78 Bericht: Chemische Analyse anorganischer Korper.
]

Zur Bestimmung des Phosphors in Eisen und Stahl scheidet man
nach Ch. Malot?!) die Phosphorsiure in bekannter Weise zunichst
als phosphormolybdénsaures Ammon ab, lost den Niederschlag in
Ammoniak und f#llt alsdann wieder mit Magnesiamixtur. Nach dem
Abfiltriren 16st man die phosphorsaure Ammon-Magnesia auf dem Filter
in Salpetersiure von 1,2 specifischem Gewicht und bestimmt die Phos-
phorsiiure titrimetrisch mit einer Losung von Urannitrat. Bei dieser
Titration umgeht der ‘Verfassler bei Feststellung der Endreaction die
bekannte Tipfelprobe mit Ferrocyankalium, indem er Cochenilletinctur
verwendet und von der Eigenschaft des Uranoxyds, mit dem Farbstoff
der Cochenille einen grimen Lack zu hilden, Gebrauch macht. Man
versetzt daher die salpetersaure Losung mit einigen Tropfen Cochenille-
tinctur, welche man durch Behandeln von Cochenille mit kochendem
‘Wasser bereitet; ein Ueberschuss von Cochenilletinetur ist zu vermeiden,
da eine allzu intensive Férbung die Empfindlichkeit der Reaction be-
eintriachtigt. Hierauf wird zn der Losung Ammoniak bis zur bleibend
violetten Firbung gegeben und diese Firbung durch Zuftigen von ein
oder zwei Tropfen Salpetersiure wieder beseitigt. Man fiigt nun weiter
5 cc einer LOsung von essigsaurem Natron, welche im Liter 100 g des
Salzes enthélt, und alsdann 50 cc Eisessig hinzu,?) erhitzt auf 100° C.
und titrirt die heisse Losung mit einer neutralisirten Urannitratlosung
von bekanntem Wirkungswerth. Jeder Tropfen dieser Losung erzeugt
in der mit Cochenilletinctur versetzten Flissigkeit einen um so deut-
licheren griinbldulichen Fleck, je weiter die Fillung vorgeschritten ist;
derselbe verschwindet durch Schitteln, und die Rosafarbe der Cochenille
erscheint so lange wieder, als die Fillung nicht vollstindig ist.

Sobald simmtliche Phosphorsiiure durch die Urannitratlosung nieder-
geschlagen ist, erhilt die Losung eine grimblduliche Farbe, welche durch
weiteres Zuftigen von Urannitrat nicht mehr veréindert wird. Bringt
man nun einen Tropfen der titrirten Ldsung mit einem Kérnchen Ferro-
cyankalinm zusammen, so erfolgt keine Firbung; um eine merkbar
braune Fiarbung zu erzielen, muss noch ein wenig mehr Urannitrat-
1osung zugefiigt werden.

1) Compt. rend. mens. de la Soc. de 1'ind. minér., Avril 1887, durch Berg-
und Hiittenmannische Zeitung 479, 18,

2) Die Angabe, dass man bei den zu bestimmenden kleinen Mengen von
Phosphorséure 50 oc Eisessig zuffigen soll, diirfte wohl dahin richtig zu stellen
sein, dass man 5cc einer mit Essigsdure versetzten Losung von essigsaurem
Natron zusetzen soll, welche im Liter 100 g des Salzes und 50 cc Eisessig ent-
hilt. Hz. w. W
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Man verwendet zweckmiissig eine Uranlosung, von welcher ein
Cubikcentimeter 2 mg Phosphorsiure entspricht, und stellt auf eine Phos-
phorsiureldsung von bekanntem Gehalt, indem man auch hierbei die
oben angegebenen Bedingungen genau einhdlt und die Losung auf etwa
100° C. erhitzt. ‘

Die von Malot nach dieser Methode erhaltenen Resultate zeigten
stets eine Uebereinstimmung von 1/, cc oder /. mg Phosphorsiure. Da
die Methode bei diesen genauen Resultaten sehr rasch ausfithrbar ist,
zieht der Verfasser dieselbe sowohl der bisher gebrduchlichen Tipfel-
methode mit Ferrocyankalium, als auch der directen Wigung der pyro-
phosphorsauren Magnesia entschieden vor.

Ueber die Trennung der Arsensiure und der Phosphorsiure vom
Quecksilber, sowie die Bestimmung der Salpetersiure, des Chlors
und des Natriums neben Quecksilber und Phosphorsiure oder Arsen-
sdure liegt eine Arbeit von Konrad Haack!) vor.

1. Zur Trennung der Arsensdure vom Quecksilber, welches
als Oxydsalz vorhanden ist, lost man die Substanz in wenig Salzsdure,
itbersittigt die Losung mit Ammoniak und fiigt zu dem hierbei ent-
stehenden weissen Niederschlage tropfenweise so lange eine klare, nicht
zu verdiinnte Cyankaliumldsung, bis sich der weisse Niederschlag wieder
vollstindig gelost hat. Die Losung versetzt man zunichst mit so viel
Ammoniak, dass dessen Menge ein Viertel des ganzen Fliissigkeitsyolumens
betrdgt und alsdann mit eben so viel absolutem Alkohol. Man fillt
nun in bekannter Weise die Arsensiure mit Magnesiamixtur und aus
dem schwach angesiuerten und verdiinnten?) Filtrate das Quecksilber
durch Schwefelwasserstoff.

Ist das Quecksilber in Form von Oxydulsalz vorhanden, so 15st
man die Substanz in wenig Salpetersiure, fiigt etwas Salzsfiure und einige
Kérnchen chlorsaures Kali hinzu und erhitzt auf dem Wasserbade, bis
man eine klare, nicht mehr nach Chlor riechende Fliissigkeit erhélt.
Alsdann verfihrt man genau wie zuvor angegeben.

Der Verfasser hatte vor Anwendung dieser Trennungsmethode ver-
- sucht, nach H. Rose’s?) Vorschrift das Quecksilber aus der salzsauren

1) Inaugural-Dissertation, Verlag von Mayer & Miller, Berlin; vom
Verfasser eingesandt.
. 2) Nach den Erfahrungen des Verfassers scheidet sich ans verdinaten Queck-
silberlésungen schneller schwarzes Schwefelquecksilber ab, und bilden sich weniger
leicht die bekannten weissen Doppelverbindungen.

8) Poggendorff's Annalen 110, 529; R. Fresenius, Quant. Analyse,
6. Aufl, 1, 335. :



