
eine Vergleichsprobe in derselben Weise wie 
oben mit 50 cc ausgekochtem, destillirtem 
Wasser und Zusatz von 3 cc Sodaliisung 
(1 g im Liter). Man kocht d a m  50 cc des 
zu untersuchenden Wassers in einer Nickel- 
schale aus, giesst i n  das graduirte GefPss, 
spiilt mit destillirtem Wasser nach, fiillt mit 
Alkohol auf 100 cc auf, setzt 10 Tropfen 
Phenolphtalein und dann Sodaliisung hinzu, 
bis die Fiirbung gleich der der Vergleichs- 
probe ist.  1st n die Anzahl der verbrauchten cc 
nach Abzug von 3 cc, so ist die fiir die voll- 
stiindige Umsetzung der Chloride und Sulfate 
niithige Menge Soda fiir 1 cbm Wasser = 
20 n g. Fiir die dem Gebrauche vorher- 
gehende Reinigung des Wassers auf chemi- 
schem Wege berechnet sich ein Zusatz von 
36 n g geliischtem Kalk fiir 1 cbm Wasser 
und 20 n g Soda. Diese Mengen sind 
jedoch nur theoretische und entsprechen 
einem vollstiindigen Verlauf der Reactionen. 
In  Wirklichkeit sind dieselben jedoch stets 
unvollstiindig und von verschiedenen Bedin- 
gungen (Temperatur, Dauer der Einwirkung 
u. s. w.) abhilngig, was zu beriicksichtigen 
ist. Bei Wasser, welches ohne vorhergehende 
Reinigung zu r  Speisung von Dampfkesseln 
benutzt werden soll, hat man fir 1 cbm 
Wasser, wenn V das Volumen Kohlensiiure 
im 1 ist, P = 4760.  V g Soda ein fiir alle 
Ma1 zuzusetzen, da  diese Yenge immer wieder 
zuriickgebildet wird. 
(CO, H ) p  Ca + Na2 CO, = Ca CO, -/- 2 (CO, H Na) 
(CO, €I)2 Mg + Na, CO, = Mg CO, + 2 (CO, I1 Na) 

2 (CO, I1 Na) = CO, Sag + CO? + H, 0. 
T. B.  

Unorganische Stoffe. 
D a s  V e r f a h r e n  z u r  U b e r f i i h r u n g  

d e r  f l i i s s i g e n  S c h w e f e l p h o s p h i d e  P, S 
und P2 S oder eines Gemenges beider in 
feste amorphe Modificationen von H. B i e r -  
m a n n  (D.R.P. No. 105 241) besteht darin, 
dass zuniichst in bekannter Weise durch Zu- 
sammenschmelzen von gelbem Phosphor mit 
Schwefel in dem entsprechenden Gewichts- 
verhiiltnisse unter Wasser die Schwefelphos- 
phide hergestellt und durch Abkiihlen zum 
Erstarren gebracht werden. Das Wasser, unter 
welchem die Schmelzung stattfand, wird ab- 
gegossen und das zuriickbleibende Schwefel- 
phosphid mehrfach mit Glycerin gewaschen. 
Die Behaudlung mit Glycerin wird, wenn 
niithig, wiederholt, bis das dem Schwefelphos- 
phid anhaftende Wasser entfernt ist. Sodann 
wird das Schwefelphosphid mehrere Stunden 
im Wasserbad nnter Glycerin erhitzt. .. Das 
Glycerin wird dann rnit Alkohol und Ather 
nach Miiglichkeit entfernt und dann das 
Schwefelphosphid unter Luftabschluss und 

phosphatniederschlag oft betriichtliche Mengen 
enthalten. Diese Fehlerquelle liisst sich ver- 
meiden, wenn man zuniichst von dem Nieder- 
schlage die klare Fliissigkeit abgiesst, den 
Niederschlag in wenig Salzsiiure 16st, ibn 
nach dem Verdiinnen rnit einem schwachen 
dberschuss an Ammoniak wieder ausfiillt, 
filtrirt und rnit schwach ammoniakalischem 
Wasser auswiischt. Sehr emyfehlenswerth i s t  
auch die von W. G i b  bs  angegebene Methode, 
wonach man die Liisung des Magnesiumsalzes 
zunachst mit  Phosphorsalz kocht und nach 
dem Erkalten Ammoniak zusetzt. Die An- 
wendung von starkem Ammoniak ist  zwecklos 
und schldlich. 1'. B. 
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(J. Chemical 18, 560), ob sie 16slich oder 
unlhlich, organieche Riickstiinde oder Jodate 
sind, auf dem Wasserbade rnit K6nigswassei 



wood (J. Amer. 21, 608) vermeidet dieselben, 
indem er die Fiillung von Eisen und Pbos- 

mehrere Fiille an, darunter solche rnit 
tiidtlichem Ausgange. Da Fluoruatrium ale 
Mittel gegen Insecten verwandt wird u?d in 
Zinndosen in den Handel gelangt, die Ahn- 
keit mit den Backpulverdosen besitzen, kiin- 
nen Verwechslungen leicht eintreten. Die 
Symptome bestehen in Ubelkeit, Erbrechen 
und Speichelfluss. Bei Dosen von 0,25 g 
macht sich beim .Menschen die schiidliche 
Wirkung bemerkbar. T. B. 

Verf l i ich t igung von Eisenchlor iden  
u n d  A n w e n d b a r k e i t  d e r s e l b e n  in  d e r  
Analyse .  Wiihrend die bieherigen Beob- 
achtungen zeigten, dam Eisenoxyd im Salz- 
siiurestrom auf 180 bis 200' erhitzt nur 
theilweise sich verfliichtigt unter Zuriick- 
lassung von Ferrochlorid und dass bis 500' 
die Verfliichtigung sehr gering ist, fanden 
F. A. G o o c h  und F. St. H a v e n s  (Chem. 
N. 80, 39), dass bei raschem Erhitzen suf 
450 bie 500' im Salzsiiurestrom die Ver- 
fliichtigung eine vollstiindige ist. Dasselhe 
Resultat wird schon bei 180 bis 200' er- 
reicht, wenn man durch Eintragen von etwas 
Braunstein i n  den Entwicklungsapparat dem 

und entfiirbt die Liisung durch einige 
Tropfen einer verdiinnten Thiosulfatliisung. 

freiem Zustande. Carbonate sind unschiid- 
lich gemacht. Man fiigt einige Tropfen 
Phenolphtalein hinzu und lHsst die Normal- 
Alkalilijsung zufliessen bis zur  starken Roth- 
f tbung.  Man gibt dann eine geringe 
Menge Mannit hinzu, wodurch die Aciditiit 
der Borsiiure bekanntlich sehr vermehrt wird 
und die Phenolphtalei'nfiirbung verechwindet. 
Man liisst dann weiter Alkali zufliessen bis 
zur schwachen Rothfiirbung. Wird dieselbe 
auf Zusatz einer weiteren Menge Mannit 
nicht  geiindert, so ist  die Titration beendet. 
Die Berechnung geschieht nach der Gleichung 

B, 0, + 2 Na OH = 2 NaOB0 + H,O. 
Obwohl die Borsiiure-Mannitverbindung 

geniigend Acidititt besitzt, um aus einem 
Gemisch von Kaliumjodid und -jodat Jod 
frei zu machen, i a t  die Reaction doch so 
sehr von der Zeit abhiingig, dass sie, wenn 
man den Rest dea Alkalis schnell msetzt, 
keine das Resultat schiidlich beeinflussende 
Wirkung hat. I: B. 

Salzgewinnung.  Das Verfahren von 
E. A. G o d d i n  (D.R.P. No. 102 758) beruht 
auf dem Princip, aus concentrirten Salz- 

durch ein trocknes Filter abfiltrirt. Das der Gleichung 

tate sind sehr genau. 7'. B. 

Auf d i e  g i f t i g e  W i r k u n g  von Na-  
t r  i u m f 1 u o r i d macht H. B. B a1 d w i n  
(J. Amer. 21. 617) aufmerksam. Er fiihrt  

bonate auf das Erkennen des neutralen 
Punktea zwischen Thiosulfat und Jodstkke 

1 ausiiben, auszugleichen. Nach Entfernung 
des Jods enthiilt die LBsung neben Stiirke 
nur neutrale Salze und alle Rorsiiure in 
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schieht nach H. S. E l w o r t h p  (D.R.P. No. 
104 497) durch Uberleiten von Kohlensiiure 

liisliches Salz. 
Gleichung 

Der Vorgang entspricht der 

oder eines Gemisches von Kohlensiiure und 
Wasserdalnpf iiber gliihende Kohlen und 
nachheriges bberleiten des so erhaltenen 
Kohlenoxyds iiber gliihende Metalloxyde. 
Die fiir das Verfahren verwendete Kohlen- 
siiure wird in besonderen Regenerativijfen 
auf eine sehr hohe Temperatur gebracht und 
in  diesem Zustande den Reducir- bez. Oxydir- 
iifen zugeftihrt, um jede Wiirmezufiihrung zu 
den Reducir- bez. Oxydiriifen von aussen 
her zu vermeiden, indem die Wr  die ver- 
schiedenen Umsetzungen niithige Wiirme 
schon in den Gasen selbst enthalten ist. 

A n  r e i c  h e r u  n g c a r  b o n a t h a l t i g e r  
P h o s p h a t e .  Behandelt man nach Ch. R a n -  
s o n  und H. G o u t h i k r e  (D.R.P: No. 105387) 
phosphathaltige Kreide in feinerzerkleinerung 
mittels schwefliger Slure,  so erhiilt man 
neben Kohlenslure, welche aufgefangen werden 
kann, eine mehr oder weniger concentrirte 
Liisung von Calciumbisulfit und einen unliis- 
lichen Riickstand, welcher zum grijasten 
Theile aus Calciumphosphat besteht. 

Das Calciumbisulfit wird in zwei Theile 
getheilt. Der eine Theil wird erhitzt und 
gibt hierbei die Hiilfte seines Gehaltes an 
schwefliger Siiure ab. Der Racketand ist 
Calciumsulfit : 

H, Ca (SO,), = SO, + Ca SO, + & 0. 
der verwendeten 

schwefligen Siiure wiedergewonnen, wiihrend 
I,', in dem als Riickstand verbliebenen Calcium- 
sulfit enthalten ist. Das Calciumsulfit wird 
hierauf mit Kohlenstaub gemischt und in 
einem Flammofen unter Durchriihren stark 
erhitzt. Man erhiilt hierbei nach der Gleichung 

2 (Ca SO,) + 3 C = 2  Ca Y + 3 CO, 
Calciumsulfiir, gemischt mit einem kleinen 
Rest von nicht ausgenutzter Kohle und von 
Sulfat, welchea nicht in Sulfiir iibergegangen 
ist. Das Calciumsulfit zersetzt sich bereits 
bei Erhitzung auf Dunkelrothglut von selbst 

Auf diese Weise wird 

2 H, S + 11, Ca (SO,), = S, + Ca S,O, + 3 H, 0. 
Der so erhaltene Schwefel enthiilt nur 

etwas Calciumsulfit, welches durch Anfeuchten 
und Pressen zum griissten Theil beseitigt 
wird. Durch Verbrennen des Schwefels 
erhiilt man wiederum schweflige Slure, und 
zwar die Hiilfte der urspriinglich verwendeten 
Menge. Das gewonnene Calciumhyposulfit 
wird auf 60' und dariiber erhitzt; es zersetzt 
sich hierbei, und es bildet sich ein Nieder- 
schlag, welcher aus Schwefel und Calcium- 
sulfit besteht: 

Ca S, 0, = S + Ca SO:,. 
Trocknet man den Niederschlag und ver- 

der schwefligen brennt ihn, so erhiilt man 
Siiure wieder und Calciumsulfat. 

M e s s u n g  t i e f e r  T e m p e r a t u r e n .  
A. L a d e n b u r g  und C. Kri ige l  (Ber. deutsch. 
1899, 1819) besprechen die Verwendung 
eines Thermoelementes. Von den ausgefiihrten 
Messungen m6gen folgende mitgetheilt werden : 

Siedepunkt Druek 
mm 

Saucrstoff -181,4O 745 

Ammoniak - - 
Stickoxyd - 142,4 757 

getlinn - -  1.52,5 749 
bthan ' ' - 8.5,4 749 

Propylcn -. 5O;2 749 
:\ thylen -- 102,65 757 

Acetylen Subliinntionspunkt 
Toluol + 110 

- 83,8 

Chlormethy l 
Hromiithyl 
Metliylalkohol 

Xt.her 
hldcli yd 
Aceton 

,>thJ-lnlkollol 

Sehrnelzy. 

- 
- 150,OO 
- 77,05 

- 171,4 
- -  

- 
b1eil)t tlussig 

in fliissig. Luft 
_- 

-- 94,2 
- 103,li 
- 116,O 
- 94,9 

- 112,:3 
- 112,6 
- 110.7 
- 943 

F l i i s s i g e  L u f t .  A. L a d e n b u r g  (Ber. 
deutsch. 1899, 46) hat 3 Bestimmungen des 
spec. Gew. ausgefiihrt: die erste, mit miig- 
lichst frischer, eben condensirter Luft, die 
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zweite nach einigem Stehen, die dritte erst 
am zweiten oder dritten Tage nach der Be- 
reitung, sodass der Stickstoff miiglichst ab- 
gedunstet war: 

Spec. Gewicht Sauerstoffgehalt 
I. 0.9931 53.83Proc. . 

11. l;029 64;2 
111. 1,112 93,6 

Wenn es miiglich ware, die atmosphlri- 
sche Luft als solche zu verflussigen, wurde 
diese bei ihrem Siedepunkt ein spec. Gew. 
von 0,87 bis 0,90 haben. 

S c h H d l i c h k e i t  d e r  C h l o r s t i c k s t o f f -  
d a m p f e .  Nach W. H e n t s c h e l  (Ber.deutsch. 
1899, 1878) entwickelte sich nach halb- 
jahriger Beschlftigung mit Chlorstickstoff- 
lasungen eine Entzundung der Schleimhiiute. 
Die Erkrankung t ra t  pliitzlich auf, Husserte 
sich in Stimmverlust, Riithung der Schleim- 
hiiute, Fieber und stechenden Schmerzen in 
den Bronchien. Der Heilungsprocess war 
langwierig. 

Organische Verbindungen. 
Z u r  B e s t i m m u n g  von A l k o h o l  u n d  

A t h e r  i n  G e g e n w a r t  v o n  P e t r o l l t h e r  
schiittelt man nach H. D. R i c h m o n d  (Anal. 24, 
201) 20 cc des Gemisches rnit 25  cc rnit 
Ather gesattigten Wassers und liest das 
Volumen der Atherschicht ab (A) Man 
lasst die wiisserige Schicht ablaufen und 
schiittelt die Atherschicht aufs Neue rnit 
25 cc atherhaltigem Wasser. Das Volumen 
der AtherlBsung sei B. Dann ist  2 A-B 
das Volumen von Ather und PetrolBther, 
und (20 + B - 2 A) . 5 der Gehalt an Vo- 
lumprocenten Alkohol in dem ursprunglichen 
Gemisch. Zur Bestimmung des Petrolathers 
bereitet man sich eine Mischung von 20  cc 
SchwefelsHure (90proc.) und 20 cc Eisessig 
und liisst erkalten. 10 cc des zu priifenden 
Gemisches (oder der Atherschicht nach Ent- 
fernung des Alkohols) werden in einer Burette 
langsam unter jedesmaligem Umschiitteln 
mit  dem Gemisch von Schwefelsaure und 
Essigsiiure versetzt, wobei die Burette ver- 
korkt gehalten wird. Sobald alles hinzu- 
gefiigt ist, schiittelt man gut und liisst ab- 
setzen, Die sich abscheidende Schicht ist 
Petroliither. T. B. 

B e s t i m m u n g  k l e i n e r  M e n g e n  S c h w e -  
f e l  i n  f l u c h t i g e n  o r g a n i s c h e n  S to f fen .  
R. L u c i o n  (Bull. Assoc. 13, 290) bestimmt 
den Schwefelgehalt in Benzin, indem er eine 
gewogene' Menge mit Hiilfe von trockenem 
Wasserstoff verfiiichtigt und in einem Ver- 
brennungsrohr in einem reinen trockenen 

Luftstrom verbrennt. Die abziehenden Gase 
werden in Ammoniak aufgefangen und darin 
der Schwefel in gewiihnlicher Weise bestimmt. 
Die Methode gibt zufriedenstellende Resul- 
tate nur, wenn der Schwefelgehalt sehr 
gering ist. Bei 2,5 Proc. ist sie bereits 
vbllig unbrauchbar, weil die Verbrennung 
eine unvollstandige ist. I: B. 

D i e  Diazotirungsgeschwindigkeit 
bestimmten A. H a n t z s c h  und M. S c h i i m a n n  
(Ber. deutsch. 32, 169  1) durch colorimetrische 
Bestimmung der in der Diazotirungsflussigkeit 
noch vorhandenen sslpetrigen Slure. Die 
Ergebnisse sind folgende: 

1. Die Diazotirung der Adinbasen verliluft, 
wenn man storende Nebenprocesse aosschliesst, 
auch in sehr starker Verdunnung so gut \vie voll- 
s t 5 n d i g . 

2. Die Reaotionsgeschwindigkeit des Diazo- 
tirungsprocesses ist ausserordentlich gross, sie 
nimmt aber, wie zu  ermarten, mit steigender 
Temperatur bedeutend zu. 

3. Die Diazotirungsgeschwindigkeit der unter- 
suchten aromatischen Amine Anilin, p-Toluidin, 
m-Xylidin, p-Bromanilin, p-Nitranilin ist auffallen der 
Weise fast gleich gross; sie wird also durch Ein- 
fiihrung positiver oder negativer Gruppen in den 
Benzolrest der Anilinbase nicht merklich beeinflusst, 
sofern auch hier secundare Reactionen, vor allem 
Diazoamidobildung, vermieden werden. 

4. Die Diazotirungsgeschwindigkeit wird durch 
iiberschiissige Saure etwas rergriissert; mehr als 
1 Mol. iiberschiissiger Saure hat jedoch auf die 
Geschwindigkeit keinen merklichen Einfluss rnehr, 
ist aber besonders hei schwachen Aminen (p-Nitrani- 
lin) wegen ihrer Schutzwirkung gegen secundiire 
Bildung von DiazoarnidokGrpern fur den vollstan- 
digen Verlauf der Diazotirung erforderlich. 

5. Aus der Diazotirungsgeschwindigkeit be- 
rechnet sich annahernd eine Constante nach der 
Gleichung zweiter Ordnnng: 

1 
(a- s) t 

c = -A_. _.  

S u b s t i t u i r t e  C y a n a m i d e  erhielt 
0. W a l l a c h  (Ber. deutsch. 32, 1872) durch 
Einwirkung von Bromcyan (1 Mol.) auf eine 
iitherische Liisung von secundaren Basen 
(2 Mol.). 

Cyandimethylamin, CN. N (CH,),, (61, Sdp. 52O 
bei 14 mm). 

Cyandiiithylamin, CN . N (C2Hj)*, (01, Sdp. 68O 
bei 10 mm). 

Cyandipropylamin, CN . hT (C8H7),, ((jl, Sdp. 88 
bis 90° bei 10 mm). 

Cyandiamylamin, CN . N (C5H,J2, ' (01, Sclp. 
130 bis 1320 bei 10 mm). 

Cyanpiperidin, CN . NCjHIo, (61, Sdp. 102O bai 
10 mm). 

Cyandibenzylamin, CN.N (CH,. C,;H,),, (bei 54O 
schmelzende Krystalle, Sdp. 145 bis 1480 bei 10 mm). 

Cyanmethylanilin, CX . N (CH,) (C,Hj), (bei 28O 
schmelzende Rrystalle, Sdp. 136O bei 10 mm). 

Es wurden so erhalten: 


