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Wasser und Eis.

{ Zeitschrift fiir
angewandte Chemie.

Es empfiehlt sich, die Auslaufenden & der
Rohre o, wie in den Fig, 229 und 230 im
Langsschnitt und Querschnitt in Einzeldar-
stellung veranschaulicht ist, mit Dimmen ¢
auszustatten, wodurch die Oberflichenberiih-
rung zwischen Gas und Fliissigkeit ausge-
dehnter und anhaltender gestaltet wird.
Uberdies halten die Damme ¢ auch etwa
sich absetzende Unreinigkeiten u. s. w. wirk-
sam zuriick, so dass ein Product von hdherer
Reinheit erzielt wird,

Im Bedarfsfalle kann man die Absorptions-
rohre mit Flassigkeit berieseln, die man oben

vermittels Brauserohres G auffallen lisst und '

unten durch eine geeignete Vorrichtung H
wieder auffingt, soweit sie nicht
dampft ist.

Wasser and Eis.

Zur Bestimmung des Sauerstoffs
im Wasser benutzt L. Mutschler (Z.
Unters. 1899, 481) folgende Abinderung der
Mohr'schen Methode: Eine gewdhnliche,
starkwandige, etwa 1 ! haltende Flasche von
bekanntem Inhalt wird mit dem zu unter-
suchenden Wasser v6llig gefillt. Die Rea-
gentien, !/, N.-Ferroammoniumsulfatlsung,
Natronlauge und Schwefelsiure, werden in
diinnwandige Glaschen eingeschmolzen, wobei
darauf zu achten ist, dass moglichst wenig
Luft eingeschlossen wird. Die Menge Ferro-
salz muss genau bekannt sein, bei den an-
deren ist es nicht n&thig. Das Schwefel-

sdureflischchen wird mit Hilfe eines ange- !

schmolzenen Glasstabes in der mittleren
Bohrung eines Kautschukpfropfens befestigt,
durch eine seitliche Bohrung fithrt ein Glas-
réhrchen, welches den Zweck hat, beim Auf-
setzen des Stopfens auf die mit Wasser ge-
fallte Y¥lasche dem Wasser einen Austritt
zu gestatten, und welches durch einen

Gummischlauch und Glasstab verschlossen !

wird. Man bestimmt das Volumen der drei
Reagensflaschchen zusammen mit einer Achat-
oder Glaskugel, indem man alle vier in
einen Messcylinder mit Wasser bringt und
die Volumzunahme abliest, bringt sie dann
in die die Wasserprobe enthaltende Flasche
und zertriimmert nach Aufsetzung des Stopfens
mit Hiilfe der Kugel die Flasche mit dem
Ferrosalz und der Natronlauge.
und Herschiitteln der Flasche bringt man
das entstandene Eisenoxydul in innige Be-
rithrung mit dem Wasser. Diese Operationen
konnen im Freien ausgefiibrt werden und es
kann, da die Luft v8llig ausgeschlossen ist,
die Probe, auch weun die Operation so
weit gediehen ist, lange Zeit aufbewahrt
werden. Es wird dann weiter die Schwefel-

ver-

Durch Hin-~

siureflasche zerbrochen; man giesst, nachdem
der Niederschlag sich gelost hat, die Fliissig-
keit in ein Becherglas, spiilt Flasche und
Glassplitter mit abgekochtem Wasser ab und
titrirt den nicht oxydirten Rest des Ferro-
salzes mit Cham#leon. Der in der Flasche
entstehende Druck ist &usserst gering. 7. B.

Die Crodoquelle in Harzburg. Nach
R.Ottound J. Troeger (Arch, Pharm, 1899,
149) hat das Wasser dieser Quelle folgende

. Zusammensetzung:
Kieselsdure 0,01680 g in 1000 g.
Phosphors. Calcium 0,00074 ‘
Kohlens. Calcium - 0,13145
Schwefels. Calcium 0,39588
Bromkalinm 0,00196
Chlorkalium 0,20885
Salpeters. Natrinm 0,00510
Schwefels. Natrium 0,57627
Chlornatrium 14,87706
Chlormagnesium 0.31361
Chlorammonium 0,00033

| standig verlduft.

Kohlens. Eisenoxydul 0,00204
16,53309

Fir die Reinigung von Wasser fir
industrielle Zwecke ist die Kenntniss
der Menge der freien und halb gebundenen
KXohlensiure sowie der vorhandenen Chloride
und Sulfate und somit der zur Uberfihrung
der letzteren in Carbonate ndthigen Menge
Soda unerldsslich. L. Vignon und L. Meu-
nier (Mon. sc. 54, 487) verfahren dazu
folgendermaassen: Die Einwirkung von Kalk-

"wasser auf freie oder halb gebundene Kohlen-

sdure verlduft schnell und vollstdndig in
einer Losung, die 50 Proc. Alkohol enthilt,
wegen der Unldslichkeit des Calciumcarbo-
nats in Alkohol. Gleichzeitig sind, weil in
fester Form vorhanden, die Carbonate ohne
Einfluss auf Phenolphtalein. Man gibt in
ein 100 cc-Gefiss 50 cc in einer Nickel-
schale aufgekochtes destillirtes Wasser, fullt
mit aufgekochtem 93 proc. Alkohol auf 100 cc
auf, lisst erkalten, setzt 10 Tropfen einer
Phenolphtaleinlosung und 1 cc conc. Kalk-
wasser (1,8 g Ca (OH); in 1 Liter) hinzu.
Die Lésung wird zum Vergleich benutzt.
Ebenso verfihrt man unter Anwendung von
50 cc des zu untersuchenden Wassers. Man
setzt Kalkwasser hinzu, bis die Farbung mit
der der Vergleichsprobe fibereinstimmt. Ist
n die Anzahl der verbrauchten cc¢ nach
Abzug des einen in der Vergleichsprobe ent-
haltenen cc, so ist das Volumen der freien und
halb gebundenen Kohlensiure V= n . 10,8.

Die Bestimmung der zur Zersetzung der
Chloride und Sulfate néthigen Menge Soda
beruht ebenfalls darauf, dass die Umsetzung
in Gegenwart von Alkohol rasch und voll-
Man macht sich wieder
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eine Vergleichsprobe in derselben Weise wie
oben mit 50 cc ausgekochtem, destillirtem
Wasser und Zusatz von 3 cc Sodalbsung
(1 g im Liter). Man kocht dann 50 cc des
zu untersuchenden Wassers in einer Nickel-
schale aus, giesst in das graduirte Gefiss,
spiilt mit destillirtem Wasser nach, fallt mit
Alkohol auf 100 cc auf, setzt 10 Tropfen
Phenolphtalein und dann Sodalésung hinzu,
bis die Farbung gleich der der Vergleichs-
probe ist. Ist n die Anzahl der verbrauchten cc
nach Abzug von 3 ce, so ist die fiir die voll-
stindige Umsetzung der Chloride und Sulfate
néthige Menge Soda fiir 1 ¢cbm Wasser =
20n g. Fir die dem Gebrauche vorher-
gehende Reinigung des Wassers auf chemi-
schem Wege berechnet sich ein Zusatz von
36n g geldschtem Kalk fiar 1 cbm Wasser
und 20 n g Soda. Diese Mengen sind
jedoch nur theoretische und entsprechen
einem vollstindigen Verlauf der Reactionen.
In Wirklichkeit sind dieselben jedoch stets
unvollstindig und von verschiedenen Bedin-
gungen (Temperatur, Dauer der Einwirkung
u. s. w.) abhingig, was zu berficksichtigen

ist. Bei Wasser, welches ohne vorhergehende :

Reinigung zur Speisung von Dampfkesseln
benutzt werden soll, hat man fir 1 cbm

Wasser, wenn V das Volumen Kohlensiure ;

im [ ist, P = 4760.V g Soda ein fir alle
Mal zuzusetzen, da diese Menge immer wieder
zuriickgebildet wird.

(CO, H), Ca -+ Na, CO; = Ca CO; -+ 2 (CO, H Na)
(CO, H), Mg + Na, COy = Mg CO, - 2 (CO, II Na)
9 (CO, I Na) = CO; Nag + CO, + H, 0.

7. B.

Unorganische Stoffe.

Das Verfahren zur Uberfiihrung
der fliissigen Schwefelphosphide P, S
und Py S oder eines Gemenges beider in
feste amorphe Modificationen von H. Bier-
mann (D.R.P. No. 105 241) besteht darin,
dass zun#chst in bekannter Weise durch Zu-
sammenschmelzen von gelbem Phosphor mit
Schwefel in dem entsprechenden Gewichts-
verhdltnisse unter Wasser die Schwefelphos-
phide hergestellt und durch Abkfihlen zum
Erstarren gebracht werden. Das Wasser, unter
welchem die Schmelzung stattfand, wird ab-
gegossen und das zuriickbleibende Schwefel-
phosphid mehrfach mit Glycerin gewaschen.
Die Behandlung mit Glycerin wird, wenn
néthig, wiederholt, bis das dem Schwefelphos-
phid anhaftende Wasser entfernt ist. Sodann
wird das Schwefelphosphid mehrere Stunden
im Wasserbad unter Glycerin erhitzt. Das
Glycerin wird dann mit Alkohol und Ather
nach Maglichkeit entfernt und dann das
Schwefelphosphid unter Luftabschluss und

"Riuckstéanden

unter Druck auf 300 bis 850° erhitzt und
bei dieser Temperatur einige Zeit erhalten.
In der angegebenen Weise erhidlt man aus
dem fliissigen Product direct feste Verbin-
dungen, welche je nach ihrer Zusammen-
setzung, d. h. ihrem Schwefelgehalt, orange-
bis zinnoberroth sind. Zur Reinigung der
Stoffe behandelt man dieselben mit einem
Losungsmittel des Phosphors, beispiels-
weise Schwefelkohlenstoff, und mit Wasser.
Diese amorphen Verbindungen lassen sich in
trockenem Zustande monatelang unzersetzt
aufbewahren, ohne dass eine Abschliessung
der Luft durch Wasser stattfinden muss.
Dije festen Verbindungen besitzen den Vor-
theil, bestdndiger als die fliissigen Schwefel-
phosphide zu sein und daher, weil sie sich
erst bei verhiltnissmassig hoherer Temperatur
entziinden, gefabrlos gewerblich verwendet
werden zu koénnen.

Die Constitution des Ammoniummag-
nesiumphosphats suchten F. A. Gooch
und M. Austin (Chem. N. 79, 233) zu er-
mitteln. Bei Zusatz von viel Ammoniak
wird der Magnesiumgehalt stets zu hoch ge-
funden. Nichts destoweniger enthdlt der
Magnesium-Ammoniumphosphat-Niederschlag
weder Chlorammonium noch Phosphorsalz
eingeschlossen. Die Gewichtszunahme muss
also auf einem chemischen Einflusse der
Reagentien beruhen, d. h. es muss ein
Phosphat gebildet werden, welches reich
an Ammonium und arm an Magnesium ist.
Verff. nehmen die Gegenwart eines Salzes
(NH,), Mg (PO,); an, welches beim Glihen
Mg (POy), liefern wiirde. Von einem der-
artigen Salze wiirde der Magnesiumammonium=
phosphatniederschlag oft betrachtliche Mengen
enthalten. Diese Fehlerquelle ldsst sich ver-
meiden, wenn man zunichst von dem Nieder-
schlage die klare Fliissigkeit abgiesst, den
Niederschlag in wenig Salzsdure 18st, ihn
nach dem Verdiinnen mit einem schwachen
Uberschuss an Ammonisk wieder ausfillt,
filtrirt und mit schwach ammoniakalischem
‘Wasser auswiischt. Sehr empfehlenswerth ist
auch die von W. Gibbs angegebene Methode,
wonach man die Lisung des Magnesiumsalzes
zuniichst mit Phosphorsalz kocht und nach
dem Erkalten Ammoniak zusetzt. Die Aun-
wendung von starkem Ammoniak ist zwecklos
und schidlich. T. B.

Zur Wiedergewinnung von Jod aus
werden dieselben nach
F.D.Chattaway und K. J.P.Orton
(J. Chemical 18, 560), ob sie 16slich oder
unléslich, organische Riickstinde oder Jodate
sind, auf dem Wasserbade mit Konigswasser



