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I. Bestimmung 
von Silicium, Mangan und Phosphor in Gul3eisen 

und unlegierten Stiihlen. 

1 g Spane (bei S t m e n  2-5 g) wird in 15 cm3 (bzw. 
20-40 em3) Uberchlorsaure gelost*) und 10-15 min rnit 
starker F l a m e  oder besser auf einer elektrischen Heizplatte 
erhitzt. Hierauf liii13t man stwas abkihlen und verdiinnt 
vorsichtig rnit 30-40  cm3 heil3em Wasser (heiBe Uberchlor- 
saure verhalt sich beim Verdiinnen wie konz. Schwefel- 
saure). Nach kurzem Aufkochen filtriert man durch WeiB- 
bandfilter die ausgeschiedene Kieselsaure ab, bringt mit 
dem Gummiwischer die im Becherglas verbliebene SiO, 
restlos aufs Filter und wascht 3-4mal mit heiBem, salpeter- 
saurehaltigem Wasser (200 cma HNO,, y z .  Gew. 1,4, auf 
800 cm3 H,O) und 4-5mal mit h e f i m  Wasser aus, 
Das Filter wird im Platintiegel verascht und die Kiesel- 
saure wie ublich durch Abrauchen mit FIul3siiure und 
Schwefelsaure bestimmt. Fur Betriebsanalysen kann man 
das Abrauchen unterlassen, denn die Kieselsaure fallt 
nahezu vollig rein aus. 

Das Filtrat wird in einem 200cm3 fassenden MeB- 
kolben aufgefangen, nach dem Erkalten mit Wasser bis 
zur Marke aufgefiillt und gut durchgeschiittelt. 100 cm3 
werden in das I.,ijsungsgef& abpipettiert und schwach 
ammoniakalisch, anschlieBend mit HNO, (spez. Gew. 1,4) 
schwach Sauer gemacht. Nach Erwarmen auf etwa 
650 fallt man die Phosphorsau re  durch Zusatz von 
60-70 cm3 Ammoniummolybdat-I.,ijsung aus. Nach 
11, h hat sich der Niederschlag von Phosphorammonium- 
molybdat abgesetzt und kann abfiltriert werden. Man 
wbcht den Niederschlag rnit natriumsulfathaltigem Wasser 
vollig saurefrei aus und gibt Filter samt Niederschlag 
in das FallungsgefaB zuriick. Der Niederschlag wird in 
n/5 Natronlauge gelost und der UberschuO an Lauge rnit 
n15 Schwefelsiiure zuriicktitriert. 

Zur Manganbes t immung werden weitere 50 cm3 
des Filtrates in einem 300 cm3 fassenden Erlenmeyer- 
kolben mit 10 cm3 AgN0,-Losung und 10 cm3 Ammonium- 
persulfat-Losung versetzt, mit Wasser auf efwa 150 cm3 
verdiinnt und dann auf 70° erwarmt. Man la& erkalten, 
gibt 10 cm3 Natriumchlorid-Losung hinzu und titriert 
mit arseniger Saure bis zum Verschwinden der Per- 
manganatfarbung. Die Einstellung der arsenigen Saure 
erfolgt gegen eine Probe mit bekanntem Mangangehalt 
unter denselben Bedingungen. 

Ldsungen 
Silbernitrat: 1 g AgNO, auf 500 cm* H,O. 
Ammoniumpersulfat: 100 g auf 1 1  H,O. 
Arsenige Saure: 0 .5g As,O, und 2-3 g NaHCO, werden in 

wenig heil3em H,O gelost und die Lijsung auf 11 verdiinnt 
NatriumchloFid 2,5 g auf 500 cma H,O. 

*) S c h r i f  t t um : Der Tri-o-Phenanthrolin-Ferro-Komplex als 
Redox-Indicator. E .  Merck. Darmstadt 1935. 

*) Zum m e n  der Proben wurden ausschlieDlich Becherglher 
aus Duranglas, Inhalt 600 ema, breite, niedrige Form, nach 
Griffin verwendet. An Stelle der chemisch reinen 70%igen 
Uberchlorsaure kann man ohne Bedenken die bo 0 /o i g e technische 
Siure verwenden. nur muI3 man dieee a d  Pr&eit von H,PO,, Mn 
und Cr priifen. 

11. Bestimmung 
von Silicium, Mangan, Phosphor und Chrom 

in legiertem Gul3eisen und Stiihlen. 

5 g Spane werden in 50 cm3 Uberchlorsaure gelost und 
15 min stark erhitzt. Nach dem Erkalten wird rnit 150 cm3 
heiBem Wasser verdiinnt und 5 1 1 0  min zur Vertreibung 
des Chlors erhitzt. Hierauf filtriert man die ausgeschiedene 
Riese lsaure  durch WeiBbandfilter ab (500-cm3-Me13- 
kolben), wbcht S d m a l  mit heioem, salpetersiiurehaltigem 
Wasser und dann 5-6maI mit heiBem Wasser nach. Das 
Filter wird verascht und die Kieselsiiure wie iiblich be- 
stimmt. 

Das Filtrat wird nach dem Erkalten mit Wasser bis zur 
Marke aufgefiillt. Je nach dem Chromgehalt pipettiert man 
100 oder 200 cm3 in das LosungsgefalB ab und bestimmt das 
C h r o m nach Reduktion mit Ferrosulfat--I,iisung und Riick- 
titration des ijberschusses mit n/10 Kaliumpermanganat in 
bekannter Weise. 

Mangan und Phosphor  werden wie vorher bestimmt. 

111. Analyse von Schnelldrehstahl. 

1-2 g Spane werden in 40 cm3 Salzsiiure (spez. Gew. 
1,19) gelost; nach dem Verdiinnen auf 60-70 cma wird mit 
HNO, oxydiert. Die ausgefallene Wolfram+ure halt noch 
geringe Mengen Vanadin und Molybdan zuriick. Diese 
geringen Mengen kann man durch Zusatz von 15-20 Tropfen 
Wasserstoffsuperoxyd (1 Teil Perhydrol auf 3 Teile H,O) 
vollstiindig in Losung bringen. Nach dem Eindampfen und 
Trocknen gibt man 30cm8 SalzsZure (spez. Gew. 1,19) 
hinzu, erwarmt und verdiinnt mit Wasser auf etwa 100 cm3, 
kocht noch einmal kurz auf, gibt noch einige Tropfen 
Wasserstoffsuperoxyd hinzu und filtriert durch Blauband- 
filter Kieselsaure und Wolf ramsaure  ab. Das Filter 
wascht man 4-5mal rnit heaem, salzsiiurehaltigem Wasser 
und noch 3 4 m a l  mit heil3em Wasser aus. Kieselsiiure und 
Wolfram werden wie iiblich bestimmt. Das Filtrat wird ein- 
gedampft, ,mit 10cm3 Salzsaure (spez. Gew. 1,19) auf- 
genommen und nochmals eingedampft . Nach abermaligem 
Losen in 10 cm3 Salzsaure spiilt man in einen 300-em3- 
Erlenmeyerkolben iiber, verdiinnt auf 150 cm3 und leitet 
1/,-1 h Schwefelwasserstoff ein. Das ausgefallene Molyb- 
dansul f id  wird abfiltriert und ausgewaschen. Das Filtrat 
wird mit 20-30 cm3 ijberchlorsaure versetzt und bis zum 
Auftreten der weil3en Uberchlorsauredampfe eingedampft. 
Zur vollstandigen Oxydation des Chroms und Vanadins  
kocht man 10-15 min, verdiinnt nach dem Erkalten mit 
150-200cm3 heiBem Wasser und treibt das Chlor durch 
5 min langes Kochen aus. Chrom und Vanadin befinden 
sich als Chromat bzw. Vanadat in Losung. Durch Zugabe 
von 10 cm3 Phosphorsaure und uberschussiger ungefahr 
n/10 Ferrosulfat-Losung werden Chromat bzw. Vanadat zu 
CrU1 bzw. VTv reduziert. Der Uberschul3 an Ferrosulfat wird 
rnit n/10 Kaliumpermanganat-Losung unter Zuhilfenahme 
von 2-3 Tropfen m/40 Ferroinlosung als Indicator zuruck- 
titriert. Nach dem Abstumpfen der freien Uberchlor- 
siiure mit Natriumacetat und Erwarmen auf 500 titriert man 
nach abermaligem Zusatz von 1 Tropfen Ferroinlosung das 
Vanadin mit n/10 Kaliumpermanganat. [A. 48.1 
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