
Zur Gehaltsbestimmung der rauchenden Schwefels~ture und des 
Schwefels~ureanhydrids. 

Von 

Hatteningenieur R. l~osenlechor. 

Zur Gehaltsbestimmung der Schwefels~ure, sowohl der niedrigeren 
Concentrationsstufen, uls auch der sogenannten rauchenden S~turen und 
des Sehwefels~ureanhydrids, bedient man sich ffir technisehe Zwecke wohl 
allgemein maassanalytischer Methoden, indem man hierbei alkalische 
NormallOsungen zur Anwendung bringt und naeh den Angaben der be- 
kannten Lehrbficher fiber Maassanalyse verf~hrt. 

So lange es sich um die Untersuchung yon S~uren mit einem Ge- 
halt bis zu 80 ~ SO 3 handelt, bieten sieh beim Arbeiten nach den dort 
angeffihrten Vorschriften keine Schwierigkeiten und kSnnen diese Proben 
in kurzer Zeit auch yon weniger mit maassanalytischen Arbeiten ver- 
trauten Personen ausgeffihrt werden. Andere Yerhiiltnisse treten jedoch 
bei der Untersuehung der r~uehenden Siiure, des 01eums~ oder der 
wasserfreien Schwefels~ure, des Anhydrids, ein; hier beruht die Haupt- 
schwierigkeit nicht in der riehtigen Handhabung der eigentliehen maass- 
analytischen Operationen, sondern vielmehr in den mit der Probesubstanz 
vorzunehmenden Handlungen, welehe zum Vorbereiten und Abw~gen der 
Proben nSthig sind. Eine kleine Unvorsichtigkeit, Bin noch so kleiner, 
kaum merkbarer Verlust maeht selbst die genaueste Arbeit bei dem 
sp~teren Titriren hinf~tllig. Das Haupthinderniss ffir die Entnahme 
einer bestimmten Substanzmenge bildet bei diesen Oleum- ulld Anhydrid~ 
sorten einerseits die Eigenschaft, schon bei m~ssig niedriger Temperatur 
Krystalle yon festem Anhydrid abzuseheiden, so dass man gezwungen 
ist, die Probe erst l~ngere Zeit bis zu einer gewissen Temperatur 
(30--400 C.) vor der Entnahme der eigentlichen Probesubstanz zu er- 
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w~rmen~ um dieselben wieder zu verflassigen, 1) w~hrend andererseits 
wieder bei der erhShten Temperatur doppelt starke Neigung zur Ver- 
dampfung des absorbirten Sehwefeltrioxydes eintritt. 

Das Abmessen mit Pipetten und dergleiehen Messinstrumenten ist. 
nattirlich bei diesen hohen Concentrationsgraden v611ig unstatthaft, ebenso 
ist das Abw~gen in offenen Gef~ssen ausgeschlossen; es bleibt somit 
nichts t~brig als das Abwagen in ganz oder nahezu ganz geschlossenen, 
eigens far diese Zwecke constrnirten Gef~ssen vorzunehmen. Aber selbst 
dann, wenn man diese Schwierigkeit glticklieh aberwunden hat, ste]len 
sich einem exaeten Arbeiten neue Hindernisse entgegen, die. sich auf 
die ausserordentlich heftige Erw~rmung granden, mit weleher die zum 
Behufe der Titrirung nothwendige AuflSsung der S~ureproben in Wasser 
verbunden ist. 

Um die angegebenen, heim Abw~igen und beim Ueberf~hren in die 
w~tssrige L6sung auftretenden Sehwierigkeiten zu t~berwinden, sind nul~ 
verschiedene Constructionen der Abw~gegef~sse und Arbeitsweisen an- 
gegeben worden, aber welche sich N~heres in den angeffihrten Werker~ 
aber Ma~ssanalyse, speeiell aber in L u n g e ' s  Handbuch der Soda- 
Industrie Bd. I, S. 795, angegeben findet. 

Ein bedeutender Sehritt zur Verbesserung der Abw~ge- etc. Me- 
thoden ist jedenfalls dureh die yon.C1. W i n k l e r  angegebene Hahn- 
rShre geschehen, welche in  seinem Lehrbuche tiber Maassanalyse ab: 
gebildet und in ihrer Anwendung besehrieben ist. Aueh die ~on 
L u n g e  angegebene Kugelpipette 2) ist jedenfalls eine beaehteaswerthe 
Verbesserung; doeh mtissen beide Autoren noch zur Ueberfiihrung in 
die w~ssrige L6sung, speciell bei den hSheren und h6ehst eoncentrirten 
Sorten, des Oleums und Anhydrids, sich des yon Cl. W i n k l e r  vor- 
geschlagenen Glaubersalzes bedienen, in welches man die abgew0gen~ 
Probe ausfliessen l~sst. Durch seinen bedeutenden Krystallwassergehal~ 
bewirkt dieses Salz eine ganz allm~hliche, ruhige ¥erdtinnung, hat 
jedoch andererseits den Naehtheil, dass es bei dem Titriren mit Methyl- 
orange die Endreaction undeutlich maeht. Jedenfalls l~sst sich abet 
auf diese Weise nnd unter Benutzung der oben angegebenen Hahn- und 

1) Von einer nur theilweisen Verfltissigung is~ jedenf~lls abzur~then, da 
m~n durchaus keine Gew~hr dafih" hat, dass der noch t~brige, feste Theil genau 
dieselbe Zusammensetzung babe wie der verflfissigte. 

2) Siehe die oben angeffihr~e Stelle. 
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Kugelpipetten bei Anwendung der n0thigen ¥orsieht  und bei ganz lang- 

samem Ausfliessenlassen, vorausgesetzt, dass die Proben nicht schon 

w~hrend des Abw~tgens in den Pipetten theilweise oder ganz erstarrt  

sind, was im Winter  selbst in geheizten R~umen sehr Ieicht geschieht, 

ohne ger lus t  arbeiten, wenn es nicht gerade auf die zur Untersuchung 

zu verwendende Zeit ankommt. 
Handelt  es sieh jedoeh darum, im teehnisehen Betriebe eine gr0ssere 

Anzahl yon Untersuehungen soleher Oleum- und Anhydridproben aus- 

zuftihren, welehe man der Sieherheit wegen aueh gerne noeh zweifach 

maehen mOehte, so ist mit den oben angefahrten Arbeitsweisen nieht 

mehr auszukommen; jedenfalls kSnnen aueh unter Anwendung jener 

Apparate und Methoden solehe Proben nicht yon einem mit maass- 

analytisehen oder tiberhaupt feineren ehemisehen Arbeiten weniger ver- 

trauten Personale ausgefahrt werden. 

Aus diesen Grtinden hat man auf der Sehwefels~urefabrik der KOnig- 

lichen 5Iuldner Htitte bei Fre iberg  eine abge~nderte Ar t  der Ueberfahrung 

in die w~ssrige LOsung zur Anwendung gebraeht, die sieh seit l~ngerer 

Zeit als zuverl~ssig erwiesen hat. Ein Verlust an Probesubstanz ist 

dabei nieht leieht m0glieh, aueh ist die far die Probe n6thige Zeit 

wesentlieh verringert, die Probe selbst abet  derart  vereinfaeht, dass 

keine besonderen kostspieligen und zerbreehliehen Gef~sse nOthig sind 

und aueh weniger Get~bte dieselbe ohne Einfluss auf die Genauigkeit 

des Resultates ausftihren k6nnen. 

Zur Abw~gung bedient man sieh auf der genannten Fabr ik  der in 

F igur  10 auf Seite 212 skizzirten, kleinen Kugelr6hrehen, yon welehen man 

innerhalb einer Stunde eine grosse Anzahl aus einer 5 - - 6  mm weiten, 

leieht sehmelzbaren Glasr0hre yon der tibliehen L~nge tiber der Ge- 

bl~iselampe herstellen kann. Nan erhitzt zu diesem Zweeke eine Glas- 

r6hre yon den angegebenen Dimensionen mit einer m0gliehst spitzen, 

nieht zu grossen Flamme so nahe dem Ende bei a, dass man dieses 

noeh mit den Fingern halten kann. Sobald das Glas erweieht ist, 

zieht man es zu einer eapillaren R0hre yon etwa 5 - - 6  c m  L~nge aus, 

]/tsst erkalten und erhitzt yon Neuem etwa 1/2 c m  yon dem Beginn d e s  

diekeren Theiles entfernt bei b, zieht jetzt wieder auf circa 1 2 - - 1 3  c m  

zur eapillaren RShre aus, l~sst erkalten und sehneidet mit der Feile in 

der Ni t te  ab. Nan  erh~lt eine KugelrShre yon der Form f. Diese 

sehmilzt man nun an einem Ende zu, erhitzt den diekeren Mitteltheil, 

bl~st ihn zu einer gleiehm~ssigen, m0gliehst dtinnwandigen Kugel yon 

15" 
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,etwa 8 - - 1 0 r a m  Durehmesser auf und biegt die beiden eapillaren 

Sehenkel, so lunge das Glas noeh weieh ist, unter einem Winkel  yon 

etwa 1 3 5 - 1 4 0  o gegen einander. In gleieher Weise verf~hrt maa mit 

dem abrigen Theft der urspranglichen GlasrShre. 

Fig. 10. 
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Behufs Abw~gung sehneidet man nun den einen Sehenkel auf 4 

bis 5cn~, den andern auf 6era L~nge ab und sehmilzt das Ende der 

Capillaren, im Fal le  diese nieht fein genug ausgef~llen sein solltem fiber 

einer kleinen Spiritusflamme auf etwa 1/4---1/2 mm liehte WeRe zu. Die 

• GrSsse dieser Oeffnung h~tngt mit dem Anhydridgehalt  der zu unter- 

suehenden Probe zusammen, je hSher dieser, um so kleiner muss die 

0effnung im Durehmesser sein, doeh genfigt selbst bei reinem Anhydrid 
eine Weite yon etwa i/4 r a m .  

Man fiillt nun die so vorbereiteten KugelrShrchen mit der zu 

untersuchenden Probe, iudem man aber  den kurzea Sehenkel einen 
ebenfalls capillaren Gummisehlaueh sehiebt und an diesem ganz schwaeh 

saugt. De r  Sieherheit ha lbe r  kann man aueh noeh naeh C1. W i n k l e r ' s  

Vorschlag eiuen Reagireylinder dazwisehen sehalten, in welchen man 
etwas krystallisirte Soda ffillt. Man taucht nun den l~ngeren Sehenkel 
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durch den Flaschenhals in die betreffende, vollst~adig fltissige and vor- 

her gut umgeschattelte Probe ein und setzt das Saugen so lange fort, 

bis das Oleum oder Anhydrid in die Kuge! zu steigen beginnt and 

die t~ber demselben lagernden, schweren, weissen Anhydridd~mpfe noch 

nicht in den kurzen Schenkel eintreten; 1) man hat auf diese Weise 

durchaus keinen Verlust zu beft~rchten. Alsdann hebt man das Kugel- 

rShrchen aus der Fltissigkeit, wendet die beiden Schenkel nach oben 

and klopft mit dem Ballen derjenigen Hand, mit welcher man das 

RShrchen l~lt ,  einige Mal ganz gelinde auf die Tischplatte. Dadnrch 

fliesst das Oleum zum gr~ssten Theile aus dem l~ngeren Schenkel in 

die Kugel. Man reinigt nun mittelst kleiner, mehrfach zusammengelegter 

Stt~ckchen Fi l t r i rpapier  diesen yon dem ~tusserlich anhaftenden Olemn 

auf's Grfindlichste, fasst alsdann mit einem ebenfalls mehrfach zusammen- 

gelegten Stackchen Fi l t r i rpapier  diesen Schenkel mit zwei Fingern lest 

an, entfernt den his dahin noch aber dem karzeren Schenkel befind- 

lich gewesenen capi]laren Gummischlauch und reinigt ~nch diesen 

Theil in gleicher Weise. Der ganze, in der Beschreibung etwas 

umst~ndliche ¥organg ist in ein bis zwei Minuten leicht auszufahren. 

Die geft~llten Kugelr5hrchen legt man nun der Reihe 

nach quer tiber eine Pappschachtel2), deren L~ngsw~tnde Fig. 11. 

mit einer entsprechenden Anzahl nummerirter Aus- 

schnitte versehen sind, in denen die RShrchen vSllig 

sicher liegen. Zur Abw~igung k~nn nian nun nach 

L u n g e ' s  ¥orschlag sich eines ~uf der Wagschale 

stehenden Tiegels bedienen, t~ber welchen man die 

RShrchen einzeln legt, oder aber man bringt gleich U 

- -  und das ist das Beste, wenn t~iglich viele Proben 

zu m~chen sind - -  aus nicht zu schwachem Messing- 

draht zwischen den Bt~geln der Wagschale ein leichtes 

Gestell an, etwa in der in nebenstehender Figur  11 ge- 

2) Man kSnnte dies auch nur allein dutch Eintauchen bewerkstelligen, 
oder umgekehrt wie oben stehend angegoben verf~hren, iudem man die die Probe 
enthaltende Ylasche mit einem nieht zu dicken Gummist~psel verschliesst, 
weleher mit zwei Bohrungen versehen ist. Dureh die eine Bohrm~g f(ihr~ man 
alsdann den langen Schenkel des KugelrShrchens ein, wahrend man durch die 
andere mitte]st einer rech~winkelig gebogenen GlasrShre ~lnd eines Sttiekes Gummi- 
sehlaueh dutch Einblasen einen Druek auf das in der Flasehe befindliehe Oleum 
ausiib~ und so dieses in das Kuo-elrShrchen hineintreib~. 

~) Yon etwa 10 c m  L~nge, 6 c m  Breite and 3 cm Tiefe. 
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gebenen Anordnung, in welches die gShrchen mit der Pincette oder 
mittelst eines mehrfach zusammengelegten Sttickchens Filtrirpapier gelegt 
werden und in dem sie wiihrend des Abw~gens ruhig und sicher liegen. 
Das Gewicht des Drahtgestelles g!eicht man ein ftir alle Mal dutch ein 
Taragewicht auf der anderen Schale aus. 

Die oben angegebene Weite der capillaren Theile der KugelrOhrchen 

gentigt vSllig um w~hrend der Zeit der Vorbereitung und des Ab- 
wiigens, selbst bei reinen Anhydridproben, eine Wasseranziehung oder 
Yerdunstung der Probesubstanz zu vermeiden. Nattirlich dtirfen die 
ROhrchen weder vor noch nach dem Witgen direct mit den Fingern 

angegriffen werden, weft durch die dadurch bewirkte rasche Erw~trmung 
und Ausdehnung der eingeschlossenen D~tmpfe und der Luft jene aus 
dem l~Shrchen heraustreten und so einen Verlust verursachen kSnnten, 
was bei Beachtung der vorstehend angegebenen Arheitsweise hie ein- 
treten wird. Die abgewogene Olenmprohe mag auch w~thrend des Ab- 
wiegens ganz oder theilweise in dem KugelrShrchen erstarren: was in 

der k~tlteren Jahreszeit leicht vorkommt, dies bertihrt die Genauigkeit 
des Resultates in keiner Weise. 

Nachdem man die ROhrchen der Reihe nach abgewogen und sie 
wieder in die entspreehenden Ausschnitte gelegt hat, beginnt die Ueber- 
fiihrung ihres Inhalts in eine w~ssrige LSsung. Dies  wurde frtiher 

auf folgende Weise bewerkstelligt: 
Man gab in ein enges, hohes Becherglas einige Cubikcentimeter 

destillirtes ~asser, in welches man das KugelrShrchen mit dem l~tngeren 
Schenkel hineinstellte~ indem man den ktirzeren Schenkel mit dem Finger, 
wie bei dem Arbeiten mit einer Pipette, verschlossen hielt. Zu diesem 
Zwecke mussten natt~rlich die capillaren Schenkel des KugelrShrchens 
eine griissere L~nge besitzen~ wodurch sie sehr leicht zerbrechlich wurden 

und auch beim Wiigen grosse Neigung zum Umkippen zeigten, da die 
Schenkel bedeutend schwerer waren-als die Kugel. Nachdem das 
RShrchen in das Wasser gestellt war, wurde durch Ltfften des Fingers 

dem 01eum ein allm~thliches husfliessen gestattet, indem man schliess- 
lich durch Anhauchen oder Besprengen mit heissem Wasser mittelst 
der Spritzflasche, das heisst dutch Erwarmen der eingeschlossenen kuft 
und die daraus folgende Ausdehnung derselben, den Rest yon Oleum 
aus dem RShrchen trieb. Bei hoehprocentigen Oleumsorten, die leicht fest 
werden, nahm man aueh etwas heisses Wassel ° in das Becherglas. Nach 
vollst~ndig erfolgtem Ausfliessen des Inhaltes wurde dann das ROhrchen 
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mit einem feinen Strahl destillirten Wassers, den man mit der Spritz- 
ftasehe in die Oeffnung des kurzen Sehenkels einftihrte, so lange aus- 

gewaschen, bis die D~impfe sich in der Kugel eondensirt batten und 

dieselbe vOllig klar geworden war. 
Dieses ganz allm~hliehe Ausfliessenlassen musste mit der grSssten 

Vorsicht geschehen und nahm bei h0hcrgr~tdigen Oleumsorten eine be- 
tr~chtliche Zeit in Anspruch; aueh kam es vor, class trotz aller Vorsicht 
bei dem Zusammentreffen yon 01eum und Wasser unter Detonation kleine 

Mengen yon Anhydridd~mpfen entwiehen, oder dass bei zu frith unter- 
brochenem Anhauehen oder Besprengen mit heissem Wasser, in Folge 
tier eintretenden Abkt~hlung und Zusammenziehung der Luft im Innern 
des RShrchens, alas Wasser aus dem Becherglase in das KugelrShrchen 

plStzlich zurt~ckschlug und dureh die alsdann erfolgende, heftige Erhitzung 
den Rest des Inhaltes mit Oewalt herausschleuderte, wobei reichliche 
Mengen yon Anhydridd~mpfen verloren gingen. 

Jetzt verf~brt man nach meinen Angaben folgendermaassen: 
Man benSthigt zur Ueberfiihrung der Oleum-, respective Anhydrid- 

proben in die w~ssrige LSsung eine Anzahl Olasflasehen (das heisst ftlr 
jede Probe eine) aus mSglichst farblosem Glase mit gut eingesehliffenem 
Glasstopfen einer HOhe yon etwa 15 c m  und einem Durchmesser yon 

6 - - 7  c m ,  entspreehend einem Inhalt yon 2 5 0 - - 3 0 0  cc. hi diese 
Flaschen f~llt man etwa 2 0 - - 3 0  cc destillirtes Wasser yon der gerade 
herrsehenden Zimmertemperatur und etwa 10 Tropfen IndicatorlOsung 

- -  ieh bevorzuge Paranitrophenol, 1 : 1000 - - .  ~achdem man die gleieh- 
falls mit Nummern versehenen Flasehen entsprechend der Anzahl d~'r 
zu untersuehenden Proben in jener Weise vorbereitet hat, fasst man 
die KugelrOhrehen wiede'~ ~ mit einem Stiickehen mehrfach zusammenge- 
tegten Filtrirpapiers an dem kurzen Schenkel, und zwar an dessen 
~usserstem Ende, mit d er reehten Hand, w~ihrend man mit der linken 
eine jener Flaschen nahezu wagreeht h~lt und fiihrt das KugelrOhrchen 
dutch den Flasehenhals Bin, indem man es dabei bis zum letzten Augen- 
blicke noeh so h~ilt, dass das Oleum nieht ausfli¢ssen kann. Ist alas 
KugelrShrehen ganz in die Flasche eingefiihrt, so l~sst man es los~ 
setzt behende den bereit gestellten GlasstOpsel wieder auf und neigt die 
Flasche so welt, dass der GlasstOpsel yon dem fliissigen Inhalte benetzt 
und dadurch Bin sicherer, dichter Abschluss erzielt wird. 

W~thrend dieser ganzen Zeit bleibt das RShrehen in der Flasehe 
in nahezu wagreehter Lage, so dass ein Ausfliessen seines Inhaltes nut 
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in den seltensten Fiillen stattfindet, was man auch daraus ersehen kannr 
class der Indicator seine Farbe unver~tndert beibehttlt. 1) 

Nachdem man den gut eingesetzten Glasstopfen wie angegeben be- 
netzt hat, fasst man die Flasche mit beiden Hiinden am Boden und 
am Halse, h~tlt mit der rechten Hand zugleich den Glasstopfea lest 

angedrtiekt, damit er nicht lose werden kann, und bringt durch einige 
kurze, ruckweise Schtittelbewegungen die Kugel des RShrchens zur 
giinzlichen oder theilweisen Zertrtimmerung. Im Augenblicke wo dies 
geschieht, verschwindet die Farbe des Indicators und die Flasche erftillt 

sich mit weissen Nebeln. Ist die kleine Kugel nicht ganz zerbrochenr 
so dass sich die beiden Schenkel des KugelrShrchens noch in ihrer ur- 

sprtinglichen, gegenseitigen Lage befinden~ so schtittelt man noch einige 
Male in gleicher Weise wie oben angegeben, his auch der letzte Zu- 
sammenhang zerstSrt ist und das RShrchen in zwei Theilen auf del~ 
Boden der Flasche f~tllt. Nachdem dies geschehen, richtet man die 
Flasche wieder in ihre verticale Stellung auf und schiittelt mit Unter- 
brechung noch einige Zeit gelinde, his alle weissen Diimpfe yon dem 

Wasser aufgenommen sind und die Luit in der Flasche ~511ig klar und 
durchsichtig geworden ist. Dann liiftet man den Stopfen, spritzt iha 
vorsichtig mit der Spritzfiasche in die Flasche hinein ab und spttlt auch 
den Flaschenhals etwas mit destillirtem Wasser naeh. 

Man nimmt nun einen nieht zu schwachen, an den Enden etwas. 
abgerundeten Glasstab und zerdrtickt die auf dem Boden der Flasche 
liegenden, capillaren Theile des KugelrShrchens, was sich leicht be- 
werkstelligen l~tsst, nimmt den Glasstab heraus, spritzt ihn in die 
Flasche ab und kann nun zum Titriren schreiten. 

Das Zertrtimmern der capillaren Theile mittelst des Glasstabes ist. 
zwar nicht unumg~tnglich nSthig, weft das beim Titriren erforderliche 
Schtitteln und Schwenken deren Inhalt auch mit der Titerfltissigkeit in 
Bertihrung bringt, doch erfolgt die Titrirung schneller und man ist 
sicher, dass keine Theile der Probesubstanz sich der Einwirkung der 
Titerfltissigkeit entziehen kSnnen. 

Das Titriren durch den Flaschenhals geht ohne jede Schwierigkeit. 
und die enge Oeffnung bietet auch gegen Yerspritzen der zu titrirendeu 
LSsung bedeutenden Schutz. 

1) Es ist somit auch hier ein En~weichen yon Anhydridd~tmpfen ip. dem 
kurzen Zeit~'aume, welcher zwischen dem Loslassen des KugelrShrchens und dem 
Aufse~zen des GlasstSpsels vergeht, wie eine grosse Anzahl yon Pl"oben ergebert 
haben, nicht zu beffirchten. 
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Die Differenzen in den naeh dieser Weise ausgefahrten Proben be- 
wegen sich bei einigermaassen sorgf~ltigem Arbeiten innerhalb wenigcr 
Hundertstel Procente und betragen selbst bei sehr sehnellem Arbeit.en 
and bei geringerer Sorgfalt selten mehr als 0,15 o~. 

M u l d e n h i i t t e n ,  den 15. November 1897. 

Bestimmung der Phosphorsi~ure durch Titration. 
(Mit~heilung aus der l~ndwir~hschaf~lichen Versuchsstation Marburg'.) 

VO h 

Dr. A. t I  e b e b r a n d, I. Assistent. 

Von den bislang ver6ffentlichten Verfahren zur Bestimmung tier 
Phosphorsaure durch Titration hat sich anscheinend noeh keines bei 
uns eingebtirgert. Die darauf beziiglichen Ver6ffentlichungen haben so 
wenig Beachtung gefunden, dass sie bei den seit mehreren Jahren ge- 
pflogenen eingehenden Verhandlungen des ¥erbandes deutscher Yersuchs- 
stationen, tiber die Bestimmung der Phosphorsiture in Dtingemitteln 
nicht erwtthnt und bei den gemeinschaftlichen Untersuchungen nicht 
mit inbegriffen wurden. Der Grund zu diesem ablehnenden Yerhalten 
mag theils auf die den titrimetrischen Methoden anhaftenden Ungenauig- 
keiten zurtickzuftihren, thefts in tier Umst~nd]ichkeit und nieht all- 
gemeinen Anwendbarkeit der Verfahren zu suchen sein. 

Gelegentlich der Prfifung der Methode yon B 6 t t  c h e f ,  welche 
durch Umgehung der Molybd~inf~tllung einen wesentlichen Fortschritt in 
tier Bestimmung tier citratl6slichen Phosphors~ure bedeutet, versuchte 
ich auch, das nach dan verschiedenen Nethoden erhaltene Ammonium- 
Magnesiumpho~phat titrimetrisch zu bestimmen. 

Zu diesem Behufe musste zuntichst ein Mittel gefunden werden, 
das dem Niederschlage und dem Filter anhaftende freie Ammoniak zu 
entfernen. Auswaschen mit Salzl6sungen f~hrte nicht zum Ziele, indera 
die Filtrate in allen Fiillen starke Reaction auf Phosphorsiiure ergaben. 
Als sehr geeignet dagegen erwiesen sieh Methyl- und Aetbylalkohol~ 
welche das Ammoniak sehnell verdriingen und dabei nur eine sehr ge- 
tinge Spur Phosporstiure aufnehmen. 

In dem yore tibersehttssigen Ammoniak befreiten Ammonium-Nag- 
nesiumphosphat versuehte ieh anfangs die Phosphorsi~ure dureh Er- 
hitzen mit verdtinnter Natronlauge und Titration des in ~/sNormal- 
Salzs~ure aufgefangenen Ammoniaks zu bestimmen. Die Versuehe er- 


