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erscheint, die w~issrige Schicht aus dem Apparat  abzulassen, dutch Er- 

w~rmen mit Hydroxylaminchlorhydrat zu reduzieren und dann nochmals 

auszuschtitteln. 

Die ¥erfasser  erhielten nach diesem Verfahren sear zufrieden- 

stellende Resultate. Die Methode kann in der gleichen Weise auch 

zur Trennung des Kaliums yore Vanadin benutzt werden. Ist das 

Vanadin in Form yon Yanadins~ure vorhanden, so muss diese natiirlich 

zuvor mit Schwefeldioxyd oder Hydroxylaminchlorhydrat  zu Vanadylsalz 

reduziert werden. 

Durch das beschriebene Verfahren ist auch die.MOglichkeit gegeben. 

das ¥anadin in einfacher Weise yon Molybdiin, Wolfram und iihnlichen 

K~irpern zu trennen, was ftir die Analyse der sogenannten >>komplexen 

Siiuren<, von Bedeutung ist. Um die Trennung der Vanadins~ture yon 

Molybdiin- und Wolframsiiure durchzuftihren, mtisste nur die Vanadin- 

s~ture allein in Vanadylsalz tibergeftihrt und dieses als Rhodanid mit 

einem geeigneten L(isungsmittel ausgeschiittelt werden. 

Bei der Untersuchung der A l k a l i v a n a d y l o x a l a t e  benutzten die 

Verfasser das folgende Verfahren. Zun~ichst wurde die fiir die Oxydation 

yon Yanadyl und Oxals~ture erforderliche Menge Permanganat  fest- 

gestellt, dann wurde die entstandene ¥anadins~ture mit schwefliger Siiure 

reduziert und dutch Titration mit Permanganat  bestimmt. Die vor- 

handene Oxalsiiure ergab sich alsdann aus der Differenz. Bei diesen 

Bestimmungen zeigte sich die auffallende Tatsache, dass s~tmtliche ftir 

0xalsiiure gefundenen Werte  niedriger ~warea als die berechneten. Die 

Ursache dieser fehlerhaften 0xals~turewerte liegt darin, dass bei der 

Titration eines Gemisches yon Vanadylsalz- und Oxals~urelSsung stets 

weniger Permanganat verbraucht wird als bei getrennter Oxydation 

beider LOsungen. Eine Erkl~trung flit diese Erscheinung kSnnen die 

Verfasser nieht geben. 

Bei der volumetrisehen Bestimmung des ]~isens und des Zinns 
mittels Zinnchlor t i rs  bedingt das Zurtickti tr ieren des iiberschtissigen 

Zinnehloriirs mit Jodl0sung eine doppelte Titration und eine VergrSsserung 

der Fehlerquellen; die beendete Reduktion l~sst sich an der Entf~rbung 

der gelben EisenchloridlSsung nicht scharf genug erkennen, und auch 

bei Anwendung von Kal iumrhodanid  ist der Farbentibergang nicht 

gentigend klar. 
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C. Z e n g e l i  s 1) versuchte daher molybd~tnsaure Salze als Indikator 

zu verwenden und erhielt hierbei die besten Resultate. Die molybd~n- 

sauren Salze werden durch Zinnchloriir und Kupferchloriir sehr leicht 

zu Molybd~nblau reduziert, w~hrend Eisenchlorar keine Reduktion be- 

wirkt. Die Bildung yon Molybd~nb]au ist unter geeigneten Bedingungen 

so empfindlich, dass sich die Anwesenheit yon 0,000001 g Zinnchloriir 

sofort und scharf erkennen litsst. 

Bei Ausfiihrung einer Bestimmung versetzt man die salzsaure Eisen- 

chloridlOsung bei ruhigem Sieden mit Zinnchloriirl0sung, bis die Farbung 

der LOsung anniihernd verschwunden ist. Alsdann br ingt  man einen 

Tropfen der MolybdOnl0sung in eine kleiue Schale und ft~gt 1 - - 2  Tropfen 

yon der siedenden LOsung hinzu. Zeigt sich hierbei e ine  helle blaue 

Farbe,  so ist die Reaktion beendet, anderenfalls muss man noch einen 

Tropfen Zinnchlor~rlOsung hinzugeben, wenigstens eine Minute sieden 
lassen und die Prtifung wiederholen. 

Dieses Yerfahren ]~sst sich auch zur Bestimmung des Zinns ver- 

werten, wenn man die zu prtifende ZinnchloriirlOsung mit einer Eisen- 

ehloridlOsung yon bekanntem Gehalt in geringem l~berschusse versetzt. 

Der 0berschuss der letzteren wird sodann mit einer zweiten Zinnchloriir- 

tOsung zurt~ckbestimmt, deren Titer durch die EisenchloridlOsung fest- 

gestellt wird~ immer unter Anwendung der Molybd~ns~urelOsung als 
Iudikator. 

Zur Herstellung der Molybd~ns~urel0sung 10st man 1 g Molybd~n- 

tr ioxyd in verdt~nnter Natronlauge~ gibt Salzs~iure in geringem Ober- 

schuss hinzu und verdtinnt auf 200 cc .  Das in t~berschiissiger Salpeter- 

s~ure dargestellte gewOhnliche Reagens yon molybd~tnsaurem Ammon, 

wird durch Zinnchlortir nur reduziert, wenn es frisch bereitet ist, es 

gewinut diese F~higkeit  aber auch nach l~tngerer Zeit sofort wieder, wenn 

man der L0sung auch nur eine Spur eines phosphor- oder arsen-, nicht 
aber eines antimonsauren Salzes hinzugibt. 

Zur Bestimmung der Cyans~ture in .den Handelscyaniden wird 

yon 0. H e r t i n g ~ )  eine genaue Methode mitgeteilt.  In Betreff der 

Bestimmung des Cyan s bezeichnet der Verfasser die yon J. W. M e l l  o r 3) 

empfohlene Arbeitsweise nach D e n i g ~ s  als die heste~ dagegen kann 

er die yon M e 11 o r  zur Bestimmung der Cyansiiure benutzte Methode 
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