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Oxyphtalsiure und Sulfophtalséure.

Die Herren Miiller und Laiblin haben die Sulfosiure in eine
Oxyséiure verwandelt und daraus Eosine dargestellt. Ich habe diese
Versuche wiederholt und gleichfalls eine Sdure erhalten, welche 8-Oxy-
phtalsiiure ist, der aber den Analysen nach eine einbasische Siure
vermuthlich eine Oxybenzoésiure beigemengt ist, was noch genauer
ermittelt werden soll.

Die Séure wird durch Eisenchlorid gelblich roth gefirbt, schmilzt
bei 180 —183° und verwandelt sich in das bei 164° schmelzenden

Anhydrid.
Berechnet

fiar CsHs(OH) (COaH). Gefunden
C 52.73 53.28 53.92 pCt.
H 3.29 3.51 3.60 »
Analyse des Anhydrids:
Ber. fir CsH,0, Gefanden
C 58.54 59.07 pCt.
H 2.43 2.87 »

In Uebersinstimmung mit der Annahme, dass der etwas zu hoch
gefundene Kohlenstoffgehalt von einer Oxybenzogsiure herriihre, ergab
das Silbersalz bei einer Analyse (I) zu wenig Silber, wihrend ein
anderes Salz, das aus &fters umkrystallisirter Siure dargestellt war,
die richtigen Werthe (II) lieferte.

Berechnet Gefunden
fiirr Ce H3(OH)(C O, Ag) 1 .
Ag 54.54 53.96 51.22 pCt.

Oxyphtalsaures Silber enthilt 40 pCt. Silber.
Genf, Universitiitslaboratorium.

223. Walther Hompel: Zur Titration der Eisenerze.
(Eingegangen am 15. April.)

Da es bei der Verwendung der Eisenerze fir den Hohofenpro-
cess immer auf den Gesammteisengehalt ankommt, so erwiichst bei
der Analyse derselben gewdhnlich eine gewisse Schwierigkeit daraus,
dass die beigemengte Gangart mehr oder weniger eisenhaltig ist, so
dass nach dem Behandeln der Erze mit einer S&ure, ein die Farbe
der Eisenverbindungen zeigender Riickstand bleibt, den man nur
durch Aufschliessen mit kohlensaurem Natron zur Losung bringen
kann. Bei genauen Analysen findet man sich daher meist in der
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unangenehmen Lage diese weitliufigen Operationen ausfiihren zu
miissen. Eine fernere Schwierigkeit bei der Analyse besteht darin,
dass man es nur selten mit reinen Oxyden oder Oxydulverbindungen
zu thun hat, dass vielmebr in weitaus der iiberwiegenden Mehrzahl
der Fille Eisenoxyd und -oxydul gleichzeitig vorhanden sind.

Bedient man sich zur Titration der Chamiileonmethode, so muss
das Oxyd mittelst Zink nachtriiglich reducirt werden, wendet man
Zinnchlorir an, so muss man das Eisenoxydul in Eisenoxyd iber-
fihren und den Ueberschuss des gebrauchten Oxydationsmittels sorg-
filtig entfernen. So leicht nun auch die Reduktion und die Oxydation
des Eisens an sich ausgefiihrt werden kann, so schwierig ist es einer-
seits ganz eisenfreies Zink zu beschaffen, andererseits den Ueber-
schuss der Oxydationsmittel vollstindig wegzubringen.

Alle diese Uebelstinde vermeidet man ganz, wenn man die
Eisenerze von Haus aus gleich aufschliesst und durch Gliihen oxy-
dirt, was noch den grossen Vorzug hat, dass gleichzeitig etwa vor-
handene organische Substanzen vollstindig entfernt werden.

Gliht man eisenoxydulhaltige Erze an sich bei Zutritt der Luft,
80 bekommt man bekanntlich niemals Oxyd, sondern nur Eisenoxy-
duloxyd von etwas nach der angewendeten Temperatur wechselnder
Zusammensetzung; das Eisenoxyd verliert ja sogar bei sebr hohen
Temperaturen einen Theil seines Sauerstoffs und geht in Eisen-
oxyduloxyd iiber.

Das Eisen verhilt sich ganz anders bei Gegenwart eines Ueber-
schusses von Kalk, man erhiilt dann immer Eisenoxydkalk, es gelingt
leicht durch einfaches Glihen das Eisen vollstandig in Oxyd iberza-
fihren, gleichzeitig etwa vorhandene kieselsaure Verbindungen auf-
zuschliessen.

Vielfache Versuche lehrten, dass noch zweckmiissiger ein Gemisch
von Kalk und etwas kohlensaurem Natron angewendet wird. Ich
hebe iibrigens hervor, dass man an Stelle des Kalkes auch Magnesia
nehmen kann. Die so gegliihten Erze lassen sich mit der gréssten
Leichtigkeit zersetzen, so dass selbst die dichtesten Magnete nach-
traglich in wenigen Minuten in Salzsiure geldst werden kdnnen.
Zum Zweck der Analyse werden die Erze feinstens gepulvert und im
lufttrocknen Zustande in Quantititen von etwa 0.3 g zur Analyse ver-
wendet. Das abgewogene Erz wird dann zuniichst in einer Achat-
reibschale mit ungefihr 0.4 g eisenfreier Soda innig verrieben und
mit etwa 2 g eisenfreiem gefilltem kohlensaurem Kalk gemischt. Das
Gemisch wird in einen Platintiegel gebracht und in einem Ofen mit
Oxydationseinrichtung, wie ich solchen frilher beschrieben habe?)
etwa eine Stunde lang gegliht. Nach dem Erkalten list sich die

) Fresenius’ Zeitschr, XVIII, 404.
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gebildete Fritte mittelst eines Glas- oder Platinspatels sehr leicht aus
dem Tiegel herausheben, so dass gewdhnlich nur wenige Kornchen
derselben im Tiegel hingen bleiben. Man bringt die Masse in einen
weithalsigen Kolben, spiilt die Reste mit concentrirter Salzsiiure aus
dem Tiegel zu derselben und erhitzt sie zum Sieden, wenige Minuten
geniigen immer um alles Eisen zu 16sen.

Ist das Eisen gelist, so kocht man -noch 5 Minuten lang, um
die aus dem etwa vorhandenen Mangan gebildeten héheren Oxyda-
tionsstufen desselben in Manganchloriir iiberzufiihren, verdiiont etwas
und titrirt mit Zinnchloriir in gewdhnlicher Weise.

Da der Glihprocess keinerlei Beaufsichtigung bedarf, so ist die
ganze Arbeit sebr bequem. Hat man keinen eisenfreien Kalk zur
Verfiigung, so bestimmt man am besten in einer besonderen Probe
den Eisengehalt dadurch, dass man den Kalk mit Soda allein gliiht
und genau wie das Erz behandelt, den so gefundenen Werth bei der
Berechnung in Abzug bringt.

Sind in dem Erz irgend erhebliche Mengen von Mangan vor-
handen, so sieht die Fritte tief griin aus, veranlasst durch die Bil-
dung von mangansaurem Natron.

Ich habe bis jetzt vergeblich versucht, durch den Gliihprocess
eine bestimmte Oxydationsstufe herzustellen. Die Anwesenheit des
Wasserdampfes in den Flammgasen des Ofens mag die Ursache sein,
dass sich immer ein Theil des gebildeten mangansauren Natrons
wieder zerlegt. Gelinge es alles Mangan mit Sicherheit in mangan-
saures Natron iiberzufiihren, so kiénnte man mit der Eisentitration
die Manganbestimmung mit der grissten Leichtigkeit verbinden. Man
brauchte nidmlich dann nur die Fritte in einen Chlorentwickelungs-
apparat zu bringen, wie man solche zur Braunsteinbestimmung ver-
wendet, dieselbc darin mit Salzsiure zu behandeln und das Chlor in
Jodkalium aufzufangen und zu titriren und hierauf erst die Eisenbe-
stimmung auszufihren.

Beleganalysen.

Ein Spatheisenstein wurde in Salzsfiure gel5st, die Losung filtrirt,
der Riickstand mit Soda aufgeschlossen, gelost und mit chlorsaurem
Kali oxydirt, hierauf mit Zinnchlorir titrirt. Die Analyse ergab:

35.9 und 35.86 pCt. Eisen.

Derselbe Spatheisenstein nach der oben beschriebenen Methode
behandelt ergab: 35.7 und 36.0 pCt. Eisen.

Ein Magnet gab nach dem Lésen in Salzsiiure, Aufschhessen des
Riickstandes mit Soda u. 8. w. in 2 Versuchen 61.8 pCt. Bei der
Arbeit nach obiger Methode: 61.74 und 61.73 pCt. Eisen.





