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Nitritmengen fast quantitativ und frei von storenden Belmengun.gen
zur Analyse zu bringen. Die Brauchbarkeit un¢ aufierorden liche
Genauigkeit dieses Verfahrens wird auch von Pollak anerkannt

Zweilens sollte ermittelt werden, wieviel Nitrit bef der er-
laubten Pikelung mit Salpeter in das Pokelfleisch gelangt,
damit nicht aus jedem Befund von Nitrit in fertigem Pskelfleisch auf
einec verbotene Anwendung salpetrigsaurer SalZ€ beim Ptkeln ge-
schlossen werde. Unsere Versuche wurden teils in grofiem Maflstabe
in der Praxis, teils im Laboratorium ausgefiihrt. In den beiden prak-
tischen Versuchsreihen wurde trocken, d. h. durch Einreiben mit
einem Salzgemisch gepdkelt, dessen Salpetergehalt das eine Mal 0,05%,
das andere Mal 0,08"), des Fleischgewichts betrug, das ist das Doppelte
und Dreifache der erfahrungsgemifi erforderlichen Salpetermenge; bei
den Laboratoriumsversuchsreihen wurde das eine Mal trocken mit
ser ausreichenden Menge von nur 0,038°/,, das andere Mal naf (d. h.
durch Einlegen in Salzlake) mit der ungewthnlich hohen Menge von
0,2/, Salpeter geptkelt. Der analytische Befund zeigte, dafl die
iuBeren Schichten der in den praktischen Versuchen 2—3 kg, in den
Laboratoriumsversuchen 1 kg schweren Rindfleischstiicke nach ver-
schiedener POkeldauer stets weniger Als 15 mg (im héchsten Falle
13 mg) Nitrit (berechnet als NaNQ,) aul 100 g Kleisch enthielten.

Die einzige hiermit unmittelbar vergleichbare Versuchsreihe von
Pollak (Tab. Vb) stimmt mit diesen Ergebnissen gutiiberein;
denn es wurden nur 0,24—5,30 mg, in einer einzelnen Analyse (bei
11° Lakentemperatur) 15,90 mg NaNQ, in 100 g Fleisch gefunden,
obwohl auch hier die ungewdhnlich grofie Menge von 0,2°/, Salpeter
angewendet wurde.

Wenn Pollak in den tibrigen Versuchsreihen (Tabelle I—1V) nach
Salpeterptkelung groflere Mengen Nitrit im Fleisch gefunden hat, so
gehen die Ursachen fiir diese Abweichungen aus seinen eigenen An-
gaben hervor. Dena abgesehen davon, daf es sich hier um Schweine-
fleisch bandelte, wurde bei diesen Versuchen nicht in Kithlriiumen,
sondern bei 12—15° fiir Tabelle I sogar in noch wirmerem Raume
gepSkelt, wihrend bei unseren im Sommer in einer Militirkonserven-
fabrik angesteiiten Versuchen die Temperatur des Pokelraumes nur
0—4° betrug und unsere Laboratoriumsversuche im Winter in einem
ungeheizlien Raume angestellt wurden. Ferner wurde bei den Ver-
suchen Pollaks fiir Tabelle I > 0,7%, des Fleischgewichts (1) an Salpeter
benutzt, und dazu noch das so salpeterreiche Salzgemisch nach An-
bohren der Fleischstiicke in deren Inneres hineingebracht; bei den
Versuchen der Tabelle II und III wurden immer noch (,2°/, Salpeter
und das gleiche Pokelverfahren angewandt, schliellich bei Tabelle IV
kieine Fleischstiicke von nur 200 g Gewicht. Insofern kann also von
einem Gegensatz za unseren Befunden nicht gesprochen werden.

Unter den Verhilinissen der Praxis scheint sich jedenfalls bisher
die Grenzzahl von 15 mg NaNO, in 100 g Fleisch (bei deren Uber-
schreitung {ibrigens nur ein Verdacht auf Verwendung von Natrium-
nitrit ausgesprochen werden soll) bewiihrt zu haben, denn Fille
ungerechtfertigter Beanstandung von Pokelfleisch sind uns nicht
bekannt geworden?). Damit, daBl man andererseits bei Verwendung sehr
geringer Nitritmengen Pokelfleisch erhalten kann, das durch seinen
niedrigen Nitritgehalt der Beanstandung entschliipft, ist von vornherein
gerechnet worden.

Drittens solite das Schicksal des Nitrits beim P6keln von
Fleisch mit Nitrit verfolgt werden. Bei unseren Versuchen, die
in mehreren Laboratoriumsversuchsreihen parallel mit den Salpeter-
versuchen angestellt wurden, zeigten sich stets erhebliche Nitritmengen
im Fleisch, die wihrend der Pokeldauer in zwei Versuchsreihen zu-
nahmen, in ciner dritten (wenigstens in den #ufieren Schichten) ab-
nahmen; Pollak hat neben einzelnen Zunahmen iiberwiegend Ab-
nahmen beobachtet. Auch hierin kann ein Widerspruch nichi erblickt
werden, zumal die allm#hliche Zersetzung des Nitrits im Fleisch
offenbar von verwickelten Bedingungen beeinflufit wird. Die absoluten
Mengen des in das Fleisch gelangenden Nitrits hiingen natiirlich in
erster Linie von der zur Pokelung verwendeten Nitritmenge ab. Sie
betrugen iin hochsten Falle bei unseren Versuchen:

bei Pokelung mit 0,019 %/, NaNO; 14,6 mg NaNO, in 100 g
» y 00 ”» 24)5 ” ” ” 100 g
- 010 °, 45,1 , » » 100 g
bei Pollaks Versuchen:
bei Ptkelung mit 0,008 °/, NaNO, 6,7 mg NaNO, in 100 g
. 0029°%, 21,3 , » » 100 g
” 0)05 0/0 » 27>6 » » » 100g
also eine befriedigende Ubereinstimmung!

Wenn Pollak aus der Gegeniiberstellung unserer und seiner
eigenen Befunde den Eindruck gewinnt, dafl die seinigen ,zugunsten®,
die unserigen ,zuungunsten der Nitritpskelung* ausgefallen seien
(eine solche Bewertung lag gar nicht in unserer Absicht), so wird
das vollig erklirt durch die von ihm angewandten hohen Salpeter-
und niedrigen Nitritmengen und durch die von ibm gewiihlten Pdke-
lungsbedingungen, die einer Zersetzung des Salpeters zu Nitrit be-
sonders giinstig waren.

Was schliellich die ZweckmiiBigkeit der deutschen Verordnungen
betrifft, die den Gebrauch salpetrigsaurer Salze bei der P6kelung ver-

?) Unter anderm wurden in einer Auslandsfleischbeschaustelle innerhalb
eines Jahres unter 111 untersuchten Proben von Pokellleisch nur 6 befunden,
deren Nitritgehalt die Grenze von 15 mg um wenige Milligramm {iberstieg.

bieten, so iiberschreitet diese Frage wobl den Rahmen dieser Zeit-
schrift. Wir miissen uns daher mit dem Hinweis auf einen wesent-
lichen Beweggrund fiir die gesetzlichen Verbote begniigen: Ein Stoff,
wie Natrivmuitrit, der schon in Bruchteilen eines Grammes gesund-
beitsschidliche Wirkungen ausiiben kapn, gehdrt nicht in die Lebens-
mittelbetriebe, in die Gastwirtschaften und Kiichen hinein. Die gegen-
teiligen Berechnungen Pollaks gehen davon aus, daB dieser Stoff
nur in weitgehender Verdiinnung mit Kochsalz in die Hénde der Ver-
braucher gelangen soll: eine solche Einschrinkung wiire aber in der
Praxis mit grofen Schwierigkeiten verbunden. [A. 96.]

Metallanalytische Trennungsmethoden mit
Hilfe von Verbindungen der Benzolreihe.

1. Mitteilung.

Trennung des Aluminiums von Eisen durch
ortho-Phenetidin.

Von Ing. Dr. K. CHALUPNY urnd Ing. Dr. K. BREISCH.

Mitteilung aus der metallurgischen Versuchsanstalt der Rerndorfer Metallwarenfabrik
Krupp, A-G., Berndorf (N.-0.).

(Eingeg. 3..3. 1922)

Von unserem Chef, Herrn Dr. R. Krulla auf dieses Gebiet auf-
merksam gemacht, der uns auch in liebenswiirdigster Weise seine
bisher auf diesem weiten Arbeitsfeld gemachten Erfabhrungen mitteilte,
haben wir es vorerst unternommen, die Einwirkung von ortho-Phene-
tidin auf Aluminiumsalzlésungen und die analytische Verwendbarkeit
dieser Reaktion zu studieren.

Untersucht man das Verhalten verschiedener neutraler Losungen
der wichtigeren Schwermetalle gegeniiber alkoholischer ortho-Phene-
tidinl8sung, so kann man feststellen, da Mangan-, Zink-, Magnesiuni-
und Ferroxalze weder in verdiinnteren noch konzentrierteren Losungen
Niederschlige oder Firbungen zeigen, dagegen Kupfer- und Nickel-
salze in konzentrierteren Ldsungen miffarbene Niederschlige geben.
Bei Kobaltsalzen tritt diese Erscheinung in weitergehendem Mafie
schon in verdiinnteren Lésungen auf, ohne dafl vollstindige Fillung
eintritt. In verdiinnten Ferrisalzlésungen wird allméhlich alles Eisen
als Ferrihydroxyd gefillt, in konzentrierteren trilt sofortige Oxydation
des Phenetidins ein unter Violetifirbung, die immer dunkler wird
und schlieBlichem Auftreten schwarzer Flocken von Kondensations-
produkten.

Aluminiumsalzldsungen — gleichgiiltig, ob als Suifat oder Chlorid.
ergeben mit alkoholischer Phenetidinlosung Niederschlige von braun
bis gelblich-wei, je nach der Reinheit des verwendeten Phenetidins.
Das von uns verwendete kiufliche Phenetidin, eine braune Flissigkeit,
die sich mit r1otbrauner Farbe in Athylalkohol 16st, lieferte mit
Aluminiumsalzen einen ziemlich dunkelbraunen Niederschlag. Die
Féllung des Aluminiums ist vollstindig, was sich durch folgende
Priifung ergab: Das Filtrat wurde zur Entfernung des Phenetidins
mit Ather ausgeschiittelt, mit reinster, aluminiumfreier Natronlauge
versetzt und nach Zugabe von Ammoncblorid erwirmt. Es zeigte sich
keine Spur von Aluminiumhydroxyd. Aus dem oben Gesagten ergibt
sich die Msglichkeit, Aluminium von Eisen zu trennen, sobald das
Eisen in der Ferrostufe vorliegt, und keines der oben genannten
stéienden Metalle zugegen ist.

Wir untersuchten nun das Verhalten von Aluminiumsalzlésungen
gegen Phenetidin vom analytischen Standpunkt aus etwas eingehender.
Der Niederschlag bildet sich nur in einer neutralen Aluminiumsalz-
16sung, dann aber nach Zugabe des Phenetidins sowohl in kalter als
auch in erwidrmter L&sung sehr rasch in ziemlich volumindser flockiger
Form. Am Beginon des Filtrierens zeigt er hiufig Neigung, durchs
Filter zu laufen, was durch mehrmaliges Aufgieflen des Filtrats, am
besten durch Zugabe einer kleinen Menge Filterbrei behoben werden
kann; auflerdem nimmt die Filtration lingere Zeit in Anspruch, un-
gefibr so wie bei Aluminiumhydroxyd, gefillt mit Ammoniak. Wirfanden
es am zweckmiBigsten, eine alkoholische Phenetidinl§sung ungefihr
im Verhdltnis 1:20 zu verwenden (hergestellt durch Auflésen von
5 g Phenetidin in 100 ccm Alkohol); auch der billigere Methylalkohol
kann mit demselben Erfolg verwendet werden. Giefit man pun die
entsprechende Menge Phenetidinlésung in die Piobeldsung, so daf
nun eine sehr verdiinnte alkoholische Fliissigkeit vorliegt, so er-
scheinen schon kurz nach der Zugabe an der Oberfliche dunkle
Trépfchen von wieder ausgeschiedenem Phenetidin. Auf derselben
Ursache beruht auch das Eintreten einer nachtriiglichen Triibung der
anfangs ganz klaren Fillrate; hier scheidet siech das Phenetidin in
Form kleinster, schwebender, lichtgelber Trpfchen ab, was leicht
zu der irrtimlichen Meinung fiihren kann, daB ein nachtrigliches.
Ausfallen von Alumibium stattgefunden hat. Vorzuziehen ist es, die
Fillung in erwirmter Losung vorzunehmen (wobei man zu dieser etwas.
Alkohol zusetzt, um zu rasche Ausscheidung des Phenetidins zu ver-
hindern), da dann das Filtrieren rascher vonstatten geht, ohne daf§
eine verstirkte Loslichkeit in der heiBien, alkoholischen Lisung be-
merkbar ist. Das Waschen des Niederschlags kann mit heiBem Wasser,
am besten etwas ammonnitrathaltigem erfolgen. Der auf dem Filter
zurilickbleibende Niederschlag farbt sich infolge der yegen Oxydation
des zuriickbleibenden Phenetidiniiberschusses dunkelbraun und
liefert beim Veraschen des Filters Aluminiumoxyd.
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[ Zeltschrift tar

Als Standardlésung verwendeten wir eine Auflésung von Aluminium-
sulfat, welche in 20 ccm 0,0477 g Aluminiumoxyd enthiilt; die Ermittlung
des Gehaltes an Aluminiumoxyd erfolgte durch Féllung als Aluminium-
hydroxyd in der Platinschale. Die Versuche mit Phenetidia wurden,
wie oben bereits dargelegt, vorgenommen. Zur Fillung wurden auf
20 ccm Aluminiumsulfatldsung 14 ccm der angegebenen Phenetidin-

16sung, enthaltend ungefihr 0,7 g Phenetidin, was einen zehnfachen”

Puenetidinliberschuf in bezug auf Aluminiumoxyd darstellt, verwendet;;

die Auswage erfolgte als Aluminiumoxyd; da hiufig die Filterkohle

nicht sehr leicht verbrennt, ist es ratsam, den veraschten Nieder-

schlag mit Salpetersiure vorsichtig abzurauchen und nochmals zu

gliihen. K
Von den Ergebnissen flihren wir nachstehend an:

Verwendete Aluminium- Auswage

- mengen: an Al,O,:
20 ccm 00476 g - * - °

20 , . 0,0477 g

‘20 ” . - 1,0481 g

20 . 0,0478 g

Fir die Zusammensetzung des entstehenden Kérpers kamen zwel
Mbuglichkeiten in Betracht. Es kann entweder eine molekulare Ver-
bindung, Aluminiumoxyd oder Aluminiumhvdroxyd mit Phenetidin
sein, oder nur Aluminiumhydroxyd ausgeffillt durch die basische
Eigenschaft des Phenetidins und durch dieses angefirbt. Um zwischen
diesen Muglichkeiten zu entscheiden, stellten wir uns eine gréfiere
Menge des Niederschlags mit gereinigtem Phenetidin ') unter denselben
Bedingungen mehrmals priparativ her. Wir bestimmten in den auf
diesem Wege erhaltenen Kbrpern vornehmlich den Aluminium- und
Stickstoffgehalt. Sie wurden jedesmal drei Tage iber Schwefelsiure
im Vakuumexsikkator getrocknet, in der Achatschale feinst gerieben
und nochmals zwei Tage getrocknet. Die Aluminiumbestimmung darin
wurde durch blofles Veraschen und Glihen des immer reinweiflen
Rickstandes vorgenommen, dessen Priifung reines Aluminiumoxyd
ergab. Der Stickstoffgehalt wurde nach Kjeldahl ermittelt. Um
die 7ahlen, welche sich bei unseren Analysen ergaben, richtig iiber-
blicken zu konnen, seien die Aluminium- bzw. Stickstoffgehalte von
folgenden angenommenen Molekularverbindungen angefiihrt:

(2A1,0,)-C;H,,0N Ber. Al 31,73%,, N 4,10%,
(2A1,0,)-C;H,;ON-Al(OH), Al 32.39%,, N 3,33°,
Al(OH), Al 34,70°,
ALO, Al 53,039/,
Die Aluminium- und Stickstoffbestimmungen, wie oben erwiihnt durch-
gefiihrt, ergaben bei den drei der gleichartig hergestellten K&rpern:

Al: N:
1. 31,26°, 3,559,
1L 30,849/, 2640,
1L 32,019, 2,989,

Nun versuchten wir auch, den K&rper auf direktem Wege durch
Einwirkung von Phenetidin, teils in alkoholischer Ldsung, teils ohne
Zugabe von Lisungsmitteln, auf moglichst fein verteiltes gewaschenes
Aluminiumhydroxyd herzustellen. Wir arbeiteten bei verschiedenen
Einwirkungstemperaturen, von Wasserbadtemperatur bis zur Olbad-
temperatur, wobei wir im Druckrohr erhitzten. Die so entstehenden
Korper wurden in der Weise behandelt, wie zuvor erwiihnt, zeigten
jedoch beil der ‘Analyse sehr verschiedenen Gehalt an Aluminium und
Stickstoff; manche von ihnen waren schon duflerlich an der ungleichen
Firbung als inhomogen erkennbar. Der Aluminiumgehalt war stets
hher als bei den oben beschriebenen Untersuchungen. Aus den so
gelundenen Ergebnissen den Schluf ziehen zu wollen, daB eine Molekular-
verbindung vorliegt, was nach Vergleich der gefundenen Zahlen mit
den errechneten nicht ganz von der Hand zu weisen ist, wire jedoch
inbesondere im Hinblick auf die nicht gelungene zweite Art der Her-
stellung nach unserer Meinung etwas gewagt, da ebensogut ein durch
Adsorption angefiirbtes Aluminiumhydroxyd vorliegen kann. Weitere
Wege zur Klirung dieser Frage wiirden sich natiirlich ergeben, doch
erschien uns im Hinblick auf den analytischen Zweck der Arbeit das
erreichte Ergebnis vorldufig als genfigend.

Die von uns studierte Aluminiumfillung mit Phenetidin 1463t sich
zur Trennung von Eisen dann verwenden, wenn dieses in der Ferro-
stufe vorliegt. Vor Ausfithrung der Trennung ist daher in allen Fillen
eine Reduktion vorzunehmen, fir welche, da die Ausfillung des
Aluminiums in neutraler Losung erfolgen mufl, die gebrduchiichsten
Reduktionsmittel nicht Verwendung finden kdnnen. ZweckmiBig kann
diese mit Schwefelwasserstoff vorgenommen werden, wobei auch ein
nachfolgendes Filtrieren (wie z. B. bei Verwendung von Zink) weg-
fillt. Nach erfolgter Reduktion mufl der Schwefeiwasserstoft durch
Kohlensiure verdringt werden, da sonst bei Zugabe der Phenetidin-
base Eisensulfid ausfillt. Wir konnten auch bei gréBerem Eisentiber-
schuB bei wiederholter Uberpriifung immer nur feststellen, dafl das
Aluminium vollkommen eisenfrei gefillt wird, trotz der dem Eisen
durch das langsame Filirieren reichlich gebotenen Gelegenheit, sich
nachtriglich wieder zu oxydieren. Es dirfte hier eine Schutzwirkung
des in der Flussigkeit vorhandenen Phenetidintiberschusses vorliegen,
an den das wiederoxydierte Eisen seinen Sauerstoff sofort {ibertrigt.

') Auflésen des kiuflichen Phenetidins in absolut trockenem Ather, Aus-
fillen des Chlorbhydrats mit Salzsduregas, Zerlegung desselben mit reinster
Natronlaage. ’

angewandte Chemie

Zur Durehfithrung der Treanung gingen wir folgenderma8 :
Die nicht stark salzsaure Al_‘"hinium-l%isenlo'sung begand sich inel;i:’ngl;
Erlenmeyerkolben, der mit einem zwaifach durchbohrten Gummistopfen
versehen war, durch dessen eine O fnung ein Gaseinleitungsrohr bis
unter den Hussigheitsspiege] reichte; die zweite Bohrung war offen.
In den Kolben Wurde etwa zehn Minuten Schwefelwasserstoff ein-
geleitet, dann KohieD%ioxyd, bis der Geruch nach Schwefelwasserstoft
vollstiindig verschwunden war. Die L8sung wurde dann bis zum Ver-
bleiben eines geringen Niederschlages mit Ammoncarbonat versetzt,
und dieser durch vorsichtige Zugabe von verdiinnter Salzsiiure eben
wieder in Lbsung gebracht. Zu der so neutralisierten Flissigkeit
wurde daon eine in bezug auf Aluminiumoxyd mindestens 10rache
Menge alkoholischer Phenetidinlésung 1:20 zugefiigt, der Stopfen
wieder aufgesetzt, und die Fliissigkeit auf etwa 80 Grad erwiirmt. Nach
kurzem Absitzen wurde durch ein mit etwas Filterbrei versehene
Filter filtriert und wie oben erwihnt weiter verarbeitet. Der Nieder-
schlag lifit sich mit heiBem ammonnitrathaltige:n Wasser sehr leicht
eisenfrei waschen. Auf diesem Weg ausgefiihrte Trennungen ergaben
nachstehende Werte:

Angewande Al-Menge Zugesetze Auswage in g
in g ALO, Fe-Menge: A),0,
0,0477 g 0,050 g 0,0479 ¢
0,0477 ¢ 0,050 g 0,0478 g
00477 g 0,050 g 0,0477 g
0,0477 g 0,500 g 0,0472 g
0,0477g- 0,500 g 0,0479 ¢
0,0477 g 0,500 g 0,0476 g

Will man die Bestimmung des Aluminiums in einer Legierung, die
neben Eisen noch z. B.: Kupfer, Nickel, Mangan, Zink enthilt, durch-
fihren, so entfernt man das Kupfer schnellelektrolytisch aus der Auf-
18sung der Einwage in Salpetersiure, fillt aus der entkupferten
Fliissigkeit Eisen und Aluminium als basische Acetate, 16st diese mit
verdtinnter heiBer Salzsiiure direkt vom Filter in den oben beschrie-
benen Fillungskolben und verfihrt dann wie dort geschildert. Dieser
Weg ist zur Absonderung des Eisens und Aluminiums von den tibrigen
Bestandteilen der Legierung, insbesondere von Kupfer, der weitaus
empfehlenswertere, da, wie wir durch eine griSere Anzahl von Ver-
suchen festgestellt haben, es nicht gelingt, auch durch mehrmalige
Wiederholung der Acetatfillung diesen Niederschlag frei von Kupfer
zu erhalten, und da andererseits die Abscheidung von Eisen und Alu-
minium mit Ammoniak und Chlorammonium durch den bei Gegen-
wart von Kupfer, Nickel und Zink ndtigen Ammoniakiiberschu8 nie
das ganze Aluminium enthlt, sondern nach unseren Erfahrungen ge-
wbhnlich nicht weniger als ein Drittel desselben in Losung bleibt.
o [A. 66.]

Beitrage zur Gewichtsanalyse XXY.
_wg,Von L. W. WINKLER, Budapest.
(Eingeg. 21./3. 1022) '
oY XXV."Bestimmung~des” Mangans.

* Wird eine heifle,ammoniumchloridhaltige,etwa0,2°/, starke
Manganosalzidsung in reichlichem Uberschu mit Diammonium-
hydrophosphatldsung versetzt, so scheidet sich amorphes Man-
ganoammoniumphosphat aus. In etwa 5' beginnt der Niederschlag
kristallisch zu werden und verwandelt sich, wenn man jhn einige
Male aufriihrt, in etwa 10’ zu feinen, seidenglénzenden Kristallen von
der Zusammensetzung Mn(NH,)PO,, H;O. 1st die Manganosalzl8sung
sehr verdiinnt, so wird sie von der Phosphatldsung nur opalisierend
getrlibt; in einigen Minuten klirt sich jedoch die Fliissigkeit, indem
der seidenglinzende Niederschlag zur Ausscheidung gelangt. Der
Niederschlag erscheint rein weifl; erst bei dem Sammeln im Kelch-
trichter auf dem Wattebausch bemerkt man, da die Kristalle eigent-
lich blaSrosenrot geflirbt sind. Der Niederschlag kann ohne Kristall-
wasserverlust bei 100° getrocknet werden. — Die Bestimmung des

‘Mangans als Mn(NH,)PO,, H,O wird genau so wie die Bestimmung

des Cadmiums als Cd(NH,)PO,, H,O (Abschn. XXIV) vorgenommen:

Die 100 ccm betragende, 0,10—0,01 g Mn" enthaltende, gegen
Methylkress eben saure Losung wird mit 2,0 g Ammoniumechlorid
versetzt in einem Becherglase von 200 ccm bis zu dem Aufkochen
erhitzt; man 14t dann unter Umschwenken aus einer Hahnbfirette
in diinnem Strahle 10 ccm ,20%,ige* Diammoniumhydrophos-
phatldsung hinzuflieen. Wihrend der ersten Stunde wird durch
Schwenken des Becherglases der Niederschlag einige Male aufgeriihrt.
Die schwach nach Ammoniak riechende Flfissigkeit bleibt dann in
bedecktem Becherglase tiber Nacht stehen, wobei der anfinglich aus
Kristallnadeln bestehende Niederschlag sich in schuppenftrmige
Kristalle verwandelt. Zum Waschen werden 50 cem, mit Mangano-
ammoniumphosphat ges#ittigtes kaltes Wasser, zum Decken
wird Methylalkohol genommen. Um das Abseihen und das Auswaschen
des Niederschlages zu beschleunigen, benutzt man die Wasserstrahl-
pumpe. Der auf dem Wattebausch im Kelchtrichter befindliche
Niederschlag wird zwei Stunden bei 100° getrocknet.

Bei den Versuchen wurde eine Manganochloridldsung be-
nutzt. Von reinstem, kiuflichem kristallischem Manganochlorid wurden

1) Vgl. Angew. Chem. 30, 31, 32, 33 und 34, Aufsatzteil.





