
m
m

РУКОВОДСТВО КЪ ПРИГОТОВЛЕНИЙ

ПРЕПАРАТОВЪ

Д-ра К. Рю ста ,

Приватъ-доцента Университета въ Женев'Ь.

Псрсводъ сочинетя «Anleitung zm  Darstcllung anorganischer 
Praparate von Dr. C. R ust.»

Подъ родакщею Л. Явейна,

Преподавателя Спб. Технологическаго Института Императора Николая I.

Съ 15 политипажами.

- * —

С.-Г1ЕТЕРБУРГЪ. 
И з д а ш е  К- Д . Р И К К Е Р Д .

Невскш ирпслсктъ, д. Л? 14.

1903 .



В в е д е н i е.

Приступая къ иолученш химическихъ препаратовъ, 

прежде всего необходимо дать себе ясный и точный от- 

четъ о реакщяхъ, по которымъ приготовляемый нрепаратъ 

образуется. Для этого составляютъ соответствующая хими- 

ческш уравненш и вставляютъ молекулярные веса отд-Ьль- 

ныхъ веществъ, вычисляя затемъ отношена, въ которомъ 

эти вещества должны быть применяемы для реакцш, а, въ 

случа-fe надобности, и количества ихъ, необходимый для ио- 

лученш определеннаго количества препарата.

Задача состоитъ, большею частно, во первыхъ, въ иолу

ченш возможно-чистаго препарата, и притомъ, во вторыхъ, 

въ иолученш его въ возможно-болынемъ количестве. Такъ 

какъ исходные матер1алы не всегда бываютъ чистыми, то 

обыкновенно и не получаютъ теоретическаго количества, 

которое, тЬмъ не менее, всегда вычисляюгъ.

Полученный въ чистомъ виде препаратъ взвешиваютъ и 

вычисляютъ процентное количество ею по отношенно къ 

ожидаемому по теорш.

Отнош ена это составляетъ выходъ препарата, который 

стремятся увеличивать по возможности.

Въ чистоте иолученнаго препарата необходимо убедиться 

или путемъ качественнаго анализа, доказывая отсутсше из- 

вестныхъ примесей, или путемъ количественная опреде

лены основашя или кислоты полученной соли.

При большинстве реакцш получаютъ, кроме пригото- 

вляемаго вещества, еше друпе, такъ называемые побочные
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продукты. Этими последними не пренебрегают-!,, но также 

стараются выделить ихъ въ чистомъ виде. Въ технике 

только отъ переработки такихъ побочныхъ продуктовъ не- 

которыя производства и становятся выгодными.

Полученные чистые продукты сохраняютъ, въ зависи

мости отъ ихъ свойствъ, въ стклянкахъ, снабженныхъ яр

лыками, на которыхъ обозначаютъ или назваше продукта 

или его химическую формулу, количество въ граммахъ, за

метку о чистоте его и наконецъ время иолученш.

При установлены ириборовъ должно войти въ привычку 

стремлеше придавать имъ, по возможности, красивый видъ. 

Для достижешя этого, ниже приводятся некоторыя обпия 

замечашя, на которыя, кроме того следуетъ обращать вни- 

маше въ виду ихъ целесообразности.

Необходимые сосуды выбираютъ такихъ размеровъ, 

чтобы въ нихъ удобно помещались ирименяемыя коли

чества. Слишкомъ больпие сосуды непрактичны и некра

сивы, а при слишкомъ малыхъ сосудахъ, размеры которыхъ 

не разсчитаны, реакцш сопровождается нередко перебрасы- 

вашемъ или переливашемъ, если, напримеръ, содержимое 

начинаетъ пениться, такъ что приходится прекращать 

работу, быстро заменять сосуды и тому подобное.

Стеклянныя трубки, посредствомъ которыхъ соединяютъ 

приборы или сосуды, должны быть соответствующаго д1а- 

метра.

Изгибаются стеклянныя трубки въ светящемся пламени 

обыкновенной плоской газовой горелки. При этомъ на

гревается равномерно довольно длинная часть стеклянной 

трубки, такъ что при загибанш получается равномерная 

дуга, въ которой внутреннш /паметръ трубки не съужи- 

вается заметнымъ образомъ. При нагреванш же въ пла

мени горелки Бунзена, размягчается только небольшая 

часть трубки, которая затемъ значительно съуживается 

въ изгибе.

Изгибаемую трубку нагреваютъ въ верхней части светя- 

щагося пламени, въ которомъ она покрывается сперва 

копотью, постоянно вращая и держа ее за одинъ конецъ
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до техъ поръ, пока свободный конецъ не начнетъ опус

каться самъ собою. Такимъ образомъ получаютъ равно

мерно-изогнутую, красивую дугу.

Для разрезаны стеклянной трубки, ее слегка надпиливаютъ 

трехграннымъ напильникомъ или особымъ ножомъ для 

стекла и, взявъ трубку обеими руками такъ, чтобы больппе 

пальцы пришлись иодъ надрезъ, ее растягиваютъ и вместе 

съ гЬмъ слегка изгибаютъ. При широкихъ, толстостенныхъ 

трубкахъ къ надрезу сперва прижимаютъ размягченную 

въ пламени стеклянную трубку, а затемъ оиускаютъ на 

него каплю воды.

Полученные такимъ образомъ острые края разрезанной 

трубки оплавляютъ въ пламени газовой горелки, въ которой 

конецъ трубки держатъ при постоянномъ вращенш до техъ 

поръ, пока края не закруглятся сами собою. Оплавленными 

должны быть края всехъ стеклянныхъ трубокъ, приме- 

няемыхъ для составлены приборовъ.

При соединены стеклянныхъ трубокъ между собою по- 

средствомъ каучуковыхъ трубокъ, следятъ за темъ, чтобы 

края ихъ почти соприкасались. Этимъ достигается двойная 

выгода: во первыхъ уменьшается поверхность каучука, на 

которую могуть действовать проходянпе газы или жид

кости, а во вторыхъ сберегается матер1а.ть.

Чтобы каучуковыя трубки легко надевались на стек

лянныя трубки, смачиваютъ концы ихъ слюною или каплею 

воды или сильно разбавленною щелочью.

Для сохранены некоторой подвижности въ части, сое

диняющей трубки, берутъ, конечно, каучуковую трубку по

длиннее, но не больше чемъ требуется для данной цели.

Примепяемыя деревянныя пробки выбираютъ изъ хоро- 

шаго, мягкаго матер1ала и размягчаютъ предварительно 

сдавливашемъ между пальцами или при помощи пробко- 

ваго нажима. Для просверливашя пробокъ пользуются 

иробочнымъ буравомъ, имеющимъ хорошо режугшй край, 

или же круглымъ напильникомъ. Просверленное отверепе 

обязательно должно быть подходящаго д1аметра, такъ чтобы 

вставляемая стеклянная трубка входила съ неболыпимъ
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трешемъ. Слишкомъ узкое отверспе увеличиваютъ круглымъ 

наиильникомъ.

Въ каучуковый пробки трубки вставляютъ, смачивая 

ихъ предварительно водою или сильно-разбавленною ще

лочью. Никогда не следуетъ съ силою вдавливать трубки 

въ слишкомъ узк1я отверсия. Попытка кончается почти 

всегда разламывашемъ трубки, а сверхъ того и поранешемъ 

пальцевъ.

Составивъ приборъ для опыта, обязательно, до пользо- 

вашя имъ, необходимо убедиться въ томъ, что всЬ пробки 

и соединешя плотно держатъ.

Применяя нромывныя стеклянки, предварительно убеж

даются еще въ томъ, что он-fe соединены правильно.

Соблюдете разсмотрЬнныхъ общихъ указанщ значи

тельно сиособствуетъ достиженно удовлегворительныхъ ре- 

зультатовъ.



1. Азотнокал1евая соль, N 0 3K.

( Палевая селитра)

Кал1евую селитру получаютъ обмЪннымъ разложешемъ 

чшпйской или натровой селитры съ хлористымъ кал!емъ: 

Х 0 3Ха- -КС1 =  Х 0 3К - NaCl.

По общему правилу образуется наиболее трудно раство

римая соль, въ данномъ случай азотнокал1евая.

Въ 100 частяхъ холодной воды растворяются:

25 частей Х 0 3К 32 части КС1

80 „ Х 0 3Ха 35 „ ХаС1

П о л у ч е н а . Въ фарфоровой чашк’Ь растворяютъ 85 гр. 

чилШ ской селитры въ 100 к. см. *) воды и прибавляютъ, при 

постоянномъ пом’Ьшиванш, небольшими порщями, мало по 

малу 75 гр. хлористаго кал1я, измельченнаго въ поро- 

шокъ. Затемъ продолжаютъ кипятить еще около получаса, 

доливая водою по м'Ьр’Ь ея испаренш.

Отд’Ьлеше азотнокал1евой соли отъ образовавшагося хлори

стаго натр1я основано на различной растворимости об’Ьихъ со

лей въ горячей вод’Ь. Какъ выше указано, въ холодной 

водЗь азотнокал1евая соль растворяется гораздо труд

нее, чъмъ хлористый натрШ, но въ горячей вод’Ь кал1е-

вая соль растворяется легко, тогда какъ растворимость

хлористаго натр1я только немногимъ больше, ч’Ьмъ въ хо

лодной водЪ.

Въ 100 частяхъ горячей воды растворяются:

247 частей Х 0 3К и 39,5 частей ХаС1.

' )  Гр. обозначаетъ граммы, а к. см.— кубнчесше сантиметры.



Если, поэтому, смесь обеихъ солей нагревать съ водою, 

то вода растворяетъ сперва азотнокал1евую соль, тогда какъ 

большая часть хлористаго натр1я остается нерастворенною.

Полученный горячШ растворъ поэтому фильтруютъ, при

меняя для предупреждены охлажденш воронку съ горя

чей водою (рис. 1), черезъ плоен

ный фильтръ. При охлажденш 

фильтрата, изъ него выделяются 

кристаллы, которые собираютъ на 

обыкновенномъ фильтре и про

мываютъ неболышшъ количе- 

ствомъ холодной воды.

Хлористый натрШ, оставппй- 

ся на плоенномъ фильтре, спо- 

ласкиваютъ теплою водою, кото

рую соединяютъ съ маточнымъ 

растворомъ отъ кристаллизацш и 

затемъ выпариваютъ для полу

чешя еще второй кристаллизацш.

Полученные кристаллы очи- 

щаютъ, перекристаллизовывая 

ихъ изъ горячей воды до техъ 

поръ, пока приготовленный въ пробирке растворъ несколь

кихъ кристалликовъ не даетъ более реакцш на хлоръ.

Свойства. Кал1евая селитра кристаллизуется большими, 

ромбическими призмами, не содержащими кристаллизащон- 

ной воды. На воздухе она не изменяется и, въ противопо

ложность къ натр1евой селитре, не гигроскопична. Вкусъ 

ея освежающШ, резко соленый. При нагреванш до 339° она 

плавится, а при более сильномъ нагреванш разлагается, 

выделяя кислородъ и оставляя азотистокал1евую соль. Въ 

воде селитра растворяется довольно легко и растворимость 

ея значительно увеличивается съ повышешемъ температуры. 

Насыщенный при нагреванш растворъ кипитъ при 114°.

100 частей воды растворяютъ 14 частей селитры при 0°

247 „ „ „ 100°

327 .. .. ,. 114°

—  в —



2. Азотистокал1евая соль, N 0 3K.

(Лзотистокислый калш).

Какъ выше указано азотнокал!евая соль плавится при 

340е, выделяя при этомъ кислородъ и превращаясь въ азоти- 

стокал1евую соль. Легче и совершеннее это возстановлеше 

происходить въ ирпсутствш легко окисляющагося металла, 

напрпмеръ свинца:

n o 3k  ; Р Ь  =  n o 2k -: РЬО.
Получеьпе. Въ железной чашке или тигле нагреваютъ 

100 гр. азотнокал1евой соли до плавлешя и прибавляютъ, 

хорошо перемешивая жел’Ьзнымъ шпателемъ, небольшими 

порщями 204 гр. свинца, который при этомъ энергично 

окисляется. При прилежномъ перем+лпиванш реакцш заканчи

вается большею частью въ 25— 30 минутъ.

Еще кашицеобразную массу выливаютъ въ другую же

лезную чашку большпхъ разм’Ьровъ или на большую желез

ную пластинку, облегчая этимъ необходимое затемъ пзмель- 

чеше.

Полученную массу, хорошо истертую въ порошокъ, неодно

кратно выщелачиваютъ кипящею водою, фильтруя черезъ 

плоенный фильтръ. Въ соединенные, еще горячге фильтраты 

пропускаютъ впродолжеше нЬсколькихъ минутъ, не дольше, 

угольную кислоту для осажденш растворившихся соедине- 

Hifi свинца въ виде углекислыхъ солей, снова фильтруютъ 

и сгущаютъ фильтратъ на водяной бане. Полученный рас

творъ точно нейтрализуютъ азотною кислотою и даютъ ему 

охлаждаться. При этомъ выделяются кристаллы неизменив- 

шейся азотнокал!евой соли, которые отцеживаютъ. Растворъ 

выпариваютъ затемъ до суха, а остающуюся соляную массу 

плавятъ на голомъ огне. Расплавленную массу выливаютъ 

на железный листъ и разбиваютъ на куски, которые пере- 

мещаютъ еще теплыми въ предварительно тарированную 

стклянку.

Свойства. Расплавленная азотистокалгевая соль пред- 

ставляетъ белую, волокнистую кристаллическую массу, кото

рая притягиваетъ влажность воздуха, расплываясь. Содер-



жаше азотной кислоты определяютъ титровашемъ при по

средстве марганцовокал!евой соли.

8 .  Азотносвинцовая соль. ( Х О з ^ Р Ь .

(Л.ютнотслый свчнець).

Окись свннца, получаемую при прпготовленш азотисто- 

кал!евой соли въ виде побочнаго продукта (ср. стр. 7), пре- 

вращаютъ въ азотносвинцовую, растворяя ее въ разбавлен

ной азотной кислоте:

РЬО —  2 Х 0 3Н =  (Х 0 3), РЬ Н,0.

Полу чен1е. Сперва, для полнагО удаленш кал!евой соли, 

окись свннца тщательно промываютъ горячею водою, пере- 

мещаютъ ее въ стаканъ и приливаютъ, перемешивая, столько 

разбавленной азотной кислоты, чтобы почти все раствори

лось. Затемъ нагреваютъ до кипенш, приливаютъ, если не 

вся азотносвинцовая соль растворяется, воды, фильтруютъ 

и даютъ кристаллизоваться. Для дальнейшаго очищенш 

перекристаллизовываютъ еще разъ изъ горячей воды.

Соль можно получить и прямымъ растворешемъ свинца 

въ азотной кислоте; въ такомъ случае на 50 гр. свинца 

берутъ 41 гр. ХОцН или 181 к. см. кислотыудЬльнаго веса 1,12.

Свойства. Азотносвинцовая соль образуетъ правиль

ные, большею частью октаэдричесюе кристаллыбелаго цвета. 

При комнатной температуре 50 частей ея растворяются въ 

100 частяхъ воды, приблизительно. При красномъ калеши 

она плавится и разлагается на окись свинца, двуокись азота 

и кислородъ:

(Х 0 3)?РЬ =  РЬО - 2 ХО , - - 0.

4. Перекись свинца. РЬО,.

(Двуокись свинца).

Окись свинца или соли ея превращаются окислителями 

въ перекись свинца. Можно также исходить изъ промежу-
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точнаго окисла, сурика, РЬ30 4, который, при обработке азот

ной кислотой, распадается на нерастворимую въ этой кислоте 

перекись свинца и на растворяющуюся окись свинца:

РЬ.О, =  РЬО ,— 2 РЬО.

П ол учеш е. I. Въ большой фарфоровой чашке раство

ряютъ 50 гр. уксусносвинцовой соли въ 100 к. см. воды 

и приготовляютъ между темъ растворъ белильной извести, 

растирая 100 гр. 30— 35 процентной белильной извести 

съ 10 к. см. воды въ ступке до техъ поръ, пока не полу

чится однородная кашица, которую разбавляютъ водою и 

фильтруютъ черезъ плоенный фильтръ. Остатокъ на филь

тре промываютъ еще несколькими кубич. сантиметрами 

воды.

Приготовленные два раствора смешиваютъ въ взятой 

фарфоровой чашке и кипятятъ до техъ поръ, пока еще 

слышенъ запахъ уксусной кислоты. После этого даютъ 

отстояться и отцежнваютъ несколько куб. см. въ пробирку, 

къ которымъ приливаютъ немного раствора белильной из

вести. Если при кипяченш въ пробирке появится еще бу

рый осадокъ, то это указываетъ на недостатокъ въ белиль

ной извести раствора, который въ такомъ случае прили

ваютъ еще до техъ поръ, пока въ новой пробе не окажется 

больше неразложившейся уксусносвинцовой соли.

Для пробы можно пользоваться и сероводородной водою, 

что однакожъ сопровождается небольшой потерею вещества, 

тогда какъ пробы съ белильною известью соединяютъ опять 

съ приготовляемымъ препаратомъ.

По окончанш реакцш, прозрачную жидкость отделяютъ 

декантащею и промываютъ, декантащею же, образовавшуюся 

перекись свинца горячею водою. После тщательнаго про- 

мыванш осадокъ перемещаютъ въ фарфоровую воронку и 

отсасываютъ его при помощи насоса.

Препаратъ сохраняютъ влажнымъ (въ виде пасты) въ 

стклянке съ притертою пробкою, такъ какъ для различпыхъ 

целей онъ применяется лучше именно въ такомъ виде. Для 

высушиванш же его нагреваютъ въ фарфоровой чашке на 

водяной бане.
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Изъ 50 гр. уксусносвннцовой соли получаютъ въ сред- 

немъ 30 гр. перекиси, что составляетъ выходъ, равняюнцйся 

95 процентамъ.

Свойства. Перекись свинца— порошокъ темнобураго 

цвета и удельнаго веса 8,933. При накаливанш она пре

вращается въ окись. 5 гр. перекиси, прокипяченной съ 60 

к. см. воды п нисколькими каплями азотной кислоты дол

жны давать фильтратъ, не осаждаюхцШся азотносеребряною 

солью и не даюшдй при выпариванш на часовомъ стекле 

остатка.

II. Д ругой  способъ Въ фарфоровой чашке обработы- 

ваютъ 60 гр. сурика 100 к. см. азотной кислоты удельнаго 

веса 1,25 на водяной бане до техъ поръ, пока продуктъне 

прпметъ чисто бурый цветъ. Затемъ иромываютъ, декан

тируя, горячею водою. Первыя промывныя воды сохраняютъ 

и переработываютъ выпарнвашемъ на азотносвннцовую соль. 

Полученную перекись свинца сохраняютъ. какъ указано при 

первомъ способе ея полученш.

Изъ 4 частей сурика получаются 1,5 части перекиси. 

Выходъ колеблется въ зависимости отъ чистоты применяе- 

маго сурика.

5. Хлористый бар|й, BaCl-!*2l-U0,

Въ большой фарфоровой чашке разбавляютъ 100 к. см. 

кр еп кой  соляной кислоты (удельнаго веса 1,16) 300 к. 

см. воды и присыпаютъ мало по малу небольшими пор- 

Ц1ЯМИ, хорошо перемешивая 100 гр. пстертаго въ мелкШ 

порошокъ витерита (углебар!евоП соли):

СОзВа- -2НС1 =  ВаС1, +  С 0 ,- : -Н ,0 .
Прибавляютъ столько витерита, чтобы часть его остава

лась не растворимою и нагреваютъ до кппенш. Примесь 

железа, которое содержится почти во всехъ сортахъ вите

рита также растворяется, но осаждается этимъ избыткомъ 

въ виде углекислой соли и такимъ образомъ удаляется.

Черезъ некоторое время пробу жидкости отцеживаютъ 

въ пробирку, въ которой открываютъ железо железноснне-
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родистымъ кал1емъ. Для ускорены осажденш железа при- 

бавляютъ немного бромной воды, которая окисляетъ соль 

•закиси железа въ окись, лучше выделяющуюся. Убедив

шись въ отсутствш железа, фильтруютъ и выпариваютъ 

на водяной бане до техъ поръ, пока на поверхности жид

кости не начнетъ выделяться кристаллическая пленка. 

Тогда раствору даютъ спокойно охлаждаться, причемъ боль

шая часть образовавшагося хлористаго 6apifl осаждается 

въ кристаллахъ, которые собираютъ на фильтръ. Сгущая 

затемъ маточный растворъ выпаривашемъ, можно получить 

еще вторую кристаллизацш.

Для очищенш полученный хлористый 6apift растворяютъ 

при кипяченш въ воде, но въ количестве только необхо- 

димомъ для полученш насыщеннаго раствора, изъ котораго 

затемъ большая часть соли снова выделяется въ кристал

лахъ.

Другой способъ очищенш состоитъ въ томъ, что въ на

сыщенный на холоду растворъ соли пропускаютъ струю 

хлористаго водорода до насыщенш этимъ газомъ. При этомъ 

хлористый барШ осаждается въ виде очень чнстаго, мелко 

крнсталлическаго порошка.

Хлористый водородъ получаютъ дЬйств1емъ разбавлен

ной кислоты на поваренную соль:

XaCl -S04H 2 =  НС1 SO,HXa.

Для этого сперва приливаютъ 100 к. см. крепкой  сер

ной кислоты къ 30 к. см. воды, не наоборотъ *), что 

сопровождается спльнымъ разогревашемъ, и, по охлажденш, 

переливаютъ эту смесь въ колбу (въ 500 к. см.), содержа

щую 100 гр. хлористаго натр!я. Колбу закрываютъ проб

кою, въ которую вставляютъ предохранительную трубку и 

газоотводную трубку, изогнутую подъ прямымъ угломъ 

(рис. 2). Слабо нагревая, получаютъ равномерную струю хло

ристаго водорода, который направляютъ въ растворъ хло-

*) При разбавленш кислотъ и Ъдкихъ щелочей иоступаютъ всегда такимъ 

образомъ, что разбавляемую жидкость влнваютъ въ воду, им т. я въ виду, что 

тогда, при возможномъ разбрызгивашн, выбросится только разбавленный рас

творъ.
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ристаго бар1я при посредства воронки, обращенной отвер- 

смемъ внизъ.

Выделившийся кристаллическШ порошокъ соли собира- 

ютъ на фильтр’Ь и отсасываютъ при помощи водяного насоса. 

ЗагЬмъ промываютъ еще два раза неболынимъ количествомъ 

воды, которую каждый разъ отсасываютъ. Нродуктъ высу- 

шиваютъ въ фарфоровой чашк-Ь на водяной банЬ.

Свойства. Хлористый барШ кристаллизуется безцв’Ьт- 

ными, плоскими, четырехсторонними, ромбическими пластин-

Рис. 2.

ками и содержитъ дв’Ь молекулы кристаллизацюнной воды. 

При 100° кристаллы теряютъ всю воду, которая, однакожъ 

при оставленш высушенной соли на воздух^, мало по малу 

снова притягивается. Вкусъ соли горьшй и противный, она 

очень ядовита.
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6. Дитюновобар1евая соль, S2OeBa • 2 Н 20.

Эта соль образуется при обменномъ разложенш дитюново- 

кислой закиси марганца съ гидратомъ окиси бар1я:

S20 (iMn Ва(ОН)2 =  S20 ()Ba- Мп(ОН)2.

Соль же марганца образуется при действы сЬрнистаго 

газа на перекись марганца, суспендированную въ водЬ: 

M n 0 2-j 2 SO, =  S ,OsMn.

И ол учеш е . Сернистый газъ получаютъ по способу, опи

санному на стр. 21 или пользуются жидкой сернистою кисло

тою, выпускаемою для этого изъ желЪзныхъ цилиндровъ, 

въ которыхъ она имеется въ продаж^.

Въ полулитровой колб* суспендируютъ 50 гр. мелко 

истертой перекиси марганца (пиролюзита) въ 250 к. см. 

воды и пропускаютъ сернистый газъ, поставивъ колбу 

для охлажденш въ сосудъ съ холодной водою. Въ случае 

надобности прибавляютъ немного льду.

По растворены большей части перекиси марганца (все 

количество ея не растворяется, такъ какъ пиролюзитъ 

содержитъ горную породу и другш примеси), содержимое 

колбы иереливаютъ, не обращая вниманш на нерастворимую 

часть, въ большую фарфоровую чашку и нагреваютъ.

Между темъ приготовляютъ насыщенный растворъ 201,7гр. 

гидрата окиси бар1я въ 200 к. см. кипящей воды и при

ливаютъ этотъ растворъ при помешпванш въ растворъ 

дитюновокислой закиси марганца. При помощи пипетки 

выннмаютъ пробу, которую фильтруютъ въ пробирку и 

прибавляютъ несколько капель сернистаго аммонш. Если 

при этомъ осаждается сернистый марганецъ, то прибавля

ютъ еще гидрата окиси 6apia и повторяютъ опытъ до техъ 

поръ, пока въ взятой пробе не окажется марганца. Тогда 

фильтруютъ и промываютъ горячею водою. Въ фильтратъ 

пропускаютъ углекислый газъ для осажденш избытка бар!я 

въ виде углекислой соли, снова фильтруютъ и выпарива

ютъ до начинающейся кристаллизацш.

Свойства. Дитюновобар1евая соль образуетъ бездет

ные, блестяпце кристаллы, которые при 100° теряютъ всю
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кристаллизащонную воду и становятся непрозрачными. По

этому кристаллы высушиваютъ только на воздухе между 

пропускною бумагою. Степень чистоты опред'Ьляютъ аналити

чески, прокаливая отвешенное количество соли въ тигле 

до постояннаго веса. Изъ полученнаго количества вычи- 

сляютъ содержаше окиси 6apifl (45,96°/0 ВаО).

7. Хлорохромовокал1евая соль, СгОС13К.

(Соль Пслто).

При действш крепкой соляной кислоты на двухромово- 

кал1евую соль атомъ кислорода замещается двумя атомами 

хлора, причемъ выделяется вода и молекула соли расще

пляется на две молекулы хлорохромовокислаго кал1я:

К° ~ ? п ’> 0  -2НС1 =  2КО-СЮ-.С1 1 Н20.
1Ш— С Ю 2

По л у ч е т е . Въ стакане (въ 300 к. см.) растворяютъ 

50 гр. измельченной въ тоншй порошокъ двухромовока- 

л!евой соли въ 65 к. см. чистой крепкой соляной ки

слоты, предварительно разбавленной 50 к. см. воды. После 

растворены при слабомъ нагреванш фильтруютъ черезъ 

воронку съ горячей водою (рис. 1 стр. 6) и даютъ филь

трату кристаллизоваться. По прошествш 24 часовъ обра- 

зовавшюся кристаллы отсасываютъ съ помощью водяного 

насоса и высушиваютъ затемъ на глиняной тарелке.

Свойства. Хлорохромовокал1евая соль образуетъ бле

стящая кристаллическш иглы краснаго цвета, которыя при 

нагреванш до 100° выделяютъ хлоръ. При нагреванш съ 

крепкою серною кислотою (въ пробирке) соль выделяетъ 

бурые пары хлористаго хромила, СгОаС^г, который, будучи 

хлорангидридомъ, разлагается водою на хромовую и соля

ную кислоты.
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8. Сернокислая соль амможя и закиси желЪза.

S 0 4(N H 4)3-S04Fe.7H.>0.

(Соль Пора).

Эта двойная соль образуется при кристаллизацш смй- 

шанныхъ растворовъ сернокислой закиси железа и сЬрно- 

кислаго аммонш.

П ол учею е. Сперва приготовляютъ два отдельные рас

твора.

A. Въ колбу (въ 1 литръ) помещаютъ 25 гр. ж ел езной  

проволоки, разрезанной на куски, приливаютъ 400 к. см. 

разбавленной 10 процентной серной  кислоты и нагре

ваютъ на водяной бане для ускорены растворены железа. 

Полученный растворъ, въ которомъ плаваютъ черные хлопья 

углерода, фильтруютъ и сгущаютъ выпаривашемъ въ фар

форовой чашке.

B. Въ большой чашке нейтрализуютъ 400 к. см. 10 про

центной серной  кислоты приблизительно 140 к. см. 10 

процентнаго раствора ам м 1ака и сгущаютъ растворъ 

образовавшейся серноаммошевой соли.

Приготовленные такимъ образомъ два концентрирован

ные раствора смешиваютъ еще теплыми и даютъ смеси 

кристаллизоваться. Полученные кристаллы отцеживаютъ, 

промываютъ неболыиимъ количествомъ холодной воды и. 

когда вода стечетъ, высушиваютъ между пропускной бума

гою. Сгущая маточный растворъ, можно получить еще вто

рую кристаллизацш.

Свойства. Соль Мора кристаллизуется въ прозрачныхъ 

моноклиномерныхъ кристаллахъ, голубоватаго цвета и со

держитъ 6 молекулъ кристаллизащонной воды. На воздухе 

соль не изменяется. Одну седьмую часть ея веса составляетъ 

желЬзо. Въ виду ея постоянства соль Мора предпочитаютъ 

железному купоросу и применяютъ для установлены ти

гра растворовъ марганцовокал1евой соли.
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9. СЪрнокислая соль аммонш и окиси жел%за.

(SO J»Fe2 • S 0 4(X H 4)2 • 2411,0.

(Желпзные квасцы).

Эта двойная соль приготовляется по двумъ различным!, 

способамъ. По одному прнготовляютъ сперва растворъ 

сернокислой закиси железа, окисляемой азотною кислотою, 

и приливаютъ затемъ вычисленное количество серной кис

лоты и серноаммошевой соли, а по другому способу окис- 

ляютъ соль Мора, прибавляя по одной молекуле серной 

кислоты и сернокислой закиси железа.

А. Въ колбе (въ 1 литръ) растворяютъ 25 гр. ж ел ез

ной проволоки въ 605 к. см. 10 процентной серной 

кислоты и отцеживаютъ растворъ въ большую фарфоро

вую чашку. Къ несколько охладившемуся раствору приба

вляютъ при помешиванш 42 к. см. азотной кислоты удель

наго веса 1,12 и нагреваютъ, кипятя до прекращены выде

лены краснобурыхъ паровъ:

6 SOiFe 3 S 0 4H , - 2 Х О 3Н =  3 (S04)3Fe, +  2 ХО — 4 Н20.

Когда соль закиси железа окислится въ соль окиси, въ 

чемъ убеждаются отдельною пробою, растворъ сильно сгу- 

щаютъ до полнаго удалены избытка азотной кислоты *). 

Затемъ приливаютъ предварительно приготовленный рас

творъ серноаммошевой соли и даютъ кристаллизоваться.

Слишкомъ сильнаго выпаривашя следуетъ избегать, 

потому что тогда выделяется желтоватого цвета основная 

соль, которая затемъ очень трудно растворяется. Чтобы 

вызвать крпсталлизацш въ растворъ бросаютъ несколько 

кристалликовъ. Выделивппеся кристаллы собираютъ на 

фильтръ, иромываютъ неболыпимъ количествомъ холодной 

воды и, когда вода стечетъ вполне, высушиваютъ между 

пропускной бумагою. Сгущая маточный растворъ, можно 

получить еще довольно значительное количество соли.

* ) Растворъ, сгущенный до консистенщн сиропа, покрывается пленкою, 

препятствующей дальнейшему выпауивашю. Въ такомъ случай добавляюгь 

воды и снова выпарнваютъ.



В. Въ колбе (въ 1 литръ) растворяютъ юо гр. соли 

Мора и 71 гр. сернокислой  закиси ж ел еза въ 230 к. 

см. Ю  процентной серной  кислоты. Растворъ проце- 

жпваютъ черезъ фильтръ прямо въ большую фарфоровую 

чашку, въ которой окисляютъ 48 к. см. азотной кислоты 

<уд. в. 1,12), поступая затемъ какъ выше описано при А.

Свойства. Железные квасцы кристаллизуются большими 

октаэдрами, цвета аметиста. Они содеря:атъ 24 молекулы 

кристаллизацюнной воды и даютъ съ водою зеленовато

бурый растворъ. Растворъ не долженъ содержать ни азот

ной кислоты, ни хлора. Для определены количества железа

1 гр. квасцовъ накалпваютъ въ фарфоровомъ тигле до ПО' 

стояннаго веса, причемъ получаютъ окись железа. При 

нагреванш до 150° квасцы теряютъ 23 молекулы воды, а 

при 230° выделяется вся крпсталлпзащонная вода.

10. Ангидридъ хромовой кислоты. Сг03.

(Хромовый атидрндъ).
Псходнымъ матер!аломъ служить двухромовокалшвая 

пли натр1евая соль, которая разлагается крепкою серною 

кислотою по уравнении:

Cr-AXa2-r 2 SO ,H , =  2 СгОз —  2 S 0 4H \ a —  Н,0.

Предпочитаютъ натр1евую соль, потому что она раство

ряется въ воде гораздо легче, чемъ двухромовокал!евая 

соль.

П ол учеш е. Въ объемистой фарфоровой чашке раство

ряютъ 100 гр. грубо измельченной двухромовонатр1евой 

соли въ 250 к. см. воды.

Если растворъ окажется непрозрачнымъ, то его филь- 

груютъ. Къ прозрачному раствору приливаютъ тонкою 

Струею, перемешивая, 400 к. см. сырой крепкой  серной 

Кислоты. При этомъ смесь разогревается и подъ конецъ 

появляются маленьше, малиново-красные кристаллы хромо- 

ваго ангидрида, количество которыхъ при спокойномъ стоя

ли значительно увеличивается.

По охлажденш фпльтруютъ черезъ стеклянную вату,
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небольшое количество которой иомещаютъ въ шейку обы

кновенной стеклянной воронки. Чашку споласкиваютъ филь- 

тратомъ и отжимаютъ собранный въ воронке осадокъ пе- 

стикомъ. Для удалены серной кислоты хромовый ангидридъ 

иромываютъ чистой крепкой азотной кислотою. Цель до

стигается сравнительно легко, если азотной кислоты при

ливаютъ столько, чтобы ею какъ разъ покрывалась поверх

ность ангидрида, и затемъ ждутъ, пока она не стечетъ, 

надавливая при этомъ пестикомъ. Обыкновенно достаточно 

повторить это промываше 4— 5 разъ, чтобы вся серная 

кислота оказалась отмытою.

Въ этомъ убеждаются, собирая немного протекающей 

жидкости въ пробирку и приливая хлористаго бар1я.

Затемъ кристаллы хромоваго ангидрида неремещаютъ 

на пористую глиняную тарелку, которая быстро всасываетъ 

азотную кислоту, если массу тщательно промесить на ней 

при помощи фарфороваго шпателя. Для полнаго удалены 

азотной кислоты и воды кристаллы нагреваютъ въ фарфо

ровой чашке на водяной бане до техъ поръ, пока еще 

слышится запахъ азотной кислоты. Вполне высушенную 

массу перемещаютъ еще теплою въ предварительно прота- 

рпрованную и хорошо высушенную стклянку съ пришли

фованною пробкою. Фильтруютъ, промываютъ и высушива

ютъ по возможности быстро, такъ какъ хромовый ангидридъ 

гигроскопиченъ. Выходъ: 58— 60 0 о.

Свойства. Хромовый ангидридъ образуетъ ромбическш. 

малиново-красные кристаллы, быстро притягпваюшде влаж

ность и расплывающееся на воздухе въ буроватокрасную жид 

кость. При 19-2° ангидридъ плавится въ краснобурую массу, 

при охлаждеиш которой образуется красная кристалличес

кая кора. При температуре выше 250° онъ разлагается, вы

деляя кислородъ.

Въ чистоте препарата убеждаются, растворяя неболь

шое количество его въ воде со спиртомъ и возстановля1' 

крепкой соляной кислотою. Полученный зеленый раствор ь 

не долженъ осаждаться хлористымъ бар1емъ.
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11. Сульфосурьмянонатр1евая соль, SbS4Na3 • 9Н (0.

(Соль Шлнппе).

Сернистая сурьма растворяется при обработке ея рас

творомъ сернистыхъ щелочныхъ металловъ, а при испа- 

ренш иолученнаго раствора выделяются красивые кристаллы, 

составъ которыхъ отвечаетъ формуле приведенной соли, 

названной по химику, впервые получившему ее, солью 

Шлнппе. Формула и констнтуцш этой соли отвечаютъ 

трехосновной нормальной сурьмяной кислоте, въ которой 

однакожъ все кислородные атомы замещены атомами серы.

ОН SXa
О Sb -ОН и S Sb SXa 

ОН SXa

П ол учена . Въ объемистой фарфоровой чашке раствс- 

ряютъ 27 гр. кристаллической угленатр!евой соли (или 

соответствующее количество обезвоженной соли) въ 135 к.

см. воды; затемъ гасятъ 9 гр. едкой  извести 27 к. см.

воды и смешиваютъ полученную кашицу съ первымъ рас

творомъ О- После этого присыпаютъ 18 гр. мелко истертой 

сернистой  сурьмы н 3 гр. также истертаго сернаго 

цвета и нагреваютъ, постоянно помешивая, до кипешя. 

Продолжая кипятить, доливаютъ водою по мере испаретя 

ея. К и п я т я т ъ  д о  техъ поръ, пока серый цветъ смеси не пре

вратится въ желтый. Затемъ растворъ декантируютъ че

резъ фильтръ и извлекаютъ остатокъ въ чашке, кипятя 

его приблизительно съ 50 к. см. воды. Оба фильтрата сое- 

диняютъ и выпарпваютъ на водяной бане до начинающейся 

кристаллизацш. Если при этомъ жидкость приметъ бурый 

цветъ и сделается мутною, то приливаютъ немного едкаго 

натра.

Полученные кристаллы собираютъ на фильтръ, а изъ 

сгущаемаго маточнаго раствора можно получить еще вто

рую кристаллизацш.

*) Вместо г,мЪси соды и идкой извести, образующей Ъдшй натръ, можно, 

конечно, применять прямо соответствующее количество едкаго натра.
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Свойства. Сульфосурьмянонатр1евая соль кристалли

зуется въ почти безцветныхъ или, большею частью жел- 

товатыхъ, болыпихъ тетраэдрахъ, которые на воздухе вы

ветриваются, покрываясь бурой корою. Сохранять эти кри

сталлы можно въ спиртовомъ растворе едкаго натра или 

въ маточномъ растворе, къ которому прибавляютъ немного 

едкаго натра.

12. Ангидридъ сернистой кислоты, SO,.

(Спр чистый газъ).
Для полученш сернистаго газа въ технике сжигаютъ 

серу или содержание серу матер1алы въ печахъ особеннаго 

устройства. Въ лабораторш же разлагаютъ серную кислоту 

возстановителями или действуютъ кислотою па продажный 

растворъ дву сернистокислой щелочи:

2 S 0 3H X a  SO 4H , =  S 0 4N a2 -+- 2 SO,.- 

Возстановителями служатъ медь или древесный уголь, 

но въ последнемъ случае получается смесь сернистаго 

газа съ углекислымъ:

Си- -2 SO ,II, =  S 0 4Cu-|-2H,0- SO ,

С — 2 S 0 4H 2 =  2 H 0O —  С О ,+  2 SO,.

П ол учен1е. Въ колбу (въ 11’> литра) помещаютъ 100 гр. 

м ед ны хъ  струж екъ  и 100 к. см. сырой крепкой  серной  

кислоты и вставляютъ въ нее предварительно приспособлен

ную пробку, въ которую вставлены предохранительная трубка 

съ воронкообразпымъ расширешемъ и газоотводная трубка 

изогнутая подъ прямымъ угломъ (рис. 3). Эту последнюю 

соединяютъ со стклянкою Дрекселя, содержащую серную 

кислоту, пройдя которую, газъ проводится по другой газоот

водной трубке (съ д1аметромъ въ 5 мм. приблизительно) 

до дна широкой, толстостенной, снизу запаянной, а въ 

верхней части съуженной трубки, длина которой 00— 60 см., 

а д1аметръ 15— 20 мм. [Съужеше трубки необходимо для 

требуемаго затемъ запаивашя].

Эта трубка служитъ пр1елшикомъ для сжиженш сер-
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нистаго газа и ставится для этого въ большой цилиндръ, ко

торый наполняется охладительною смесью пзъ хорошо пере- 

м'Ьиговаемыхъ 3 частей снега и 1 части поваренной соли *).

Колбу съ медью и кислотою сперва нагреваютъ на сетке 

или песчаной бане, а когда реакцш уже началась, то вы

деляется столько тепла, что она продолжается сама собою, 

такъ что горелку отнимаютъ или значительно уменыиаютъ 

пламя. Если же реакцш темъ не менее пойдетъ слишкомъ

бурно, то приливаютъ черезъ предохранительную трубку 

еще 80 к. см. холодной крепкой серной кислоты. Въ про- 

тнвномъ случае эти 80 к. см. приливаютъ при замедленш 

тока газа. Подъ конецъ обязательно нагреваютъ.

) Максимальное пониж ете температуры, достигаемое этой смЪсыо до

ходить д о — 21°. ИрнмЬння вмЬсто снЬга ледъ, необходимо истолочь его на 

возможно мелше куски, чтобы достигнуть нанлучшаго охлажденш.

Рис. 3.



При тщательномъ охлажденш почти весь сернистый 

газъ сжижается. Если уже образовалось некоторое количе

ство жидкой сернистой кислоты, то можно поддерживать 

довольно быстрою струю газа. За температурою охладитель 

ной смеси слЪдятъ по термометру и обновляютъ ее по 

частямъ, чтобы не прерывать охлажденш.

По растворенш всей меди и при замедлены тока газа 

газоприводпую трубку вынимаютъ и, оставляя пр1емникъ 

въ охладительной смеси, заиаиваютъ съуженную часть его 

на паялыюмъ столе. Верхнюю часть трубки сохраняютъ, 

чтобы затемъ по увеличены веса трубки определить вы- 

ходъ сернистой кислоты. После запаиванш трубку остав- 

ляютъ въ цилиндре съ охладительною смесью до следую

щего дня.

Свойства. Сернистый газъ обладаетъ острымъ раздра- 

жающимъ до кашля запахомъ. Сжижается онъ подъ атмос- 

фернымъ давлешемъ при — ]5° въ безцветную, легко подвиж

ную жидкость, удельный весъ которой при — 20° = 1,49. При 

температуре около 15° она находится подъ давлешемъ 6 атмо- 

сферъ. Точка кипенш еяподъ атмосфернымъ давлешемъ— 10°.

13. СЪрномЬдная соль, S 0 4Cu • 5Н20.

(Мш)ньш купорось).

При получены сернистаго ангидрида (прим. 12) получа

ется очень кислый растворъ нечистой серномедной соли, 

которую очищаютъ кристаллпзащею.

По охлажденш, оставшуюся въ колбе (рис. 3, стр. 21), 

кашицеобразную массу, содержащую обыкновенно еще не- 

растворившуюся медь, обработываютъ и, при взбалтываны, 

нагреваютъ мало по малу до кипенш. Затемъ фильтруютъ 

черезъ плоенный фильтръ, пользуясь воронкою съ горячей 

водою (рис. 1, стр. 6) и собираютъ фильтратъ въ колбе. 

Быстро охлаждая эту колбу подъ краномъ, получаютъ 

первую кристаллизацш въ мелкихъ кристалликахъ, если 

только не было прибавлено слишкомъ много воды. Прюмъ
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этотъ, которымъ часто пользуются, называется получен1емъ 

прерванной кристаллизацш, при которой выпадаютъ малень- 

Kie кристаллики, не содержащ1е маточнаго раствора, а по

тому и оказывавшиеся более чистыми. Кристаллики отсасы  ̂

ваютъ при посредстве водяного насоса и иромываютъ не- 

большпмъ количествомъ холодной воды. Маточный растворъ 

сгущаютъ выпаривашемъ и получаютъ новую кристаллизащю.

Въ конце концовъ полученныя кристаллизацш соединя- 

ютъ и снова перекрнсталлизовываютъ.

Свойства. Серномедная соль кристаллизуется въ трикли- 

номерныхъ кристаллахъ синяго цвета, которые содержатъ 

пять молекулъ кристаллизацюнной воды. Въ сухомъ воздухе 

они выветриваются съ поверхности. При 200° они теряютъ 

всю кристаллизацюнную воду и даютъ белый порошокъ, 

который жадно поглощаетъ влажность и применяется для 

обезвоженш высокопроцентнаго спирта.

Водный растворъ соли показываетъ слабо кислую реакцш 

и обладаетъ противнымъ металлическпмъ вкусомъ.

14. Хлорноватокал1евая соль, К 0 3С1.

(hrpu io jjcm oea  соль).

При действш хлора на едшя щелочи получаются въ 

зависимости отъ температуры две различныя соли. При 

низкой температуре образуется на ряду съ хлористымъ 

металломъ хлорноватпстокислая соль, которая при нагре

ванш превращается въ хлорноватокислую соль. Если же 

хлоръ пропускается въ теплый растворъ едкой щелочи, 

то на ряду съ хлористымъ металломъ образуется прямо 

хлорноватокислая соль:

1) 2 КОН Cl, =  КОС! КС1 Н 20  (на холоду)

2) 3 К0С1 =  К 0 3С1 2 КС-1 (при нагреванш)

3) 6 КОН- зС1 =  КОзСЬ] 5КС1- -ЗН,0 (при нагреванш) 

Такъ какъ едкое кали слишкомъ дорого, чтобы служить

исходнымъ матерталомъ, то получаютъ, какъ и въ технике,
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сперва хлорноватокальщевую соль, которую затемъ превра- 

щаютъ обменнымъ разложешемъ въ кал1евую соль: 

Са(СЮ3)2 - 2 КС1 =  СаСЬ —  2 К 0 3С1.

Трудно растворимая хлорноватокал1евая соль легко отде

ляется кристаллизащею отъ хлористаго кальщя и полу

чается въ чистомъ виде.

При опытахъ въ маломъ размере обе реакцш можно 

произвести однимъ щлемомъ.

Въ колбе въ 500 к. см. гасятъ 60 гр. едкой  извести 

300 к. см. воды и растворяютъ въ полученномъ известко- 

вомъ молоке 20 гр. хлористаго кал1я.

Хлоръ получаютъ изъ соляной кислоты и пиролюзита, 

составляя приборъ следукмцимъ образомъ. Поместивъ въ 

колбу *) въ 500 к. см. 100 гр. пиролюзита (кусочками 

величиною въ горошину), ее закрываютъ пробкою, черезъ 

которую вставляются предохранительная и газоотводная 

трубка *) (рис. 4).

Колбу ставятъ на сетку или на песочную баню.

Выделяюццйся хлоръ пропускаютъ сперва черезъ про

мывную стклянку съ водою и затемъ черезъ трубку, внут- 

реншй д!аметръ которой, по крайней мере, 10 мм. и которая 

доходитъ до дна колбы, содержащей известковое молоко.

При вливанш соляной кислоты черезъ предохранитель

ную трубку хлоръ выделяется большею частью безъ нагре- 

ванш, такъ что кислоту следуетъ приливать только мало 

по малу (особенно при употребленш мелкаго пиролюзита), 

чтобы предупредить слишкомъ бурную реакцш. При заме- 

дленш выделешя газа подогреваютъ.

Растворъ хлористаго марганца, получаемый при этомъ 

выделенш хлора, можно переработать впоследствш (прим. 30).

Пропускаше хлора въ известковое молоко начинаютъ, 

когда оно приметъ температуру въ 50— 60°, которую под- 

держиваютъ впродолженш всего пропусканш, нагревая на 

водяной бане.

*) НмТ.сто обыкновенной колбы можно пользоваться колбою изъ фаянса 

съ боковою трубкою, причемъ ее нагрЬваютъ въ чашкЪ съ водою или съ рас

творомъ СОЛ II.
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Но окоичашн выдЬлешя хлора, колбу нагр1 ваютъ еще 

некоторое время на водяпой бап1> для удалешя избытка 

хлора.

Расгворъ хлорноватокислой соли часто окрашивается въ 

розовый цв1угъ, что объясняется обрааован1емъ небольшого 

количества марганцовокислой соли, которая образуется

Рис. 4.

всл£дств!е окислешя марганца хлоромъ. Сл'Ьды же марганца 

содержатся почти во всЬхъ известнякахъ, во всякомъ слу

чай это iipucyTCTBie марганца не обусловливается пиролю- 

зитомъ, прим’Ьняемымъ для полученш хлора.

Когда посл’Ь шЬкотораго нагр^ванш растворъ не пахнетъ 

бблыне хлоромъ, фильтруютъ и выпариваютъ фильтратъ въ 

фарфоровой чашк’Ь, на водяной 6airb, до образованы кристал
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лической пленки. IIo охлажденш выдЬливнпеся кристаллы 

собираютъ на фильтръ и промываютъ небольшиыъ количе- 

ствомъ воды. Выпариватемъ маточнаго раствора можно по

лучить еще некоторое количество хлорноватокислой соли. 

Для очищенш ея всЬ полученные кристаллы перекри- 

сталлизовываютъ изъ горячей воды.

Свойства. Хлорноватокал1евая соль кристаллизуется 

блестящими пластпнками моноклиномЬрной системы. Раство

римость соли въ вод'Ь незначительна; 100 к. см. ледяной 

воды растворяютъ только 3,3 гр. ея, а при 100°— 50 гр. На

сыщенный прп нагрЬванш растворъ кппитъ при 104,8° и 

содержитъ 60 гр. на 100 к. см. Вкусъ соли освЬжающШ 

и терпкШ. Она плавится при 360° и выдЬляетъ при ни

сколько высшей температур^ кислородъ, превращаясь въ 

хлорнокал1евую соль, ClOJv, которая при дальнЬйшемъ на- 

гр’Ьванш теряетъ весь кислородъ.

Въ техникЬ въ последнее время хлорноватокислыя соли 

получаются непосредственно электролизомъ щелочныхъ 

растворовъ хлористыхъ металловъ.

15. 1одистоводородная кислота, HJ.

Эта кислота получается подобнымъ образомъ какъ и 

бромистоводородная. Но она легко можетъ быть получена 

и взаимод,Ьйств1емъ сЬрнистаго водорода съ юдомъ.

При дЬйствш сЬрнистаго водорода на юдъ, растворенный 

въ вод'Ь или юдистоводородной кислотЬ, происходятъ двЪ 

реакцш, отличающшся термохимически. Образовате юдисто

водородной кислоты изъ юда и сЬрнистаго водорода про- 

исходитъ при поглощенш тепла извн’Ь. Чтобы этотъэндотермп- 

ческШ ироцессъ начался, надо сперва нагрЬвать. Но при рас- 

творенш образующейся юдистоводородной кислоты въ водЪ 

выдЬляется тепло, происходитъ экзотермическШ процесс!), 

которымъ уже поддерживается разъ начавшаяся реакщя:

•2 J H 2S =  2 HJ - Н.

Получен1е. Въ толстостенную колбу Эрленмейера на- 

ливаютъ 100 к. см. воды или лучше очень разбавленной
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Юдистоводородной кислоты, полученной какъ побочны!! про- 

дуктъ при перегонкЪ раньше приготовленной кислоты. Пре

имущество применены разбавленной кислоты— увеличеше 

растворимости юда, возрастающей, кром'Ь того, при нагрЪ-

B a H in .

Въ ступк^ растворяютъ 50 гр. истертаго въ мелгай поро- 

шокъ года и пересыпаютъ небольшое количество его въ 

колбу съ разбавленною кислотою. Колбу закрываютъ каучу

ковой пробкою со вставленной въ нее стеклянною трубкою, 

нижнШ конецъ которой опускается въ жидкость. Черезъ 

эту трубку пропускаютъ сщтистыа водородъ, предварительно 

промываемый водою. Сперва пробку нисколько приподни- 

маютъ, чтобы газомъ вытеснить изъ колбы воздухъ, а за- 

т'Ьмъ ее вставляютъ герметически и сильно взбалтываютъ, 

причемъ сернистый водородъ жадно поглощается, а бурый 

растворъ обезцв’Ьчпвается, выд’Ьляя сЬру. Иосл’Ь полнаго 

обезцв’Ьчиванш прибавляютъ новую порцт юда, который 

теперь растворяется уже гораздо легче, и снова пропускаютъ 

сернистый водородъ. Такимъ образомъ продолжаютъ до 

израсходованы всЬхъ 50 гр. юда. Приставил!! къ ступк^ 

и пестику юдъ можно растворить въ образовавшейся юдисто- 

водородной кислотЪ.

Выделяющаяся при реакцш cipa образуетъ подъ конецъ 

большой комокъ, который приходится вынимать и расти

рать въ ступк^, чтобы не терять содержашдйся въ немъ 

юдъ.

После превращены всего юда въ юдистоводородную 

кислоту, что обнаруживается полнымъ обезцв’Ьчивашемъ 

жидкости, растворъ выливаютъ въ фарфоровую чашку и 

нагр^ваготъ. до книжны, чтобы удалить избытокъ сЬрнистаго 

водорода. Ctpy загЬмъ отц’Ьживаютъ и промываютъ иеболь- 

шнмъ колпчествомъ теплой воды.

Для сгущешя полученной такимъ образомъ разбавленной 

кислоты ее подвергаютъ дробной перегонк^ изъ колбы Вюрца, 

вставляя термометръ такъ, чтобы шарикъ его опускался въ 

жидкость. Сначала перегоняется вода пли очень разбавлен

ная кислота (которую сохраняютъ для растворены юда, ср. 26),
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а когда температура поднимется до 125— 126°, то перегонку 

прекращаютъ, потому что тогда начинаетъ перегоняться 

кислота, содержащая около 55 процентовъ HJ.

Остающаяся въ колбе юдистоводородная кислота можетъ 

содержать немного серной кислоты, которая однакожъ боль

шею частью не вредитъ. Для полученш же совершенно 

чистой юдистоводородной кислоты перегонку доводятъ до 

конца, поставивъ, конечно, другой пр1емникъ.

Свойства. Чистая, свежеприготовленная юдистоводо- 

родная кислота— безцветна. При храненш и особенно при 

дЪйствш света она разлагается, причемъ выделяющейся 

юдъ растворяется, окрашивая растворъ въ бурый цветъ. 

Сл^дуетъ определить удельный весъ полученной кислоты 

ареометромъ или, при недостаточномъ количестве ея, ве

сами Мора - Вестфаля или же пикнометромъ. Кроме того 

следуетъ убедиться въ отсутствш серной кислоты пробою 

съ хлористымъ бар1емъ.

По описанному способу получается кислота, содержащая 

не более 5 70 /о HJ. Для полученш кислоты большей концен- 

трацш приходится применять другой способъ, а именно 

разложеше юдистаго фосфора водою; это аналогично выше 

описанному приготовленш бромистоводородной кислоты. Въ 

такомъ случае газообразную юдистоводородную кислоту про- 

пускаютъ въ предварительно приготовленную 57 процентную 

кислоту до насыщены, охлаждая притомъ льдомъ.

П ол учен1е. Въ тубулатную реторту помещаютъ 5 гр. 

краснаго фосфора и 15 к. см. воды и вставляютъ пред

варительно приспособленную пробку съ предохранительною 

трубкою и воронкою Ьулка (рис. 5), вмещающую растворъ 

75 гр. ю да и 35 гр. ю дистаго кал1я въ 15 к. см. воды. 

Открывая кранъ, этотъ растворъ выпускаютъ по каплямъ 

въ реторту, причемъ происходитъ разогревате, сопровож

даемое равномерною струею газа. Черезъ газопроводную, 

изогнутую трубку газъ пропускаютъ въ 57 процентную 

кислоту, въ колбе Эрленмейера, которую охлаждаютъ водою 

со льдомъ. Подъ конецъ, когда уже весь растворъ юда вы- 

пущенъ изъ воронки, реторту слегка нагреваютъ горелкою
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Бунзена. Газъ пропускаютъ до тЪхъ поръ, пока удельны!! 

вЪс/ъ кислоты не дойдетъ до 1,99.

Свойства, Насыщенная при о° юдистоводородная кис

лота сильно дымится на воздух!) и вдвое тяжелее воды. 

Въ сравнены: съ 57 процентною кислотою она менее посто

янна, такъ что при храненш она очень скоро окрашивается 

въ бурый цв^тъ, причемъ водородъ ея окисляется кисло- 

родомъ воздуха въ воду.

Рис. 5.

Ввиду ея легкой окисляемости юдистоводородная кислота 

применяется для реакщй энергическаго возстановлешя, 

особенно въ органической xiraiir.

16. 1одистый калгё, K J .

(Kalinm iodatum).

Для полученш чистаго юдистаго кал1я исходятъ изъ 

юдистаго металла, который разлагаютъ углекал1евою солью. 

Применяютъ обыкновенно легко получающееся юдистое 

железо. По отношенш къ железу юдъ берутъ въ такомъ 

количестве, чтобы, при разложенш юдистаго железа, железо
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выделялось въ виде закись-окиси РезО^. Выгода такого 

пргема состоитъ въ полученш железа въ виде соединешя, 

которое легко отфильтровывается:

Fe3J8 4 С 0 3К 2 =  8 KJ f  Fe30 4 • 4 СО-,

Получен1е. Въ колбу въ 100 к. см. иомещаютъ 6 гр. 

желЪзныхъ оиилокъ и 50 к. см. дистиллированной воды, 

прибавляютъ сперва 25 гр. 1ода небольшими порщ ями , 

каждый разъ взбалтывая до растворены введенной части. 

Реакцш сопровождается разогревашемъ, такъ что время 

отъ времени колбу охлаждаютъ водою (подъ водопроводнымъ 

краномъ). По прибавлений указанныхъ 25 гр. юда долженъ 

получиться растворъ двуюдистаго железа, Fe J2, светлозе- 

ленаго цвета. Если же цветъ раствора окажется бурымъ, 

то прибавляютъ еще железа до обезцвечиванш. Зат^мъ 

фильтруютъ, иромываютъ неболынимъ количествомъ воды, 

а въ фильтрат^ растворяютъ еще 5 гр. юда. Полученный 

такимъ образомъ растворъ содержитъ соединеше Fe3J8, 

выделить которое однакожъ не удается, но которое при 

разложеши углекал1евою солью даетъ закись-окись железа, 

Fe30 4.

Затемъ этотъ растворъ юдистаго железа вливаютъ, при 

помешиванш стеклянною палочкою, въ нагретый до кипенья 

(въ фарфорой чашке) растворъ 16,5 гр. чистой углекал1евой 

соли въ 50 к. см. воды, поддерживая кипете. При этомъ 

тотчасъ же получается черный осадокъ закпсь-окисшкелеза. 

тогда какъ угольная кислота выделяется. Сполоснувши 

колбу, изъ которой выливался растворъ юдистаго железа, 

водою, даютъ осадку отстояться и фильтруютъ. Иромываютъ 

неболынимъ количествомъ теплой воды и выпариваютъ 

фильтратъ до кристаллизацш.

Свойства. 1однстый калШ кристаллизуется въ без- 

цветныхъ кубахъ и легко растворяется въ воде и въ спирте. 

Вкусъ его соленый. Онъ не долженъ содержать ни углека 

л1евой соли, ни хлористаго кал1я. Для очищенш его отъ 

этихъ примесей шдистый калШ перекристаллизовываютъ изъ 

горячей воды.
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17. Бромистоводородная кислота, Н Вг.

Эта кислота не получается подобно хлористоводородной, 

такъ какъ при непосредственномъ д^йствит сЬрной кислоты 

на бромистые металлы выдЬляюпцйся бромистый водородъ 

частью уже разлагается. Поэтому ее получаютъ обходнымъ 

путемъ, разлагая трехбромистый фосфоръ водою:

РВга-1-3 Н ,0  =  Р О яН я-!-3 НВг

П ол учеш е: Въ колбу 

для перегонки въ 100 к. 

см. (рис. 6) помЪщаютъ 

5 гр. краснаго ф осф ора 

и 10 к. см. воды. Черезъ 

пробку, закры ваю щую  

колбу, проходитъ шаро

образная воронка Булка, 

въ нижней части вытя

нутая въ тонкШ конецъ, 

доходящШ почти до дна 

колбы. Въ эту воронку 

вливаютъ 50 гр. брома. Бо

ковая отводная трубка 

соединяется съ тубулат- 

ною ретортою, шейка ко

торой опускается въ кол

бу Эрленмейера съ 50 к. 

см. воды, которая слу- 

житъ пргемникомъ и для 

охлажденш ставится въ 

сосудъ съ холодною во

дою. Назначете вста

вленной такимъ образомъ 

реторты — предотвратить 

возможность перетягива- 

nie жидкости, чего при

ходится опасаться при слишком!) быстромъ поглощенш бро

мистоводородной кислоты.



Бромъ выпускаютъ изъ воронки медленно, по каплямъ. 

Каждая капля, попадающая въ колбу вызываетъ энергич

ную реакцш, сопровождаемую сильнымъ разогр'Ьватемъ. 

Чтобы оно не было слишкомъ значительнымъ, время отъ 

времени можно охлаждать холодною водою. Выпустивъ весь 

бромъ, подъ конецъ нагреваютъ, но непродолжительно, для 

отгонки посл'Ьднихъ количествъ бромистаго водорода.

Свойства. Бромистоводородная кислота бездетный газъ 

остраго запаха, очень легко растворяющШся въ воде. На

сыщенный при 0е растворъ содержитъ 82 процента НВг и 

дымится на воздух^; удельный весъ его 1,78. При пере

гонка такого раствора выделяется сперва бромистый водо

рода НВг, а при 125— 126° перегоняется безъ изменены 

кислота съ 46,83 процента НВг, удельный весъ которой 

1,48. При перегонке более разбавленныхъ растворовъ кис

лоты отгоняется сперва только вода, а когда температура 

поднимется до 125— 126°, то перегоняется опять кислота 

постояннаго содержаны, составляющаго также 46,83 про

цента НВг.

18. Нитропруссидъ-натрж, Fe(CN)5(NO)Na2• 2 Н аО.

Иолучеше. 40 гр. истертаго въ порошокъ железисто- 

спнеродистаго кал!я растворяютъ, нагревая, въ 60 к. см. 

воды въ стакане въ 500 к. см. Къ раствору приливаютъ, 

при помешиванш, 64 к. см. азотной кислоты удельнаго 

веса 1,24 и нагреваютъ, умеренно, на водяной банедоокон- 

чаны реакцш. Конецъ реакцш определяютъ, прибавляя къ 

несколькимъ каплямъ буроватой жидкости немного соли 

закиси железа (въ пробирке). При этомъ не должна оса

ждаться берлинская лазурь, но долженъ выделяться осадокъ 

темно-зеленаго цвета съ синеватымъ оттенкомъ.

При действш кислоты железистосинеродный калШ пре

вращается сперва въ железносинеродистый калШ, а затемъ 

выделяются Ц1анъ, синильная кислота, углекислый газъ и 

азотъ. Но окончанш реакцш смесь оставляютъ на одинъ 

или на два дня въ покое. Но прошествш этого времени
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цейтрализуютъ угленатр1евою солью, определяя время отъ 

времени реакцио при помощи лакмусовой бумажки. Избытка 

щелочи тщательно изб’Ьгаютъ, такъ какъ образуюпцйся 

нптропруссидъ-натрШ действ1емъ щелочи разрушается. Ней

трализованный растворъ нагрЪваютъ до кипятя и фильтру- 

ютъ, а прозрачный фильтратъ быстро выпариваютъ на голомъ 

огне. По охлажденш къ раствору приливаютъ равный объ- 

емъ спирта, чтобы выделить большую часть кал1евой се

литры, образовавшейся при реакцш, снова фильтруютъ и 

быстро выпариваютъ для возможно скораго выд^ленш спирта. 

[Въ npiicyTCTBin спирта нптропруссидъ-натрШ разлагается 

довольно быстро подъ вл!ятемъ света, вследств!е чего не

' обходимо возможно быстрое удалеше спирта].

Изъ сгущеннаго выпаривашемъ раствора темнокраснаго 

цвета при охлажденш выделяются красивые кристаллы, 

которые отсасываютъ и промываютъ неболынпмъ количе- 

ствомъ холодной воды. ЗатЬмъ высуишваютъ между про

пускною бумагою. Выпаривая маточный растворъ, можно 

получить еще вторую криста ллизацио.

Свойства. Нитропруссидъ-натрШ кристаллизуется въ 

рубиновокрасныхъ, ромбическихъ кристаллахъ, содержа- 

щихъ две молекулы кристаллизационной воды. Водный рас

творъ даетъ уже со следами растворимыхъ сернистыхъ 

металловъ растворъ интенсивнаго краснофюлетоваго цвета.

18. Жел%зносинеродистый калш, FeCy0K 3.

{Соль Гмелина или красное синь-кали).

При окисленш железистосинеродистый калШ,—  желтое 

синь-кали, легко превращается въ соединеше окиси железа—  

красное синь-кали. Окислителями служатъ бромъ или хлоръ. 

% о м ъ  представляетъ то преимущество, что легко взвеши

вается, но, благодаря выработанному Грэбе способу полу- 

Ченщ хлора при посредстве марганцовокислыхъ солей, въ 

Настоящее время можно также легко получать и точно

^ Ю С Т Ъ .  руков. КЪ ПРНГОТ. XU.MU4. НВОРГАНиЧЕСКИХЪ  ПРЕ П А РА ТО В *. 3
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определенный количества хлора, такъ что, вероятно, при

менений хлора и следуетъ давать предпочтете.

Получехпе. Въ колбе, приблизительно въ 400 к. см., 

растворяютъ 50 гр. грубо-измельченнаго железисто сине

род и стаго кал!я въ 200 к. см. воды и прпливаютъ, часто 

взбалтывая, мало по малу 9,5 гр. брома, каждый разъ 

ожидая, чтобы прибавленное количество успевало раство

риться. Подъ конецъ растворъ прпннмаетъ темный, зелено

вато-желтый цветъ. Чтобы убедиться, что весь железисто

синеродистый калШ окислился, къ несколькимъ каплямъ 

раствора прибавляютъ, въ пробирке, немного хлорнаго же

леза, причемъ должно получиться бурое окраишваше, но 

не осадокъ берлинской лазури. Если же выделится сишй 

осадокъ, то мало по малу приливаютъ еще немного бром

ной воды до полнаго окислены соли закиси железа. Из

бытка брома, обусловливающая образована зеленаго 

осадка, следуетъ избегать. Предупреждают это приба- 

влешемъ несколькпхъ капель разбавленнаго раствора ед- 

каго кали.

По окончанш окислены быстро нагреваютъ въ фарфо

ровой чашке до кипешя и выпариваютъ до кристаллизацш 

Выделивийеся после охлаждены кристаллы отфильтровы- 

ваютъ, промываютъ неболынимъ количествомъ холодной 

воды, отжимаютъ между пропускною бумагою и высуши- 

ваютъ. Сгущая маточный растворъ получаютъ кристалли

ческую смесь железистосинеродистаго кал!я и бромистаго 

кал!я, отделеше которыхъ представляетъ затруднены. Цель 

достигается быстрее, если къ охладившемуся маточному рас

твору прибавляется треть его объема 95 процентнаго спирта, 

которымъ осаждается соединеше окиси железа, тогда какъ 

бромистый калШ остается въ растворе. После фильтрованы 

осадокъ перекристаллизовываютъ изъ горячей воды.

Изъ 50 гр. железистосинеродистаго кал!я получаютъ 

около 30 гр. железносинеродистаго кал!я.

Свойства. Железистосинеродистый калШ кристалли

зуется въ ромбическпхъ прпзмахъ темнокраснаго цвета. Раз

бавленный водный растворъ его отличается светлымъ, желто-
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ватозеленымъ цвЪтомъ. Въ 100 частяхъ воды растворяются 

40,8 частей соли при 15° и 77,5 частей при 100°.

{Еамерныя кристаллы).
Это интересное соединеше, появляющееся какъ проме

жуточный продуктъ при полученш серной кислоты по ка

перному способу, можетъ быть приготовлено д,Ьйств1емъ 

азотистаго ангидрида на пиросЬрную кислоту:

П ол у ч е ш е . Азотистый ангидридъ иолучаютъ д!>йств1емъ 

азотной кислоты на мышьяковистую кислоту:

Aso03 - 2 N O 3H- -2 Н 3О =  N 2O 3 - - 2  A s 0 4H 3.

Въ колбу въ 300 к.см. полгЬщаютъ 66 гр. м ы ш ьякови стой  

кислоты кусками величиною въ горошину. Черезъ пробку.

Рис. 7.

1

S2O 7H 2 —  N 2O 3 =  27П2 —
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закрывающую колбу (рис. 7), проходятъ предохранительная 

и газоотводная трубки. Для полученш возможно равномерной 

струи азотистаго ангидрида, сначала приливаютъ(черезъ пре

дохранительную трубку) только немного азотной кислоты, 

удельнаго веса 1,3 — 1,35 и подогреваютъ слабо. Мало по 

малу, по мере того, какъ уменьшается токъ газа, прили- 

ваютъ еще кислоты. Чтобы не перегонялась и сама азотная 

кислота, избегаютъ слишкомъ сильнаго нагреванш.

50 гр. ды мящ ейся серной  кислоты, 45-ти °/о, поме- 

щаютъ въ небольшую колбу Эрленмейера, которую, для 

охлаждены, ставятъ въ чашку съ холодной водою, такъ 

какъ при реакцш выделяется много тепла. Въ эту колбу съ 

серною кислотою и пропускаютъ азотистый ангидридъ.

Реакцш считаютъ законченною, когда весъ колбы Эрлен

мейера съ дымящеюся серною кислотою увеличитсяна20,32гр. 

Во время реакцш содержимое колбы застываетъ, более или 

менее, въ кристаллическую кашицу. Для отделены получен- 

ныхъ крнсталловъ эту кашицу помещаютъ на пористую 

глиняную тарелку (или глиняные осколки), которую поме

щаютъ въ эксиккаторъ съ крепкой серной кислотою.

Мышьякову кислоту, получаемую, какъ побочный про- 

дуктъ можно затемъ переработать, какъ описано ниже (№21).

Свойства. Нитрозилъ-серная кислота образуетъ белую, 

листоватую, перисто- или зернисто-кристаллическую массу, 

а иногда и ромбичесюе столбики. Она плавится, разлагаясь, 

при 73°. Въ крепкой серной кислоте она растворяется безъ 

разложены, тогда какъ вода разлагаетъ ее на серную и 

азотистую кислоты:

21. Мышьяковая кислота, As04H3.

Мышьяковая кислота легко получается окислешемъ 

мышьяковистой кислоты при посредстве хлора, брома или 

азотной кислоты.

As20 3 н- 2 С12 —  5 Н20 =  2 A s0 4H3-’ 4 НС1 

A s20 3 +  2 NOaH 2 Н,0 =  2 A s0 4H3 -j- N 20„.



Для получен1я ея пользуются остаткомъ, получаемымъ 

при приготовленш нитрозплъ-сЬрной кислоты.

Содержимое колбы, въ которой получался азотистый 

ангидридъ, переливаютъ въ фарфоровую чашку и выпари

ваютъ на водяной бане. Если въ растворе окажется еще 

мышьяковистой кислоты, то сперва фильтруютъ или же 

окисляютъ, прибавивъ еще азотной кислоты и нагревая. 

При избытке азотной кислоты полное удалеше ея изъ сгу

щенной, сиропообразной массы очень трудно. Цели дости- 

гаютъ лучше, разбавляя водою и снова выпаривая.

По удаленш всей азотной кислоты, полученной густой 

массе даютъ кристаллизоваться въ эксиккаторе съ серной 

кислотою. Обыкновенно кристаллизацш приходится вызы

вать искусственно, вынимая для этого несколько капель, 

тсоторыя выпариваютъ въ часовомъ стеклышке на водяной 

бане до суха. Сухой остатокъ бросаютъ затемъ въ растворъ, 

въ которомъ такимъ образомъ и вызывается кристаллизацш.

Свойства. Мышьяковая кислота кристаллизуется въ 

прозрачныхъ призмахъ ромбической системы, которыя со

держать кристаллизационную воду и расплываются на воз

духе. При 100° они теряютъ кристаллизащонную воду, 

оставляя кристаллическШ порошокъ безводной ортомышья- 

ковой кислоты. При 140- 180° теряется еще вода и получа

ются твердые, блестяпце кристаллы пиромышьяковой кислоты

AS2O 7H 4;

2 A s0 4H3 =  A s0(0H)2-0-As0(0H)2- -Н20.

При 200° пирокислота вдругъ выделяетъ паръ, теряя еще 

воду, и превращается въ метамышьяковую кислоту, As30H, 

представляющую массу съ перламутровымъ блескомъ: 

AS2O 7H 4 =  2 ASO3H - ' - Н 20.

Мышьяковая кислотаимеетъ кислый, металличесюй вкусъ; 

будучи сильнымъ ядомъ она однакожъ не действуетъ такъ 

энергично какъ мышьяковистая кислота.

'М
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22. Хлористый нитрозилъ, NOC1.

При дМ ствш  хлористаго натр!я на нитрозилъ-сЬрную 

кислоту образуется кислая сйрнонатр^вая соль и хлористый 

нитрозилъ:

S ° 2 <  q H  NQ XaCl =  S 0 2 <  o'i’a - NOC1.

Хлористый нитрозилъ разсматривается какъ производное 

азотистой кислоты, въ которой гидроксильная группа за

мощена хлоромъ.

П ол учеш е. Въ колбЪ въ 500 к. см. см'Ьшиваютъ 127 гр. 

нитрозилъ - серной  кислоты съ 58,5 гр. высушеннаго 

хлористаго натр!я *) и нагр^ваготъ сперва на водяной 

банЪ, вставивъ пробку съ газоотводной, изогнутой подъ 

прямымъ угломъ, трубкою (рис. 8).

Въ колбЬ появляются вскоре желтые пары, которые 

отводятъ по газоотводной трубкЪ до дна запаянной въ ниж- 

немъ конц4> толстостенной стеклянной трубкЪ, предвари

тельно тарированной. Для сжиженш газа эту трубку вста- 

вляютъ въ широкШ цилиндръ съ охладительною смесью. 

Длина трубки около 25 к. см., а д1аметръ 15— 20 мм. Въ 

верхнемъ концО она съужена такимъ образомъ, какъ это 

описано было при сернистой кислотЪ (стр. 21), при кото

рой и указанъ составъ охладительной см^си.

Къ концу реакцш колбу погружаютъ въ воду бани, тем

пературу которой затЪмъ повышаютъ до 110°, прибавляя 

поваренной соли.

Когда наконецъ реакцш вполне закончится, вынимаютъ 

газоотводную трубку и запаиваютъ трубку, служившую 

пр1емникомъ, въ съужепной части, но оставляя ее притомъ 

въ охладительной см^си. ЗатЪмъ, для определены выхода, 

трубку взв'Ьшиваютъ съ отпаянною верхнею частью.

* )  Д.тя обезвоживатя хлористый натрш нагрЪваютъ въ большомъ фарфо- 

ровомъ т и г л ё , закрытомъ крышкою, до т'Ьхъ поръ, пока не прекратится с о 

вершенно трескъ, обусловливаемый выд'Ьлетемъ гигроскопической воды 

изъ соли.



Свойства. Хлористый нитрозилъ— желтаго цвета газъ, 

который сжижается при низкой температуре въ желтокрас

ную жидкость, точка кшгЬшя которой —  8°. Водою онъ раз

лагается на соляную и азотистую кислоты.

Рис. 8.

:i9

23. Треххлористая сурьма, S b C l3.

(Сурьмяное масло).

Встречающаяся въ природе трехсернистая сурьма, сурь

мяной блескъ, разлагается соляной кислотою на треххло

ристую сурьму и сернистый водородъ. При недостатке кис

лоты снова образуется трехсернистая сурьма, такъ какъ
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сернистый водородъ дМствуетъ на образующуюся хлори

стую сурьму. Поэтому сурьмяной блескъ разлагаютъ нзбыт- 

комъ соляной кислоты:

SbaS8 +  6 НС1 =  2 SbCla - {- 3 H,S.

П ол учеш е. Въ зависимости отъ необходимости соби

рать или выпускать сернистый водородъ, являющШся по- 

бочнымъ продуктомъ реакцш, сернистую сурьму разлагаютъ 

или въ колбе или въ фарфоровой чашке. Предпочитаютъ 

разложеше въ колбе, такъ какъ при этомъ легко устра

няется непр!ятность порчи воздуха. Сернистоводородный 

газъ поглощаютъ растворомъ вычисленнаго количества 

едкаго натра, получая, какъ побочный продуктъ, серни

стый натрШ.

Применяютъ колбу, по крайней мере, въ 500 к. см., въ 

которую помещаютъ 50 гр. трехсернистой  сурьмы и 

250 к. см. крепкой  соляной кислоты и которую закры- 

ваютъ пробкою со вставленной въ нее прямою трубкою, слу

жащею предохранительною, и съ газоотводною трубкою. 

Последнюю соединяютъ съ промывною стклянкою (Дрекселя), 

въ которую вливаютъ немного воды для поглощены хлори- 

стаго водорода.

Растворъ едкаго натра делятъ на две части, изъ кото- 

рыхъ одну насыщаютъ выделяющимся сернистымъ водо- 

родомъ, приливая къ ней после этого другую половину. 

NaOH +  H 3S =  NaHS +  HaO 

NaHS +  NaOH =  Na2S-f Е,Ю.

Применяютъ 35 гр. едкаго натра, раствореннаго въ 500 

к. см. воды.

Когда вся сернистая сурьма растворится, что ускоряютъ 

подогревашемъ, тогда растворъ фильтруютъ черезъ стеклян

ную вату или азбестъ и выпариваютъ фильтратъ въ фар

форовой чашке на водяной бане. Если при выпариванш 

выделится белый кристаллическШ осадокъ хлористаго 

свинца, что объясняется примесью свинца въ сурьмяномъ 

блеске, то фильтруютъ снова, чтобы необходимая затемъ 

перегонка не сопровождалась толчками.

Не желая собирать сернистый водородъ, сурьмяной



блескъ растворяютъ въ фарфоровой чашке подъ хорошей 

тягою и обработываютъ зат'Ьмъ растворъ какъ выше описано.

Для получешя хлористой сурьмы въ чистомъ вид^ рас

творъ, окрашенный примесью хлорнаго железа, подвер- 

гаютъ дробной перегонке въ колбе Вюрца со вставленнымъ 

термометромъ (рис. 9).

Рис. 9.

41

Вначале отгоняется соляная кислота, зат'Ьмъ темпера

тура поднимается до 215° и начинаетъ перегоняться хло

ристая сурьма, сперва окрашенная хлорнымъ железомъ въ 

желтый цвЪтъ, а зат'Ьмъ и безцвЬтная. Желтаго цвета
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отгонъ собираютъ отдельно и подставляютъ другой npieM- 

никъ для собиратя бездвЬтной хлористой сурьмы.

Для непосредственнаго получешя отгона, не содержа

щего железа, къ раствору въ колбе Вюрца прнсыпаютъ 

измельченную въ порошокъ сурьму, которая, въ присут- 

cTBin соляной кислоты, возстановляетъ хлорное железо въ 

хлористое, отличающееся тЪмъ, что не перегоняется.

Свойства. Треххлористая сурьма представляетъ белую 

кристаллическую массу, которая плавится при 73,2° и ки- 

питъ при 223° (или при 103° подъ давлешемъ въ 14 мм.). 

Действуетъ она сильно разъедающе; на воздухе она жадно 

поглощаетъ воду, превращаясь въ массу, подобную коровь

ему маслу и называемую сурьмянымъ масломъ. Избыткомъ 

воды она разлагается, образуя хлорокись, такъ называемый 

альгаротовъ порошокъ, который состоитъ изъ хлорокиси съ 

меняющимися количествами окиси сурьмы. Въ холодномъ 

спирте хлористая сурьма растворяется безъ разложешя.

Для получешя альгаротова порошка хлористую сурьму 

осаждаютъ большимъ избыткомъ воды, осадокъ промываютъ 

неоднократно водою, перемещаютъ наконецъ на фильтръ, 

отсасываютъ и высушиваютъ. Для обратнаго полученш ме

таллической сурьмы альгаротовъ порошокъ возстановляютъ. 

сплавляя его въ фарфоровомъ тигле съ двойнымъ количе- 

ствомъ синеродистаго кал1я. Растворяя полученный сплавъ, 

по охлажденш въ воде, получаютъ королекъ сурьмы.

24. Пятихлористая сурьма, SbCl5.

Это соединеше сурьмы съ хлоромъ образуется при иро- 

пусканш хлора въ расплавленную треххлористую сурьму, 

тотчасъ же поглощающую галоидъ:

SbCla-rCl. =  SbCU.

П ол у ч ена . Для выделены хлора изъ 90— 100 к. см. 

крепкой  соляной кислоты, удельнаго веса 1,17, дей- 

ств!емъ 15 гр. марганцовокал!евой соли применяютъ
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приборъ, описанный при.полученш треххлористаго фосфора 

(стр. 45), но несколько меньшихъ размеровъ. Реакцш идетъ 

по уравненш:

К М п 04 Н-8 НС1 =  КС1 МпС12 —  4 Н 20  - 5 С1.

Въ 50 гр. треххлористой сурьмы, предварительно рас

плавленной въ колбочк^ подогр'Ьвашемъ, пропускаютъ 

струю хлора, промываемаго сперва въ стклянке Дрек- 

селя съ водою, а затемъ въ другой стклянке серною 

кислотою, до тЬхъ поръ, пока еще происходить поглощете.

Свойства. Нятнхлористая сурьма представляетъ без- 

цветную или желтоватую жидкость (цвЬтъ обусловливается 

хлоромъ). При перегонкО она разлагается на хлоръ и трех

хлористую сурьму. На воздухе она жадно притягиваетъ 

влажность, превращаясь въ затвердевающШ гидратъ со

става: SbCl5 - Н ,0  или SbCl5 —  4Н20.

25. Хлористый сульфурилъ, S 0 2Clj.

По наблюденшмъ Шульца камфора поглощаетъ серни

стый газъ въ значптельномъ количестве. Если черезъ по

лученную при этомъ жидкость пропускать хлоръ, то этотъ 

галоидъ соединяется съ сернистою кислотою, между темъ 

какъ камфора не претерпеваетъ никакого изменены. Про

пуская попеременно хлоръ и сернистый газъ, этимъ пу- 

темъ можно получать хлористый сульфурилъ въ любомъ 

количестве. Если уже имеется некоторое количество гото- 

ваго хлористаго сульфурила, то полученш его значительно 

облегчается.

Полу ч е т е . Въ колбу въ 300 к. см. помещаютъ 5 гр. 

грубо измельченной камфоры и 20 гр. хлористаго суль

фурила *) и вставляютъ въ нее пробку съ двумя откры

* )  Если не имЬется готоваго хлористаго сульфурила, то сперва пропус

каюсь сЬрнистый газъ, а затЬмъ, когда уже образовался растворъ, и хлоръ. 

Съ этого момента реакцш продолжается равпомЪрно.
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тыми съ оболхъ концовъ стеклянными трубками (рис. 10), 

одна изъ которыхъ доходитъ до дна колбы (до камфоры) и 

раздваивается въ верхней части вилообразно, тогда какъ 

другая короткая трубка служитъ только для уравнов'Ьши- 

вашя давленш. Для охлажденш до 0° колбу ставятъ въ со- 

судъ съ водою и льдомъ (или сн’Ьгомъ). Черезъ указанныя 

два разв'Ьтвленш трубки вводятъ сернистый газъ и хлоръ,

предварительно пропуская оба газа 

черезъ крепкую серную кислоту въ 

стклянкахъ Дрекселя. Сернистый газъ 

получаютъ по одному изъ раньше опи- 

санныхъ способовъ (стр. 20) или вы- 

пускаютъ его изъ жел’Ьзнаго цилиндра 

съ сжиженною сЬрнистою кислотою, 

имеющейся въ такомъ вид^ въ про- 

даж’Ь. Хлоръ выд'Ьляютъ изъ соляной 

кислоты при посредств’Ь марганцово- 

калювой соли, пользуясь для этого 

приборомъ, описаннымъ на стр. 45.

Для полученш приблизительно 100 

гр. хлористаго сульфурила примЪ- 

няютъ 310— 315 к. см. соляной кислоты 

удЪльнаго в’Ьса 1,17 и 50 гр. марган- 

цовокал1евой соли.

Образовавнпйся хлорангидридъ от- 

гоняютъ затЪмъ непосредственно изъ 

колбы, въ которой онъ получился, 

нагр'Ьвая на водяной банЬ.

Свойства. Хлористый сульфурилъ— безцв'Ьтная, на воз- 

духЪ слабо дымящаяся жидкость удЁльнаго вЪса 1,659 при 

20°. Температура кип'Ьнш ея 70°.

26. Треххлористый фосфоръ, РС13.

Это соединете можетъ быть получено непосредствен- 

нымъ сжигашемъ желтаго фосфора въ реторгЬ въ струй
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хлора. Но неудобство такого способа состоитъ въ томъ, что 

подъ конецъ реторта почти всегда трескается и фосфоръ 

воспламеняется. Грэбе же выработалъ способъ, по кото

рому значительное количество желтаго или краснаго фос

фора легко превращается въ треххлористый фосфоръ, если 

только уже имеется некоторое количество этого послЪд- 

няго въ готовомъ виде *).

Требуемый для реакцш хлоръ получается по Грэбе дЬй- 

ств1емъ соляной кислоты на хлорноватонатр1евую соль.

Рис. 11.

11олучен1е. Растворяютъ 95 гр. хлорноватонатргевой 

соли въ 190 к. см. воды и фильтруютъ, если растворъ не- 

прозраченъ. Растворъ, 1 к. см. котораго даетъ 1 гр. хлора, 

помЬщаютъ въ шарообразное расширеше воронки Булка 

(рис. 11), нижн1й конецъ которой вытянутъ и изогнутъ 

вверхъ, чЬмъ предупреждается вытекаше раствора хлорно-

* )  Если же нЪтъ готоваго треххдористаго фосфора, то онъ долженъ быть 

приготовлен ь по прежнему способу.
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ватонатр1евой соли. При посредстве приспособленной пробки 

воронку Булка вставляютъ въ колбу, приблизительно въ 

1500 к. см., въ которой нагрЬваютъ 1000 к. см. соляной 

кислоты удельнаго веса 1,12 до 100°. Отъ этой колбы отхо- 

дятъ две трубки: одна изъ нихъ соединяется съ изогнутой 

иодъ прямымъ угломъ трубкою, опущенною въ цилиндръ 

съ водою, и является такимъ образомъ предохранительною, 

тогда какъ другая трубка сообщается сперва со стклянкою 

Дрекселя, содержащей немного воды, а затемъ съ такою 

же стклянкою съ крепкой серной кислотою, которой берется 

немного, чтобы проходящему газу не пришлось преодоле

вать давлеше слишкомъ высокаго столба жидкости.

Воронку Булка съ растворомъ хлорноватонатр!евой соли 

вставляютъ только после того, какъ соляная кислота ока

жется нагретою до 100°. Поддерживая кислоту при этой 

температур^, выпускаютъ изъ воронки хлорноватокислый 

растворъ более или менее быстро и регулируютъ такимъ 

образомъ очень точно струю хлора *), такъ какъ каждая 

капля раствора, попадая въ кислоту тотчасъ же разлагается. 

СЮзХа —  6 НС1 =  NaCl —  3 Н,0 - - 3 С12.

Когда весь растворъ хлорноватонатр1евой соли будетъ 

выпущенъ, соляную кислоту нагреваютъ непродолжительно 

несколько сильнее, чтобы вытеснить весь хлоръ.

Стклянку Дрекселя (съ серной кислотою) соединяютъ 

съ Т-образной трубкою, внутренняго дтметра въ 9— 10 мм. 

более длинный конецъ которой вставляется при помощи 

пробки въ колбу, въ 250 к. см., снабженную еще широкой, 

отходящей подъ угломъ въ 45°, боковой трубкою съ при- 

способленнымъ къ ней шаровымъ холодильникомъ. Черезъ

*) При такомъ способ* получешя хлора необходимо следить за т-ьмъ, 

чтобы соляная кислота пмЬлась всегда въ избыткЪ, потому что тогда и при 

температурь въ 100° образуется только незначительное количество окисловъ 

хлора, которые при дЬйствш дневнаго свЬта тотчасъ же распадаются. При  

н е д о с т а т к а  же с о л я н о й  ки сл оты  количество этихъ окисловъ увеличи

вается, что можегъ сопровождаться взрывомъ и раздроблешемъ колбы. Если 

же придерживаться указанныхъ условш, то реакцш происходить совершенно 

■безопасно.
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другой короткШ конецъ вставляется посредствомъ пробки 

стеклянная палочка, толщиною въ 5—6 мм., длина которой 

должна быть такою, чтобы опускашемъ ея можно было 

устранять засорете трубки пятихлористымъ фосфоромъ, 

появляющимся при избытке хлора. Все части прибора дол

жны быть тщательно высушенными.

Пом'Ьстивъ въ колбу 50 гр. хорошо высушеннаго крас- 

наго фосфора и 75 гр. треххлористаго фосфора начи- 

паютъ пропускать довольно быструю струю хлора (которая 

должна быть нисколько медленнее, если вместо краснаго 

фосфора применяется желтый). Вначале появляется некото

рое количество пятихлористаго фосфора, которое однакожъ 

при дальнейшемъ ходе реакцш опять исчезаетъ. При 

реакцш выделяется столько тепла, что нагреванш не тре

буется; чтобы предупредить потерю вещества въ случае 

растрескиванш колбы, подъ нее ставятъ чашку или боль

шой стаканъ.

По этому способу въ 11 /2 — 2 часа можно съ удобствомъ 

превратить 50 гр. фосфора въ треххлористый фосфоръ. По

лученный продуктъ реакцш непосредственно перегоняют!, 

изъ колбы на водяной бане, заменивъ только обратный 

холодильникъ обыкновеннымъ, приспособленнымъ для сгу- 

щенш перегоняющихся паровъ, и вставивъ термометръ.

Свойства. Треххлористый фосфоръ— безцветная, легко 

подвижная жидкость удельнаго веса 1,5971 при 10°. На 

воздухе она образуетъ белые пары и разъедаетъ глаза до 

слезъ. Точка кипенш ея 73,8° при давленш въ 760 мм.. 

Она смешивается во всехъ отношешяхъ съ сернистымъ 

углеродомъ, бензоломъ, хлороформомъ и эфпромъ, но раз

лагается водою и сппртомъ.

27. Хлорокись фосфора, Р0С13.

Окисляя треххлористый фосфоръ кал1евой или натршвой 

солью хлорноватой кислоты, получаютъ хлорокись фосфора. 

Но эта реакцш, открытая Дервеномъ (Dervin въ 1883 г.)
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Рис. 12.

представляетъ неудобство, состоящее въ томъ, что при 

каждомъ присыпанш хлорноватокислой соли къ треххлори

стому фосфору изъ реторты выделяются пары этого соеди

нены. КромЬ того реакцш идетъ такъ энергично, что со

провождается даже небольшими взры

вами и появлетемъ пламени. Ульманъ 

улучшилъ способъ тЪмъ, что сталъ при

ливать треххлористый фосфоръ медлен

но, по каплямъ, къ хлорноватокал1евой 

соли, къ которой было прибавлено не

большое количество уже готовой хлор- 

окиси:

3 РС1а +  С103К =  3 POCla +  KCl. 

П ол у ч е н 1е. Въ колбу, соединяемую 

съ обратнымъ шаровымъ холодильникомъ 

(рис. 12) въ 100— 150 к. см., помещаютъ 

16 гр. измельченной въ порошокъ и хо

рошо высушенной хлорноватокал!е- 

вой соли и 20 гр. хлорокиси фос

фора. Какъ колба, такъ и холодиль- 

никъ должны быть совершенно сухими. 

Въ холодильникъ вставляютъ воронку, 

содержащую 50 гр. треххлористаго 

фосфора, который выпускаютъ медлен

но, по каплямъ, черезъ холодильникъ 

въ колбу. Уже первыя капли вызываютъ 

энергичную реакцш, слабо окрашенное 

содержимое колбы сильно закипаетъ и 

обезцвечивается.

Нодъ конецъ треххлористый фосфоръ 

приливаютъ несколько быстрее, а по 

окончанш реакцш образовавшуюся хло

рокись отгоняютъ на масляной бане, 

нагреваемой до 150°. Выходъ почти тео

ретически!.

Свойства. Хлорокись фосфора— безцветная, сильно пре

ломляющая светъ жидкость, которая дымитъ на воздухе



и очень напомннаетъ треххлорнстый фосфоръ. Кипнтъ же 

она значительно выше последняго, а именно при 107,2°. Въ 

охладительной смеси она застываетъ, но уже снова пла

вится нисколько ниже 0°. Удельный весъ ея 1,712.

28. Пятихлористый фосфоръ, РС15.

При обработка хлоромъ треххлористый фосфоръ непо

средственно присоединяетъ два атома хлора и превращается 

въ пятихлорнстый фосфоръ. Если струя хлора пропускается 

черезъ треххлористый фосфоръ, то проводящая хлоръ трубка 

скоро засоряется и посл’Ьдшя части треххлористаго фосфора, 

пропитывающая образовавшая пятихлористый фосфоръ, лег

ко ускользаютъ отъ дальнейшей реакцш. Целесообразнее по

этому выпускать треххлористый фосфоръ по каплямъ въ объ

емистый, наполненный хлоромъ сосудъ, въкоторомъ, при боль- 

шомъ избытке хлора, кая^дая впадающая капля тотчасъ же 

превращается целикомъ въ пятихлористое соединеше. Такъ 

какъ при реакцш выделяется теплота, то выбираютъ доста

точно объемистый сосудъ или охлаждаютъ водою.

П ол учеше. Для выделенш хлора применяютъ приборъ, 

описанный при треххлористомъ фосфоре, но берутъ для 

300 к. см. соляной кислоты удельнаго веса 1,12 колбу 

въ 400— 500 к. см., а 30 гр. хлорноватонатр1евой соли 

растворяютъ въ 60 к. см. воды.

Превращеше треххлористаго фосфора въ пятихлористый 

пропзводятъ въ цилиндре, высотою въ 30— 35 см. и ш и

риною въ 60— 65 мм., въ который вставляютъ пробку съ 

тремя отверст1ями (рис. 13).

Въ одно изъ этихъ отверстШ вставляется изогнутая, 

доходящая до дна трубка, на ннжшй конецъ которой при

крепляется часовое стеклышко, просверленное въ центре. 

Черезъ эту трубку вводится хлоръ, причемъ на стеклышко 

должны падать капли образующагося треххлористаго фос

фора, который такимъ образомъ представляетъ хлору очень 

большую поверхность.

Рюстъ. руков. къ ПРИ гот. lUM II'I. НЕОРГАЫ ИЧЕСКПХЪ ПРЕПАРАТОВ!». 4
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Въ центральное отверстие пробки вставляется трубка, 

въ расширяющуюся верхнюю часть которой прикрепляется, 

при посредстве пробки, воронка Булка, вмещающая 50 гр. 

треххлористаго фосфора. Въ третье отверсие вста- 

вляютъ открытую, прямую или изогнутую подъ прямымъ 

угломъ трубку для выравненш давленш. Опрокидывая

надъ этой трубкою колбочку, можно 

узнавать (по цвету) выделяется ли 

черезъ нее хлоръ. Если бы эта трубка 

засорилась, то ее просто вынимаютъ.

До начала опыта все части тща

тельно высушиваютъ. Хлоръ пропу- 

скаютъ черезъ две стклянки Дрек- 

селя, одну съ водою, а другую съ 

крепкой серной кислотою. Когда весь 

цилиндръ наполнится хлоромъ, начи- 

наютъ приливать по каплямъ трех

хлористый фосфоръ, регулируя при- 

токъ его такимъ образомъ, чтобы хлоръ 

имелся всегда въ избытке, такъ какъ 

только при этомъ условш получается 

совершенно сухой препаратъ.

Выпустивъ изъ воронки весь трех

хлористый фосфоръ, продолжаютъ еще 

некоторое время пропускать хлоръ, 

затемъ закрываютъ все отверст1я и 

оставляютъ приборъ въ покое. По

лученный пятихлористый фосфоръ пе- 

ресыпаютъвъ совершенно сухую, тари

рованную стклянку, пробку которой 

смазываютъ вазелиномъ.

Свойства. Пятихлористый фосфоръпредставляетъ белую, 

кристаллическую массу или ромл1ческ1е кристаллы, кото

рые при 100° возгоняются, не плавясь. На воздухе это сое- 

дпнеше жадно поглощаетъ воду, разлагаясь на хлорокись 

фосфора и соляную кислоту. При 160 -165е оно кипитъ, 

частью разлагаясь; при 300° разложете полное.

Ф
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29. Фосфористая кислота. Р 0 3Н 3.

Для получены фосфористой кислоты разлагаютъ трех

хлористый фосфоръ водою:

РС1я-|- 3 11,0 =  POsHa-faHCl.

П ол учеш е. Въ стаканъ, приблизительно въ 500 к. см., 

наливаютъ 200 к. см. дистиллированной воды, и приливаютъ 

мало по малу, при постоянномъ помЬишванш, 31 к. см. 

( — 50 гр.) треххлористаго фосфора, каждый разъ до

жидая, чтобы прилитая часть вполне растворилась. Для 

предупреждены слпшкомъ сильнаго разогревашя, сопро- 

вождаемаго реакщею, стаканъ ставятъ въ чашку съ холод

ной водою. Когда весь треххлористый фосфоръ растворится, 

содержимое стакана переливаютъ въ фарфоровую чашку и 

нагрЬваютъ на водяной бане для удалены образовавшейся 

соляной кислоты.

Для полнаго удалены соляной кислоты приходится вы

паривать до густоты сиропа, разбавлять водою, снова выпа

ривать и повторять это еще разъ.

Свойства. Фосфористая кислота— бездвЬтная, волокни

сто-кристаллическая масса, точка плавлены которой 70,1°. 

На воздухе она притягиваетъ воду и расплывается.

Изъ 50 гр. треххлористаго фосфора получаютъ 30 гр. 

фосфористой кислоты. Это количество 'растворяютъ въ 300 

к. см. дистиллированной воды для получены 10-процент- 

наго раствора, прпменяемаго въ аналитической химш.

30. (^рнокислая закись марганца, SOjMn-5— 7 Н 20.

При полученш хлорноватокал1евой соли (стр. 24), побоч- 

нымъ продуктомъ является растворъ [хлористаго марганца, 

который можно очистить и превратить въ сернокислую за

кись марганца.

П ол учен1е. Растворъ, слитый съ нерастворяющихся ча

стей пиролюзита, выпариваютъ въ объемистой фарфоровой 

чашкО на голомъ огне до удалены избытка соляной кис-

4*
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лоты и находящегося въ растворе хлора. Затемъ разба- 

вляютъ водою и осаждаютъ пзъ слабо-кислаго раствора тя

желые металлы сЬрнистымъ водородомъ. По насыщенш 

этимъ газомъ, фильтруютъ и нагреваютъ фпльтратъ до ки- 

пешя, чтобы удалить растворенный сернистый водородъ. 

Приблизительно одну десятую часть раствора (по объему) 

отлпваютъ и осаждаютъ ее растворомъ угленатр!евой соли. 

Полученный осадокъ слегка промываютъ и перемещаютъ 

въ главную часть раствора, въ колбу. Затемъ нагреваютъ 

продолжительно на водяной бане, чтобы действ!емъ при

бавленной углекислой закиси марганца осадить железо и 

алюмишй въ виде гидратовъ окисей:

3 СОзМп ‘2 FeCl3 - - 3 Н 20  =  3 МпС12 - '2 Fe(OH)3 3 С 02.

Во время нагреванш колбу неоднократно взбалтываютъ. 

Чтобы убедиться въ полномъ осажденш, несколько к. см. 

жидкости отцеживаютъ въ пробирку и прпливаютъ растворъ 

железистосннеродистаго кал!я. Если при этомъ получится 

сшпй осадокъ, указывающей на присутств1е железа, то 

продолжаютъ нагревать или приливаютъ еще раствора 

соды. Когда въ растворе не окажется больше железа, 

фильтруютъ, а къ прозрачному фильтрату, нагретому до 

кипенш, приливаютъ растворъ углеаммошевой соли до техъ 

поръ, пока еще появляется осадокъ.

По осажденш продолжаютъ нагревать на водяной 

бане еще некоторое время, такъ какъ при этомъ оса

докъ углекислой закиси марганца становится кристал- 

лическимъ и въ такомъ виде лучше промывается и филь

труется.

Прозрачный маточный растворъ сливаютъ, а отстояв

шуюся углекислую соль промываютъ горячей водою, при

меняя декантацш до техъ поръ, пока въ растворе не ока

жется больше хлора. Убедившись въ этомъ, осадокъ рас- 

творяютъ въ возможно маломъ количестве разбавленной 

серной кислоты и, въ случае надобности, несколько вы

париваютъ до начинающейся кристаллизацш. Если при 

растворенш получится остатокъ (сернокальщевая соль), то 

сперва фильтруютъ. Образовавшееся кристаллы собираютъ



на фильтре, иромываютъ небольшимъ количествомъ холод

ной воды и отжимаютъ между пропускной бумагою.

Свойства. Сернокислая закись марганца образуетъ 

болыше, прозрачные кристаллы розоваго цвета, которые, 

смотря по температуре, при которой они выделяются, со

держать различное количество кристаллнзацюнной воды и 

кристаллическая форма которыхъ также различна.

Кристаллы, полученные при температуре ниже 6° содер

жать 7 молекулъ Н ,0  и принадлежать къ моноклиноэдри- 

ческой системе, между 7° и 20° кристаллизуется соль съ 

5Н20  въ триклиноэдрическихъ кристаллахъ, а между 20° и 

30° получаются бледно-розовые, прозрачные, моноклиноэдрп- 

чесше столбики съ 4Н20, удельный весь которыхъ 2,201.

При нагреванш получается безводная, белая соль, вкусъ 

которой горьковато-металлическШ.

31. Щавелевокислая закись марганца. С20 4М п- 2Н20.

Если для получены хлора изъ соляной кислоты дей- 

CTBieMb марганцовокал1евой соли применяется чистая кис

лота, то въ виде побочнаго продукта получается и очень 

чистый хлористый марганецъ, который можетъ служить 

отличнымъ исходнымъ матер!аломъ для получены щаве

левокислой соли.

Растворъ выпариваютъ въ фарфоровой чашке для уда

лены избытка соляной кислоты, затемъ смываютъ водою въ 

объемистый стаканъ или колбу, нагреваютъ до кипетя, 

осаждаютъ растворомъ углеаммошевой соли и продолжаютъ 

нагревать на водяной бане, чтобы осадокъ могъ перейти 

въ кристаллическое состояше. По отстаиваши декантируютъ 

и иромываютъ осадокъ водою до псчезновены реакцш на 

хлоръ.

Полученную углекислую закись марганца суспендируютъ 

въ горячей воде и приливаютъ крепкаго раствора щавеле

вой кислоты до техъ поръ, пока еще выделяется угольная 

кислота. Реакцы раствора должна быть ясно кислая. Осаяс-
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даютъ изъ горячаго раствора, потому что только при этомъ 

условш получается щавелевомарганцовая соль, содержащая 

две молекулы крнсталлизацюнной воды. Промываютъ де- 

кантацшю до техъ поръ, пока промывная вода показы- 

ваетъ еще кислую реакцш, затемъ отсасываютъ при по

мощи насоса и высушиваютъ на воздухе между пропуск

ной бумагою.

Свойства. Осажденная изъ горячихъ растворовъ, ща

велевокислая закись марганца кристаллизуется въ безцвет- 

пыхъ октаэдрахъ съ двумя молекулами кристаллизащоп- 

ной воды, которая при нагреванш частью выделяется. При 

осажденш на холоду получается соль розоваго цвета съ 

тремя молекулами воды. Ввиду ея сравнительно болынаго 

молекулярнаго веса и болынаго постоянства на воздухе, 

щавелевокислая закись марганца, содержащая две моле

кулы воды, можетъ быть применяема для установлены титра 

растворовъ марганцовокал!евой соли. Для этой цели бс- 

рутъ 0,4 до 0,8 гр. соли.

32. Чистое серебро. Av.

Для получешя чистаго серебра можно применять:

A. Серебряный сплавъ, монету или дельное серебро.

B. Серебряные остатки, собранные въ лабораторш при 

разпообразныхъ реакцшхъ съ азотносеребряною солью.

А.

Изъ сплавовъ серебра наичаще встречается сплавъ съ 

медью, такъ называемое дельное серебро. Отделять прихо

дится поэтому большею частью отъ меди.

Отвешиваютъ любое количество дельнаго серебра, на- 

прпмеръ несколько гривенпиковъ пли другую серебряную 

монету, которую растворяютъ при нагреванш въ колбе въ 

возможно менынемъ количестве разбавленной азотной кис

лоты. Растворъ выпариваютъ въ маленькой фарфоровой 

чашке до суха и нагреваютъ затемъ на голомъ огне до 

начинающагося плавленш массы, которая при этомъ стано



вится черною, вследств1е разложенш азотномедной соли. 

По охлаждетп растворяютъ въ воде, фильтруютъ и раз- 

бавляютъ на столько, чтобы получающШся растворъ содер- 

жалъ около 2 процентовъ серебра.

Для отд^ленш серебра отъ меди къ раствору ириба- 

вляютъ избытокъ ам>аака и затемъ 40-процентный растворъ 

двусЬрннстокислой щелочи въ такомъ количества, чтобы 

отлитая проба обезцвечивалась при нагреваши въ про

бирке. При этомъ уже на холоду серебро начинаетъ выде

ляться въ виде мелкихъ кристаллическихъ листочковъ, а 

при нагреванш до 60 -70° выделеше оказывается полнымъ.

Прозрачный растворъ сливаютъ, а серебро иромываютъ 

теплою водою и нагреваютъ затемъ съ очень разбавлен- 

нымъ амм1акомъ, который при этомъ не долженъ окраши

ваться. Наконецъ снова иромываютъ теплою водою и отса- 

сываютъ на фарфоровой воронке при помощи насоса. За

темъ высушиваютъ въ чашке на водяной бане или между 

пропускной бумагою.

Ототъ, указанный Стасомъ, способъ основывается на 

томъ, что въ амм1ачномъ растворе соли серебра возстано- 

вляются сернистою кислотою до металла, а соли окиси меди 

только до солей закиси меди,

В.

Накопивнпеся осадки серебра кипятятъ въ фарфоровой 

чашке съ соляной кислотою и небольшпмъ количествомъ 

хлорноватокалгевой соли, чтобы по возможности все пере

вести въ хлористое серебро. Хлоромъ, выделяющимся при 

дЪйствш соляной кислоты на хлорповатокал1евую соль, пре

вращаются въ хлористое серебро'какъ юдистое и бромистое 

серебро, такъ и другы нерастворимыя соли серебра. Жид

кость съ осадка сливаютъ, иромываютъ немного декантащею 

и прибавляютъ зерненый или порошкообразный цинкъ, ко- 

торымъ хлористое серебро возстановляется до металла. Прн- 

бавивъ затемъ очень мало разбавленной серной пли соля

ной кислоты, смесь оставляютъ на ночь въ покоъ. На сле- 

дующШ день удаляютъ нерастворивнпеся еще кусочки

.Vi
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цинка механически и нагреваютъ, прибавляя снова кислоты, 

чтобы растворить имеюицйся еще цинкъ.

Полученное такимъ образомъ металлическое серебро сЬ- 

раго или черноватаго цвета тщательно промываютъ водою 

до техъ поръ, пока промывная вода не дастъ более осадка 

съ азотносеребряною солью. Затемъ растворяютъ въ раз

бавленной азотной кнслотЪ, фильтруютъ, если растворъ не- 

прозраченъ и осаждаютъ соляною кислотою чистое хлори

стое серебро, которое промываютъ основательнотеплойводою.

Полученное чистое хлористое серебро можно возстапо- 

влять или сухпмъ пли мокрымъ путемъ.

1. Возстановлеш е сухимъ путемъ. Въ ступке рас- 

тираютъ 1 часть хлористаго серебра съ 1 •> частью хорошо 

высушенной угленатр1евою солью и 1 к частью азотнонатр1е- 

вою солью. При малыхъ количествахъ смесь илавятъ на 

угле передт. иаяльнымъ столомъ, а при большихъ колпче- 

ствахъ въ гессенскомъ тигле въ печи Рёсслера, накаливая 

сперва тигель до красна и всыпая затемъ смесь неболь

шими иоришми. Подъ конецъ накаливаютъ еще минутъ де

сять сильнее, чтобы возстановленное серебро сплавилось. 

По охлажденш тигель разбиваютъ и получаютъ королекъ 

серебра, который очищаютъ, обработывая его водою и не- 

болыиимъ количествомъ разбавленной серной кислоты.

2. Возстановл еш е мокрымъ путемъ. Чистое хло

ристое серебро помещаютъ въ фарфоровую чашку и рас

творяютъ при нагреванш въ растворе едкаго натра. При- 

бавивъ несколько кубическпхъ сантпметровъ крепкаго рас

твора винограднаго сахара, нагреваютъ, кипятя до техъ 

поръ, пока отцеженная и тщательно промытая проба по- 

рошкообразнаго серебра не дастъ прозрачнаго раствора съ 

чистой азотной кислотою. Затемъ фильтруютъ или декан- 

тируютъ, серебро промываютъ основательно теплою водою, 

обработываютъ несколько разъ крепкимъ амм1акомъ, снова 

промываютъ водою и высушиваютъ въ чашке на водяной 

бане. По этому способу получается очень мелкШ порошокъ, 

такъ называемое молекулярное серебро.

Свойства. Серебро, возстановленное сухимъ путемъ,



имЬетъ металлпческШ блескъ и отличается бЪлымъ цве- 

томъ и кристалличностью (правильные октаэдры). При воз- 

становленш же хлористаго серебра мокрымъ путемъ полу

чаютъ серый, губчатый порошокъ, не нм'ЬющШ вида ме

талла. J дельны!! вЪсъ серебра, смотря по тому литое ли 

оно, пресованное пли осажденное, колеблется между 10.48 

и 10,62. Точка плавлешя его 954°. Расплавленное серебро 

поглощаетъ изъ воздуха кислородъ, который оно при за- 

стыванш опять выделяетъ, разбрызгиваясь.

Предотвращается это разбрызгнваше плавлешемъ подъ 

слоемъ порошка угля и хлористаго натр1я. При плавлеши 

серебро не окисляется.

33. Азотносеребряная соль, 0 3XA?.

(Азотнокислое серебро).

Чистое серебро, полученное по одному изъ выше опп- 

санныхъ способовъ, растворяютъ въ колбе, при нагреванш, 

въ возможно меныиемъ количестве разбавленной азотной 

кислоты. Растворъ выпариваютъ на водяной бане до суха. 

Для нолнаго удаленш азотной кислоты соль нагреваютъ на 

голомъ огне до плавлешя.

Для приготовлены 2,5 процентнаго раствора, т. е. реак

тива, обыкновенно применяемаго въ лабораторш, чашку 

предва])ительно тарируютъ и по полученш азотносеребря

ной соли снова взвешнваютъ, чтобы определить требуемое 

для растворены количество воды.

Свойства. Изъ крепкаго воднаго*раствора азотносере

бряная соль кристаллизуется въ безводныхъ и безцветныхъ 

ромбическихъ таблпчкахъ, удельнаго веса 4,355, которыя 

плавятся при 224° и не изменяются светомъ, еслн*только 

не приходятъ въ соприкосновеше съ органическими веще

ствами. Соль— ядовита, вкусъ ея терпшй, металлпческШ; 

въ виду разъедающаго действ!я ея она называется адскимъ 

камнемъ Водный растворъ ея показываетъ нейтральную 

реакцш.



34. Хлороплатиновая кислота, H 2PtClG • 6Н20.

(Платинохлористоводородная кислота).
Чистую металлическую платину растворяютъ въ цар

ской водке *), выпариваютъ растворъ до суха и, приливая 

нисколько разъ соляную кислоту, повторяютъ это до техъ 

поръ, пока при охлажденнх не получится кристаллическая 

масса.

Если имеется нечистый платиновый ломъ или платино

вые остатки, то необходимо предварительное очшцеше пла

тины. Платиновый ломъ растворяютъ сперва въ царской 

водке и затемъ выпариваютъ. Растворнвъ такимъ же обра- 

зомъ платиновые остатки, въ случае содержанш въ нихъ 

органическихъ веществъ, полученную массу сильно прока- 

ливаютъ въ чашке или тигле, а по охлажденш размеши- 

ваютъ съ крепкой соляной кислотою (прибавивъ немного 

воды) и возстановляютъ цинкомъ. После механическаго 

удалешя избытка цинка и декантацш, выделенный нечистый 

металлъ кипятятъ неоднократно съ водою, прибавляя каж

дый разъ немного соляной кислоты. Затемъ растворяютъ 

въ царской водке, выпариваютъ, растворяютъ въ неболь- 

шомъ количестве воды и осаждаютъ крепкимъ растворомъ 

хлористаго аммонш.

Хлористымъ аммошемъ осаждаютъ и растворъ нечистой 

массы, полученной изъ платиноваго лома. Осажденную на

шатырную платину промываютъ разбавленнымъ растворомъ 

хлористаго аммошя, высушиваютъ и прокаливаютъ въ фар- 

форовомъ тигле. При этомъ получается губчатая платина, 

которую кипятятъ неоднократно съ соляной кислотою и рас

творяютъ наконецъ въ царской водке. Растворъ выпарива

ютъ, прибавляя для полнаго удалешя азотной кислоты, какъ 

выше указано, время отъ времени, соляную кислоту.

Свойства. Хлороплатиновая кислота образуетъ красно

бурые, сильно расплываюшдеся кристаллы, изъ которыхъ,

* )  Царскою водкою называютъ с.м1,сь 3 частей крЬпкой соляной кислоты 

съ I частью крЬпкой азотной кислоты.



при нагреванш, только съ трудомъ выделяются соляная 

кислота и вода.

Въ виду сильной расплывчатости кристалловъ целесо

образно приготовить изъ полученной массы растворъ, содер- 

жашдй 10 процентовъ платины. Выпариваютъ поэтому въ 

предварительно протарированной фарфоровой чашке.

При выпариванш десяти капель раствора съ каплею рас

твора хлористаго натр1я на часовомъ стеклышке, долженъ 

получиться хлороплатинатъ натр1я, состоящ1й, подъ микро- 

скопомъ, изъ мелкихъ палочекъ желто-краснаго цвета.

— .V

35. Хлористый алюмишй, А1С13.

Безводный хлористый алюмишй получается действ1емъ 

сухого хлористоводороднаго газа на алюмпнШ при нагрева- 

Hin или сожигашемъ алюмпшя въ струе хлора. При полу

ченш по первому способу выделяется водородъ, такъ что 

опасность взрыва возмояша. Второй способъ требуетъ обиль

ной и быстрой струи хлора, что, какъ известно, не такъ 

легко достигается при действш соляной кислоты на перекись 

марганца. Очень сильную и притомъ очень равномерную и 

легко регулируемую струю хлора въ настоящее время можно 

получать по способамъ, указаннымъ Грэбе действ!емъ соля

ной кислоты на хлорноватонатреевую соль или на марган- 

цовокислыя соли, применяя простые, не занимающее много 

места приборы. Получая хлоръ по одному изъ этихъ спо- 

собовъ, можно съ легкостью и въ короткое время пригото

влять довольно значнтельныя количества хлористаго алюмшпя. 

Предпочтете даютъ способу съ марганцовокал!евою солью, 

такъ какъ при немъ не появляются окислы хлора и выходъ 

оказывается почти количественными

П ол учен1е. Для выделенш хлора применяютъ приборъ, 

описанный при полученш треххлористаго фосфора, причемъ 

марганцовокал1евую соль помещаютъ въ колбу въ твердомъ 

виде, а соляную кислоту приливаютъ по каплямъ изъ во

ронки Булка (рис. 14).
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Для достижешя равномЪрнаго давлешя нижшй конецъ 

трубки загибаютъ вверхъ. Хлоръ выделяется сначала на 

холоду, причемъ осаждается перекись марганца и жидкость 

нисколько разогревается. Затемъ приходится нагревать 

для выделешя всего хлора. Чтобы струя газа не прерыва

лась, начинаютъ нагревать тогда, когда уже прилита поло

вина требуемой соляной кислоты. На каждые 19 гр. марган-

Рис. 14.

цовокал1евой соли требуются 60 —  65 к. см. соляной 

кислоты, удельнаго веса 1,17, изъ которыхъ можно полу

чить 11,2 гр. хлора.

Выделякнщйся хлорънропускаютъспервачерезъ стклянку 

Дрекселя, содержащую немного воды, а затемъ черезъ 

другую съ крепкой серною кислотою. Далее хлоръ прово- 

дятъ черезъ трубку для сожигашя, длиною въ 40 см. и 

дтметра въ 15 17 мм., которую предварительно наполняютъ

55— 60 гр. хорошо высушеннаго, зернистаго алюмишя и 

иагреваютъ въ небольшой печи для сожигашя. Чтобы алю- 

минШ не выпадалъ изъ трубки, въ нее вставляютъ, но очень
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рыхло, затычки изъ азбеста. Хлористый алюминШ, выделяю

щейся въ парообразномъ состоянш, сгущаютъ въ баллоне, 

соединенномъ съ трубкой для сожигашя при посредстве 

азбестоваго ободка. (Пробка обуглилась бы). Емкость баллона 

должна быть около 800— 900 к. см. Вместо него можно при

менять стеклянную трубку, длиною въ 30 см. и д!аметра 

въ 60 мм., наружный конецъ которой съуживается.

Начинаютъ съ того, что мало по малу нагреваютъ трубку 

съ алюмитемъ и, когда температура будетъ доведена до 

темно-краснаго калетя, пропускаютъ хлоръ, регулируя тем

пературу такъ, чтобы алюмишй не сплавлялся. Значитель

ное количество тепла развивается уже отъ соедннешя алю- 

мишя съ хлоромъ.

Температура той части трубки для сожнганш, которая 

вставлена въ баллонъ, должна быть на столько высока, чтобы 

хлористый алюмишй не сгущался въ самой трубке, а воз

гонялся бы целикомъ въ прюмникъ-баллонъ.

По окончанш реакцш, которая для указанныхъ колнчествъ 

требуетъ 21 2 -3 часовъ. прибору даютъ спокойно охладиться 

и высыпаютъ полученный хлористый алюмишй въ шпроко- 

горлую, хорошо высушенную и предварительно протариро- 

ванную стклянку съ притертой стеклянной пробкою. При

ставили къ стенкамъ баллона хлористый алюминШ осторожно 

соскабливаютъ съ помощью изогнутой проволоки. Чтобы 

стклянка закрывалась герметически, стеклянную пробку ея 

смазываютъ слегка вазелпномъ.

Свойства. Хлористый алюмишй образуетъ большею 

частью кристалличесюе куски или корки, или гексагональ

ные листочки желтоватаго цвета, обусловливаема™ неболь

шою примесью хлорнаго железа. Совершенно чистый хло

ристый алюминШ белаго цвета. На воздухе онъ жадно по- 

глощаетъ влажность, разлагаясь при этомъ на соляную 

кислоту и глиноземъ, поэтому онъ и долженъ сохраняться 

въ хорошо закрываемыхъ сухихъ сосудахъ. Раствореше его 

въ воде, а также и въ спирте и въ эфире сопровождается зна- 

чительнымъ выделешемъ тепла. Взятый въ неболыномъ коли

честве, хлористый алюмишй возгоняется подъ обыкновеннымъ
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давлешемъ, не плавясь. Въ струе водорода онъ испаряется, 

не разлагаясь. Плотность пара отвечаетъ формуле А12С1с до 

432°, приблизительно, а между 750° и 1280° (при услов!яхъ, 

иредупреждающихъ разложеше) формуле А1С1з- При темпе

ратуре около 700° хлористый алюмишй разлагается, выде

ляя хлоръ.

36. Кремнефтористоводородный калж, S iP 6K 2.

При нейтрализацш кремнефтористоводородной кислоты 

растворомъ Едкаго кали образуется иризируюпцй осадокъ 

кал1евой соли этой кислоты. Получаютъ кремнефтористово

дородную кислоту пропускашемъ четырехфтористаго кремшя 

въ воду, что сопровождается выд’Ьлешемъ кремневой кислоты: 

3 SiF4 -f- 3 Н20 =  2 SiFGH2 — Si03H2.

Газообразной же фтористый кремшй выделяется при 

действш крепкой серной кислоты на фтористый кальцШ и 

кремнеземъ:

2CaF2-L-Si02- -2 SO4H, =  SiF4 2 SOiCa-f 2Н 30.

П ол учеш е. 100 гр. истертаго въ тончайиий порошокъ 

плавиковаго ш пата тщательно см'Ьшпваютъ въ ступке 

съ 40 гр. отмученнаго порошка кварца (или инфузорной 

земли) *) и затемъ сильно высушиваютъ въ чашке или 

железномъ тигле. Еще теплую смесь перемещаютъ въ 

тубулатную глиняную колбу **) или кружку, применяемую 

для минеральныхъ водъ, емкостью, приблизительно, въ одинъ 

литръ. Въ колбу эту (рис. 15) вставляютъ предохранитель

ную трубку и изогнутую газоотводную трубку, которую 

при посредстве каучуковой трубки соединяютъ съ изогну

той подъ прямымъ угломъ трубкою съ расширяющимся

*) Кремневую кислоту, получаемую при разложенш четырехфтористаго 

кремшя. собираютъ, высушиваютъ п прпмЬшиотъ загЬмъ для слЪдующаго 

получешя.

**) Ср. стр. 2i. Глиняные сосуды безусловно прпгоднЬе стеклянныхъ 

иолоъ, когорыя сильно разъедаются плавиковою кислотою п потому легко 

трескаются.
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концомъ. Этотъ конецъ опускается въ наполненный ртутью 

стаканчикъ, который находится на дне цилиндра или боль

шого стакана ёмкостью въ I 1, г— 2 литра. Нодобнымъ устрой- 

ствомъ предотвращается возможность засоренш трубки вы

деляющеюся при реакцш кремневой кислотою. Глиняную 

колбу н трубки предварительно хорошо высушиваютъ.

Рис. 15.

Составивъ прпборъ, влнваютъ черезъ предохранительную 

трубку часть к р еп к ой  се р н ой  кислоты, которой тре

буется всего 500 к. см., слабо нагреваютъ и наполняютъ 

цилпндръ дистилированной водою. Когда воздухъ вытеснится 

изъ прибора, тогда каждый пузырекъ газа, иоднимаюшдйся 

черезъ ртуть, приходя въ сопрпкосновеше съ водою, покры

вается пленкою изъ кремневой кислоты и большею частью 

поглощается, не достигая поверхности воды. Время отъ 

времени, по мере замедленш струн газа, приливаютъ серную 

кислоту (черезъ предохранительную трубку). Если въ ци

линдре накопится слпшкоыъ много кремневой кислоты, 

такъ что масса принимаетъ видъ кашицы, то часть ея вы-
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нимаютъ при посредстве стаканчика, фильтруютъ и сливаютъ 

фильтратъ обратно въ цилиндръ.

Если после прибавлены всей серной кислоты прекратится 

выделеню газа, не смотря на более сильное нагреваше, 

тогда вынимаютъ газопроводную трубку и отсасываютъ при 

помощи насоса кремневую кислоту на фарфоровомъ фильтре, 

покрытомъ кускомъ полотна, и промываютъ неболынимъ 

количествомъ воды. Фильтратъ, который большею частью 

оказывается еще мутнымъ, пропускаютъ еще разъ чрезъ 

плоенный фильтръ и точно нейтрализуютъ затемъ едкимъ 

кали. При этомъ целесообразно сохранить часть фильтрата, 

чтобы затемъ ею можно было воспользоваться для нейтра- 

лизацш прилитаго избытка щелочи. [Выпаривать растворъ 

свободной кремнефтористоводородной кислоты до ея нейтра- 

лизацш не следуетъ, такъ какъ часть ея при этомъ раз

лагается].

Образуется безцветный иризирующШ осадокъ, который 

черезъ некоторое время собирается на дне. Спокойно обо

ждавши этотъ моментъ, декантируютъ на сколько возможно 

и перемещаютъ осадокъ на фпльтръ. Когда уже ничего не 

фильтруется, промываютъ очень малымъ количествомъ воды 

и высушиваютъ въ форфоровой чашке на водяной бане.

Кал1евая соль мало растворима въ воде; 1 часть ея тре

бу етъ для растворрнш  790 частей воды.

37. Кристалличеснж силиц!й, Si.

(Ерсмтй).
Кремнефтористый калШ разлагается при температуре 

краснаго каленш металлическпмъ алюмишемъ на фтористый 

алюмишй и фтористый калШ. При избытке алюминш выде

ляющейся силищ!! растворяется въ жидкомъ алюминш и 

появляется при охлажденш въ виде кристалловъ:

3 KoSiP'c - 4 А1 =  4А1Р3 - 6 KF  - - 3 Si.

Въстулке растворяютъ 75гр. кремнефтористаго кал1я 

съ 30 гр. порош кообразнаго ал ю миш я такъ, чтобы полу-
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чплась тесная смесь, которую помещают'!* въ гессенскШ 

тигель и обсыиаютъ еще неболынимъ количествомъ алюми- 

Н1я. Нъ печи Рёсслера смесь накалпваютъ до плавленш п 
поддержнваютъ въ расплавленномъ виде мпнутъ 25-30.

По охлажденш тигель разбпваютъ, причемъ находятъ 

большаго размера королекъ и неболыше шарики сЬраго 

цвета. На поверхности королька видны обыкновенно кри

сталлы силищя въ виде шестистороинпхъ табличекъ.

Для отделены кристалловъ силицы королекъ обработы- 

ваютъ въ стакане соляной кислотою, которая растворяетъ 

алюминш, но не действуетъ на силиц^!. Когда весь алюмишй 

растворится и прекратится выделение водорода, приступают!, 

къ иромыванш, декантируя водою и обработывая силицШ 

разбавленною плавиковою кислотою для удалены кремневой 

кислоты, образовавшейся при разложенш соединены сили

цы съ алюмишемъ. Наконецъ снова иромываютъ водою, со- 

бираютъ кристаллы на фпльтръ и высуншваютъ при по

средстве небольшого количества спирта и эфира.

Свойства. Полученный такимъ образомъ кристалличе- 

скШ силицШ имеетъ впдъ графита изъ домениыхъ печей, 

по отличается болыпимъ блескомъ и серымъ цветомъ. 

Кристаллизуется онъ въ гексагональныхъ, непрозрачныхъ 

табличкахъ съ металлическимъ блескомъ.

Твердость его нескольо больше твердости стекла, а удель

ный весъ=2,197.

38. Хлористоводородный гидроксиламинъ. К Н 30  • НС1.

Гидроксиламинъ впервые получилъЛоссенъ(въ 1865 году), 

возстановляя азотноэтиловый эфнръ оловомъ и соляной ки

слотою. Образуется гидроксиламинъ также и при действш 

водорода въ состоянш выделены на окись азота:

N 0  а Н =  NH,HO.

Въ гидроксиламинъ можно возстановить и азотную кисло

ту, наиримеръ водородомъ, выделяющимся при электролизе. 

Разлагая гремучую ртуть холодной крепкой соляной кисло-

Г  Ю С Т Ъ .  РУКОВ, КЪ ОРНГОТ. х п л ш ч .  и е о р г л н п ч в с к н х ъ  п р е п а р а т о н ъ .
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тою, иолучаютъ непосредственно хлористоводородный гидро- 

ксиламинъ, а при нагреванш кал1евой или натр1евой соли 

гидроксиламинъ - дисульфоновой кислоты съ водою обра

зуется сернокислая соль гидроксиламина. На этой последней 

реакцш основываются способы получены какъ Рашига, такъ 

и Дайверса и Гага, но оба способа требуютъ слишкомъ 

много времени.

Недостатки этихъ двухъ способовъ устраняются ниже 

описаннымъ способомъ, дающимъ возможность работать 

быстро и притомъ съ хорошимъ выходомъ.

П ол учеш е  хлористоводороднаго гидроксиламина по это

му способу распадается на следующы три фазы:

1. Образована натр1евой соли гидроксиламинъ-дисульфо

новой кислоты действ1емъ двусернист0натр1ев(тй соли на 

азотистокислый натрШ:

2. Разложеше гидроксиламинъ-дпсульфоновонатр1евой 

соли водою на сернокислый гидроксиламинъ, сернонатр1е- 

вую соль и свободную серную кислоту:

3. Превращена сернокислыхъ солей въ хлориды при 

посредстве хлористаго 6apia и отделен ie хлоридовъ дей- 

ств1емъ спирта.

П ол учеш е. Требуются следуюшде растворы:

25 гр. азотистонатр!евой соли *) въ 50 к. см. воды,

38 гр. двусернистонатр1евой соли (безводной) въ 80 к. см

180 гр. хлористаго бар1я въ 250 к. см. воды. 

Растворомъ двусернистонатр1евой соли могутъ служить 

100 к. см. продажнаго, приблизительно 40 процентнаго рас

2 S03HNa- -NO,Na =  N.-
.(S03Na)

ОН
NaOH.

2 ЬС >,\’u,

-S()4H,.

воды II

* ) Указаннып количества относятся къ совершенно чнстымъ солямъ, на 

которыя и приходится вычислять примг.няемые материалы. Продажная азоти- 

стонатр1евая соль содержитъ обыкновенно 9 0 ° /o K 0 2Na.
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твора этой соли или, такъ какъ тнтръ такого раствора 

легко изменяется, то лучше приготовить свежгй растворъ 

определенна™ титра.

Для этого растворяютъ 40,3 гр. угленатр1евой соли 

(безводной) пли 14,5 гр. едкаго натра въ 80 к. см. воды 

и насыщаютъ растворъ сернистою кислотою. Убеждаются 

въ этомъ, взвешивая предварительно сосудъ съ жидкостью и 

пропуская газъ до получены вычисленнаго привеса или 

же, проще, продолжая пропускать газъ до тЪхъ иоръ, пока 

растворъ не будетъ издавать сильный запахъ сЬрнистаго 

газа.

Необходимая для реакши двусернистокислая соль должна 

быть въ такомъ количестве, чтобы къ концу реакцш она 

имелась бы еще въ избытка, потому что неразложившаяся 

азотистонатр1евая соль разрушила бы образовавшуюся ги- 

дроксиламинъ-дисульфоновокал1евую соль.

25 гр. азотпстонатр1евой соли растворяютъ въ 50к. см. 

воды и фильтруютъ въ стаканъ (въ 450— 500 к. см.), который 

для охлаждены ставятъ въ сосудъ съ охладительною смесью. 

Когда температура понизится ниже— 5°, тогда къ азотисто

кислому раствору приливаютъ по каплямъ изъ воронки 

Булка раньше приготовленный растворъ дву сернистокислой 

соли.

Для хорошаго перемешиваны целесообразно пользуются 

мешалкою, приводимой въ движете небольшой водяной 

тюрбиною, а для контролированы температуры въ стаканъ 

опускаютъ термометръ, прикрепленный при посредстве 

пробки къ верхнему краю стакана. Притокъ раствора дву

сернистокислой соли регулируютъ такимъ образомъ, чтобы 

температура не поднималась выше -4°. Тогда реакцш про

исходить почти количественно. Такъ какъ при действш 

сернистокислой соли на азотистокислую постояннно выде

ляется теплота, то повышеше температуры предупреждают 

замедлешемъ или временнымъ ирекращешемъ притока сер- 

ннстокислаго раствора.

Прибавив!) почти весь растворъ сернистокислой соли, 

начинаютъ пропускать сернистый газъ, получаемый но одному
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же,тЬзнаго цилиндра съ сжиженной кислотою, имеющейся 

теперь въ продаже. Газъ пропускаютъ медленною струею 

до иолнаго насыщены жидкости.

При этой фазе реакцш молекула едкаго натра, образо

вавшаяся по l-му уравненш, превращается въ серпистоки- 

слую соль, которая, въ свою очередь, действуетъ на имею

щуюся еще азотпстокпслую соль. Здесь происходятъ два 

экзотермичесте процесса, такъ что следуетъ, по возможно

сти, хорошо охлаждать и пропускать струю газа только мед

ленно, чтобы температура не поднималась выше указанной 

точки.

Къ концу насыщены сернпстымъ газомъ появляются 

иногда бурые пары азотистой кислоты, что объясняется 

недостаткомъ сернистокислой соли или же избыткомъ азо

тистокислой. Въ такомъ случае продолжаютъ пропускать 

сернистый газъ до иолнаго разложены избытка азотисто

кислой соли.

После насыщены сернпстымъ газомъ, что при указан- 

ныхъ колпчествахъ требуетъ приблизительно 1 V2 —  2 часа 

времени, полученную смесь реакцш, составляющую около 

200 к. см., переливаютъ въ стаканъ въ два литра, приба- 

вляютъ 800 к. см. дистиллированной воды, хорошо иереме- 

шиваютъ и ставятъ колбу для медленнаго нагреваны на 

водяную баню.

Между темъ прпготовляютъ растворъ 180 грм. хлори

стаго бар1я въ 250 к. см. воды, нагреваютъ его до кипе- 

ны и приливаютъ мало по малу къ смеси реакцш, нагретой 

въ колбе также до кипенш. После этого продолжаютъ еще 

кипятить около часу.

По прошествш этого времени осадку даютъ отстояться,, 

фильтруютъ еще горячую жидкость и хорошо промываютъ 

сернобар1евую соль горячей водою. Фильтратъ выпариваютъ 

на водяной бане до суха.

Полученный сухой остатокъ растираютъ и неоднократно 

извлекаютъ горячимъ 95 процентным!) спиртомъ, котораго 

приливаютъ каждый разъ по 150— 200 к. см. При этомъ

tih
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растворяется только образовавнпйся хлористоводородный 

гидроксиламинъ. Изъ соединенныхъ спиртовыхъ вытяжекъ 

главную массу спирта отгоняютъ въ колбе Вюрца на водяной 

банЬ, оставляя только небольшую часть въ колбе. При ох- 

лажденш хлористоводородный гидроксиламинъ выделяется 

въ кристаллахъ, которые отсасываютъ, промываютъ неболь- 

шимъ количествомъ спирта и высушиваютъ между пропуск

ной бумагою. Изъ маточнаго раствора, соединяемаго съ про- 

мывнымъ спиртомъ, получаютъ при вынарпванш еще вто

рую кристаллизацпо.

Выходъ доходитъ до 20 гр. хлористоводороднаго гидро- 

ксиламина, что составляетъ 80 процентовъ по отношенш 

къ 25 гр. азотисто-натр1евой соли, являющейся исходнымъ 

матер1аломъ.

Свойства. Хлористоводородный гидроксиламинъ кри

сталлизуется изъ воды въ листочкахъ, изъ спирта въ 

игольчатыхъ (моноклиноэдрическихъ) кристаллахъ. Въ воде 

онъ растворяется очень легко, несколько труднее въ спирте, 

но дажевъ абсолютномъ спирте онъ растворпмъ на столько, 

что этпмъ свойствомъ пользуются для отделены его отъ 

хлористаго аммонш. Плавится онъ при 151° и разлагается 

при более сильномъ нагреванш на азотъ, соляную кислоту, 

хлористый аммонш и воду.

39. Сернокислый гидразинъ, n ,h 4 . S 0 4H 2.

Гидразинъ, водородное соединеше азота можно получить 

исходя изъ роданистаго аммонш, который при нагреванш до 

180— 190° превращается въ роданистый гуанидинъ. Нитри

руя это соединеЕпе и возстановляя затемъ, получаютъ ами- 

догуанпдинъ, который при действш едкаго натра распадается 

на гпдразинъ, аммткъ и угольную кислоту.

По Пехманну ц1анистый калш образуетъ съ дву серни

стокислой -солью иродуктъ прпсоединенш— кислую амино- 

метанъ-дисульфонокал1евую соль, которая очень выгодно 

перерабатывается на сернокислый гидразинъ.
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А.

N H ,
Роданистый гуанидинъ, С =  NH • CNSH

' N H 3

Въ круглой колбе въ 300 к. см. нагреваютъ 100 гр. хо

рошо ‘высушеннаго роданпстаго аммонш въ продолженш 20 

часовъ на масляной бане до 180— 190°. Температура *) 

самой бани должна быть 190— 200°. Выделяющееся газы, 

состоящее изъ сернистаго водорода, амм1ака и сернпстаго 

углерода, пропускаютъ черезъ газоотводную стеклянную 

трубку, д!аметръ которой 10— 15 мм., прямо въ хорошо дей

ствующую тягу:

- N H ,
2 CNSNHi C = = N H  • CXSH -  - H,S.

N H 2

Амм1акъ и сернисты!! углеродъ образуются при дальней- 

шемъ разложент.

По окончанш реакцш остатокъ состоитъ изъ 73— 73,5 гр. 

застывшаго въ светло-зеленую кристаллическую массу ро

данпстаго гуанидина, который для дальнейшаго превраще- 

шя его въ нптрогуанпдинъ не требуетъ никакого очищешя.

Свойства. Роданистый гуанидинъ образуетъ илавящ1еся 

при 118° болыше листочки, которые очень легко растворя

ются въ воде и спирте. 100 частей воды растворяютъ при 

0°— 73 части, а при 15°— 135 частей роданистаго гуанидина.

N H .N O j  
Hum poiyam tdiim , С- — NH 

N H 2

Къ 73 к. см. 100 процентной крепкой CepHOlt кислоты, 

налитой въ фарфоровую кастрюлю въ 500 к. см., быстро 

прибавляютъ 73 гр. неочпщеннаго роданистаго гуанидина 

(см. выше), который при этомъ растворяется, что сопрово

ждается очень сильнымъ разогревашемъ и бурнымъ выде- 

лешемъ газовъ. Такъ какъ выделяющееся газы ирпчпняютъ

* )  Такъ какъ очшцеше роданпстаго гуанидина, въ виду его чрезвычапно 

большой растворимости, спровождается большою потерею, но тщательное регу- 

лпроваше температуры пмЬетъ важное значеше.
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неудобства и окрашиваютъ вей предметы, съ которыми прп- 

ходятъ въ соприкосновеше, въ интенсивный красный цветъ, 

то ихъ наилучше зажигаютъ. Къ нисколько остывшему рас

твору, на которомъ илаваютъ капли расплавленной серы, 

прибавляютъ 61 к. см. дымящейся серной кислоты, содер

жащей 10 процентовъ сЬрнаго ангидрида, и даютъ смеси 

охладиться до 0°, охлаждая для этого водою со льдомъ и 

защищая смесь отъ влажности.

Къ полученному сиропообразному раствору быстро при- 

ливаютъ, перемешивая, 49 к. см. дымящейся азотной кислоты 

(удельнаго веса 1,5), причемъ снова происходить сильное 

повышен1е температуры. Когда на поверхности жидкости 

покажутся пузырьки газа, смесь выливаютъ немедленно же 

въ литръ ледяной воды. При этомъ тотчасъ же выделяется 

много нитрогуанидина въ похожихъ на азбестъ иголочкахъ, 

количество которыхъ при охлажденш еще увеличивается. 

Кислый маточный растворъ содержитъ еще немного нитро

гуанидина, который осаждаютъ, нейтрализуя содою, но ко

личество это такъ незначительно, что имъ пренебрегаютъ.

Перекристаллнзовывая изъ воды, прибавляя при этомъ 

животнаго угля, нитрогуанидинъ легко получаютъ въ чи- 

стомъ виде. Очищешемъ не следуетъ пренебрегать, такъ 

какъ при дальнейшей обработке изъ чистаго продукта по

лучаются лучине выходы.

Выходъ чистаго нитрогуанидина составляетъ 46 — 50 

процентовъ неочищеннаго роданистаго гуанидина и не уве

личивается, если исходить изъ чистаго родоната.

Придействш серной кислоты на роданистый гуанидинъ 

разлагается только роданистоводородная кислота, которая и 

обусловливаем образована газообразныхъ продуктовъ раз

ложены. Одновременно же образуется и вода, такъ что прихо

дится прибавлять еще дымящуюся серную кислоту, чтобы 

нптрироваше совершалось гладко по уравнен'ю:

N H , N H .N O ,
С N H  N0,11 =  С N11 -Н,0.

4 NH-, N H ,

Если образовавшая нитрогуанидинъ не выделить во



время, переливая продуктъ реакцш въ воду, то кислый 

растворъ разлагается очень скоро, сильно вспучиваясь и 

выделяя уголь.

Свойства. Нитрогуанидинъ кристаллизуется изъ горячей 

воды въ похожихъ на азбестъ иголочкахъ или при медлен- 

номъ охлажденш въ длинныхъ, преломляющихъ светъ прнз- 

махъ. похожихъ на фталевый ангидридъ. При 230° онъ 

плавится, выделяя аммткъ. Въ растворахъ едкихъ щелочей 

нитрогуанидинъ растворяется на холоду, поглощая тепло, а 

изъ раствора осаждается снова угольной кислотою. При 

нагреванш раствора происходить очень бурное выделеше 

закиси азота и амм1ака. Нитрогуанидинъ растворяется и въ 

крепкихъ кислотахъ, выделяя тепло, и осаждается изъ 

этихъ растворовъ водою. Трудно растворяется онъ въ 

холодной воде и другихъ индифферентныхъ растворителяхъ.

Если къ раствору ОД гр. ннтрогуэнидина въ 5 к. см. 

разбавленнаго раствора едкаго натра прибавить 0,1 гр. 

цинковой пыли и несколько капель раствора железнаго 

купороса, то появляется прелестное красное окрашивате.

N —N H ,
Уксуснокислый алтдо1уанидинъ,С  NH • (].,Н

N H , '  '

20,8 гр. нитрогуанидина, очищеннаго перекристаллизащею, 

смешиваютъ съ 70 гр. цинковой пыли и съ такимъ коли- 

чествомъ воды и льда, чтобы получить густую кашицу, 

къ которой прибавляютъ, перемешивая, 12,4 гр. кристалли

ческой уксусной кислоты, предварительно разбавленной 

равнымъ объемомъ воды, и следятъ за темъ, чтобы при 

этомъ температура не поднималась выше 0°, прибавляя для 

этой цели достаточное количество льда.

По прибавленш всего количества уксусной кислоты, на 

что требуется 2— 3 минуты, даютъ подняться температуре 

самопроизвольно до 40°. Жидкость при этомъ становится 

густою и принимаетъ желтый цветъ. Поддерживаютъ тем

пературу отъ 40° до 50° до техъ поръ, пока взятая проба 

не даетъ более краснаго окрашнванш съ солью закиси 

железа и едкимъ натромъ. Подъ конецъ начинается обык
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новенно выделеше газа и на поверхности появляется пу

зырчатая иена.

Тогда разбавляютъ неболынимъ количествомъ воды и 

фильтруютъ для дальнейшей переработки раствора на серно

кислый гидразинъ.

Сщжокислын гидразинъ, H 2N- N H 2- S04H 2.

Растворъ уксуснокислаго амидогуанидина, полученнаго 

изъ 20,8 гр. нитрогуанидина, выпариваютъ до 120 к. см., 

прибавляютъ 50 к. см. раствора, содержащаго 26 гр. едкаго 

натра и кипятятъ въ колбе съ обратнымъ холодилышкомъ 

въ продолженш 8 — 10 часовъ. Чтобы кнпЬше не сопровож

далось толчками, колбу ставятъ въ железные опилки. 

Черезъ холодильникъ выделяется струя амм1ака безъ вся- 

кихъ следовъ гидразина. По охлажденш жидкость сливаютъ 

съ выделившейся угленатр1евой соли и прпливаютъ къ ней

26 к. см. крепкой серной кислоты. Уже изъ горячаго рас

твора выделяется обильный осадокъ сернокислаго гидра

зина, количество котораго еще увеличивается при охла

жденш. Перекристаллизовавъ осадокъ одинъ разъ, его 

получаютъ въ чистомъ виде. Выходъ составляетъ по Тиле 

90 процентовъ взятаго ннтрогуанидина.

Расщеплете нитрогуанидина совершается въ двухъ 

фазгхъ:

/ К Н  • N H 2 / N H  • N H ,
N H = C 4 ,T.T '-H,0 =  C 0 4 XTIT N'Ha

\ N H 2 “ \ N H jj J

амидогуанидинъ семикарбазидъ

Промежуточный иродуктъ реакцш, семикарбазидъ рас

падается по следующему уравнении:

N H  —  N H ,
со: V o  " н,о =  С 0 2 -f N H 3 -f h 2n — n h 2

Свойства. Сернокислый гидразинъ кристаллизуется 

безъ воды въ толсгыхъ, стекловидныхъ таблпцахъ или длин- 

ныхъ, тонкихъ призмахъ, которыя трудно растворяются въ 

холодной воде и довольно легко въ горячей. Въ спирте оне 

нерастворимы. При 22° 100 частей воды растворяютъ 3,055 

частей сернокислаго гидразина. Плавится онъ при 254°,
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разлагаясь. При нагреванш въ пробирке сернокислый гн- 

дразииъ плавится совзрывомъ,выделяя газы и распадаясь за

темъ на сернистоаммошевую соль, сернистый газъ,сернистый 

водородъ и большое количество серы. Растворомъ Фелинга 

сернокислый гидразинъ возстановляется. При перегонке его 

съ едкпмъ кали образуется гидратъ гидразина.

Съ алдегидами и кетонами гидразинъ соединяется очень 

легко, образуя большею частью трудно растворимыя сое- 

динешя, называемыя азинами.

И.

Кислая ампнометанъ-дисульфоновокал1евая соль, полу

ченная, какъ ниже указано, изъ двусернпстокислой соли и 

щанистаго калш, превращается при обработке азотистона- 

тр1евою солью въ д1азометанъ-дисульфоновокал1евую соль, ко

торая при действш серннстокислой соли возстановляется 

въ производное гидразина. Кипятя это производное съ раз

бавленною серною кислотою, получаютъ сернокислый 

гидразинъ.

. . N H , S 0 3H
Кислая аминометанъ-дисульфоновокалгеваясоль, ^  > C < s q  ^

П ол учен1е. 50гр. грубоизмельченнаго щ анистаго кал1я 

(99 процентнаго) прнсыпаютъ къ 350 гр. 4.0 процентнаго 

раствора двусернистонатр1евой соли, предварительно 

разбавленнаго 90 к. см. воды. Когда щанистый калШ раство

рится, при взбалтыванш, нагреваютъ подъ тягой на водяной 

бане, причемъ, приблизительно черезъ полчаса, жидкость, 

показывающая вначале кислую реакцш, становится щелоч

ною вследств!е образованы едкаго натра:

2 S 0 3HNa K C N  -р Н 20  =  N H 2 • Н • С • S 0 3K • S 0 3Na -r NaOI 1.

Тогда подкпсляютъ соляною кислотою, но осторожно, пото

му что можетъ выделиться щанистый водородъ, снова на

греваютъ и опять подкпсляютъ, продолжая это до техъ поръ, 

пока жидкость не приметъ уже непсчезающую кислую 

реакцш:

N H , .H .C - S 0 3K . S 0 3-Na--НС1 =  X H 2.H .C .S 0 3K-S03H

-f NaCl.



Обработка эта требуетъ отъ 11 /2 до 2 часовъ времени. 

По охлажденш къ смеси прибавляютъ, перемешивая, 

80 к. см. чистой крепкой соляной кислоты, чтобы осадить 

трудно растворимую кислую сульфосоль. По прошествш 

несколькихъ часовъ отсасываютъ при помощи насоса и 

промываютъ два, три раза неболыинмъ количествомъ воды.

Выходъ около 70 гр.; его можно несколько увеличить, 

применяя соответствующее количество двусернпстокал1евой 

соли.

N. S 0 3K
Дшзомстанъ-дисцльфоновокалшаясолъ, ,('

N S 0 3K
П ол учен 1е. 46 гр. кислой аминометанъ-дпсульфо- 

новокал1евой солиразмешиваютъ съб8к. см. воды въ одно

родную кашицу и сразу прибавляютъ 15 гр. 66-процентнаго 

раствора азотпстокал1евой соли. При перемешнванш соль 

мало по малу растворяется, иричемъ температура поднимается 

медленно до 40- -45°:

H,N  SO 3 H N.. SO 3 K
С K O -N O  =  С -4- 2 Н ,0 .

Н S 0 3K N S 0 3K
Получается слабо пенящаяся жидкость оранжеваго цвета, 

къ которой немедленно же прибавляютъ раствора едкаго 

кали до щелочной реакцш и охлаждаютъ. При этомъ она 

застываетъ въ кристаллическую кашицу дтзосоли, которую 

отсасываютъ при посредстве насоса.

Выходъ составляетъ приблизительно 36 гр. д!азосоли.

Сернокислый гидразинъ, H2N -  N H 2  • S 0 4 H2.

Получею е. 30 гр. истертой въ мелкШ порошокъ д1азо- 

метанъ-дисульфоновокал1евой соли всыпаютъ въ рас

творъ cepHiicTOffiiTpieBOli соли, полученный нейтралнзащею 

30 гр. 40-процентнаго раствора двусернистонатр1евой 

соли 5 7 граммами угленатр!евой солп, растворенной

въ 15 к. см. воды. Растворъ долженъ принять щелочную 

реакцш. При слабомъ нагреванш масса обезцвечпвается, 

признакъ того, что все д1азосоедннеше возстановилось въ 

производное гидразина. Тогда прибавляютъ 150 к. см. раз
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бавленной 20-процентной серной кислоты, нагреваютъ до 

кшгЬны и кипятятъ до прекращены выделешя сбрпистаго 

газа. Фильтруя горячШ растворъ, получаютъ фильтратъ, 

при охлажденш котораго выделяется сернокислый гидра

зинъ. Вторая кристаллизацш получается при сгущенш ма- 

точнаго раствора.

Выходъ сырого сернокпслаго гидразина составляетъ 13 гр., 

приблизительно; его очшцаютъ перекрпсталлизащею изъ 

воды.

40. Металлы, не содержащ1е углерода.

При возстановленш окисловъ металловъ углемъ, даже 

при избытке окисла возстановляемаго металла, получаются 

металлы, всегда содержание большее и л и  меньшее коли

чество углерода или карбида.

Уже давно, вскоре после открыты технически пригод- 

наго способа получены алюмины, делались съ различныхъ 

сторонъ попытки применить этотъ металлъ для возстано- 

влешя. Первые опыты производились однакожъ такимъ 

образомъ, что возстановляемые окислы смешивались съ алю- 

мпшемъ въ тигле, который нагревался снаружи до темпе

ратуры реакцш. При этомъ во многихъ случаяхъ внезапно 

происходила чрезвычайно бурная реакцы, такъ что тигель 

и печь разрушались.

Гольш мидтъ  же показалъ, что достаточно вызвать 

температуру реакцш только въ одной части смеси, чтобы 

затемъ, вследств1е развивающейся при реакцш теплоты, 

реакцы совершалась безъ какого либо нагревашя снаружи.

Такимъ образомъ процессъ, поглощаюидй теплоту, пре

вращается въ процессъ, выделяюлцй ее и реакцы можетъ 

быть произведена въ любомъ огнеупорномъ тигле, внутрен

няя часть котораго целесообразно покрывается слоемъ маг- 

незш, глиноземомъ или возстановляющимся окнсломъ.

Алюмишй является въ смеси, какъ бы источникомъ 

тепла, изъ котораго въ короткое время въ небольшом'!) про

странстве выделяется очень большое количество тепла.



Для нагр^ваши части массы до той температуры, кото

рая требуется, чтобы вызвать реакцш, пользуются кусочкомъ 

магшевой ленты пли, при С!гЬсяхъ, температуры воспламе

нены которыхъ значительно выше, цель достигается надеж

нее введешемъ промежуточной воспламеняющейся смеси 

изъ порошкообразнаго алюминш съ веществомъ, легко отдаю- 

щимъ кислородъ, напр, съ перекисью бар1я и т. д. Магше- 

вую ленту зажигаютъ обыкновенною спичкою.

Но этому способу удается получать безъ примеси угле

рода MHorie металлы, а между ними и таше, которые пла

вятся только чрезвычайно трудно. Температура въ тигле 

доходитъ приблизительно до 3000° и выше.

Применяя смеси соответствующихъ окисловъ съ алю- 

мин!емъ, этимъ сиособомъ можно получать и металлически 

сплавы, наиримеръ ферроборъ, ферротитанъ и т. д.

Шлакъ, образующШся при иолученш металловъ, также 

иредставляетъ много интереснаго. Если для возстановленш 

применяются только окислы, то шлакъ состоитъ изъ рас- 

плавленнаго кристаллическаго глинозема, совершенно без- 

воднаго, тогда какъ природный корундъ содержитъ неко

торое количество воды. Твердость иолучаемаго глинозема 

больше твердости корунда. При некоторыхъ металлахъ 

шлакъ окрашивается неболынимъ количествомъ окиси ме

талла, при никкеле, наиримеръ, въ красивый сишй цветъ, 

а при хроме въ красный. Если хромъ получается въ боль- 

шомъ количестве, то въ пустотахъ шлака находятъ часто 

хорошо выделивипеся кристаллы искусственна™ рубина.

Смешиваются вещества въ количествахъ, отвечающихъ 

теоретическимъ отношеншмъ, при иолученш хрома, напри- 

меръ, но уравненш:

Сг2 0 3  — 2  А1 =  А12 0 3 - — 2  Сг.
Такъ какъ продажны!! металлическШ алюмишй никогда 

не бываетъ 100 ироцентнымъ, то вычислеше по этому ура

вненш уже само собою даетъ избытокъ окиси, достаточный 

для иолученш металла, несодержащаго углерода.

При иолученш металловъ, образующихъ несколько оки

словъ, приходится выбирать иодходящШ окиселъ; такъ, на-
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иртгЬръ, при унотребленш перекиси марганца происходить 

более бурная реакцш, чемъ при применены закись-окиси 

или даже закиси марганца. Выбирая окиселъ или применяя 

смесь несколькихъ окисловъ одного и того же металла 

можно по желанно регулировать интенсивность совершаю

щейся реакцы.

Алюмишй применяется или въ виде, такъ называмоей 

алюмишевой бронзы (употребляемой для бронзированы) или 

въ виде, приготовляемаго спещально для этой цели, мель- 

чайшаго зерненнаго алюмины.

Въ очень маломъ количестве получен]е металловъ по 

этому способу не удается вполне, потому что тогда охла- 

ждеше слишкомъ велико. Xopoinie результаты получаются 

только при употреблены значительныхъ количествъ (дохо- 

дящихъ до несколькихъ килограммовъ). Для различныхъ 

металловъ однакожъ и минимальныя количества различны. 

Такъ, напримеръ, xoponiie корольки выделяются уже пзъ 

небольшихъ количествъ окисловъ никкеля, кобальта или мар

ганца, тогда какъ для получешя хрома требуется гораздо 

большее количество его окиси.

А. Никкель.

Въ тигель №  1, высотою въ 10 см. помещаютъ 50 до 75 гр. 

смеси окиси никкеля и алюмины *) и присыпаютъ равно

мерный слой зажигательной смеси **), въ середину кото

рой вдавливаютъ зажигательный шарикъ такъ, чтобы маг- 

шевая лента его высовывалась. Наполнивъ такимъ образомъ 

тигель, магшй зажигаютъ спичкою или нламенемъ горелки 

I Бунзена.

Вся масса въ тигле очень сильно накаливается и 

плавится.

®) Уже готовый с-мйсп, особенно для демонстрацш, а также и зажига

тельная огЬсь, зажигательные шарики и тигли продаются у едпиственнаго пред

ставителя: М ах КаеЫеги Martini въ БерлшгЬ (Willieliustrasse 50). Каждый опытъ 

обходится приблизительно въ 50 пфенниговъ.

**) Cirbcb перекиси 6apiH н алюмишя, изъ которой выдЬлываются и 

зажигательные шарики.
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Но охлажденш изъ тигля осторожно вынимаютъ спла

вленную массу, которую разбиваютъ, причемъ находятъ 

королекъ и неболыше шарики чистаго никкеля.

В. Марганецъ.

Получен1е. Оиытъ производится такимъ же образомъ, 

какъ при иолученш никкеля. Для иолученш болынаго ко

личества марганца применяютъ соответственно болышй 

тигель, вызываютъ реакцш, какъ выше описано, приблизи

тельно въ 100 гр. смеси окиси марганца съ алюмишемъ

и, когда масса раскалится до бела, присыпаютъ все новыя 

количества этой смеси. Если реакцш разъ началась, то 

такимъ образомъ можно возетановлятъ любыя количества 

металла. Такъ какъ при полученш бблыпихъ количествъ 

марганца выделяется дымъ, то оиытъ лучше производится 

подъ тягой.

Полученный такимъ образомъ марганецъ совершенно по- 

стояненъ на воздухе; подобно висмуту онъ часто показы- 

ваетъ очень красивые побежалые цвета. Не действуетъ 

на него и влажность воздуха, подъ вл!яшемъ которой мар

ганецъ, полученный другимъ способомъ п отличаюхцШся 

содержашемъ карбида, распадается мало по малу въ 

порошокъ.
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Атомные в%са

чаще встречающихся элементовъ, отнесенные къ кислороду, 0 — 16 
ил-ъ кратныя числа и лотривмы.

L.

0,00000

2.

,30103

3.

,47712

4.

,60209

5.

,69897

Лога-

риемы.

Азотъ . . К. 14,04 28,08 42,12 55,16 70,2 1,14737

А л ю м и н ш . А1. 27,1 54,2 81,3 108,4 135,5 1,43287

Bapifi . . Ва. 137,3 274.8 412,2 549,6 (587 2,13799

Бромъ . . Вг. 79,96 159,92 239,88 319,84 399,8 1,90287

Водородъ . Н . l,00f 2,016 3,025 4,032 5,040 0,00346

ЖелЬзо . Fe. 55,9 111,8 167,7 223,9 279,5 1,74741

1одъ . . . J. 126,85 253,7 380,55 507,4 634,25 2,10329

Калш . . К. 39,15 78,3 117,45 156,6 195,75 1,59273

К алый П Са. 40,1 80,2 120,3 160,4 200,5 1,60314

Кислородъ. О. 16 32 48 . 64 80 1,20412

КремнШ  . Si. 28,4 56,8 85,2 113,6 142 1,45332

Maraift . Мр. 24,36 48,72 73,08 97,44 121,8 1.38668

Марганецъ Мп. 55 110 165 220 275 1,74036

Мы шьякъ . As. 75 150 225 300 375 1,87506

МЪдь Си. 63,6 127,2 190,8 254,4 318 1,80346

НатрШ . . На. 23,05 46,1 69,15 92,2 115,25 1,36267

Олово . . Sn. 118,5 237 355,5 474 592,5 1,07372

Платина . Pt. 194,8 389,6 584,4 779,2 974 2,28956

Ртуть . . Hg . 200,3 400,6 600.9 801.2 1001,5 2,30168

Свпнецъ . I’ ll. 206,9 413,8 620,7 827,6 1034,5 2,31576

Серебро . Ар . 107,93 215,86 323,79 431,72 539,65 2,03314

Сурьма . Sli. 120,2 240,4 360,6 480,8 601,0 2,07918

Ct,pa . . S. 32,0(1 64,12 96,18 128,24 160,3 1,50596

Углеродъ . C. 12 24 36 48 60 1,07918

Фосфоръ . p. 31 62 93 124 155 1,49136

Фторъ . . F . 19 38 57 76 95 1,27875

Хлоръ . . Cl. 35,45 70,9 106.35 141,8 177,25 1,54962

Хромъ . . Cr. 52,1 104,2 156,3 208,4 260,5 1,71684

Цинкъ . . / л . 65,4 130,8 196,2 261,6 327 1,81358
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УдЪльньге etca и содержаше водныхъ растворовъ амм(ака при 15°

по Lunge и Wiernik.

УдЬльный 

п 1 .съ при 

15°

Проценты

NIL,

Литръ 

содержитъ 

Ш 1 3 гр.

Уд'Ьльный 

в1;съ при 

15°

Проценты

Ш1з

1 Литръ 

содержитъ 

NH;j гр.

1,000 0,00 0,0 0,940 15,03 140,9

0,998 0,45 4,5 0,938 10,22 152,1

0,996 0,91 9,1 0,930 10,82 157,4

0,994 1,37 13,0 0,934 17,42 162,7

0.992 1,84 18,2 0,932 18,03 168,1

0,990 2,31 22,9 0,930 J 8,04 173,4

0,988 2,80 27,7 0,928 19,25 178,6

0,98(5 3,30 32,5 0,920 19,87 184,2

0,984 3,80 37,4 0,924 • 20,49 189,3

0,982 4,30 42,2 0,922 21,12 194,7

0,980 4,80 47,0 0,920 21,75 200,1

0.978 5,30 51,8 0,918 22,39 205,6

0,970 5,80 50,0 0,910 23,03 210,9

0,974 0,30 01.4 0,914 23,08 216,3

0.972 0,80 00,1 0,912 24,33 221,9

0,970 7,31 70,9 0,910 24,99 227,4

0,908 7,82 75,7 0,908 25,05 232,9

0,9(50 8,33 80,5 0,900 20,31 238,3

0,904 8.84 85,2 0,904 20,98 243,9

0,902 9,35 89,9 0,902 27,65 249,4

0,900 9,91 95,1 0,900 28,33 255,0

0,958 10,47 100,3 0,898 29,01 260,5

0,950 11,03 105,4 0,890 29,69 266,0

0,954 11,(50 . 110,7 0,894 30,37 271,5

0,952 12,17 115,9 0,892 31,05 277,0

0,950 12,74 121,0 0,890 31,75 282,6

0,948 13,31 120,2 0,888 32,50 288,0

0,940 13,88 131,3 0,880 33,25 294,6

0,944 14,40 130,5 0,884 34,10 301,4

0,942 15,04 141,7 0,882 34,95 308,3



Удельные etca и содержант растворовъ азотной кислоты.

(по отношение къ водЪ въ 4°).

Уд’Ьл.

ВЪСЪ

при

15°

100 в-Ьсовыхъ 

частей содер

жать килогр.

1 литръ 

содержитъ 

килогр.

Уд'Ьл.

В'Ьсъ

при

15°

100 вЬсовыхъ 

частей содер

жать килогр.

1 литръ 

содержитъ 

въ килогр.

4° N A H N 0 3 N aO s H N 0 3 4° N , 0 B H N 0 3 н щ .

1,030 4,71 5,50 0,04'9 0,057 1,270 36,75 42,87 0,467 0,544

1,040 6,22 7,26 0,064 0,075 1,280 38,07 44,41 0,487 0,568

1,050 7,71 8,99 0,081 0,094 1,290 39,39 45,95 0,508 0,593

1,060 9,15 10,68 0,097 0,113 1,300 40,71 47,49 0,529 0,617

1,070 10,57 12,33 0,113 0,132 1,310 42,06 49,07 0,551 0,643

1,080 11,96 13,95 0,129 0,151 1,320 43,47 50,71 0,578 0,669

1,090 13,31 15,53 0,145 0,169 1,330 44,89 52,37 0,597 0,697

1,100 14,67 17,11 0,161 0,188 1,340 46,35 54,07 0,621 0,725

1,110 16,00 18,67 0,177 0,207 1,350 47,82 55,79 0,645 0,753

1,120 17,34 20,23 0,195 0,227 1,360 49,35 57,57 0,671 0,783

1,130 18,66 21,77 0,211 0,246 1,370 50,91 59,39 0,698 0,814

1,140 19,98 23,31 0,228 0,266 1,380 52,52 61,27 0,725 0,846

1,150 21,29 24,84 0,245 0,286 1,390 54,20 63,23 0,753 0,879

1,160 22,60 26,36 0,262 0,306 1,400 55,97 65,30 0,787 0,914

1,170 23,90 27,88 0,279 0,326 1,410 57,86 67,50 0,813 0,952

1,180 25,18 29,38 0,297 0,347 1,420 59,83 69,80 0,849 0,991

1,190 26,47 30,88 0,315 0,367 1,430 61,86 72,17 0,885 1,032

1,200 27,74 32,36 0,333 0,338 1,440 64,01 74,08 0,921 1,075

1,210 28,99 33,82 0,351 0,409 1,450 66,24 77,28 0,961 1,121

1,220 30,24 35,28 0,369 0,430 1,460 68,56 79,98 1,001 1,168

1,230 31,53 36,78 0,387 0,452 1,470 71,06 82,90 1,045 1,219

1,240 32,82 38,29 0,407 0,475 1,480 73,76 86,05 1,092 1,274

1,250 34,13 39,82 0,427 0,498 1,490 76,80 89,60 1,144 1,335

1,260 35,44 41,34 0,447 0,521 1,500 80,65 94,09 1,210 1,411
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Уд%льные etc а соляной кислоты различной концентрами

no Lunge и Marchlewski.

Удельный ВЁСЪ 

15°
при

4°

100 вЪсовыхъ частей 

химически чистой кисло

ты содержать процентовъ 

НС1.

1 литръ содержить килогр. 

НС1.

1,040 8,16 0,085

1,045 9,16 0,09(5

1,050 10,17 0,107

1,055 11,18 0,118

1,060 12,19 0,129

1,065 13,19 0,141

1,070 14,17 0,152

1,075 15,13 0,163

1,080 16,15 0,174

1,085 17,13 0,186

1,090 18,11 0,197

1,095 19,06 0,209

1,100 20,01 0,220

1,105 20,97 0,232

1,110 21,92 0,243

1,115 22,86 0,255

1,120 23,82 0,267

1,125 24,78 0,278

1,130 25,75 0,291

1,135 26,70 0,303

1,140 27,66 0,315

1,145 28,61 0,328

1,150 29,57 0,340

1,155 30,55 0,353

1,160 31,52 0,366

1,165 32,49 0,379

1,170 33,46 0,392

1,175 34,42 0,404

1,180 35,39 0,418

1,185 36,31 0,430

1,190 37,23 0,443

1,195 38,16 0,456

1,200 39,11 0,469
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Адстй  к а м е н ь ........................57.

А з и н ы ........................................ 74.

Азотие,тока.11еваи соль................ 7.

Азотная к и с л о т а .................. 82.

Азотнокалшвая с о л ь ................  5.

Азотнокислое серебро..............57.

Азотнокислый к а л Ш ................  7.

Азотнокислый свпнецъ . . . .  8.

Азотиосвинцовая соль................  8.

Азотносеребряная соль . . . .  57.

А л ю м и ш й ....................................... 76, 78.

Амидогуанндинъ. . . . . . .  72.

Амннометанъ-дисульфоновокал1е-

вая с о л ь ........................ 74.

Амм1акъ.........................................81.

Ангидридъ сЬрннстой кислоты . 20.

Ангидридъ хромовой кислоты . . 17.

Атомные в-feca .........................80.

Бертоллетова с о л ь ...................23.

Бромцстоводороднан кислота . . 31.

Б р о м ъ ............................................31, 34.

Бьлнльная известь......................  9.

Булка, в о р о н к а ......................31.

В и тери т!.......................................  10.

Воронка Булка...........................  31.

Воронка съ горячен водою . С.

Гидразинъ, сЬрнокислый 69, 73, 75.

Гмслина с о л ь . ........................... 33.

Граммъ, гр..................................... 5.

Гуанпдинъ, роданистый . . .  70.

Двуокись с в и н ц а ......................  8.

Дитюновобарювая соль . . .  13.

Д1азометанъ - дисульфоновока-

л1евая с о л ь ........................... 75.

Дрекселя сткляика...................... 20.

ЖелЬзистооинеродистый кал1Й. 32.

ЖелЬзносннероднстый нал]и . 33.

ЖелЬзо.......................................16, 30.

Инфузорная земля.......................62.

1однстоводороднан кислота. . 26.

1однстый ita-iifi............................29.

1 о д ъ .................................  27, 28, 30.
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Камерные кристаллы.............. 35.

К а м ф о р а ....................................................

...........................................................  62.

К'|>| щи imu liiu jdTu. . . . . .  (32.

Кремнефтористоводородная кисло

та .................................... 63.

Кремнефтористоводородпын калш 62.

К|мч!:!!Я....................... .................. 64.

Кристаллизацш, прерванная . . 23.

КристаллическШ силищй . . .  64.

Кубичесте сантиметры . . . .  5.

Марганецъ...................... ..... 79.

Металлы, не содержание углерода 76.

Метамышьяковая кислота. . . . 37.

Mu|»n, голь....................................15.

Мышьяковая кислота.............. 36.

М'Ьднын купоросъ......................... 22.

]1'М>.................................... 20.

Никкель..........................................27.

Нитрогуанидинъ.........................70.

Нитрозилъ-сЬрная кислота . . .  35.

Нитропруссидъ-натр1Й ............. 32.

Охладительная си-Ьсь............. 21.

Пелиго, сол ь .............................. 14.

Игреки!'!. с!Ш1щп.................  8.

1 I I I  [ I O . I  ................................................................... 3 1 .

Пиромышышовая кислота. . . . 37.

ПиросЬрнан кислота. . - • 35.

Плавиковый шпагь . . . . .  62.

Платипохлористоподородмая
к и с л о т а .................................58.

Приборы для получешя:

__ бромистаго водорода . 31.

—  юдистаго водорода 29.

кремнефтористоводо

родной кислоты. . • . 63.

— нитрозилъ-сЬрной ки

слоты ......................  35.

—  пятнхлористаго фос

фора .............................50

—  сгЬрнистаго газа . . 21

—  треххлористаго фосфо

ра ................................. 45.

—  треххлористой сурьмы 41.

хлористаго алюминш. 60.

хлористаго водорода . 72.

—  хлористаго нитрозила 39.

—  хлористаго сульфури-

л а ................................. 44.

—  хлорноватокал1евой

соли. ............................ 25.

—  хлорокнси фосфора . 52.

Пятихлористая сурьма. . . . 42

Пятихлористый фосфоръ . . 49.

Роданистый гуанидинъ . , . 70

Селитра ....................................... 5.

Семикарбазидъ ........................... 73

Серебро ....................................... 54

Серебряные остатки . . . . 55.

Силиц1Й......................... 64.

Синь-кали, красное . . . . 33.
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Соляная кислота................................. 83. Хлористый алю мишй. . . М .

Сульфосурмянонатр1евая соль . . 19. Хлористый Oapift . . . . 10.

Сурикъ ................................................. 10. Хлористый калш . . . . Г».

Сурьмяное масло ........................... 39.

Сернистая сурьма...................... 19, 40. Хлористый нитрозилъ . . 38.

Сернистый гааъ................................. 20. Хлористый сульфурилъ . . 4.1.

Сернокислаязакись железа . . . 17. Хлорновато кал1евая соль . 23.

Сернокислая закись марганца . . 51. Хлорнокал1евая соль . . . 21

Сернокислая соль аммонш и закиси Хлорокись фосфора. . . , 47.

железа....................................... 15.

Хлороплатиновая кислота . 58.

Сернокислая со.ть анмонш и окиси

железа....................................... 16. Хлорохромовокалшвая соль 11.

Сернокислый гидразинъ. . 69, 73, 75. Хлоръ, получеше . . . 2 4 , 43, 46.

Серномедная соль ............................ 22. Хромовый ангидридъ. . . 17.

Т а б л и ц ы .......................................80- -83. Царская в о д к а ...................... 58.

Трехсернистая сурьма...................... 40. Цианистый калш.................... 75.

Треххлористая сурьма...................... 39. Четырехфтористый кремшй 62.

Треххлористый фосфоръ. . . . 44. Ш липпе, соль......................... 19.

Фосфористая кислота...................... 51. Щавелевокислая закись мар

ганца ................................. 53.

Хлористоводородный гидроксила

минъ ....................................... 6а. Ьдкая известь ...................... 19, 24.
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