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Zur Bestimrnung des Phosphors in Eisen und Stahl scheidet man 
nach C h. M a l o t  2) die Phosphors~ture in bekannter Weise zun~chst 
als phosphorrnolybdgnsaures Arnrnon ab, lSst den Niedersehlag in 
Ammoniak und fgllt alsdann wieder rnit Magnesiamixtur. Nach dern 

Abfiltriren lSst man die phosphorsaure Amrnon-Magnesia auf dern Filter 
in Salpeters~ure yon 1,2 specifischern Gewicht und bestirnmt die Phos- 
phors~ure titrirnetrisch rnit einer LSsung "con Urannitrat. Bei dieser 
Titration urngeht der Verfasser bei Feststellung der Endreaction die 
bekannte Tapfelprobe rnit Ferrocyankaliurn, indem er Cochenilletinctur 

,cerwendet und "con der Eigenschaft des Uranoxyds, rnit dem Farbstoff 

der Cochenille einen granen Lack zu bilden, Gebrauch rnacht. Man 

versetzt daher die salpetersaure LSsung rnit einigen Tropfen Cochenille- 
t inctur, welche man durch Behandeln "con Cochenille rnit kochendern 

Wasser bereitet; ein Ueberschuss "con Cochenilletinctur ist zu vermeiden, 
da eine allzu intensi,ce Fgrbung die Empfindlichkeit der Reaction be- 
eintrachtigt. Hierauf wird zu der LSsung Ammoniak bis zur bleibend 
violetten Fgrbung gegeben und diese Farbung dutch Zufagen "con ein 

oder zwei Tropfen Salpetersaure wieder beseitigt, lVfan ft~gt nun wetter 

5 cc einer LOsung "con essigsaurern Natron, welche im Liter 100 g des 
Salzes enth~lt, und alsdann 5 0 c c  Eisessig hinzu, ~) erhitzt auf 100 ° C. 
und titrirt die heisse LSsung mit einer neutralisirten UrannitratlSsung 

-con bekanntem Wirkungswerth. Jeder Tropfen dieser LSsung erzeugt 
in der rnit Cochenilletinctur ,cersetzten Fltissigkeit einen um so deut- 
licheren grtinbl~tulichen Fleck, je wetter die F~llung ,corgeschritten ist; 
derselbe ,cerschwindet durch Scht~tteln, und die Rosafarbe der Cochenille 
erscheint so lange wieder, als die F~llung nicht vollst~ndig ist. 

Sobald s~rnmtliche Phosphors~ure durch die UrannitratlSsung nieder- 
geschtagen ist, erh~lt die L6sung eine grtipbl~uliche Farbe, welche durch 
weiteres Zufiigen yon Urannitrat nicht rnehr ver~ndert wird. Brlngt 
man nun einen Tropfen der titrirten LSsung mit einern K6rnchen Ferro- 
cyankaliurn zusammen, s o  erfolgt keine F~rbung; urn eine merkbar 
braune F~rbung zu erzielen, muss noch ein wenig rnehr Urannitrat- 
10sung zugeftigt werden. 

1) Compt. rend. mens. de la Soc. de l'ind, min~r., Avril 1887, durch Berg- 
und Htt~tenm~nnische Zei~ung 4:7, 18. 

~) Die Angabe, class man bet den zu bestimmenden kleinen Mengen yon 
Phoslohors/~ure 50 ec Eisessig zufiigen soll, di~rfte wohl dahin riehtig zu stellen 
sein, class man 5 cc einer mit Essigs/~ure versetzten LSsung yon essigsaurem 
Natron zusetzen sol], welehe im Liter 100g des Salzes und 50 cc Eisessig ent- 
h~lt. tIz. u. W. 
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Man verwendet zweckm~ssig eine Uranl6sung, yon welcher ein 

Cubikeentimeter 2 mg Phosphors~ure entsprieht, und stellt auf eine Phos- 
phors~urelSsang yon bekanntem Gehalt, indem Ran aueh hierbei die 

oben angegebenen Bedingungen genau einhalt und die LSsung auf etwa 
100 0 C. erhitzt. 

Die yon N a l o t  naeh dieser Methode erhaltenen Resultate zeigten 
stets eine Uebereinstimmung yon 1/10 cc oder 1/5 mg Phosphors~ture. Da 

die Methode bei diesen genauen Resultaten sehr rasch ausft~hrbar ist, 
zieht der Verfasser dieselbe sowohl der bisher gebr~uchliehen Tilpfel- 

methode mit Ferroeyankalium, als aueh der direeten W~gung der pyro- 
phosphorsauren Magnesia entschieden vor. 

Ueber die Trennung der Arsens~ure and der Phosphors~ure vom 
Quecksilber, sowie die Bestimmung der Salpeters~ure, des Chlors 
und des Natriums neben {~uecksilber und Phosphors~ure oder Arsen- 
s~ure liegt eine Arbeit yon K o n r a d H a a e k 1) vor. 

1. Zur Trennung der A r s e n s ~ t u r e  vom Q u e e k s i l b e r ,  welches 
als 0xydsalz vorhanden ist, 15st Ran die Substanz in wenig Salzs~ture, 
iibers~ttigt die LSsung mit Ammoniak und ft~gt zu dem hierbei ent- 

stehenden weissen Niederschlage tropfenweise so lange eine klare, nieht 
zu verdtinnte Cyankaliuml6sung, his sich der weisse Niederschlag wieder 
vollst~ndig gelSst hat. Die LSsung versetzt Ran zun~ehst mit so viel 

Ammoniak, dass dessert Menge ein Viertel des ganzen Fliissigkeitsvolumens 
betr~gt und alsdann mit eben so viel absolutem Alkohol. Man f~tllt 
nun in bekannter Weise die Arsens~ure mit Magnesiamixtur und aus 
deIn sehwaeh anges~uerten und verdiinnten e) Filtrate das Quecksilber 
durch Schwefelwasserstoff. 

Ist das Quecksilber in Form yon 0xydulsalz vorhanden, so 16st 

R a n  die Substanz in wenig Salpeters~ure, ft~gt etwas Salzs~ure und einige 
K6rnchen chlorsaures Kali hinzu und erhitzt auf dem Wasserbade, bis 
Ran eine klare, nieht mehr nach Chlor riechende Fltissfgkeit erh~lL 
Alsdann verf~hrt man genau wie zuvor angegeben. 

Der Verfasser hatte vor Anwendung dieser Trennungsmethode ver- 
sueht, nach H. R o s e 's  a)Vorschrift das Quecksilber aus der salzsauren 

1) Inaugural-Dissertation, gerlag yon Maye r  & 3£filler, Berlin; yore 
Verfasser eingesandt. 

~) Naeh dan Erfahrungen des Verfassers scheidet sieh aus verdiinnten Queek- 
silberlSsungen schneller sehwarzes Sehwefelquecksilber ab, und bilden sieh weniger 
leieht die bekannten weissen Doppelverbindungen. 

8) P o g g e n d o r f f ' s  Annalen 110, 529; 1%. F r e s e n i u s ,  Quant. Analyse, 
6. Aufl., 1, 325. 


