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682 Stahl und Eisen. Miftheilungen auws dem

Stlicium im Ferrosilicium.

Fred W.

bekanntin Bezugaufdie Bestimmung von Siliciumin

Bauner giebt szeine Erfahrungen
hoch silieirtem Material. Er kommtzudem Sehlusse,
dals die Sechmelzmethode mit Soda stets zu niedrige
Resultate giebt, dals aber andererseits die Methode
mit Brom und Salzsiiure Resultate liefert, die mit
Methoden in Uebersinstimmung
Durchsehnitt
6 Methoden nachstehende Zahlen gefunden:
1. Dhrecte
Natriumsuperoxyd . . . .

2. Oxydation mit

denen anderer

sind. Im wirden mit folgenden

Schmelzunz mat
16,20 % Silicium

Bromsalz-

siure und nachfolgendes

Yardampien . . . . . « « 1600% v
8. Oxydation mit Bromsalz-

BRULE o v v srowie o v osoa JG0L 9 "
4., Anhaltendes Kochen mit

Kinigswasser mit nach-

folgendem Verdampfen . . 1594 % 4
8. Ihnrecte Sehmelzanz  mit

Soda P L 15,66 2 -
6. Schmelzen der Riekstiinde

der sauren Liisung mit Soda 15,17 % L

Die ersten 4 Methoden differiren nur um 0,31 %,
Dred

nach

die nachfolgenden dageren sehr erheblich.

verschiedene Chemiker, von denen jeder

anderem Verfahren arbeitete, erzielten folgende
Resultate:

Schmelzen mit Natrinmsuper-
16,21 % Silieium
16,19 ¥ i
16,19 %5 b

[n keinem Falle gab die Sodaschmelzmethode mit

OENE o o e v o R
Brom-Methods . . . =3 i
Kimgswasser-Methode T

den anderen iibereinstimmende Resultate.
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Bestimmung von Phosphor in arsenhalligen
Erzen, Eisen und Stahl.

Es fehlte bisher an einer handlichen Methode,
um in arsenhaltigen Materialien beim Gange der
iitblichen Phosphorbestimmung das Arsen zu ent-
ohne dals
M. Camp
hat wviele Versuche gemacht und empfichlt als

fernen oder unschidlich zu machen,

viel Zeit und Arbeit verloren ging. J.

hestes flr];.gi-ndi'.ﬁ' Verfahren: E-J__f o gu-trm_-l-:|||-+.1_~|:|
und geriebenen Substanz werden in einem be-
deckten Porzellanschilechen mit 50 eo starker Salz-
ol Minuten gekocht, die Lisung

silure versetzt,

verdiinnot und In e¢ine andere Porzellanschale
filtrirt.
hilt, wird auf dem Dampfbade {iber Nacht zur
Trockne Der Filterinhalt (B)
verbrannt, mit Carbonaten gesehmolzen

Hehmelze vm einen Platindraht erstarren gelassen.

Das Filtrat (A), welches alles Arsen ent-
verdampit. wird
und die

Wilrmt man spiiter an, so kann die Hauptmenge
PSRN = . i v

der Schmelze am Drahte herausgzehoben werden:

sie wird in warmes Wasser gegeben und die voll-

Ligenhiliffenlaboratorinwm.
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stindige Lisung durch Salzsiiurezusatz und Er-
wilrmeoen erreicht. Die Lissung wird auf dem Sand-

bade eingedampft. Zu der getrockneten Masse
Filtrat (A)
o) ce starke Salzsiiure, kocht und verdampit wieder

Nach Erkalten

mit 30 ce starker Salzshure auf und -|:|[u|||| ey

vom getzt man 2 g Oxalsiiure und

zur Trockne. dem nimmt man

Ferrichlorid.
Nachdem die Flamme entfernt, versetzt man mil

bis zum Auftreten von unlislichem
10 ce starker Salpetersiiure, verdiinnt und filtrirt,
wobel mit 2 9% Hrli[sl.'!-'[':-:i'llll'“ nachgewaschen wird

Den inzwischen eingedampften Rickstand (B) he-

feuchtet man mit Salzsfiure und nimmt mit
Wasser die Chloride auf. Die Ldsung wird von
der ausgeschiedenan Kieselsiiure abfiltrirt und

das Filtrat mit denandern vereiniet. Die F”||..5!.||.J|-.

silure wird nun gefiillt und bestimmt, wia vorher

bei der Phosphorbestimmung im Koks angegeben.
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Kolorimetrische Bestimmung der Titansaure.

Charles Baskerville® hatte ein Vearfahren

fiir die Analyse ftitanhaltiger Erze angegeben,

James Brakes* fndert dasselbe wie folgt ab:

0.5 ¢ Erz werden mit 05 ¢ Fluornatrium und
o g Kahhambisulfat 1m Platintiegel bis zum ruhigen
Fluls geschmolzen, dann noch 15 bis 20 Minuten zu
schwacher Rothgluth erhitzt. Die Sehmelze list man
10 proo, Schweflelsiiure, fillrirt in einen
Den Riekstand

nochmals mit Kalium - Natrium-

in 50 ce
500 ¢ Kolben und witsehit gut niach,
muls man event

Carbonat aufschlielsen. wieder mit Schwelelsiure
behandeln, filtriren und das Filtrat mit dem orsten
im Kolben versinigen., Man fiilllt zur Marke auf,
bringt 100 ce in ein Nelslerseches Rohr und sehiittelt
mit 5 ce Wasserstoffsuperuxvd., In ein zweites
Rohr giebt man 100 ee 10 proe. schwefelsiiure, und
so viel Ferrosulfatlsung, als dem Eisengehalt des

Erzes in g1 g "'Ilfhfil'il'hi: forner o ce Wasserstoff-

superoxyd und soviel wvon  einer Titansiiure-
losung, bis die Farbténe im auffallenden Lichte
cleich sind. Die Tilansiiureldsung stelll man sich
her, indem man 1 g reine Titansiure im Platin-

tiegel mit 8 ¢ Kalium-Natrinm-Carbonat sehmilet,
in 100 ee Wasser und 30 ceo
ltist filtrirt, Das Filler
nochmals

cone. Schwetelsiure

i wird sammt Inhalt

voraschi, mit 2 g des Gemischoes ge-
schmolzen, gelist, die Losungen vereinigt und auf
Lur Controle des

ik

bestimmtes Volumen crebracht.
'F]i'_.t-['- 1.-'1[.”..
und gliiht, den gewogenen Glihritekstand befeouchtot

man 10 ¢e Libsung Ammoniak,
man mit 1 bis 2 Tropfen cone. Schwefelsiiure und
einigen c¢ Flulssiiure, verdampft und wiigt noch-
J_.li_v

und

Ferro-
Liter, Die

mil den gewichts-

Fisenldsung besteht aus 5 g

100 e

mals.
sulfat Schwefelsiiure 1m
arhaltenen Resultate stimmen

analytischon nach Basherville sehr gut.

lourn, Soc, Chem. Ind.* 1809, 19, 419,
% % = = 1901, 20, 923,
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