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u n d  6 Proc. Dioxyd.  D e r  Wasseriiberschuss 
d e s  Ka lkhydra t e s  betrug 0,2 Proc.,  d ie  
Maximalternperatur wahrend  d e r  Chlorirung 
32 be i  einer Mnximallufttemperatur von 1 9  ". 

Es ist m i r  noch eine angenehme Pflicht, 
H e r r n  Prof.  Dr. D i e f f e n b  a c h  fiir die  
Liebenswiirdigkeit ,  m i t  welcher e r  mir s t e t s  
Rathschlage ertheil t ,  besten Dank zu sagen. 
Ehenso  d a n k e  ich den Her ren  Studirenden 
Krause  und  W e b e r  fiir die  Ausfiihrung 
einer  grossen Zahl von Ana lysen ,  welche 
neben den eigenen Versuchen die  gemachten 
Angaben  bestatigen. 

Darmstadt, Chem.-techn. Institut d. Grossh. 
Technischen Hochschule. 

Schmelzpnnktbes timmungsapparat. 
Von Herm. Thiele, Dresden. 

Bei den meisten Apparaten, die zur Schmelz- 
punktsermittelung benutzt werden, dient eine 
durchsichtige Flissigkeit (Schwefelsiure, Paraffin61 
etc.) als Whmeiibertriger. Dime Flissigkeiten 
sind recht wenig gute Wiirmeleiter. Wenn auch 
die durch die thermische Ausdehnung hervorge- 
rufenen StrBmungen diesen Nachtheil bis zu einem 
gewissen Grade vermindern, so deuten doch die 
vielfach gebriiuchlichen Apparate mit Riihrvor- 
richtungen darauf hin, dass man diesem selbst- 
thitigen Auegleich nicht allzuviel Vertrauen ent- 
gegenbringt. Der Verwendung der beaten WPrme- 
leiter, der Metalle steht anscheinend der offenbare 
Nachtheil der Undurchsichtigkeit entgegen. Im 
Nachfolgenden sol1 gezeigt werden, wie durch zwei 
principiell nicht sehr verschiedene Methoden die 
BUS der Undorchsichtigkeit folgenden Ubelstinde 
beseitigt werden kcnuen. 
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Fig. 2. 

. B e s c h r e i b u n g :  In einem rnit dem Befesti- 
gungsstabe b versehenen Kupferklotz a (Fig. 1 u. 2) 
sind dicht neben einander zwei LBcher c und d 
gebohrt, von denen eins znr Aufnahme eines gew. 
diinnen Stabthermometers, das andere zur Auf- 
nahme des SchmelzrBhrchens dient. Die Beob- 

achtung des ScLrnelzens geschieht durch die eine 
der Bohrungen gg. 

A n w e n d u n g :  Der Apparat wird mittels rles 
Kupfcrstabes b in die Muffe eines gewohnlichen 
Bunsenstatives (Fig. 3) geklemmt und so aufgestellt, 
dass die Bohrungen 9 g nach einer gut beleuch- 
teten Flache weisen. Nach dem Einsetzeu des 
beschickten SchmelzrBhrchens und des Thermo- 
meters erhitzt man den Apparat durch eine unter 
den Stab b oder unter den Klotz a gestellte 
Bunsenflamme. Durch Verschiebung desselben 
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Fig. 3. 

lings des Kupferatabes hat man die Temperatur- 
steigerung vollkommen in der Gewalt. Die Sub- 
stanz iu dem IlBhrchen erscheint vor dem Schmelzen 
dnnkel, fast schwarz. I m  Moment des Schmelzens 
hellt sich der Inhalt des RBhrchens pktzlich auf, 
so dass der Schmelzpunkt sehr scharf beobachtet 
werden kann. Das Auge muss bei der Beob- 
achtung natirlich annibernd in der Entfernung 
der deutlichen Sehweite vom Apparate gehalten 
werden. Durch Anheben des RBhrchens E mit 
einer Pincette etc. kann man sich leicht davon 
iberzeugen , dass der gauze Inhalt geschmolzen 
ist. Befiirchtet man eine Beeinflussung der An- 
gaben des Apparates durch LuftstrBmungen durch 
die RBhrchen gg, so kann man diese Lecher vorn 
oder auf beiden Seiten durch diinne mit etwas 
Wasserglas befestigte Glasplittchen (Deckgliaer) 
verachliessen. Es hat sich jedoch diese Vorsicht 
als unnothig erwiesen, wenn man nur vermeidet, 
geradezu gegen den Apparat zu blasen. 

P r t f u n g  d e r  A n g a b e n  d e s  A p p a r a t e s :  
Da es sich im gegebenen Falle einestheils um 
eine von den sonst iiblichen weaentlich abweichende 
Versuchsanordnung handelt, und weil bei der 
Benutzung andrer Apparate schon sehr erhebliche 
Abweichungen festgestellt wurden, musste der 
Apparat auf die Zuverliissigkeit seiner Angaben 
geprift  werden. Die Pri fung durch die Be- 
stimmung von Schmelzpunkten bekannter KBrper 
hat vie1 Missliches, weil die absoluten Werthe 
bei der weitaus grcssten Mehrzahl der KBrper aus 
einer Reihe von Griinden sehr unsicher sind. Durch 
thermoelektrische Messungen kann man jedoch 
sehr leicht die Temperaturdifferenz zwischen 
SchmelzrBhrchen und Tbermometergefgss fest- 
stellen. 
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Zu dem Zwecke wurde iu die eine Bohrung 
ein Schmelzr6hrchen gebracht, welches austatt der 
Substanz ein kleines Thermoelement : Constantan- 
Eisen - enthielt. Die andre Bohrung wurde 
durch ein Rdhrchen von der Form eines Thermo- 
metergefhes ausgefiillt. Dasselbe enthielt Queck- 
silber und in dieses tauchte ein zweitea von Glas 
umschlossenes Thermoelement. Die beiden Elemente 
waren gegen einander geschaltet, die beiden 
iibrigen zur Verbindung mit dem Galvanometer 
dienenden L6thstellen (Constantan-Kupfer), tauchten 
in ein gemeinsames Quecksilberbad. Die Gleich- 
heit der beiden Elemente, die unter Beobach- 
tung der Vorsicht hergestellt waren, dass die 
den erwiirmten Lothstellen eutsprechenden Draht- 
enden derselben Drahtstelle entnommen wurden, 
war durch Vertauschung leicht zu coutroliren. Der 
Versuch zeigte, dass die Temperatur des in das 
thermometeriihnliche Gefbs tauchenden Elements 
bei raschem Erhitzen ein wenig nachhinkte. Dicser 
Umstand ist anscheinend zum Theil dadurch ver- 
anlaast, dase die Wiirme bei dem einen Rbhrcheu 
eine Glas- bez. Luftschicht mehr durchdringen 
muss als in dem anderu. Trotz dieser ungiinstigen 
Verhkltnisae blieb die Differenz stet3 untsr l /aO. 
Beim gewbhnlichen Gehraucbe h l l t  die das zweite 
Thermoelement umschlieseende Glasschicht fort, 
und es ist zu erwarten, dass dann die Uberein- 
stimmung noch eine bessere ist. Steigert man 
zuletet die Temperatur etwas langsamer, so kann 
man auch nocb den verbleibenden Fehlerrest, der 

schon an sich gegentiber den andern durch Correc- 
tionen etc. bedingten Fehlern v6llig bedeutungslos 
erscheint, eliminiren. 

Bei der Anbringung der Correction fiir den 
herausragenden Faden ist es angenehm, dass die 
Eintauchtiefe des Thermometers hier besser definirt 
ist, als bei einer Anzahl andrer Apparatc. 

Vertannscht man das Schmelzrdhrchen mit 
einem zweiten Thermometer, so eignet sioh der 
Apparat recht gut f i r  rasch auszufiihrende Thermo- 
metervergleichungen. 

In vielen Fillen geniigt as den zu schmelzen- 
den K6rper einfach auf den Eupferklotz selbst zu 
legeu. Bei der Untersuohung einer Anzahl von 
Yetallen und Legirungenl) wurde auoh dieses 
letztere Verfahren mgewandt, ohne dass ein 
Unterschied zwischen den nach beiden Methoden 
erhaltenen Resultaten festgestellt werden konnte. 
Sol1 die znletzt angefiihrte Beobacbtunpweise 
bfter zur Bestimmung des Schmelzpunktes orga- 
nischer Korper angewandt werden , so empfiehlt 
88 sich, vou vornherein auf den obern Theil dea 
Apparates ein Stiick miissig diinnes Platinblech 
hart auflothen zu lasaen. 

Die Hauptvortheile des von der Firma F r a n z  
El u g e r s h o f I ,  Leipzig, ausgefiihrten Apparates 
scheinen mir in der Verwendbarkeit bei hohen 
Temperetureu, in der Sauberkeit beim Arbeiten, 
in dem Wegfall des sonst vielfach erforderlichen 
Riihrens und in der Einfachheit und Unverwiist- 
lichkeit der Vorrichtung zu liegen. 

Referate. 
Anorganische Chemie. 

A. Ledenburg. Uaber das Atomgewiiaht des Jods 

Die vorliegende Untersuchung wurde veranlasst 
durch die Beobachtnng, dass nach Stas durch 
Uberfiihren in Jodstiokstoff gereinigtes Jod noch 
Chlor entbielt, so dam immerhin die Moglichkeit 
vorlag, dass auch das von Stas  zu seinen Be- 
stimmungen beuutzte Material nicht gaoz rein 
war. - Die Beetimmung dee Atomgewichts dee 
Jods gescbah nach zwei Methoden; bei der eraten 
Reihe von Analysen wurde Jodsilber in Chlor- 
silber verwandelt, bei den iibrigen Bestimmungen 
wnrde metallischee Silber in Jodsilber 6bergefiihrt. 

Daa znr Ausfihrung der ersten Methode ver- 
wendeta Silber war ein ale chemisch rein bezeich- 
netes Handelsprodnct, welchea sich als frei von 
Blei erwies und sicher weniger als 0,003 Proc. 
Kupfer enthielt; beim L6sen in Salpetershuce 
hinterblieb ein geringer, aus Kohle bestehender 
Riickstand, dessen ldeuge bestimmt und mit 
0,007 Proc. in Rechnung gestellt wnnrde. Die 
Umwaodlung dee Metalls in Jodsilber geschah 
durch Behandeln der salpetersauren Losung mit 
Jodkalium und Extrahiren des in Folge einez ge- 
ringen Chlorgehalb dea letzteren entstandenen 
Cblorailbem mit Ammoniak. Das so rein erhaltene 
Ausgangsmaterial wurde nun in geriumigen Por- 
zellantiegeln bis zur Qewichtsconstanz getrocknet, 
und darauf daa sorgfkltig gewogene Product bei 

oh. lwe 

(Berichte 86, 2275). 

mbsiger Wirme duroh Einleiten von Chlor in 
Chlordilber verwandelt, wobei etwa verspritzte 
Antheile durch den aufgelegten durchlochten 
Deckel, eventuell m c h  durch dm Zuleitungsrohr 
zuriickgehalten wurden; um die Menge dieser 'Iheile 
zn ermitteln, wurden Deckel und Zuleitungsrohr 
ebenfalls vor und nach der Operation gewogen. 
Die Behandlnng mit Chlor wird fortgesetzt, bis 
keine Joddampfe mehr entweichen, dann wird zur 
Verjagung der vom geschmolzenen Chlorsilber ab- 
sorbirten Chlormengen in trockener Koblens&ure 
allmiihlich abgekiihlt and schliesslich die Kohlen- 
skure durch Luft verdriingt. Drei in d i e m  Art 
ausgefiihrte Analysen lieferten als Mittelwerth die 
Zahl 126,96 (Sauerstoff = 16, f i r  H = 1 wiirde 
sich 126,Ol ergeben), wobei fiir Silber der Werth 
107,93, fiir Chlor 35,45 angenommen wurde. 

Bei der zweiten Reihe von Versuchen wurde 
die abgewogene Silbermenge in einem gleichfalls 
gewogenen Becherglas in durch mehrfache Destilla- 
tion iiber Silbernitrat gereinigter Salpeterdure 
geldst, die iiberschiissige Salpetersiiure verdampft, 
das erhaltene Silbernitrat in Waseer gekst  uud 
die L6sung in mksiger Wiirme durch einen ge- 
ringen nberschuss von Jodkalium geffillt. Das 
abgesahiedene Jodsilber setzte eich nach kurzcm 

') In diesen und irhnlichen Fallen bietet das 
offene Schmelzen noch insofern Vortheil, als dabei 
gewisse Zustandshderungen beim Erhitzen vie1 
leichter beobachtet werden kdnnen, als im Rohre. 
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