytiid)
getrennt.

g) Antimon, Arjen, Binn, Gold und Pla-
tin. Das BVorfommen aller diefer Dietalle neben cin-
anbder ditrfte wwohl felten eintreten. Man analyfict einen
foldhen Rorper, indem man die Subftany in eine Kugel-
vifre bringt, beren eine8 ohr mit einem Chlovent
widelungdapparate in Verbindbung {teht, wihrend das
andere abwirts gebogene Rohr in ein Flafdychen tandyt,
weldhes mit weinfaurehaltiger verditnnter Salzfdure ge-
fitltt ift. Jitlt man den Apparat mit Chlorgad und
erhist die Rugel, fo werden Antimon, Arfen, Binn als
@hlovide verfliihtigt, Gold und Platin bleiben al8 nidt
flitdhtige Chlovide in dev Kugel suritd. Nach vollendeter
Berfepung {djueidet man dag Robr, in weldjem noch
eine gevinge Menge Antimon=, Arfen= oder tnndhlorid
enthalten jein fonnte, nahe an der Kugel ab, fpiilt mit
weinjiurehaltiger Salzfiuve den Jnbalt u dev itbrigen
Blitffigteit, fallt darin die dret Metalle durd) Schwefel=
wafferftoff und tvennt diefelben in oben angegebener
Weife. Dasg in der RKugel vorhandene Platin- und
Golddhlorid wird in Waffer, nithigenfalls unter Bujah
von Salzfiure und Salpeterfiure, geldft, dag Platin
sunichit al8 Saliumplatindlovid, dag Gold dann im
Filtrat durd) Cifenvitriol al8 Metall gefillt.

d) Antimonoryd und Antimonfdure laffen
fid) auf die LWeife von einandev tremmen, daff man eine
Portion in Salfiuve (Bt und bdavin den gangen Anti-
mongefalt beftimmt entweder dem Gewidyte nach mittelft
Sdywefelwafferftoffs oder weniger gut volumetrijd) duvd)
Binndyloritr, nadjdem alles Antimonoyyd durdy Behand-
fung bder Lofung mit Chlovgas in Antimonjiure iiber-
gefilfrt it (Sby0; + 28nCl; + 4HCL = Sby0;
+ 28nCly + 2H,0). Bu einer gweiten m @a'lg;:
jiure gefoften Portion Subftany fitgt man Golddlovid-
l5jung und beveynet aus bder enge bed rveducivten
Goldes bdiejenige ded Antimons (3 SbCly + 2 AuCly
— 38bCl, - 2 Au). — ud) Lt fid) dag Antimon-
oryd mafanalytijh) mittelft J0d8 beftimmien und aus
per Differens diefes leteren Gehalts gegen den gamgen

1) Ber. . deutj). dem. Gef. 18, 1104; 19, 323.

2 5. analyt. Ghem. 24, 255 (Huijdmidt);
2, 2%63?%1&;&“)% 1)25, Il)f)t.;:(@laiien u?Bubmig). )
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Antimongehalt ergiebt fich der Gehalt an Antimonjinve.
Die voluntetrijdhe Probe beruht davauf, dap Antimon-
orpd in alfalijdjer LWfung durd) titrivte Joblofung in
Antimonfiiure itbergefithrt wird (Sbe 03 -4 J + 2H, 0
= Sb, 0; + 4 HJ). Man [5ft eine etwa 0,1 g Antimon=
oryd entjprechende. Wenge Subftan; in 10 cem Wafjer
unter Bujas von Weinfteinjiuve auf, fiigt 20 cem einer
falt gejattigten L6jumg von doppeltfohlenjouvem Natvium,
donn guv flaven Flitffigleit etwas Stirtefleifter hingu
und fitvirt mit Joblbjung, big die Flitfjigfeit beim Um=
vithren eben blan erfdjeint. 100 Jod entjprechen
57,48 Antimonoryd.

Analyje vou Crzen und Priparvaten. Das
Aufjdjlieen antimonhaltiger Subftangen gefdjieht duvd
Soda und Schwefel oder beffer durd) unterjdywefligiaures
Natrium (S. 1141). Da beim Auflofen der ju analy-
firenden Subftan; in Salzfdure das gebildete Antinon-
chloviir mit Wafferddmpfen leicdht fliichtig ift, fo ditrfen
foldje Lofungen weber eingedampjt, nod) lingeve Reit
gefod)t werden. Graufpiefglanzerz. Berfepung
ourdy Sinigdwaffer, bi8 ausgejdjicdener Schwefel rein
gelb erjdjeint, Bujap von LWeinjteinjiure, dann Waffer,
Abfiltriven des8 Schwefels, Ausfillen der Shwefelfdure
durd) Chlorbaryum, vajdyes Abfiltriven des jdywefeljauven
DBaryums, anfaltendes Auswajdjen mit fodjendem Waffer,
Cntfernung ded Baryumiiberjdyuiies durd) Sdwefeljdure,
Fillen des Antimons durd) Schwefelwafferftoff und der
vom Sdjwefelantimon abfiltrivten, mit Ammoniaf itber-
fattigten Lofung durd) Schwefelammonium (Cifen, Bint,
Dangan). — Ober: Wiederholte Ertraction der fehr
fein gepulverten GSubftany mit fehr concentrivter Lofung
von Schwefelfalivm in der LWirme, Abfiltriven bHes
Riidftanded (a), Verfesen ded Antimon und Wrfen ent-
Daltenden Filtrate§ in einem grofen Kolben mit iiber-
fdjitffiger concentrirter {dhwefliger Séuve, wobei fid)
orangefarbene8 Schwefelantimon arfenfrei ausjdjeidet,
weldjes mit raudjender Salpeterjiure orpdirt und als
-SbO, beftimmt wivd; Fallen der in der mit Ymmoniaf
verfesten Flitffigeit verblicbenen Arfenfiurve mit Mag-
nefiamirtur.  Berfepung bded Riidftandes (a) durd)
vaudjende Salpeterfduve, Eindampfen mit Scpwefelfiuve,
Behandeln des abfiltrivten, gewogenen Ritdftandes
(cwefeljoures Blei und Kiefelfiuve) mit weinfatvem
Ammoniaf zur Ausziehung des jdywefeljauven Bleies,
Abdampfen der Lojung im Porzellantiegel, Bufas von
noc) wenig Sehwefeljiurve, Wiigen ded {dywefeljauren
Bleies und Beredymung der Kiefeljaure aus der Diffe-
reny; Fillen ded Kupfers aus dem fauven Filtrat von
fdwefelfaurem Blei und Kiefelfaure mit Sdwefelwaffer-
ftoff und Beftimmung deffelben al CuyS; Eindbamypfen
bes Filtrated, Fufats von dylovfaurem Kalium oder Sal-
peterjiuve yur Orydation ded Cifens, genauesd Neutvali-
fiven mit foflenfauvem Ratvium, Kodjen mit effigiauren
RNatvium, Abfiltriven desd Cifennicderjdlages und Fillen
des Binfs aus bem Filtrat durd) Sehefelantmoninm
oder Aufaps vou Ejfigjinre und efjigjauvem Natrivm 3u
ber mneutvalifivten ¥djung, Fillen des Binfs durdy
Sdywefelwafjerfioff und dann ded Cifens nady dem
Jeutralifiven der vom Schwefelzint befreiten Fliiffigleit
mit Sdywefelammonium. i
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Antimonginnober, SbyS;.  Orydation bes
Antimond mit vother Salpeterjiuve und Glithen bes
Ritditandes bis jum conftanten Gewidyt; Beftimmung
be8 Sdhefel8 durdy Wufldjen be8 Priipavates in
concentrivter Ralilauge, Bujap von Seignettefaly und
bann tropfenweife von veimem Brom b8 jum Ueber-
{djufp, Crbigen der mit Salzjdure angefiuerten Fliijiig-
feit jur Cutfernung de8 itberjdhitifigen Vroms und
Fillen der Scywefeljiure mit Ehlorbaryum. Ober Bor-
fepung der Gubftany im Chlorfirome nad) der von
Sipdcyl) angegebenen Mobdification. — Unger ?) hot
ein Berjahren zur Beftimnumg eined Antimongehaltes,
von  Goldjcywefel Herrithrend, im vulcanijirvten
Kantjdut angegeben.

Weigmetalle (Untimon, Binu, Kupfer). Zo-
fegen von 1 g fein jevfleinerter Subftany durd) 10 cem
Salpeterfiure von 1,4 fpec. Gew., Berbditmmen mit Wafjer,
Kochen, Filtriven, Abjpriven des Gemijdhes von Rinn-
und Wntimonjiuve vom Filter, Wuflsfen in vaudender
Galzjiure, Berdiinnen, Crivirmen der Lojung mit iiber-
{dhitffiger Cifenfeile ur Fiillung von metallijdyem Antimon,
Filtriven auf einem mit wenig Cijenfeile verfehenen Filter,
Auswajdjen mit ftart verditnnter, Heiger Salzfiuve, Ab-
fprigen des leicht orpdirbaven Antimond vom FHilter,
Auflsfen in Salzfiuve und dlorjouvem Kalinm, Koden
der Lojung mit jdyefliger Sture und Fiillen des Anti-
mong mit Sdywefelwafjertoff ald SbyS;; Beftimmung
al8 folches ober bei wenig Schwefelung Umwandeln in
antimonjaured Antimon; Fillung ded Binnd aug dem
Filtvat  durd) Scwefelwafierfioff, Auswajdhen mit
Sdywefelwafierftoffwafier, weldjem jchwefeljarures Ammo-
nium jugefett ift, Ueberfiihrung des Schwefelzinns in
Binnfiure; Beftimmuug ded Kupfers aus dem erften
Filtrat von Binn- und Untimonjaure in befannter Weije.

Bredyweinftein (weinfauves Antimon = Kalium).
Auflsfen in der 300fachen Menge warmen LWafjers,
Fillen mit Scywefelwafferfioff, sulest unter Bujak vor
etwos Salzfiure, Abfiltriven des Schwefelantimond,
Berdunften ded Filtvates zur Trodme, Crhigen duv
Maffe bis jur Berfohlung der Weinfteinfiuve, Digejtion
der Stohle mit verditnnter Salgfinre, Abfiltriven, A&
wajchen, Abdampfen, gelinded Glithen, dann Ligen
ves juviidbleibenden Chlovfalinms und Beftinmung v
Weinfteinfiure ous der Differeny ober mittelft emer
organifdjen Analyjfe. — Obder behuf Crfenmung emet
Berfiilidjung nur Beftimmung e Antimonoryds durd)
Auflsfen vou 1 g in 20 cem Waffer, Bufap von 18
sweifad)-fohlenfaurem Kalium und einer fitvivien Jobd-
{fung, weldye im Liter 10 g Jodtalium oder 9,4 g 0
enthilt, wo dann jedes Cubifcentimeter devjelben =

"0,94¢cg Jod = 1,23 cg Bredyweinftein und 1g ot

lesterem 81,4 com von ber Lofung entfirdt, bl‘";‘
0,94 < 81,3 =764 und 76,4 < 1,309 = 10#9-
Multiplicict man. die verbrauchte Jodbmenge mit 1,50

(benn 323:5'5 == 1,309), jo entfpridyt dag Product bent
Gehalt von 100 cg des gepriiften Priiparates an veinent

1) ¥jdermat’s mineralog. Mittheil. 1877, eft 2;
Jabresber. . dem. Technol. 1880, S. 404
2) Btidr. 1. analyt. Chem. 24, 170.





