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[.gsung geht die Reduction langsamer vor sien als
in salzsanrer. Titrirt man die &0 erhaltenen L&
suneen mit Permanganat auf fibliche Weise, s0 er-
riebt die gelbe, sowie die brannrothe Lésung iiber-
einstimmende, eine Reduction zn Sesquioxyd Mo
entsprechende Zahl. Wie aus seinen und den fritheren
Versuchen Zimmermanns hervoregeht, ist das End
product der Reaetion aber mieht das -""'il.ﬁl||li5l?-\._'-'l'..
-||'|!|||"'|'J| |,'[!|_ ]|_|H']| j|il.'|,|_|'i:_'|'1,‘.|'1".- .“*I,II_H.'I:'-:". I|.h wieliehes _il cloek
heim Uehergiefsen der Flitssighkeit ans dem Reactions-
kilhchen bei der Berithrunge mit Luft momentan in
r‘;"ls_-'l.”i”.".l".cl i|||l.'|'_-_-\_'|'\-||‘| 1',r|1|| l]l"-l' l"."-||'-:ir|"ll githline bip-
reite vor, diese Verhidltnisse zn einer Bestimmung
idler Phosphorsiinre zn verwenden., Der ant hekannts
Veisa erhaltene, von beigemengter Molybdinsinre
(reie Niederschlar sei mit einer nahezun resittigten
Lidsung von Ammonsulfat anszuwagschen, sodann in
Ammoniak zn l0sen npnd ant ein bestimmtes Volum
g bringen. Von dieser Lisung wird ein aliquoter
Theal, der hilehstens 0.3 & Mol enthilt, wie oben
mit Zink und Salzsiiure reduecirt und schhelshich mif
Mermanganat titrirt.,

Von der Plfordtens Untersuchungen des gelben
Niederschlags ergaben eine dhnhehe Zusammen-
setzine desselben, wie gie hereitz frither Finkener
{» Berliner Ber.« 11, 1638} sowie Pemberton (= Chemieal
News: 46, 4} refunden, niimlich 24 Mn0O: auf 1 P:0s,
woraus folrende Berechnung abgeleitet wuorde;
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Professor Chiever von der Universitit in Mi-

chigan («Transactions of the American Institute of

Minine Enrineers: XIV, 377) beschreibt nun eine
villumetrische Methode zur Bestimmunge des Phos-
'|||'||r‘.'--:_ 1.'.'|=||'|||- |'|::n|-|||'_'1i_'!:-: ;||_|_[' l]l'[' [-.'l.'||!l_l'|'i||'|1 der Mo-
Ivhdiinsiiure durch Zink und Sehwefelsiure und Ti-
Lration des :;'I-|ri|l|l-||-|| ][1||_-'|'I:|'=||:-i:||.||."..l"..'!:|'\- mit "0 N,
’,"--1'z|1.1|u_:|'_|:|1 hernht. Nach Cheever hat der gelbe
Niedersehlar die Zusammensetzung

| ""-:H' () . ["II'. “'_i:ﬂ _\fu‘i'.

Da anlserdem nach demselben die Titrirang nach
folrendem Schema 5 Mo 4 6 KMnOe 4+ 9 HeS04

10 Mot 4+ 3 KesUs - 6 Mp=s()s -+ 9 Hao) vor
sich geht, so entsprechen 31,568 Gewichtstheile
KMn(: 47866 Theilen Mo0O:, und deshalb st
1 eem einer Y10 N, Permanganatlisung  gleich
0047866 ¢ Mo0s*® IDhe Ausfiihrung des Ver
fahrens nach Cheever i1st folgende: Der wie ze-
withnlich erhaltene gelbe Niederschlag wird noch
mit Wasser cewaschen, nm das Ammonnitrat zo ent-

fernen, dann in verdiinntem Ammoniak gelist und

anf 50 bis 60 cem verdilnnt. 15 oder 20 davon giebt
man in ein Becherglag, bringt dann ein Stilek Platin-

bleeh und ungefibr 10 g graumelirtes und amal
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ramirtes Zink hinzn, sowie 75 cem  verdiinnter
Sehwefelsinre (1 Theil HeS04 und 3 Thetle Hat).
Man erhitzt nun duareh 20 his 30 Minuten, bis die
LLisunge eine braune Farbe angenommen hat, gielst
die Lisung sodann in einen Kolhen, wiischt mit
kaltem Wasser nach und titrirt mit 10 N. Perman
ranat. Die verbranchten Cubikeentimeter desselben,
multiplicirt mit 0,0000938, geben die Menge des
*hosphors in der angewandten Lilsung an.  Die
dunkle Lisungz wird bei der Titration schlielslich

Cheever scheint die beschriebene Methode un
abhiingiz von v, d. Pfordten ansgearbeitet zu haben,
da die von ihm zu Gruonde gelegte dusammensetzung
des gelben Niederschlages und dementsprechend der
zir Umrechnung der gebranchten Chamileonmenzen
anf Phosphor gebrauchte Factor nicht unwesentlich
von den von v. d, Pfordten beniitzten abweichen.
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\pril 1887,

crans farblos und aufl Zusatz welterer 't'|'||]||'-,-1| der
Permanganatldsung rosa _:1'5'-1".'!if.

ln Erwiderung daranf bemerken Hunt Ll
Clapp am angefithrten Ort 8. 379, dafls die Anzaben
in der Zusammensetzunz des gelben Niederschlages
voneinander abweichen, Der f'|1|:--~p':|||1"_'.'1'.|'-.;|:|: ilersel-
bin sl (e Metallureical Bewiew Yol I, p. 470) nach
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Larinpiyeldl, Assistent an der Universilil in Michogan
(*Tranzactions of Lthe American u. 5. w.= XlY, &5, asid),
|||--.'!|.'--:||: |i||' |'|_!:|"i||_|':|-:-":fl ;"|1|'|l|ll-|||' -El'l,' |' II:-'|I|II|'I"
hestimmune, die aul der Redoaetion des gelben Nieder-
achlages duarch Zinnehlorir berahl Pden  grelben
Niedersehlaz, der zuerst mit Ammonnitrat und schliefs
lich mit Wasser gewaschen wird, 16st man in 1 ecemn
10 procentiger Kalilauge, die man Tropfen fir Troplen
aul das Filter ||I'i||;.'|, witscht dann mit 25 s 30 com
Wasser, 5o dals die panze Lisune hdchslens 82 cem
betriigt, kocht die alkalische Lsung, his das eigen
\hitmlicle Sehfiumen derselben aulhort, und kihl
dann die Lisung vollstindiz ab. Sodann fligt” man
100 bis 15 cem  starker Salzsfiure hinzu, wobei kein
eigentlicher Niedersehlag entsteht, sondern die Kliizsig
!'II |I-.'|'I|"'|"|i"-' LEARTE ._""!l'.ll".!i" |.'1i||'|||‘- :|||:|i||||'||.. ]ll'i':'
Vereleichung ceschieht in ealibrirten Réhren, dlimlich
denen beil der Eggertzschen Kohlenstoffprobe, Nur
Zoll im Dorchmesser und
cradurt, r-_.!-|-'ﬂ'-'||--||~1 giner Ldnoe von

cind diesalbhen rrilser,
hig 100 ecm
18 Zoll. Man bringt die Probeldsang in sme dieser
Rahren, in die andere 5 com einer Lilsung von
""1'1]_-.'5-:-l":”'."'. von der 1 eem 00001 # P eni-
ri|||'il']I!. verdiinnlt die lelzlere mit BIn e |.I"I‘-i.|||:_' Vi
Zinnehlordir his zu 20 ecem, wobel ene bhraune
Lisung erhalten wird, von der 1 cem dguivalent sl
0,000025 g P. 15 his 20 cem der Zinnchloriirldsung
werden sodann der ProbelGsung in dem andern Hohre
Zlgraingl und die |;|"|.-=III]:_-.' durch kaltes Wasser ;LE-,.’I'
(iihlt, bis die Gasentwicklung, welche dureh die Ein-
wirkune geringer Mengen von zurilckgebliebener Sal-
petersinre (von dem salpelersauren Ammeniak her-
dibhirend) auf das Zinnebhloriic verarsachl wird, voll-
stindie aufeehdrt hat. Nun erfolel die Vergleichung
der Farbentine in bekannter Wese, Ist die Probe-
10sung lichter als die NormallGsung, so wird diesalbe
auf das doppelte Volum  mit Zinnchlorfirlifsung ver-
ditnnt, wobel dann 1 eem 00000125 ¢ P ....-.ﬂl.:-i,-|.t_
Die Zinnchlorirldsung wird auf folgende Weisa be-
reitel.  Zo 200 g Zinnsalz bringt man 325 cem Sals-
sinre von 1.16 spec. Gewichl, sodann GOU com Wasser
and erwirmt auf dem Wasserbade . bis die Lésung
panz klar ist. Die Vergleichungs-Normalldsung wvon
Malybdinsiure stellt man aufl folgende Art dar. #n
200 eem starker Salzsiiure fligt man 5 ¢ bei 10"
petrockneter Molybdinsdare und kocht bis zmn Er
liallen einer Eang klaren Ldsune, welehe abg I.;|'||||l
ind bi=s anf ungefihr 900 cem verdiinnl wird, Zur

Nach Finkener (+Berl. Ber.« XI. 1638) ist in
dem pelben Niederschlage nur das Verhiiltnifs von
Ps0s zn MoOs constant, nimlich 1:24, wihrend
der Gehalt an Ammon und Wasser wvariabel ist)
dies ist anch wahrseheinlichst die Ursache, weshalb
die Angaben iiber den Phosphorgehalt, wie oben
ersichtlich, voneinander nicht unwesentlich ab-
weichen, Es empfiehlt sich deshalb bei Anwendung
beschriebener Methode, die von v. d. Plordten ”'”F
Grund der Angaben Finkeners und Pembertons Dl
der Berechnung benutzten Werthe in Anwendong
1 bringen. Doy Referant.
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