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Bestimmung von Kupfer und Nickel in technischen Eisen-
sorten mit weniger als 0,05%, Cu und Ni. Der iibliche
Weg der chemischen Bestimmung, nach dem Ausithern
von 10 bis 20 g Eisen, ist umstindlich und zeitraubend.
Polarographisch wurde die Bestimmung nach dem etwas
gednderten Ammoniakverfahren in 1 g gelostem Eisen, auf
25 cm?, mit befriedigendem Erfolg durchgefiihrt (Tab. 3}.

Schiufolgerung.

Wenn auch das zunichst angestrebte Ziel der Be-
stimmung von Eisenbegleitern in Stihlen in Gegenwart
des groBen Eiseniiberschusses nicht erreichit werden konnte,
so bieten die ausgearbeiteten Verfahren doch den Vorteil
einer einfachen Arbeitsweise, die fiir alle Stéhle gilt, gleich-
giiltig, wie deren Zusammensetzung auch sei. Bei un-
legierten und legierten Stihlen, z. T. mit 18%, W, sind die
Verfahren der Ammoniak- oder Bariumcarbonattrennung
ohne vorhergehende Filtration der Stahllgsungen mit der
gleichen Einfachheit der Durchfilhrung und der gleichen
Genauigkeit der KErgebnisse angewandt worden (Tab. 2).

Sowohl beim Verfahren der Ammoniaktrennung wie
auch bei der Bariumcarbonattrennung ist die Zeitersparnis
bei der Bestimmung von Kupfer, Nickel und Kobalt gegen-

iiber den iiblichen Bestimmungsverfahren betriachtlich, be-
sonders bei Reihenuntersuchungen, so daB die Zeit des
Durchleitens von Stickstoff und des Entwickelns des photo-
graphischen Papiers nicht ins Gewicht fallt. Zudem sind
die kleinen Stahleinwaagen von 0,1 g im allgemeinen sehr
schnell gelost. Tiir Betriebsanalysen 148t sich bei
geeigneter Stufenform die Stufenhéhe aus der Beobachtung
des Lichtzeigers auf einer MeBlatte mit geniigender Ge-
nauigkeit ablesen und somit ein weiterer Zeitgewinn er-
zielen. Nicht unwesentlich fiir die Beurteilung des polaro-
graphischen Verfahrens wird fiir den Betriebschemiker die
Kinsparung an Siuren und Chemikalien sein. Die
Durchfiithrung der polarographischen Aufnahmen ist so
einfach zu handhaben, dal3 nach Anleitung jeder Laborant
dazu imstande ist.

Erwagt man Vor- und Nachteile bei der Anwendung
des Polarographen zur (ualitativen und quantitativen
Stahlanalyse, so ist die Frage nach der Brauchbarkeit und
Verwendungsmdoglichkeit des Polarographen im Eisenhiitten-
laboratorium zu bejahen. Allerdings bedarf es noch der
Ausarbeitung weiterer Arbeitsvorschriften, wmn den An-
wendungsbereich fiir das Eisenhiittenlaboratorium lohnend
zu erweitern. [A.31]
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Unter Ferrophosphor versteht man die legierungs-
artigen Verbindungen von Eisen mit Phosphor, welche

bei der Herstellung von elementarem Phosphor als unver-

meidliches Nebenprodukt anfallen. DieVerwendungsmaoglich-
keiten sind in den einzelnen Lindern verschieden; ein Teil
geht in die Eisenhiittenindustrie, da man gefunden hat,
daB ein geringer Phosphorzusatz Stahlblocke bei tieferer
Temperatur walzbar und Gufleisen diinnfliissiger, also
leichter gieBbar macht. Der grofite Teil wandert in die
Thomasstahlfabrikation, wo der Phosphor im Konverter
oxydiert wird und in die Schlacke geht, so dal} er dann
als Thomasmehl, in dem der Phosphor verhaltnisméiflig
geringen Wert hat, in den Handel kommt. Neuerdings,
etwa von 1928 ab, sucht man daher das ,,Zwischenprodukt*
Ferrophosphor durch geeignete chemische Behandlung zu
wertvolleren Stoffen, hauptsichlich Trialkaliphosphaten,
weiter zu veredeln. Es ist klar, dal} jeder Aufschluf3 des
Ferrophosphors zunichst auf einer Uberfithrung der
beiden Bestandteile in hohere Wertigkeitsstufen beruhen
mufl. Als Oxydationsmittel konnen Schwefel, Chlor und
Sauerstoff dienen, die als Elemente (O, bevorzugt in Form
von Luft) in Anwendung gebracht werden konnen. Es
kommen auch Verbindungen in Frage, die leicht Schwefel
(z. B. Pyrit), Schwefel und Chlor (z. B. Schwefelchloriir)
oder Sauerstoff (z. B. Wasser) abgeben.

In der vorliegenden Arbeit wurde versucht, einige
wichtige AufschluBmethoden quantitativ nach verschiedenen

1) Die ausfiihrliche Arbeit erscheint als ,,Beiheft zu
den Zeitschriften des Vereins Deutscher Chemiker
Nr.'27*¢ und hat einen Umfang von 24 Seiten, einschl.
zahlreicher Tabellen und 25 Abbildungen. Bei Voraus-
bestellung bis zum 25. Juni 1937 Sonderpreis von
RM. 2,70 statt RM. 3,60. Zu beziehen durch den Verlag
Chemie, Berlin W 35, Corneliusstr. 3. — Bestellschein
im Anzeigenteil.
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Seiten hin durchzuarbeiten, um fiir jede die Bedingungen
des wirtschaftlichsten Arbeitens festzulegen; daneben
sollten auch Wege fiir neue, bisher unberiicksichtigte oder
ganz unbekannte AufschluBarten aufgezeigt werden.

Als Ausgangsstoff wurde ein technisches Phosphoreisen
(Riedel-de Haén) gewidhlt von der Zusammensetzung
25,23%, P; 73,31%, Ye; 0,51%, Mn; 0,239% Si; es wurde
in einer Porzellan-Kugelniiihle zerkleinert, bis es vollstindig
durch ein Sieb Nr. 100 ging (DIN 1171, 10000 Maschen
je Quadratzentimeter, héchste Maschenweite 0,06 mm).
Es werden hier lediglich dic Frgebnisse mitgeteilt. Versuchs-
anordnungen und Versuchszahlen sind ausfiibrlich in der
Originalarbeit (s. Beiheft) angegeben.

Bei der Oxydation durch Luft-Sauerstoff, die bei
etwa 300° einsetzt und mit steigender Temperatur imiuer
vollstindiger verlauft, bis etwa bei 1200° ein Grenzwert
erreicht ist, tritt bei 1000° ein ausgeprigtes Umsatz-
minimum auf. Es handelt sich hierbei um eine Bedeckungs-
erscheinung, d. h. das Auftreten einer Oberflichenschicht,
die die Diffusion des Sauerstoffs zu dem noch nicht oxy-
dierten Ferrophosphor erschwert, die sich aber nur aus-
bilden kann, wenn rasch auf 950—10509 erhitzt wird.
Dieses Temperaturgebiet ist darum zu vermeiden. Beginnt
das bedeckende Reaktionsprodukt, basisches Eisenphosphat,
zu schmelzen, so bricht die Schicht zusammen, O, kann
wieder an den Ferrophosphor herandiffundieren, und der
Umsatz steigt rasch auf hohe Werte.

Nach der Gewichtszunahme bei 1250° 1483t sich folgende
Reaktionsgleichung aufstellen:

3Fe,l’ + 7,750, = 2Fcy0,.%3P50,,
bzw. bei niedrigeren Temperaturen:
3Fe,P + 8250, = 3Fe,0,.9,P;0, (= 3FePO, + 3/,Fe,0,).

Das FEisen wird also zunichst zum dreiwertigen Zustand
oxydiert und geht gegen 13007 in Magnetit iiber, d. h. 1/, des
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Eisens wird zweiwertig. Der Phosphor verbrennt zu Phos-
phorpentoxyd, da schon iiber 3000 bei O,-Uberschuf3 andere
Phosphoroxyde nicht mehr bestindig sind. In welcher Form
Eisen- und Phosphorpentoxyd miteinander verbunden sind,
bleibt dahingestellt; auf chemischem Wege kann eine Ent-
scheidung nicht getroffen werden. Die Reaktionswirmen
betragen fiir 1 Mol = 142,7 g Fe,P 347 bzw. 364 kcal.

Zusatzstoffe, wie CaCl,, NaCl, Na,CO,, férdern tat- -

sachlich, wie in der Literatur angegeben, die Oxydation. Sie
bilden mit dem Eisenphosphat die entsprechenden Alkali-
bzw. Erdalkaliphosphate, wodurch die reaktionsverhindernde
Sperrschicht leichter schmelzbar wird. Auch geringe Mengen
geglithter Kieselsdure heben die Wirkung der Sperrschicht
bei 1000° auf, und zwar werden die Umsatzwerte so hoch
gesteigert, wie sie ohne das Auftreten der Sperrschicht zu
erwarten wiren. Die Kieselsdure wirkt hierbei hauptsichlich
als Verdiinnungsmittel, indem sie das Zusammensintern ver-
hindert, in zweiter Linie durch Eisensilicatbildung. Eine
Austreibung von P,O; tritt erst bei 17500 ein. Als Kataly-
satoren kann man die Zusatzstoffe nicht bezeichnen, denn
sie werden verbraucht und nicht wieder zuriickgebildet.

Die Oxydation durch Wasserdampf setzt bei etwas
hoherer Temperatur ein als die durch Luftsauerstoff und
erreicht gleiche Umsatzwerte bei jeweils um rd. 100° hheren
Temperaturen. Farbe und Schmelzpunkt deuten darauf hin,
dafl das Reaktionsprodukt unterhalb 1200° ein anderes ist
als bei der Oxydation mit Luft. Dort entsteht zunichst
Eisen-(3)-phosphat, das erst gegen 1300° in Eisen-(2, 3)-
phosphat iibergeht. Wasserdampf bildet diese Verbindung
bei allen Temperaturen, das Eisen liegt immer in Form von
Magnetit vor. Ein Umsatzminimum tritt nicht auf. Die
Reaktion verlauft nach folgender Gleichung:

3Fe,P + 15,5H,0 = 2Fe;0,.%/,P,0, + 15,5H,.

Danach verlangt 1 kg Ferrophosphor (Fe,P) 0,65 kg Wasser-
dampf und liefert 0,81 m® Wasserstoff. Die Reaktionswirme
betragt +37 kcal/Mol. Will man den Wasserstoff nicht ge-
winnen, etwa weil er an Ort und Stelle in geniigender Menge
zur Verfiigung steht, so ist die Verwendung von Wasser-
dampf nicht notwendig; sie verursacht nur unnétigen
Wirmeaufwand, da man mit Luft das gleiche Ziel billiger
erreicht. Die Patentangaben, die bei der Oxydation mit
Wasserdampf Zusatz von O,-haltigen Gasen (Luft) vor-
schlagen, haben somit keine praktische Bedeutung. Um aus
Eisenphosphat wasserlosliche Phosphate zu gewinnen, muf}
es einem zweiten Aufschlull unterworfen werden — z. B. mit
Alkalisulfid oder Sodalésung unter Druck oder Ammoniak
+ Kohlensiure, was der praktischen Ausfithrung der Oxyda-
tionsverfahren nachteilig im Wege steht.

Chlor in statu nascéndi (KClO, + Salzsiure) ergab
einen Umsatz von rd. 40%,. Bei Anwendung molekularen
Chlors in siedendem Wasser (Umsatz 69,) erfolgte die Auf-
16sung zur Hauptsache nicht durch das Chlor an sich, sondern
in sekundirer Reaktion durch die bei der Hydrolyse des
Chlormolekiils frei werdende Salzsiure; denn bei Anwendung
von siedendem CCl; oder C,H,Cl, als Lsungsmittel fiir das
Chlor betragt der Umsatz nur noch 2,59%,, da die Moglichkeit
zur Hydrolyse fehlt. Die Chlorierung mit Chlorgas wird am
besten zwischen 400 und 450° durchgefiihrt. Das Reaktions-
produkt, eine Doppelverbindung aus Eisen-(3)- und Phos-
phor-(3)-chlorid, muf3 dann auf eine der in der Patent-
literatur angegebenen Weisen getrennt werden, z. B. indem
man bei Gegenwart von Alkalichloriden PCl; abdestilliert
(D. R. P. 622648). Der Umsatz erfolgt nach der Gleichung:

Fe P + 4,5Cl,; = 2FeCly + PCly 4 231 kcal.

1kg Fe,P verbraucht hiernach 2,24 kg Chlor.

Wendet man statt Chlor Phosgen an so wird der
Energiebedarf zur Phosgenspaltung aus der Energie der
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Chlorierung bestritten, so dal3 die gesamte Reaktionsenergie
geringer wird: '

Fe,P + 4,5COCl, = 2FeCl; 4+ PCl; + 4,5CO + 112 kcal.

Da die Reaktionsprodukte die gleichen sind wie mit dem
billigeren Chlor, bietet die Verwendung von Phosgen keine
Vorteile.

Gasférmiger Chlorwasserstoff greift schwer an, so
daB der Umsatz keine praktische Bedeutung haben kann; es
entstehen Eisen-(2)-chlorid und Phosphorwasserstoff, der zum
groften Teil wieder zerfillt. Der Gesamtumsatz ist gering,
die Reaktionsgeschwindigkeit klein, nur ein unbedeutender
Bruchteil des Phosphors geht in Trichlorid iiber, und die
Werkstofffrage bereitet unter den nétigen Reaktions-
bedingungen (800—1000°, stromender Chlorwasserstoff)
grofite Schwierigkeiten, da die Apparate vollkommen dicht
sein miissen.

Der AufschluB mitSalz-,Salpeter-undSchwefel-
sdure war bisher noch nicht ausgefithrt worden. Willrige
Salzsidure wirkt ganz anders auf Ferrophosphor ein als gas-
formiger Chlorwasserstoff: das Eisen geht in Eisen-(2)-chlorid
iiber, der Phosphor in phosphorige und Phosphorsiure, sowie
spurenweise in Phosphorwasserstoff. Unterphosphorige und
Unterphosphorsaure treten nicht auf. Fiir eine technische
Verwertung eignet sich der Salzsiureaufschlufl nicht, da in
der anfallenden Lésung die Trennung von Eisen und Phos-
phorsiure nicht auf einfache und billige Art erfolgen kann.

Salpetersidure wirkt auf Ferrophosphor viel kriftiger
ein als Salzsiure; die besten Ergebnisse liegen bei einer Sdure-
konzentration von 309,. Die oxydierende Wirkung ruft eine
Passivierung hervor, die aber nur von einer gewissen Siure-
menge ab eintritt. Bei kleinen Mengen konz. Sdure ndmlich
entsteht durch die Reaktion so viel Wasser, daf3 die Sdure
unter 309, verdiinnt wird, so da} sich die Eisenphosphat-
haut nicht bilden kann. Hochkonzentrierte Sdure 16st iiber-
haupt kaum noch auf. Das Eisen wird stets zu Eisen-(3)-
nitrat oxydiert, die Salpetersidure zu Stickoxyd reduziert, das
sich bei Luftzutritt in NO, verwandelt. Der Phosphor geht
in Phosphorsiure und phosphorige Siure iiber, und zwar ist
der Gehalt an H,PO, dem Gesamtumsatz umgekehrt propor-
tional, so daB konz. Sdure sehr viel Hy;PO, bildet! Die
Reaktion verlduft nach folgender Bruttogleichung:

3Fe,P 4 20HNO, = 6Fe(NO,)s + 3H,PO, + 11NO + 10H,O.

1 kg Fe,P verbraucht 4,27 kg wasserfreie Salpetersiuce. Die
Reaktionswirme betrégt fiir 1 Mol = 142,7 g FeyP 573 kcal.
Da Versuche, das Eisen aus der anfallenden Lsung zu ent-
fernen, ohne Erfolg waren, verliert auch dieser Aufschlufl
sein praktisches Interesse.

Die Schwefelsdure nimmt insofern eine besondere
Stellung ein, als ihr hoher Siedepunkt Temperaturen ge-
stattet, die bei Verwendung von Salz- oder Salpetersiure
kostspielige Apparaturen und Werkstoffe verlangten. Wirmt
man die Aufschlimmung von Ferrophosphor in kalter konz.
Sdure allmihlich an, so tritt etwa bei 100° SO,-Entwicklung
ein; gleichzeitig erwdrmt sich die Sdure von selbst immer
starker und gerit unter Aussto8en von Strémen von SO, und
H,S ins Kochen. Etwa 2/; der Einwaage gehen bereits hierbei
in Losung, wasserfreies Eisen-(2)-sulfat wird abgeschieden.
Nicht simtlicher Phosphor wird sofort in Phosphorsiure
iibergefiihrt, doch verschwindet die phosphorige Siure sehr
rasch und ist schon nach 40 min nicht mehr nachzuweisen.
PHj wird nicht gebildet. H,S wird zum groften Teil wieder
zersetzt, so dal} sich eine Menge Schwefel im Kiihler ab-
scheidet und die entweichenden Gase fast nur aus SO,
bestehen. Die nitige Siuremenge betrigt 4—5 Gewichtsteile
Monohydrat auf 1 Teil Ferrophosphor.

Fiir die praktische Verwertung kommt nur konz.
Schwefelsiure in Betracht, die simtlichen Phosphor in stark
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exothermer Reaktion zu Phosphorsiure oxydiert und das
Eisen als wasserfreies Eisen-(2)-sulfat ausscheidet. Es fillt so
ein fast eisenfreies Gemisch aus Schwefel- und Phosphorsiure
an, das zu Mischdiingern Verwendung finden kann, z. B.
durch Einwirkenlassen auf Phosphorit, wobei ein Gemisch aus
Superphosphat und Doppelsuperphosphat entsteht. Das
Eisensulfat kann als Unkrautbekimpfungsmittel verwandt
oder zu Eisenrot verarbeitet werden. Seine Abtrennung von
der Phosphor- und Schwefelsiure durch Filtration ist nur
unter groBen Verlusten an Phosphorsiure mdoglich; eine
geeignete Trennungsmethode bietet das Abschleudern in
einer Siebschleuder, wobei die Siure nach aulen abflieBt und
nahezu siurefreies Eisensulfat zuriickbleibt.

Wie die Loslichkeitsversuche ergeben, besteht der Aus-
gangsstoff mit 25,29, P nicht aus einer festen Ljsung von
Phosphor in Fe,P, sondern aus Fe,P + FeP, da der Ldose-
riickstand reines Fe,P ist und auch der zuerst in Losung
gehende Teil ein Eisenphosphid sein muf.

Der Umsatz mit waBrigen Atzalkalilaugen wurde
ohne (Reaktion I) und mit (Reaktion II) Zusatz von Sauer-
stoff im Autoklaven gepriift. Die Sauerstoffdrucke betrugen
bis zu 300 at. Uber 300° verlaufen beide Reaktionen voll-
stindig, wobei diejenige bei Anwesenheit von O, iiberlegen
ist, da sie hoheren Umsatz und weniger Phosphit liefert. Vom
Standpunkt der Wirmewirtschaft und der Materialbean-
spruchung ist sie demnach vorzuziehen, weil sie fiir einen
bestimmten Umsatz niedrigere Temperaturen braucht. PH,
wurde unter den herrschenden Versuchsbedingungen niemals
nachgewiesen. Der fiir die Technik maligebendste Unter-
schied zwischen den beiden Reaktionen beruht auf der Form,
in der das Eisen des Ferrophosphors anfillt. Das hydratische
Eisen-(2, 3)-oxyd (Reaktion I)  kann nach Vorschligen der
I. G. Farbenindustrie als Schmirgelpulver, zu Gasreinigungs-
masse oder zur Reduktion zu Eisenschwamm verwendet
werden. Reaktion IT hingegen fithrt zum Eisen-(3)-hydroxyd
(Eisenrot), das ein viel wertvolleres Reaktionsprodukt dar-
stellt als das Eisenischwarz. Dieser Vorteil kann durch den
bei der Reaktion I anfallenden Wasserstoff fiir die meisten
Werke nicht ausgeglichen werden. L4t man nach Beendi-
gung des Aufschlusses den Autoklav ohne Schiitteln erkalten,
so setzt sich das Eisenoxyd zu Boden, und dariiber kristalli-
siert reines Trialkaliphosphat aus, das sich leicht vom Eisen-
schlamm trennen 1i8t. Arbeitet man in einem kontinuier-
lichen Hochdruckapparat, so wird daraus eine heifl gesittigte

Analytisch-technische Untersuchungen

Lauge abgezogen, die beim Erkalten ohne weiteres reines
Phosphat liefert. Alkalicarbonate ergeben geringere Um-
sitze als Hydroxyde.

Anstatt der bekannten Schmelzaufschliisse mit
Alkalisulfat oder -carbonat wurde der mit Alkalichlorid
durchgearbeitet. Bei 1000° wird in guter Ausbeute Tri-
alkaliphosphat gebildet; bei niedrigeren Temperaturen ist
die Reaktionsgeschwindigkeit zu gering, unter 800° deshalb,
weil NaCl erst bei 803° schmilzt; {iber 1000° ist der Dampf-
druck des Chlorids so gro8, dafl es wegsublimiert und nicht
zur Einwirkung kommt. Die Reaktionsgleichung lautet:

Pe,P + 3NaCl + 2,750, = FeCl, + 1/,Fe,0, + Na,PO,.

Eisen-(3)-chlorid sublimiert weg, und es hinterbleiben
schwarze, glinzende Kristalle, die beim Zerreiben ein rotes
Pulver geben und sich durch Analyse als Fe,Oy (Himatit)
erweisen. Der ChloridaufschluB besitzt wirtschaftliche Vor-
teile vor den anderen Schmelz- bzw. Sinterverfahren, da die
Verarbeitungskosten von Alkalichlorid zu Sulfat oder
Carbonat erspart werden.

Der Umsatz mit geschmolzenem Atzalkali verliuft
auBerst stiirmisch und bietet keine Vorteile gegeniiber dem
Umsatz mit wiiBrigen Lisungen unter Druck.

Was die wirtschaftlichen Aussichten der einzelnen Ver-
fahren betrifft, so muB beriicksichtigt werden, daB die Preise
der Rohstoffe (Chlor, Alkalisalze, Siuren usw.) und Energien
(Koks, Strom) ‘geographisch verschicden sind und keine all-
gemeingiiltige Entscheidung erlauben. Es 148t sich aber mit
ziemlicher Wahrscheinlichkeit sagen, daB in Zeiten, in denen
nicht wie heute der gesamte Ferrophosphor von der Stahl-
industrie aufgenommen wird, der Umsatz mit konz. Schwefel-
siure, der mit Chlor und der mit Atzalkalilaugen unter
Druck dem bisher ausgeiibten Schmelzverfahren erfolgreich
zur Seite treten werden; vom Standpunkt der Devisen-
wirtschaft aus sind Chlor und Alkalisalze als rein deutsche
Erzeugnisse natiirlich besonders zu empfehlen. Der Oxyda-
tion mit Luft oder Wasserdampf diirfte nach den gefundenen
Ergebnissen keine Bedeutung beizumessen sein. Was schlie-
lich die bereits bekannten Schmelgzverfahren mit Alkali-
salzen betrifft, so wird manSulfate und Carbonate mindestens
zum Teil durch Chlorid ersetzen, wodurch Arbeitskosten und
Schwefelsiureeinfuhr erspart bleiben und die Gestehungs-
kosten gesenkt werden kénnen. [A. 51.]
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ngesichts der stindig zunehmenden Verwendung von
Chromit!), vornehmlich in der Industrie der feuer-
festen Erzeugnisse, und der sehr groen Zahl zumeist um-
stindlicher und zeitraubender Analysenmethoden, welche
sich aus der schwierigen AufschlieBbarkeit des Chromerzes
ergaben, schien es eine dankbare Aufgabe, ein Verfahren zu
finden, das in bezug auf Kiirze der Ausfiihrungszeit sowie
Billigkeit der Reagenzien die bisher gebrauchlichen tibertrifft
und an Genauigkeit nichts zu wiinschen iibriglit. Dieses
Ziel konnte auf iiberraschend einfache Weise erreicht werden.
Zunichst moége jedoch eine kurze Zusammenstellung
der Analysenverfahren, geordnet nach der chemischen

1) Statist. Jahrbuch des Deutschen Reiches 1936; s. a. Ullmann:
Enzyklopidie d. techn. Chemie, 2. Aufl, Bd. 3, S. 381.
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Zusammensetzung des AufschluBmittels, die Vielfiltigkeit
der Arbeitsweisen beleuchten, wobei auf ein niheres Ein-
gehen verzichtet werden multe.

a) Saure Verfahren.

Der bereits 1862 von F. Genth?) beschriebene Aufschlufl mit
Kalinmbisulfat wurde spiter vollstindig verlassen, weil er stets
unvollstindig verliuft?). Auf Roses!) Beschreibung komme ich noch
zuriick. Erst in neuester Zeit greift Caeser®) diesen Aufschlufl wieder
auf, mufl aber neuerdings das Auftreten sehr schwer 16slicher ,,basi-
scher Sulfate'’ feststellen, welche den AufschluB erschweren.

3) F. A. Genth, Chem. News 187, 32 [1862].
) Duparc u. Leuba, Chemiker-Ztg. 28, 518 [1904].
4) Rose: Handb. d. analyt. Chemie, S. 379.
%) Caeser, Ber. dtsch. keram. Ges. 18, 515 [1935].
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