
NH, nicht zu. Die Versuche haben gezeigt, daB durch daa 
Filter keine wesentlichen Differenzen entatehen : 

ohne Filter Refunden mlt Filter titriert 
% P  % P  

0,0185 0,0190 
0,157 0,158 
0,244 0,241 
1,43 1,47 

Nun werden 7 g N HPO, zugeaetzt, das Volumen mit 
Waaser auf 80 ccm Be 3 racht. das PhosDhat durch Um- " 
schutteln gelost, 0,5> K J  A d  hierauf110-15 ccm 4-n. I Methoden (a, b). 

KJOS oder auf ein genau analysiertes Roheisen mit hohem 
Phosphorgehalt eingestellt wurde. 

Der Wirkungswert der Bromlauge muB genau unter den 
gleichen Bedingungen, also auch dem Zusatz von N+PO,, 
gleichem Volumen usw. auf Thiosulfat gestellt und von Zeit 
zu Zeit nachkontrolliert werden. Die Differenz aua dem 
Wirkungswert der Bromlauge und der zuriicktitrierten Thio- 
sulfatmenge x 0,OOO 18 gibt die Phosphormenge an. 

Im folgenden bringen wir die mit unserer Methode (c, d) 
erhdtenen Resultate im Verdeich mit den gravimetrischen 

Nr. 1 Berelchnung 

1,470 1,382 
1,126 1,089 
0,484 0,493 
0,737 0,721 
0,616 0,490 
0,376 0,378 
0,364 0,363 
0 334 0,334 
0,261 0,230 
0,161 0,166 
- 0,047 
- 0,040 
- 0,038 - 

- 
- 0,026 - I -  

0,042 - 

1,97 
1.44 
1,38 
2348 
1,39 
2,13 
2,70 
1980 
0948 
2 , a  
0,03 
401 
0,36 
0,Ol 
0909 
0,02 
0,oOS 

1,440 
1,138 , 0,496 
0,726 
0,491 
0,367 
0,358 
4330 
0,%3 
0,156 
0,044 
0,041 
0,039 
0,037 
0,030 
0,027 

1 0,019 

Oravimetrlsch I Volumetrisch 

Aus der Tabelle geht hervor: Bei den Bestimmungen 
a) 1-7,. 11 und 14 wurde stets der Niederschlag auf bei 110" 
getrocknetem Filter gewogen. Ah Umrechnungsfaktoren 
wurden die theoretisohen genommen. Die grol3eren Diffe- 
remen bei den genannten Bestimmungen diirften wohl in 
der Schwierigkeit, bei Filbrwiigungen eine acharfe Gewichts- 
konstanz zu erzielen, h e n  Ursprung haben. Dagegen 
stimmen die gefundenen Werte, mit Ausnahme von 11 
und 14, sehr gut mit der Magnesiamethode uberein, welche 
hier in Anbetracht der groBeren P-Mengen auch genau ist. 

I m  M i t t e l  f a l l e n  d i e  B e s t i m m u n g e n  
g e g e n i i b e r  d e r  d i r e k t e n  W i i g u n g  z u  h o c h ,  
d e r M a g n e s i a m e t h o d e (Mitfallen von Eisen?) z u 
n i e d r i g a u s. Der Magneisabestimmung, sowie der 
direkten Wiigung ging steta die Abscheidung der SiO, voraus. 

Es zeigte sich, deB unter Einhaltung der angegebenen 
Bedingungen eine doppelte Fallung, sowie die vorher- 
gehende Abscheidung der Kieselsiure uberfliissig ist. 

Da es uns an einer a b s o 1 u t g e n a u e n Methode der 
Phosphorbestimmung im Eisen mangelt, so ist es schwer, 
anzugeben, mit welchem t a t s c h 1 i c h e n Fehler unsere 
Methode behaftet ist. Es erscheint daher als doppelt 
wiinschenswert, daB dieaelbe in der Praxis einer Priifung 
wert gehalten und nachgepriift werde. 

Wir beabsichtigen, eine experimentelle Kritik an den 
hier genannten Methoden anzustellen und dariiber spiiter 
zu berichten. .. 

Reichenberg, im Februar 1913. 

mer den Nachweis des Kaliums mit Wehshre. 
Von L. W. WINKLER, Budapest. 

(Eingeg. 27.12 ma) 
Bekanntlich besitzt Kaliumhydrotmtrat in hohem Grade 

die Eigenschaft, ubersiittigte Liisungen zu bilden, so daB 

1,420 
1,060 
0,470 
0,721 
0,612 
0,358 
0,349 
0,330 
0,247 
0,162 
0,044 
0,041 

0,040 
0,036 
0,030 
0,026 
0,019 

Weinsteinniederschg. Gelangt namlich in eine iiber- 
siittigte Liisung auch nur ein mikroskopisches KrysW des 
gelosten Salzes, so wird so leich die Salzabscheidung aua- 
gelost. Gewohnliche kiiuflic%e Weineiiure enthilt wenigstens 
in Spuren immer Kaliumhydmtartrat, wodurch die Tat- 
sache, daB die Reaktion bei Vevendung von nicht geloster 
Weinsawe nie versagt, eine ungezwungene Erkkiirun erhalt. 

Die Reaktion mit Weinsiurepulver gelangt in fo Y gender, 
auf Verfassers Vorschlag auch von der ungarischen Pharma- 
kopoekommission angenommenen Form zur Ausfiihrung : 

ManlostinlOccm n e u t r a l e r  U n t e r s u c h u n g s -  
f l i i s s i g k e i t  (reap. in der etwa 5%igen Liisung dea zu 
priifenden Salzea) etwa 0,5 g krystallinisches N a t r i u m - 
a c e t a t , streut dann in die Fliissigkeit nach AugenmaB 
0,5 g g e p u 1 v e r t e W e i n s ii u 'r e und schuttelt kriiftig 
durch. 1st kein Kalium (Ammonium, Rubidium oder 
Caesium) zugegen, so ist die Liisung vollig klar, da die ge- 
pulverte Weinsiure sich aufierst raach lost. 1st in der 
Liisung 0,2% Kaliumion oder mehr zugegen, so entsteht 
sofort der bekannte krystallinische Niederschla Enthalt 
die Lijsung nur O,l% an Kaliumion, so entstett die Re- 
aktion erst nach 1-2 Minuten. Um sicher zu gehen, emp- 
fiehlt es sich gleichzeitig, einen blinden Versuch mit dest. 
Waaser oder Chlornatriumlosung auszufiihrenl) . 

Die Reaktion gelingt gleich gut mit Kaliumchlorid-, 
-bromid, -jodid, -nitrat, -chlorat, -sulfat usw., so auch mit 
organiachen Salzen des Kaliums mit Ausnahme des Brech- 
weinsteins; mit Alaun gelingt die Reaktion auch weniger gut. 

Die Empfindlichkeit der Reaktion kann man in iiblicher 
Weise durch Weingeistzusatz bedeutend erhohen, jedoch 
konnen hierbei auch andere im verdiinnten Weingeist 
weniger losliche Sahe zur Ausscheidung gelangen; die 
Reaktion ist also nur in dem Falle vollbeweisend, w e n  kein 
webekt zur bwendung gelawe [A. 56.1 

Mittlerer Fehler gegeniiber a) a m  17 Bestimmungen 
Mittlerer Fehler gegeniiber b) am 11 Bestimmungem 

Fehler in % P 
von d) gegen 

b) 

-2,1 + 1 3  

-1,6 
4 9 6  
-2,6 
-1,7 
-1,2 
-392 
-3,3 

+2,4 

- 
- 
- 

11,9 - 
- 
- 

-2.6 
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