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abgeschiedenen Kieselsdure - Gallerte  eine
dusserst langwieiige, wenn nicht geradezu
unmdgliche Arbeit ist, und andererseits durch
Concentration des Filtrates sammt Wasch-
wasser verhdlltnissmiiseig zu viel Zeit ver-
loren geht.

Weit ginstiger beziiglich der Filtration
ist der zweite Vorschlag. Man bedient sich
meiner neuen einceitigen Messkolben (Stnhl—
eisen 1886 No. 8), lisst nach Auffillen und
Durchimischen die Kieselsiure absetzen und
kann nun die klare Flissigkeit einfach durch
ein trockenes Tilter algiessen. Es stellt
sich indessen hier ein anderer Ubelstand
ein, welcher auch dieses Verfahren unbrauch-
bar macht, indem die Gallerte, welche ~on
concentrirter Nitratlésung durchdrungen ist,
letztere auch beim Auffiillen und Verdiinnen
im Messkolben hamtnickig zurlickhalt, was
leicht an der Gelbfirbung der Gallerte zu
erkennen ist.

Auf diese Weise wird die Lisung ent-
mischt, das Filtrat wird manganirmer und
die Folgen davon sind zu niedrige Resultate.

Aus den eben angefiithrten Griinden ziehe
ich es vor, die von mir abgeiinderte Belani-
sche dethode (Stahleisen 1886 No. 3, 1887
No. 10) fiir siliciumreiche aber manganarme
Eisensorten anzuwenden. Auch in diesem
Falle ist es angezeigt, die Aufldsung des
Lisens nicht mit Salpetersdure zu bewirken,
indem sonst die in Gallerte eingeschlossene
Manganlésung der Bestimmung ebenfalls ent-
ginge. Am zweckmissigsten verfihrt man
auf folgende Weise:

3 bis 4 g Bohrspine fibergiesst man im
bedeckten 250 cc-Becherglase mit 30 bis
40 cc Chlorwasserstoffséiure von 1,19 spec. G.,
setzt etwas Kaliumchlorat zu, lisst erst in
der Kiilte einige Zeit einwirken und erhitzt
dann auf einer Eisenplatte bis zur vélligen
Losung, dampft auf 15 bis 20 cc ein, ver-
diiunt mit nochmal soviel kaltem Wasser
und filtrirt durch ein Schleicher’sches Filter
(12 em) in einen 500 cc Messkolben ab.
Die Filtration geht sehr rasch von statten,
ebenso rasch ist das nachfolgende Aus-
waschen mit heissem Wasser beendigt.

Zum Filtrate figt man auf 1 g Roh-
eisen » cc Salpetersiure von 1,4 spec. G,
kocht tiber dem Drahtnetz einige Zeit bis
zur reingelben Farbung, kithlt ab, neutralisirt
mit Zinkoxydmilell his zur Gerinnung des
Eisenoxydhydrates, fillt auf, mischt, filtrirt
durch ein trockenes Ialtenfilter und ent-
nimmt 250 cc des Filtrates zur Mangan-
fillung. Durch Kochen der mit Natrium-
acetat, Bromwasser und Zinkoxyd (etwa
8 mal soviel Zinkoxyd als die vermuth-
liche Manganmenge in der zu fillenden

|
| Lésung betrigt) versetzten Lisung wird die
| von Manganoxydul freie Mangansuperoxyd-

‘fﬁllung bewirkt.  Der abfiltrirte Nieder-
schlae  wird mit einer gemessenen Menge

| Oxalsiéiureldsung reducirt und der Uberschuss
der letzteren mit Chamilleon festgestellt.
Zur Erzielung  urésserer Genauigkeit
méchte ich eine entsprechende Verdiinuung der
Chamileon- und Oxalsiiurelsung empfehlen.
Diese verdiiunten Losungen werden indessen
zweckmissig nicht vorriithig gehalten, »on-
dern kurz ~or dem Gebrauche lergestellt,
indem man z. B. 50 cc Normal - Oxalsiiure?)
in einem 250 cc-Messkolben mit verdiinnter
Schwefelsiiure (1:4) auffillt und 50 ce
Normalchamiileon mit Wasser auf 200 cc

verdiinnt.  Wenn 50 cc Normal-Oxalsiiure
= N c¢c¢ Normalchamileon entsprechen, und
1:u — Verdiinnung der Oxalsiureldsung,
1:m = Verdiinnung der Chamileonlésung

bedeutet, so entsprechen 50 cc verdiinnter
Oxalsdure = m.N : n ce¢ verdiinnter Cha-
méleonlésung, wihrend das Mangantiter der
verditnnten Chamileonlésung == Titer der
Normall§sung : m betrigt.

Selbstverstindlich kann die Besielung
zwischen Oxalséiure und Chamileon experi-
mentell festyestellt werden durch Titriren
150 ec verdiiunter Oxalsiiure mit verdiinnter
Chamileonldsung.

Duisburg-Hochfeld, Januar 1858.

Bestimmung vom Atznatron bez. Atz-
kali neben kohlensauren Alkalien.
Von

Dr. Isbert und Venator.

Bekanntlich wurde in der Technik diese,
namentlich bei der Darstellung von caustischer
Soda sehr liufig erforderliche Bestimmung
bisher fast allgemein in der Art ausgefithrt,
dass man in einer bekannten Menge die
Gesammt-Alkalitiit titrirte, einen andern ge-
wogenen, bez. gemessenen Theil mit Chlor-
baryum im TUherschuss versetzte, um die Cax-
bonate auszufiillen, und nach dem Filtriren
abermals die Alkalitit durch Titriren be-
stimmte. Die Differenz zwischen beiden
‘ Titrationen entspricht dem Gehalt an kohlen-
l sauren Alkalieun.
|
I

Dass die Resultate fir die Carbonate

1) Nicht zu verwechseln mit den Normallosun-
gen der Maassanalyse. In unserem Falle betragen
die Concentrationen:

fur Normalchamaleon

fur Normaloxalsuure

= (: 1000
= 8: 1000.
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Zeitschrift fiir
angewandte Chemie,

bei dieser Methode stets zu hoch ausfallen
und in Folge dessen der Werth der causti-
schen Soda immer zu gering angegeben wird,
was fiir die Producenten von nicht unerheb-
lichem Nachtheil ist, da der Werth der
caustischen Soda sich nicht nach dem Ge-
sammt-Titer, sondern lediglich nach dem
Gehalt an Atznatron bemisst, diirfte eben-
falls bekannt sein; man hat aber bis jetzt
noch kein genaueres, vor allen Dingen inin-
destens ebenso einfach und schnell aus-
zufiithrendes Verfahren der Bestimmung von
Atz- und kohlensauren Alkalien neben ein-
ander gekannt.

Durch Versuche mit den verschiedensten
Indicatoren sind wir nun zu dem Resultat
gekommen, dass dies auf hédchst einfache
Weise folgendermassen ausgefithrt werden
kann.

Man titrirt eine abgewogene, bez. ge-
messene Menge der Probe, welche erforder-
lichenfalls vorher in Wasser geldst bez. ver-
diinnt wurde, nach villigem Erkalten in
der gewdhnlichen Weise mit Normalsiure
unter Zusatz von einigen Tropfen einer alko-
holischen Lsung selbst bereiteter Rosolsiiure
(Z. anal. 1887 8. 583), bis ein Tropfen der
Normalséure eben eine deutliche Gelbfarbung
hervorruft; man kann diesen Punkt sehr
leicht und sehr scharf erkennen. Die ver-
brauchten cc geben den Gehalt an Atznatron
an. Beim nunmehrigen Erhitzen der Fliissig-
keit zum Sieden bemerkt man, dass sehr bald
wieder die frithere rothe Farbe eintritt.
Durch weiteren Zusatz von Normalsiiure
unter bestindigem Kochen bis zur bleibenden
Gelbfirbung kann man nun leicht die Ge-
sammt-Alkalitit, und aus der Differenz
beider den Gehalt an kohlensaurem Alkali
erfahren.

Wir haben in unserem Laboratorium
durch hiufige Versuche die Zuverldssigkeit
dieser Methode erprobt und diirfte sich deren
Einfithrung ihrer leichten Ausfihrbarkeit
wegen namentlich fir die Laboratorien der
Grossindustrie, speciell Sodafabriken, em-
pfehlen.

Mittheilung aus der chemischen Versuchsstation zu
Saarbriicken.

Uber polaristrobometrisch-chemische
Analyse.

Von
H. Landolt.

Yorbemerkungen. Bei der Bestimmung

des Drehungsvermégens circularpolarisirender |

Substanzen, welche in einer Flissigkeit ge-

16st sind, kommen bekanntlich

Grossen in Betracht:

« der fiir einen bestimmten Lichtstrahl (ge-

wéhnlich D) und bei einer bestimmten

Temperatur (meist 20° beobachtete Dre-

hungswinkel der Losung, (In Kreisgraden

und Decimalen derselben ausgedriickt.)
die Linge dor angewandten Rolre. (In

Deceimetern.)

d das specifische Gewicht der Losung. (Meist
bestimmt Dei der Temperatur 20° und be-
zogen auf Wasser von 4°.)

p der Procentgehalt d. h. die Gewichitsmenge

folgende

b—

activer Substanz in 100 Gew.-Th. Lo-
sung.

q der Procentgehalt an inactivem Losungs-
mittel,

c==pd dic Concentration d. . die Anzahl Gramme
activer Substanz in 100 ce Losung.

Die aus diesen Beobachtungen berech-
nete sogenannte specifische Rotation:

100e 100 ¢

[(‘]:T:T])E ®
gibt den Drchungswinkel an, welchen eine
1 dm lange Schicht der Ldsung erzeugen
wirde, wenn in 1 cc derselben 1 g wirk-
same Substanz enthalten wiire. Der betref-
fende Werth iindert sich aber nicht nur mit
der Wellenlinge des Lichtstrahles und der
Temperatur, sondern er himngt in der Regel
auch ab von der Beschaffenheit des Lisungs-
mittels, sowie dem Procentgehalt p Dez. der
Concentration ¢. Zur Angabe der Grdsse
[e] gehort daher stets Auskunft Gber diese
vier Punkte,.

Die Zu- oder Abnahme, welche die spe-
cifische Drehung fast aller circularpolarisi-
render Stoffe bei wechselnder Zusammen-
setzung der Losungen zeigt und die von
einer Veriinderung der activen Moleciile durch
die Fliissigkeit herrithren muss, kann dar-
gestellt werden als abhiingig von:

1. dem Procentgehalt an inactivem L&-
sungsmittel durch:

[e] = A + Bq + C¢? @

2. dem Procentgehalt an activer Sub-
stanz durch:

[¢] =a + bp 4 cp® 3)
3. der Concentration durch:
[¢(] =% + Be + Cc? 4)

wobei in vielen Fillen das dritte Glied
dieser Formeln wegfillt.

Sollen die aus der Untersuchung einer
Anzahl Lgsungen bestimmten Constanten der
Gleichungen (2) oder (3) gegenseitig umge-
rechnet werden, so hat man'):

1) Wird in Formel (2) ¢ =0 genommen, so
folgt [«] = A, d. h. die specifische Drechung der
Substanz ohne Losungsmittel, und dasselbe ent-
steht, wenn man in Gleichung (3) p = 100 setzt.
Somit ist A =a -+ 100 b 4- 10000 c.

Die specifische Drehung bei unendlicher Ver-



