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0 x y p h t a 1 s ii u r e u n d S u 1 fop  h t a l s  ii u re. 
Die Herren Miil ler und L a i b l i n  haben die Solfosiiure in eine 

Oxyeiiure verwandelt und daraus Eosine dargestellt. Ich habe diese 
Versuche wiederholt und gleichfalle eine Siiure erhalten, welche 8-Oxy- 
phtalsaure ist, der aber den Analyeen nach eine einbasische Siiure 
vermuthlich eine OxybenzoEsiiure beigemengt ist, was noch genauer 
ermittelt werden soll. 

Die Siiure wird durch Eieenchlorid gelblich roth gefiirbt, schmilzt 
bei 180-1830 uud verwandelt sich in das bei 1640 schmelzenden 
Anh ydrid. 

Berechnet 
ftir GHS (0 H) (COa Hh 

c 52.73 
H 3.29 

Gefunden 

53.28 53.92 pCt. 
3.51 3.60 D 

Analyse des Anhydrids: 
Ber. fiir CsHdOd Gefundeo 

C 58.54 59.07 pct. 
H 2.43 2.87 D 

In  Uebereinstimmung mit der Annahme, dass der etwaa zu hoch 
gefundene Eohlenstoffgehalt von einer OxybenzobiSure herriihre, ergab 
dae Silbersalz bei einer Analyee (I) zu wenig Silber, wiihrend ein 
anderes W z ,  das aue iifters umkrystallieirter Sgiure dargeetellt war, 
die richtigen Werthe (11) lieferte. 

Berechnet Gefunden 
fur C6E3(0H)(cOIAg)a 1. II. 

Ag 54.54 53.96 51.22 pCt. 
Oxyphtaleaures Silber enthalt 40 pCt. Silber. 

Q en f,  Universitiitslaboratorium. 

223. Walther Hempel: 5ur Titretion der Eieenerse. 
(Emgegangen am 15. April.) 

Da ee bei der Verwendung der Eisenerze 6 den Hohofenpro- 
oess immer auf den Gesammteisengehalt ankommt, so erwbhst bei 
der Analyse derselben gewiihnlich eine gewiese Schwierigkeit daraus, 
dass die beigemengte Oangart mehr oder weniger eieenhaltig iet, SO 

dase nach dem Behandeln der Erze mit einer Siiure, ein die Farbe 
der Eieenverbindungen zeigender Riickstand bleibt , den man nur 
durch Aufschliessen mit kohlensaurem Natrou cur Lijeung bringeu 
kann. Bei genauen Analysen findet man sich daher meist in der 
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unangenehmen Lage diem weitlluflgen Operationen auslhren zu 
miieeen. Eine fernere Schwierigkeit bei der Anslyee besteht darin, 
dase man es nur selten mit reinen Oxyden oder Oxydulverbindungen 
zu thun hat, dass vielmehr in weitaus der iiberwiegenden Mehrzahl 
der FHlle Eisenoxyd und -oxydul gleichzeitig vorhanden eind. 

Bedient man aich zur Titration der Chamiileonmethode, so muss 
das Oxyd mittelet Zink nachtriiglich reducirt werden, wendet man 
Zinnchloriir an, so muss man dae Eieenoxydul in Eisenoxyd iiber- 
fiihren und den Ueberschuss dee gebranchten Oxydationsmittele eorg- 
f&ltig entfernen. So leicht nun auch die Reduktion tmd die Oxydation 
des Eisene an eich ausgefihrt werden kann, so schwierig ist ee einer- 
seits ganz eisenfreies Zink zu beschaffen , anderereeits den Ueber- 
schuss der Oxydationsmittel vollsffidig wegzubringen. 

Alle dieee Uebelstlinde vermeidet man ganz, wenn man die 
Eisenerze von Haus aue gleich aufschlieeet und durcb Gliihen oxy- 
dirt, was noch den grossen Vorzug hat, daes gleichzeitig etwa vor- 
handene organische Subetanzen vollsffidig entfernt werden. 

Gliiht man eiaenoxydulhaltige Erze an eich bei Zutritt der Luft, 
80 bekommt man bekanntlich niemale Oxyd, eondern nur Eisenoxy- 
duloxyd von etwas nach der angewendeten Temperatur wechselnder 
Zusammensetzung; das Eieenoxyd verliert ja  sogar bei eehr hohen 
Temperaturen einen Theil seines Sauerstoffs nnd geht in Eieen- 
oxyduloxgd iiber. 

Das Eisen verhiilt sich ganz anders bei Gegenwart eines Ueber- 
achussee von Kalk, man erhiilt dann immer Eieenoxydkalk, es gelingt 
leicht durch einfaches Gliihen das Eisen vollstiindig in Oxyd iiberzn- 
fihren, gleichzeitig etwa vorhandene kieselsaure Verbindungen auf- 
zuschlieesen. 

Vielfache Versuche lehrten, dam noch zweckmiissiger ein Oemisch 
von Kalk und etwas kohlensaurem Natron angewendet wird. Ich 
hebe iibrigens hervor, dass man an Stelle des Ealkes auch Magnesia 
nehmen kann. Die so gegliihten Erze laseen sich mit der griissten 
Leichtigkeit zersetzen, so dam selbet die dichtesten Magnete nach- 
triiglich in wenigen Minuten in Salzsiiure geliist werden kiinnen. 
Zum Zweck der Analyse werden die Erze feinstens gepulvert und im 
lufttrocknen Zustande in Quantitiiten von etwa 0.3 g zur Analyse ver- 
wendet. Das abgewogene Erz wird dann zuniichst in einer Achat- 
reibschale mit ungefihr 0.4g eisenfreier Soda innig verrieben und 
mit etwa 2 g eisenfreiem geftilltem kohlensaurem Kalk gemiecht. Das 
Gemisch wird in einen Platintiegel gebracht und in einem Ofen mit 
Oxydationseinrichtung , wie ich solchen friiher beechrieben habe *) 
etwa eine Stunde lang gegliiht. Nach dem Erkalten 1Lt sich die 

1) Fresenins’ Zeitschr. XVIII, 404. 
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gebildete Fritte mittelst eines Glaa- oder Platinspatela eehr leicht aus 
dem Tiegel herausheben , so dase gewijhnlich nur wenige Kijrnchen 
derselben im Tiegel hiingen bleiben. Man biingt die Mssse in einen 
weithalsigen Kolben , spiilt die Reste mit concentrirter Salzsiiure aus 
dern Tiegel zu derselben und erhitzt sie zum Sieden, wenige Minuten 
geniigen immer um alles Eisen zu h e n .  

1st das Eisen geliiat, so kocht man noch 5 Minuten lang, um 
die aus dem etwa vorhandenen Mangan gebildeten hijheren Oxyda- 
tionsstufen desselben in Manganchloriir iiberzufiiiiren , verdiinnt etwae 
und titrirt mit Zinnchloriir in gewiihnlicher Weise. 

Da der Oliihprocesa keinerlei Beaufsichtigung bedarf, so ist die 
ganze Arbeit sehr bequem. Hat man keinen eisenfreien Kalk zur 
Verfiigung, so bestimmt man am besten in einer beeonderen 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 Era irgend erhebliche Mengen von Mangan vor- 
handen, so aieht die Fritte tief griin aus, veranlasst durch die Bil- 
dung von manganaaurem Natron. 

Ich habe bis jetzt vergeblich versucht, durch den Gliihprocess 
eine bestimmte Oxydationsstufe herzustellen. Die Anwesenheit des 
Wasserdampfee in den Flammgasen des Ofens mag die Umache aein, 
dass sich immer ein Theil des gebildeten mangansauren Natrons 
wieder zerlegt. Geliinge es alles Mangan rnit Sicherheit in mangan- 
saures Natron iiberzufiihren, so kiinnte man rnit der Eisentitration 
die Manganbestimmung mit der griissten Leichtigkeit verbinden. Man 
brauchte niimlich dann nur die Fritte in einen Chlorentwickelungs- 
apparat zu bringen, wie man solche zur Br:runsteinbestimmung ver- 
wendet, dieselbc darin rnit Salzsaure zu behandeln und das Chlor in 
dodkalium aufzufangen und zu titriren und hierauf erst, die Eisenbe- 
stirnmung auszufiihren. 

Beleganalysen.  
Ein Spatheisenstein wurde in Salzsiiure gelijst, die Liisung filtrirt, 

der Riickstand rnit Soda aufgeachlossen , gel6st und rnit chlorsaurem 
Kali oxydirt, hierauf rnit Zinnchloriir titrirt. 

35.9 und 35.86 pCt. Eisen. 
Die Analyse ergab: 

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

Ein Magnet gab nach dem Liisen in Salzsiiure, Aufschliessen des 
Rackstandee rnit Soda u. 8. w. in 2 Versuchen 61.8 pCt. Bei der 
Arbeit nach obiger Methode: 61.74 und 61.73 pCt. Eisen. 




