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Trockenprocess des Leindls, noch
schwebt. Ich behalte mir vor, auf dieses
Thema spiter zuriickzukominen.

Zur Titerstellung
von Kaliumpermanganatlosung mit Eisen.
Voo Herm. Thiele und Hans Deckert.

Obwohl schon seit lange bekannt ist,
dass die Titerstellung der Permanganatldsun-
gen mit Eisen deswegen an Ungenanigkeit
leidet, weil der Fisenwerth des angewandten
Metalls mehr oder minder unsicher ist, so
blieb doch noch vielfach wegen der grossen
Bequemlichkeit das Eisen fiir diesen Zweck
in Gebrauch. Treadwell’) hat seiner
Zeit festgestellt, dass der Eisenwerth bis zu
100,38 Proc. steigen konnc, so dass mit
der Annahme von 99,8 Proc. ein Fehler von
fast 0,6 Proc. verkniipft wire?). Dies Resultat
wird den Leser geneigt machen, anzunehmen,
dass es sich in dem betreffenden Falle um
ein aussergewdhnlich stark verunreinigtes
Liisen gehandelt habe, dass man aber bei
Benutzung der im Handel allem Anschein
nach speciell fiir solche Zwecke unter dem
Namen ,,Chem. reines Fisen etc.“ erhiltlichen
Eisensorten derartige Fehler nicht begehen
konne. Nachstehende Erdrterungen nun sollen
erwelsen, dass dieser letztere Schluss unzu-
treffend 1ist.

Es wurden untersucht:

Zum Vergleich: ,Oxalsiiure Kahlbaum®,
Dieselbe wurde frisch umkrystallisirt und so
lange zwischen Filtrirpapier in einer Witt’schen
Presse abgepresst, bis gerade an der trocknen
Glaswand der Aufbewahrungsflasche nichts
mehr hiingen blieb. (Bezeichnung: Oxalsiurel.)

»,Oxalsiure® von Merck; ebenso behan-
delt, aber bereits vor ca. b Jahren herge-
stellt und seit dieser Zeit in einem gewGhn-
lichen Stopselglase aufbewahrt. (Bezeichnung:
Oxalsiure II.)

Eisen I, Stahldraht, sogen. Claviersaiten-
draht von 0,4 mm Durchmesser.

Eisen II bis Eisen IITa, vergl. Tabelle.

¥isen IV, sogen. Blumendraht von 0,26 mm
Durchmesser.

Reducirtes Kisen. Eisen II wurde ge-
16st, nach den iblichen Methoden von den
Metallen der Schwefelwasserstoffgruppe und
von Mangan getrennt, nochmals mit Am-

1) Nach Lunge-Béckmann’s Techn. Unter-
suchungsmethoden I, 101: ,Chem. Unters. d. Heil-
quellen von Passugg, Ziirich 1898,

2) Dies Resultat ist, wie wir nach Fertigstellung
dieser Arbeit aus einem Referat dieser Zeitschr.
(Jahrg. 1901, 8. 1030) ersahen, auch durch die
Untersuchungen von Wagner und Friedrich
bestiitigt worden.

moniak gefillt, gegliht, zuerst im Rosetiegel
und dann i  schwerschmelzbaren Rohr
(Porzellanschiffchen) bei der hdchsten zu-
lassigen Temperatur reducirt. Der verwen-
dete Wasserstof wurde aus platinirtem
yZincum metallic. absolut chemisch rein® und
reiner Schwefelsiure entwickelt, mit ver-
diinnter Silbernitratlosung gewaschen und
durch cone. Schwefelsdure getrocknet.

Die verschiedenen Eisensorten, mit Aus-
nahme von Eisen IIla, wurden in Ké&lbchen
mit Bunsenventil gelost. Bel IITa wurde
die Lésung in einem mit einem doppelt ge-
bogenen Glasrohr, dessen freies Ende in eine
Bicarbonatlésung tauchte, versehenen Kolb-
chen vorgenommen und entsprechend der in
Kihling’s Lehrbuch der Maassanalyse ge-
gebenen Vorschrift nur schwach, d. h. nicht
bis zum Sieden erhitzt. s wurde zu allen
Versuchen dieselbe Schwefelsiiure und auch
in gleichen Mengen beniitzt. Die Versuche
wurden in zwei 4 Wochen auseinander lie-
genden Versuchsreihen (in der Tab. bez. I
u. IT) ausgefithrt. Der Titer der Permanga-
natlosung, die vor dem Gebrauche nach acht-
tigigem Stehen im Dunkeln durch Asbest
filtrirt worden war, hatte sich In diesen
4 Wochen um 0,0009 seines Werthes geiindert.

Die erhaltenen Resultate sind in folgender
Tabelle wiedergegeben.

100 cem Kaliumpermanganatlosung
entsprechen Grammen:

redueirt Mittel-

werthe

Tempe-
ratur

°C.

Oxal-

sdure I 20,00 C.

Versuchsreihe
berechnet als
Eisen
63,0241 56,0
Versuchsreihe I
reducirt auf
Versuchsreihe 11

0,9879 |
0.9879
0,9877 :
0,9876 | 0,9877 . 0,9868
1,105 | 09867 | 0,9876 !

1,105 | 09867 | 0,9876 \

11104 | 0,9866 | 0,9875 ‘

1,11101]0,9872 | 0,9871 i
1,1109 | 0,9871 ; 0,9870
11107 | 0,9869 | 0,9870 0’9870\079870
1,1107 | 0,9869 | 0,9870 ,

Oxi,l- : [
sinre TL | :
1,1096 | 0,9859 | 0,9858
1,1090 | 0,9854 | 0,9854

Eisen 1 |
0,9934 0,9940 |
0,9935 10,9941 ;
0,9933 10,9941

0,991 0,9939
0,9933 0,9941
9375 | 0,9933 0,9941 |
23.3 10,9935 0,942 |

1,1110
1,1109
1,1107
11107

23,3
93.4
235
1| 232
24,0
9238
23,8
19,7
19,7
20,5
11 L2086

0,9872
0,9871
0,9869
0,9869

R S

19,7

19.8 0,9856 \ 0,9856

92,8
92,9
934
1| 235
93.4

0,9941 [ 0,9932

I { 20,7 :0,9929 0,9930

| 0,9929
20,7 10,9929 | | 0,9930

0,9929

19,7 10,9929 | } 0,9928 |
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£ R r
% | Tempe- Oxal- < g\n reducirt Mittel- g - -E
8 ratur ro I } 2 & auf erth 4 g z
2 siure 8E 8 | s00c. werthe 3§§
> ! ‘ 2 | O
\ Eisen If l ‘ !
23,3 10,9841 | 10,9848 ‘
23 4:0 9839 ‘ 10,9847 |
I| 234 }09841 0,9849 0,9849 1 0,9840
237 | 0.9843 ‘09851‘
| 88 3098431 09852
19,7 10,9841 10,9840 \
1 206 “ 09839 09840 9810, ; 0,9840
I Eisen ’ ‘ I
1D A '
23,9 10,9816 9825
23,7 | 0.9819 ! 10,9827 *
1| 239 09816 109825 | 0,9526 0,9817
232 10,9825 |
L 4234 0, 19818 . o ‘ o 9826 o
19,7 \09818. 09817
1 206 00814 0 9515 | 0,9816 ‘ 0,9816
[ Eisen \
la
17,0 10,9804 O 9810 : :
II 170 ,0. '9798 0 9801 | 0,9807 , 0,9807
Bisen 1
v ! \.
20,6 10,9361 , 10,9862 .
11 206 | 0.9863 | 10,9864 0,9863 | 0,9863
Redua- i ; i
cirtes '
Bisen 1
21,0 . 0,9871 ‘ lo 873
21,1 O 9870 .0 987_
11 210 09871 0,9872 10,9872
21,0 | 0, ,9868 10 9870
Eisen I: Clav1ersaitendlaht.
EKisen 1I: Ferrum metallie. foliat.
BLisen IMl: Ferrom metallic. in Jamin. pro
analysi.

Eisen 11} a:

Eisen III nach der in Kuhling’s

Maassanalyse angegebenen Mothode behandelt.

Eisen 1V: Blumendraht.

Aus obiger Tabelle ergeben sich folgende
Fisenwerthe:
) Ver- Oxalsiure I ilgducirtes

Teine | = 100 Proe.| {00 Proc,

Oxalsiure 1 . 1| 10002 | 10001
Oxalsiure 1 . II 100,00 . 100,02
Oxalsiure 1 . 11 100,14 100,16
Fisen T I 99,38 99,10
Eisen 1 I 99,41 99,43
Eisen 11 1 100,31 100,33
Eisen I 11 100,31 100,33
Kisen 11T . 1 100,54 100,56
Fisen TII . 1I 100,55 1 100,57
Eisen Illa I | 10064 | 10066
Eisen IV . . 1T 100,07 | 100,09
Reducirtes Eiscn u 99,98 | 100,00

Es ergiebt sich hieraus, dass die Fehler
bei den unter den oben erwihnten Bezeich-
nungen in den Handel gebrachten Eisensorten
manchmal noch grésser sind als bei Blumen-

draht oder Claviersaitendraht.

Nimmt man

das Eisen zu 99,6 Proc. an, so konnen Fehler

bis zu fast 1 Proc., nimmt man es zu 99,8 Proe.
an, Iehler bis zu fast 0,8 Proc. begangen
werden. ITirhitzt man nicht bis zum Sieden
(Methode I1Ia), so werden die maximalen
Fehler noch etwa um 0,1 Proc. erhéht.

Recht gute und fiir praktische Zwecke
vollkommen geniigende Ubereinstimmung gaben
die Oxalsiiuretitrationen, obwohl die Pripa-
rate aus verschiedenen Ausgangsmaterialien
zu verschiedenen Zeiten und durch verschie-
dene Personen hergestellt wurden,

Dresden, Chem. Laborat. Dr. H. Thiele.

Zur Fabrikation der Thonerde.
Von Dr. K. J. Bayer.

(Erwiederung auf den unter gleichem Titel in
No. 84 und 35 dieser Zeitschrift erschienenen
Aufsatz von J. Bronn,)

Seit der Aufnahme meiner Verfahren fir die
Thonerdeerzeugung (D.R.P. No.43977 vom 17.Juli
1887 sowie No. 65 604 als Zusatz) in der Gross-
industrie habe ich es bisher nicht fiir nothig ge-
funden, in Bezug auf diesclben in irgend einer
Weise 6ffentlich hervorzutreten. Die Fabriken, welche
mein Verfahren aufgenommen haben, arbeiten dar-
nach zumeist in recht bedeutendem Maassstabe und
sind zufrieden damit, da sie ihre Rechnung dabei
ficden. Einige Publicationen in der ,Zeitschrift
fir angewandte Chemie“ veranlassen mich jedoch,
hier einige Worte an die Offentlichkeit zu richten.

Was zanichst den Bericht des Herrn Prof.
F. Haber im Heft No. 9 vom 26. Februar 1901
anbelangt, so bandelt cs sich um einen kurzen
Auszug ans dem englischen Journal ,Commerce®,
wie dort angegeben. Dieser Auszug entspricht
wohl im Grossen und Ganzen den Thatsachen,
ichk modchte pur noch hinzufigen, dass mein Ver-
fahrea der Thonerdegewinnung aus Baaxit nach
dem spontamen Process ausser in Russland und
England auch in sehr grossem Maassstabe in
Frankreich und Amerika und im kleinen versuchs-
weisen Maassstabe in meiner eigenen Fabrik in
Rietzdorf (Steiermark) durchgefihrt wird. In
Deutschland hat eine siiddeutsche Fabrik meine
Patente iibernommen, sich aber beharrlich ge-
weigert, meine Mitwirkung bei der Einrichtung
und Inbetriebsetzung zu beanspruchen, wodurch
sie nicht in der Lage war, die zu erwartenden
Resultate zu erreichen, die alle andern nach meinem
Patente eingerichteten Fabriken erzielen. — Im Heft
No. 84 derselben Zeitschrift vom 20. Aug. 1901
ist neuerdings ein Aufsatz von Herrn J. Bronn
,Die Fabrikation der Thonerde und der schwefel-
sauren Thonerde“ erschienen, der gecignet ist,
cinen falschen Begriff von meinem Verfabren za
verbreiten. Die vorangehende kurze Beschreibung
schliesst sich im grossen Ganzen an die Be-
schreibung an, die Prof. Haber aus dem ,Com-
merce® gegeben hat; ich muss hier nur bemerken,
dass ein Uberdruck von 3—4 Atm. zar Auf-
schliessung des Bauxits im Autoclaven vollstindig
geniigt; wesentlicher jedoch als der Druck ist die
entsprechende Temperatur,





