
welches sich dann spiiter 16st und so einen 
poriisen Kiirper erzeugt. Auf derselben 

I darin besteht, dass das Borat mit Essig- oder 
Salpetersiiure behandelt, mit Methylalkobol 
destillirt , das Destillat mit Calciumoxyd 
eingedampft und der Riickstand gegliiht 
wird, ist nach Angabe der Verff. (Z. anorg. 
19 ,  417) die Anwendung einer gr6sseren 
Menge Kalk nur nothwendig, wenn sehr vie1 
Salpetersiiure zur Destillation verwandt wird. 1 

Als Vergleichssubstanz benutzte er Kalium- 
Es zeigte sich, dass siimmtliche . bichromat. 

Dann zeigt unter Umstiinden, namentlich bei 
weniger Kalk,  das zur Trockne verdampfte 
Gemisch von Calciumhydroxyd und Borat 
Neigung zu verpuffen, wenn man gleich nach 
dern Trocknen mit dem Vergliihen des Riick- 
standes beginnt. Man soll deshalb Salpeter- 
siiure n u r  eben bis zur sauren Reaction zu- 
setzen und erbiilt dann auch bei Verwendung 
geringerer Kalkmengen ziemlich genaue Re- 
sultate. Die ganze Schwierigkeit fiillt fort, 
wenn man etatt der Salpetersiiure EssigsOure 
benutzt. T h a d d e e f f  15th von der Verwen- 
dung des Calciumoxyds ab, weil es sehr 
bygroskopisch ist und deshalb nur scblecbt 
zur Wiigung gebracht merden kann. Er will 
die Borsiiure in Form von Kaliumborofluorid 
eur Wiigung bringen (vgl. 2. anal. 36, 
568). Verff. halteo diese Methode nicht nur 
ffir sehr umstiindlich, sondern auch fiir un- 
genau, da  sich, wie sie fanden, beim Trocken- 
dampfen des Salzgemisches in Gege'nwart 
freier Flusssiiure ein Theil der Borsiiure 
vertliichtigt. Das Calcinmoxyd liisst sicb 
ilbrigens sehr gut zur Gewichtsconstanz brin- 
gen. Bei Versuchen, ein geeignetes Material 
von geringerer Hygroskopicitiit als Absorp- 
tionsmittel fiir die Borsiiure ausfindig zu 
machen, fanden sie Natriumwolframat geeig- 
net, das mit einem geringen Uberschuss 
Wolframsiiure geschmolzen ist ,  doch ist es 
zweckmiissig, das Wolframat liingere Zeit 
mit dem Destillat i u  Beriihrung zu lassen, 
ehe es an der Luft verdampft wird. T.R. 

T i t e r s t e l l u n g  i n  d e r  J o d o m e t r i e .  
J. W a g n e r  (Z. anorg. 19, 427) vergleicht 
verschiedene Oxydationsmittel , die Chro- 

geliist wird. 

Jodwasserstoff katalytisch beschleunigt. Als 
Zwischenproducte nimmt er dabei die Exi- 
stenz von Jodchromsiiure an. Fiir die Praxis 
ergibt sich daraus der Schluss, dass man 
Kaliumbichromat als Mittel zu r  jodometri- 
schen Titerstellung verwerfen muss. Allen- 
falls kann es zu Vergleichszwecken dienen. 
Am meisten Empfehlung verdienen Kalium- 

lisirens der reinsten Producte sich nicht 
iindert. Verf. fiibrt dieses daranf zuriick, 
dass Chromsiiure, die auf die Reaction zwi- 

bijodat und Kaliumbromat, weil sie sich am 
leichtesten reinigen lassen. Verf. betont, 
dass die Ausfiihrung aller jodometrischen 
Bestimmungen, , bei denen freies Jod titrirt 
wird, stets in Flaschen geschehen muss, da  
sich aus Bechergliisern, wenn die Concentra- 
tion nicht sebr gering ist ,  stets Jod ver- 
fliichtigt. 1: B. 

D e n i t r i r u n  g von S c h  i e s s  bau  mwol  l e  
rnit Sulfiden, wobei ein Product entsteht, 
das man als viillig denitrirt betrachten kann, 
bespricht Th. C h a n d e l o n  (Bull. Assoc. 1899, 
10). Taucht man Schieasbaumwolle i n  eine 
5 bis 20 proc. Liisung von Ammohiumsulf- 
hydrat, so steigt die Temperatur, es scheidet 
sich Schwefel aus, dessen Menge bis 83,3 
Proc. des im Sulfhydrat enthaltenen betragen 
kann, und es tritt Ammoniakgeruch auf.  
Gleichzeitig lassen sich i n  der Fliissigkeit 
Ammoniumhyposulfit und geringe Mengen 
von Nitriten und Nitraten nachweisen. Es 
ba t  sicb gezeigt, dass das Ammoniak nicht 
ausschliesslich aus dem Sulfhydrat stammt, 
sondern z. Th. durch Reduction der NO2- 
Gruppe entstanden sein muss, indem der 
Ammoniakgeruch auch bei Verwendung von 
Calciumsulfhydrat als denitrirendes Mitt el 
auftrat. Die Denitrirung ist  fast vollstlndig, 
da 1 g Substanz im Lunge'schen Nitrometer 
n_ur 1 bis 2 cc N liefert. Trotz grosser 
Ahnlichkeit ist  die regenerirte Baumwolle 
nicht als identisch mit Cellulose anzusehen. 
Dafiir spricht schon die verschiedene Festig- 
keit von denitrirter und urspriinglicher Cel- 
lulose im trockoen und im aufgeweicbten 
Zustande. Erstere zerreisst feucht um vieles 



-_- 
leichter als diese, wiihrend sie trocken die- 
selbe Festigkeit zeigen. Da kiinstliche Seide 
auch diesen Mange1 aufweist, so liisst sich 
praktisch darauf ein Unterscheidungsmerkmal 

[I1 - C (NO,) 0 + 3 NH, . SH], = 

11-C - O - O - C C - H + f 7 I I , + 5 S +  

' / p  (XH,)Z Sz 0, + '1'2 H, 0. 

Er glaubt  diese oder eine iihnliche Con- 
stitution fiir die  denitrirte Cellulose wegen 
ihrer Verschiedenheit von der ursprbgl ichen  
annehmen zu diirfen. Es wiirde d a m  zuerst 
d r s  NOs-Radical abgespalten werden. Das- 
selbe wiirde z. Th. zu NH, reducirt,  z. Th. 
i n  N2 O3 + 0 zerfallen, wodurch das  Auf- 
treten von Nitriten eioe Erkliirung fiinde. 
Verf. weist auf die  i h n l i c h k e i t  hin, die  zwi- 
schen der Reduction von Schiessbaumwolle 
durch Ammoniumsulfhydrat und der  Reduc- 
tion von aromatischen Nitrokiirpern durch 
Schwefelwasserstoff bei Gegenwart von Am- 
moniak in  alkoholischer Liisung besteht, 

wonach Nitrocellulose eher a ls  Nitroderivat 
als a l s  Salpetersiiureester erecheint. 

C 6 H , N 0 , + 3 H , S = C 6 H , N H 2 + 3 S  + 2 8 , 0 ,  

T. R. 

a b e r  d i e  V e r f l i i c h t i g u n g  von  E i s e n -  
c h l o r i d ' b e i m  E i n d a m p f e n  s e i n e r  s a u r e n  
w h s e r i g e n  L i i s u n g e n .  F r e s e n i u s  lrommt 
auf Grund umfassender Versuche zu dem 
Schlusse, d a m  eine Verfltchtigung von Eisen- 
chlorid nicht stattfindet. L. L. d e  K o n i n c k  
(Bnll. Aeeoc. 1899, 6) untersucht, angeregt 
auch durch die  das  Gegentheil ergebenden 
Reanltate A. V o g e l ' s ,  gleichfalls diese Ver- 
hiiltnisse, wobei e r  im Gegensatz zu F r e -  
a e n i u s ,  der  den Verlust an Eisen ermitteltc, 
den Eisengehalt des  Destillats zu bestimmen 
sucht. Er kommt zu dem Schlusse, dass 
entgegen der  Ansicht A. V o g e l ' s  Eisen- 
chlorid auch in  s ta rk  saurer Lijsung rnit 
Wasserdiimpfen sicher nicht fliichtig ist, wenn 
die  Temperatur  unter dem Siedepunkte des  
Wassers liegt, wie dies beim Eindampfen 
auf dem Wasserbade der Fa l l  is t ,  dass  da- 
gegen Eisenchlorid sich verfllichtigt, wenn 
auch nur  in  Spuren, Robald man Chlorid 
oder Oxydchlorid i n  festem Zustande in  saurer 
AtmosphHre auf iiber looo erhi tz t ,  wie es  
beim Eindampfen auf freiem Feuer  oder auf 

dem Sandbade leicht geschehen kann. Unter  
den inder Analyse gewijhnlich vorkommenden 
Bedingungen s ind,  wie auch die Versuche 
von F r e s e n i u s  ergeben haben,  die  so ent- 

Bestimmung der  Schwefelsiiure in  Gegenwart 
von Eisen ,,umstiindlich u n d  zeitraubend' 
und ungenau sei, d a  der  mit te ls  Ammo- 
niak gefallte Niederschlag von Eisenhydroxyd 
durchschnittlich 0,5 Proc. SchwefelsHure zu- 
riickhalte. E r  zeigt, dass  seine Methode in  
geiibter Hand nur  e twa die Hiilfte der  Zei t  
in Anspruch nimmt,  wie d ie  von K i i s t e r  
nnd T h i e l .  Ferner h a t  er selbst rnit An- 
fangern genaue Resul ta te  erzielt , wobei zur 
Controle der Eisenniederschlag mi t  Soda ge- 
schmolzen und  der  wiisserige Auszug auf 
Schwefelsiiure gepriift wurde. Fehler  von 
7 Proc., wie sie T h i e l  gefunden h a t ,  biilt 
e r  unter  allen Umstiinden fiir unmiiglich. 

sammtschwefel und  dem Theile, der  zuHyp0-  
sulfit oxydir t  wird, wurde zu 6 : 1 gefunden. 
Verf. s te l l t  darauf folgende Gleichung auf: 

Farblrtoffe. 
E i n i g e  C h l o r - ,  B r o m -  u n d  N i t r o -  

P h e n e t i d i n e  u n d  e i n i g e  d a r a u s  e r h i i l t -  
l i che  A z o f a r b s t o f f e  haben F. R e v e r d i n  
und  F. D i i r i n g  (Ber. deutsch. 32, 162) 
dargestellt,  um den Einfluss zu studiren, 
den das i n  0-, m- oder p-Stel lung zur 
Amidogruppe befiodliche Chlor- oder Brom- 
atom auf die Niiancen und  die  anderen 
Eigenschaften der  +ofarbstoffabkbmmlinge 
auszuiiben im Stande ist.  Sie beschreiben 
p-Chlor-o-Amidophenetol, Dichlor-p-Amido- 
phenetol, o-Chlor-p-Amidophenetol, p-Chlor- 
m-Amidophenetol, 2-Chlor-5-Amidopheneto1, 
o-Brom-p-Amidophenetol , p -Brom-o-Amido- 
phenetol, p-Nitro-o-Amidophenetol , m -  (6) -  
Nitro-o-(2)-Amidophenetol. Die verschiede- 
nen Basen wurden theils zur Erzeugung von 
Farbstoffen auf der  rnit /?-Naphtol gebeizten 
Faser  benutzt, theils wurden aus ihnen 
Azofarbstoffe dargestellt , insbesondere d ie  
Combintitionen rnit Salicylslure, rnit Naph- 
tolsulfosiiure-1,4, rnit R-Salz, m i t  Amido- 
naphtoleulfosiiure G und mit  Chromotrop- 
siiure. Verff. kommen zu folgenden Schliissen: 

1. Beim Druck besitzt der auf der Faser 
mittels der Chlordcrivrte entwickelte i3-Naphtol- 
azokhrper eine orangerothe Nfiance, gelber, minder 
lebhaft und weniger lichtbestiindig, als der mit 
den Bromderivaten als Ausgangsproduct erhaltene 
AzokBrper. Derjenige der Base 

aoorg. 19, 454) wendet sich gegen die  An- 
gaben von K i i s t e r  und  T h i e l  (Z. anorg. 
19, 97), dass d ie  Method0 Yon L u n g e  Z U r  


