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Januar 1903. 

N. M e n s c h u t k i n  berichtet in J. K r i e g e r s  Namen 
iiber die A b hirn g i g k e i  t d e r  A m i d  i e r  u n g s -  
g e s c h w i n d i g k e i t  d e r  F e t t s i r u r e n  von  d e r  
S t r u k t u r  d e r  R o h l e n s t o f f k e t t e .  ES wurden 
dieselben Regelmiilligkeiten nachgewiesen , die der 
Verf. fiir die Derivate der Alkohole bereits fest- 
geatellt hat: die Geschwindigkeit ist am grcllten, 
wenn eine normale Kette vorliegt, je n h r  eine 
Nebenkette zum Carboxyl steht, desto mehr wird 
die Geschwindigkeit verringert. 

In Gemeinschaft mit M. D i e t r i c h  wurde von 
N. Men s c h n t k i n  die A m i d  i er un g s  gee  ch w i n - 
d i g k e i t  d e r  a r o m a t i s c h e n  S i in ren  untersucht. 
Bei echt aromatischen Siruren war dieselbe ziemlich 
klein , grB5er bei den hydroaromatischen (Hexa- 
hydrobenzoeshre) und bei den SLuren mit dem 
Carboxyl in einer Seitenkette. Der Einflull der 
Nebenketten ist venchieden: die m -Toluylsiuren 
zeigten die grBOte, die 0-Siiuren die kleinste Ge- 
schwindigkeit. 

N. M e n s c h u t k i n  berichtet weiter in E l m a r  
P e r n s  Namen iiber die E i n w i r k u n g  von  Di- 
p r o p y l a m i n  a u f  d i e  i s o m e r e  N i t r o c h l o r -  
benzo le .  Die gr6Dte Geschwindigkeit der Reaktion 
(die bei 130° und 1830 untersucht wnrde) wurde 
f i r  die o-Nitrochlorderivate, die kleinste f ir  die 
m-Derivate gefunden. 

W. I p a t i e f f  berichtet in seinem und D e -  
c h a n o f f s  Namen iiber die A d d i t i o n  von  B r o m -  
w a s s e r s t o f f  z n  d e n  A t h y l e n k o h l e n w a s s e r -  
s t o f f e n  i n  e s e i g s a u r e r  L6anng .  Ee wurden 
Isopropylithylen und Trimethyl&thylen, die beidc 
in wbeeriger L h n g  Bromwaaserstoff nor in einer 
Richtnng, entsprechend der Regel von W. Yar- 
k o w n i k o f f ,  addieren, nntersucht. In Eiseesig 
geht aber die Reaktion in  beiden mbglichen Rich- 
tungen : aus Isopropyliithylen wurden die Bromhre 

und 
CH3 > CH - CH Br -. CH,, 
CH, 

aus Trimethylithylen 

g2 >: C B ~  - CH, - CH, 
und 

E2 > CH -- CH Br - CH, 
erhalten. 

Uber die K r y  a t a1 l i s a  t i on s g e s c  h w i n  d i  g -  
k e i t  d e r  s c h w e r  k r y s t a l l i s i e r e n d e n  K B r p e r  
berichtet W. B o r o d o w s k y .  EB wurde immer ein 
Maximum der Geschwindigkeit gefunden , das 
15--20° niedriger als der Schmelzpnnkt liegt 
und bei dem die Fliissigkeit vollstindig oder fast 
vollstindig erstarrt. Die Beimischungen verringern 
die Geschwindigkeit. 

A. N a s t i n k o f f  hat eine vorliiufige Mitteilung 
hber die R e a k t i o n  z w i s c h e n  B e n z o l  u n d  
F o r m a l d e h y d  (in 40-proz. w h e r i g e r  LBsung) 
eingesandt. Es resultiert ein Sauerstoff enthaltendea 
und in gew6hnlichen L6sungsmitteln unhl iches  
Produkt; es wurden ruch die Produkta der 
trockenen DestiUation dieses K6rpers untersucht. 

P e t r e n k o - K r i t s c h e n k o  und E. E l t s c h a -  
n i r o  f f studierten die R e a  k t i o n s g e s c  h win  d i g -  
k e i t  d e r  c y k l i s c h e n  K e t o n e  m i t  P h e n y l -  
h y d r a z i n .  Die Resultate bestitigen die hchere 
Reaktionsfirhigkeit der cyklischen Ketone und 
sprechen zu Gunaten der Spannungstheorie von 
B a e y e r .  - Von G. T e c h e r n i k  ist eine Mit- 
teilung iiber die D a r s t e l l u n g s -  u n d  R e i n i -  
g u n g r r m e t h o d e n  d e r  T a n t a l -  u n d  N i o b -  
s i l u ren  eingelaufen. - In  N. O r l o f f s  Namen 
wird iiber die B e s t i m m u n g  v o n  R u b i d i u m  
u n d  C a s i u m  in  M i n e r a l w i s s e r n  berichtet. 

Shp 

Referate. 

1 Etwas nngiinstigere, aber allenfalls ausreichende 
Resultate erhil t  man beim Einleiten von Ozon in Analytische Chemie. 

A. Ladenburg. Methoden m Bestlmmnng des 

Verf. hat friiher mitgeteilt, daO die genaueate Me- 
thode zur Bestimmung des Ozone diejenige ist, bei 
der daseelbe dircrkt gewogen wird. Die Schwierig 
keiten , welche dieses Verfahren bietet , sind aber 
so grofl, dab ea fiir praktische Zwecke nicht in 
Betracht kommt. Es ist aber vorziiglich geeignet 
die Resultate anderer Yethoden zu kontrollieren. 

In  dieser Weise hat Verf. gefonden, daD die 
Jodkaliummethode mit der Methode der direkten 
W&gung iibereinstimmende Werte liefert, wenn 
man dsB Ozon in n e u t r a l e  Jodkaliuml6sung ein- 
leitet nnd erst vor dem Titrieren des Jods an- 
siuert. Dagegen erhlllt man vie1 zu hohe Resultate, 
wenn man von vornherein angesiiuerte Jodkalium- 
16sungen anwendet. 

Ozons. (Berichte 86, 115.) 
0,05- proz. titrierte Bisulfitlbsung, EingieDen der 
L6sung in iiberscbiisriige JodlBsung nnd Riick- 
titrieren des unverhderten Jods. 

Dagegen wird Ozon von einer bicarbonat- 
dkalischen LBsung von areeniger S iure  nicht voll- 
st&ndig genug absorbiert, um das Verfahren fhr 
analytische Zwecke nutzbar zu machen. 

H. Cansse. Bestlmmnng des organischen Stick- 
stofh in Waaser. (Compt. rend. 184, 1520.) 

Fir je  ein Liter Waaser verwendet man 25 ccm 
einea Barytwaseers, welches 20 Proz. Chlorbaryum 
enthUt. Daa so behandelte Wasser 1iBt man in 
einem verschlosrienen Eolben 24 Stundcn lang 
stehen. Nach dieser Zeit wird der Niederschlag 
abfiltriert und ansgewaschen. Man erhitzt ihn auf 

I dem Wasserbade 20-26 Minuten lang mit dem 

K1. 
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doppelten Volum einer 10-proz. K,C03-L6sung 
und wiederholt diese Operation nach der Filtration 
mit dem halben Volnm Pottascheloaung. Die ver- 
einigten Filtrate nebst Waschwasser werden mit 
Schwefelsaure angesiiuert nnd zur Trockene ein- 
gedampft. Den Riickstand hehandelt man zur 
vollstindigen Zerstbrnng der organischen Snb- 
stanzen mit 5 ccm konzentrierter Schwefelskure. 
Man macht alkalisch und destilliert wie iiblich 
das gebildete Amrnoniak ab. Das Destillat wird 
auf 100 ccm gebracbt nnd das Ammoniak mit 

L. W. Winkler. fiber die Bestimmung des Ee- 
dnktionsvermiigens nattirlicher Wlsser. (Z. 
anal. Chem. 41, 419.) 

Beim 10 Minuten langen Kochen von N.- 
Kaliumpermanganatlbsung findet ein Verlnst von 
Sauerstoff statt.  Dieser betrilgt in saurer Lbsung 
0,125 ccm, in alkalischer Msnng 0,176 ccm 

KMn 0,-Msung. Die entsprechenden Ver- 
s u c h  wurden mit Reagentien und Wasser aus- 
gefiihrt, welche sorgfiiltig vorher von oxydations- 
fkhigen Substanzen befreit waren. Der Verfasser 
hefiiraortet die Oxydation in alkalischer Msnng. 
Hierbei ist die Oxydation der organischen Sub- 
stanzen eine vollstindigere, anch iibt hierbei die 
Anwesenheit von gr6Beren Mengen an Chloriden 
keinen stbreoden EinfluD aus. Insbesondere ist 
von Vorteil, daB die alkalischen Flhssigkeiten 
ruhiger im Kochen erhalten werden konnen als 
sauere. Die N. ~ Oxalsiiurelbsung wird dar- 
gestellt dnrch Auflbsen der 0,6303 g Oxalsaure in 

N.-Schwefelsiure. Diese Normallbsnng, im 
Dnnklen in halbgefiillten Flaschen aufbewahrt, 
hklt sich lange unverindert. In 183 Tagen fie1 
der Titer von 100,OO auf 99,69. 

Fir die Bestimmung des Rednktionsverrnbgens 
der W h s e r  empfiehlt der Verf. folgende Msungen. 

V e r d i i n n t e  S c h w e f e l s i u r e .  Zo 300 ccm 
Wasser setzt man 100 ccm reine konzentrierte 
Schwefelsiiure; zu der noch warmen Msnng fiigt 
man solange verdiinnte Permanganatlbsnng, bis 
eine eben wahrnehmbare rosenrot bleibende Fir- 
bung eingetreten ist. 

O x a l s i i u r e l b s u n g :  0,6308 g reine um- 
krystallisierte Oxalsaure werden nnter Zusatz von 
10 ccm obiger Schwefelsiiure in reinem destillierten 
Wasser zum Liter gelbst. (Vgl. obige Angaben.) 

A l k a l i s c h e  C h a m & l e o n l B s n n g :  50 g Na- 
trinm hydricum pur. alkoh. dep. werden in 500 ccm 
Wasser in einem Er lenmeyer-Kolben  gelost: 
man erhilt I/, Stunde lang im lebhaften Kochen, 
laDt abkiihlen, 16st in der l a u w a r m e n  Flissig- 
keit 0,SO g K M n 0 ,  und fiillt nach dem Erkalten 
anf genau 500 ccm auf. 

Die Lbsung wird in einer verschlossenen 
Flasche anfbewahrt. Verdiinnt man 100 ccm 
dieser Lasang auf 500 ccm, so erhiilt man eine 
annihernd N. - K Mn 0,- Lbsnng. Die Titer- 
stellung geschieht mit 10 ccm der obigen l/lm N.- 
Oxalsiiure unter Anwendung von 10 ccm der obigen 
Schwefelsiiure. 

Zur Bestimmung des Reduktionsverrnbgens 
bringt man 100 ccm dea Wassers in einen E r l e n -  
meyer-Kolben von ca. 300 ccm Inhalt, fiigt 
pus der Biirette 10 ccm der KMn0,-Msnng 

N e s s l  erschem Reagens bestimmt. -br- 

hinzu und erhitzt auf einer Asbestplatte mit 
starker Flamme bis znm beginnenden Sieden. Man 
reguliert die Flamme so, daD die Fiissigkeit in 
ruhigem, gleichmaDigen Kochen verbleibt. Nach 
10 Minuten langem Rochen, vom Aufkochen an 
gerechnet, entfernt man die Kochflasche von der 
Flamme, fiigt onmittelbar 10 ccm verdiinnte 
Schwefelsiure hinzu und dann sogleich BUS der 
Biirette 10 ccm N. - Oxalsknre. Nach einigen 
Minuten, nachdem die Losung v o l l s t l l n d i g  farblos 
geworden ist, fiigt man tropfenweise weiter von 
der Chamkleonlbsnng hinzu, bis die Fliissigkeit 
eben nur bemerkbar rosenrot geworden ist. 

Als Korrektur werden 0,3 ccm l/lm N.-Oxal- 
sllure in Abzug gebracht. 

Verbrauchen die 100 ccm des nntersochten 
Wassers mehr als 5 corn N.-KYn0,-Losung, 
so ist das Wasser f i r  die genaue Bestimmnng 
vorher mit ganz reinem Wasser resp. solchem von 
bekanntem Reduktionsvermbgen zn verdiinnen. -br- 

C. Rnst. Beitrag ZIU Titerstellung des Kalhm- 
permangenates mit oxalsauren Saleen. (Z. 
anal. Cheln. 41, 606.) 

Zur Titerstellung empfiehlt der Verfasser dan 
M a n g  a n  ox  a l a  t. Dasselbe besitzt im lnfttrockenen 
Zostande die Zusammensetzung MnC204  1- 2 H,O, 
1iBt sich leicht rein darstellen nnd ist durchaus 
nicht hygroskopisch Zor Darstellung dea Salzes 
wird reines Mangancarbonat in siedendem Wasser 
suspendiert und eine h e i h  Losung von OxdsHure 
zngefigt bis znr deutlich sauren Reaktion. Der 
Niederschlag wird abgesangt, gut ausgewaschen 
und dann zwischen FlieDpapier an der Luft  g e  
trocknet. -br- 

E. Riegler. Eine gasometrische lethode der 
(Z. anal. Chem. 41, 413.) 

Jodsaure Salze werden durch iiberschiissiges Hy- 
drazinsulfat gemiB folgender Gleichnng rcduziert: 

Alkabetrie. 

6 N 2 H 4 ,  H2S0,+4NaJ0, = 
2 Na,SO, + 4 H a S 0 4  -+ 4 H J +  12HpO + 12N. 

1 ccm Stickstoff von 00 nnd 760 mm Druck 
entspricht demnach 5,2216 mg Jodslure. Neu- 
tralisiert man nun die Lbsnng einer Bane mit einer 
2-proz. Jodsiiurelbsung (Indikator Phenolphtaleln) 
nnd behandelt im Knop-Wagner schen  Azoto- 
meter mit iiberscbiissigem Hydrazinsulfat, so liDt 
sich a m  dem abgelesenen Volumen Stickstoff der 
Gehalt an Alkali berechnen. Es seien V ccm 
Stickstoff, rednziert anf 00 und 760 mm Dmck, ge- 
fnnden worden; dieselben entsprechen V. 5,2216 mg 
Jodshre .  

Da nun das Aquivalentgewicht (E) der unter- 
suchten Base 175,85 Teilen Jodsknre entspricht, 
so betrilgt die Menge Base in der analysierten 
Msnna .. 

E 
V -5,2216 ___ 175,85 mg' 

E 
Da der Ausdrack 5,2216 fiir jede 

Base ein konstanter ist - er betriigt fiir Natron- 

= 1,1898 - so hat man hydrat 175.86 
5,2216.40,06 

zur Berechnudg nnr das gefundene Volumen V 
mit dem betreffenden Faktor zu multiplieieren. 

17' 
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Diese Methode besitzt insofern einen Vorzug, 
als zu ihrer Ausfihrung keine titrierten &sungen 
erforderlich sind. -br- 

F. A. Gooch nnd J. C. Blake. Die Bestlmmnng 
der Bromsiinre (lurch direkte Nnwirknng 
von arsenlger Siwe. (Z. anorgan. Chem. 38, 
96.) 

Bromsinre und Bromate lassen sich in der Weise 
bestimmen, daO man sie 1/4-.1/2 Stunde mit iiber- 
schiissiger titrierter arseniger Siiure und Schwefel- 
score kocht nnd die unverbrauchte arsenige Shure 
nach Zusatz von Bicarbonat mit JodlBsung zuriick- 
titriert. Chlorate werden durch arsenige Siure unter 
gleichen Bedingungen kaum augegriffen. KI. 

C. Th. Xiirner. Hethode znr quantitativen Be- 
stlmmong kleiner Arsenmengen. (Z. anal. 
Chem. 41, 397.) 

Die vorgeschlagone volumetrische Methode ist zu- 
nichst nur ausgearbeitet f i r  Arsenmengen, die 
0,5 mg Arsen nicht hbersteigen. Arsentrisnlfid 
has, 1i5t sich in 0,5 mg Arben entsprechenden 
Mengen genau mit N.- Kaliumpermanganat- 
lBsung titrieren. 1 ccm derselben entspricht 
0,0636 mg Arsen. Die Reaktion erfolgt nach 
folgender Gleichung: 

5A6 ,0 ,+28KMn0,+27S03  = 
5As, 0, + 14 K, SO, + 28 Mu SO,. 

Znr Ausfuhrung der Bestimmung wird dm Arsen- 
trisnlfid in 5-10 ccm einer 0,5-2,75-prozent. 
Kalilauge gelcst. Diese LBsung liiI3t man zu in 
einem KBlhchen befindlichen 2 5  ccm l/i,-Perman- 
ganatlijsung flieflen; man mischt dnrch Um- 
schwenken, f i g t  5 ccm Schwefelsiure (5-prozent.) 
und 25 ccm 1/1,, N.- Oxalc&urelBsung hinzu, er- 
wirmt die Fliissigkeit bis zur Entfirbung und 
titriert dann mit der l/l,-PermanganatlBsung zurhck. 

Bei Anwendung dieses Titrationsverfahrens 
zur Bestimmung des Arsens in technischen Pro- 
dukten wie Tapeten, Geweben etc., kam es darauf 
an ,  das Arsen als Arsentrisulfid zu firllen und es 
frei von solchen Substanzen xu erhalten, die auch 
Permanganat unter den angegebenen Verhirltniesen 
reduzierten. 

Zur Elimination des Arsens bediente sich der 
Verf. der sog. ,,schwedischen MethodeU f i r  den 
Nachweis von Arsen (vgl. Z. anal. Chem. 84, 88). 
Die bei der Deatillation mit  Salzsiure und Eisen- 
oxydulsulfat iibergehenden Dampfe wurden in ver- 
diinnter Salpetersiure aufgefangen. Man dampft 
dio Losung in einer kleinen Porzellsnschale auf 
dem Wasserbade zur Trockene; den Trockenriick- 
stand erwiirmt man nnter successivem Zusatz fol- 
gender Reagentien : 
2 ccin ICalilauge (O,S-proz.), Erwarm. 1 Min. 
2 - Perrnanganatlo8ung (5-proz.), - 3 - 

1 - Weinsiure (2O-proz.), Erwiirniung bis ZUI 

Man filtriert durch ein kleines Filter in eine 
zweite kleine Porzellanschale nnd wascht die erstere 
mit 2 ccm destilliertem Wasser nach. Daa Filtral 
e rwbmt  man wieder 1 Minute lang auf dem 
Wasserbade, fiigt 1 ccm T h i s,c e t s ii n r f 
(6-prop.) hinzu und erwirmt 3 Minuten lang 
H i e r d u r c h  w i r d  d a s  v o r h a n d e n e  A r s e n  alr 

2 - Schwefelsiure (5-prox.), - 3 -  

Entfirbung der Flussigkeit. 

L rscn  t r i s u  1 f id  g e  f i l  1 t. Nach vollstHndigem 
Srkalten filtriert man das Arsentrisulfid durch ein 
leines Filter und bringt es rnit 0,5-proz. Schwefel- 
Lure auf dasselbe. A u f  dem Filter wHscht man 
.uBerdem noch aus mit 5 x 2 ccm Schwefelsihre 
0 3 -  proz.) und 3 x 2 ccm destilliertem Wasser. 

Unter die von Flissigkeit befreite Trichter- 
Bhre bringt man ein KBlbchen, 2 5  ccm 
Cali u mperm anganatlBsu g enthaltend. Man iiber- 
;iel3t den Filteriuhalt mit 3 x 2 ccm Kalilauge 
0,5-proz.); alsdann wird die Bestimmung des 
irsentrisulfids in der oben angegebenen Weise 
rusgefiihrt. Als Korrektion werden 0,3 ccm 
~aliumpermanganatlijsung in Abzug gebracht. -br- 

Ldrian nnd Trfllet. Yololnetrische Bestim- 
mpng des Nntrlnmmethylarsinattll (Arrhenals). 
(Compt. rend. 134, 1231.) 

Tach den Untersnchungen der Verfasser besitzt 
h h e n a l  die Zusammensetzung CH, AsO(ONa), + 
; H,O. Das entsprechende Silbersalz ist in Wasser 
'ast volletHndig nnlBslich und laOt sich deshalb die 
3estimmung des Arrhenals in folgender Weise aus- 
'ihren. Das in Wasser gelBste Salz wird in einem 
ieeichten Kolben mit iiberschiissiger Normal- 
SilbcrlBsung versetzt; man fillt  zur Marke auf, 
ichiittelt gut om und filtriert nach 12-stindigem 
Stehen. In einem aliquoten Teile des klaren 
Filtrates wird das i iberschhige Silber wie iiblich 
nit Normal- RhodanlBsung bestimmt. Ent- 
iprechend der Lbslichkeit des Silberarrhenals wer- 
ien fCr je  50 ccm angewandten Filtrats 0,53 ccm 
Il0 Normal- Rhodanlijsung in Abzug gebracht. 
1 ccm Normal-SilberlBsung entspricht 0,0146 g 
3H, As 0 (0 Na), + 6 B, 0. 

W. R. h n g ,  C. 1. Carson nnd J. Hackintosch. 
Die Trennnng von Xlnu, Amen nnd Antimon. 
(Journ. of the SOC. of chem. Ind. el, 748.) 

Die LBsung, die obigen 3 Metalle enthaltend, wird 
mit schwefliger Sbre reduziert; man leitet in 
miBig saure LBsung Schwefelwasserstoff ein, 
Bltriert die Schwefelmetalle ab und dampft sie 
mit konzentrierter Salpetershure in einer Porzellan- 
d a l e  zur Trockene. Durch Digerieren mit Wasser 
leQt sich aus dem Riickstand die gebildete Arsen- 
s&ure extrahieren. In dem Filtrate wird das Arsen 
als Mg, ApaO7 bestimmt. Der verbleibende Rick- 
stand wird eine Stunde lang mit konzentrierter 
WeinsgurelBsung erwirmt. Man filtriert von dem 
unl6slichen Anteil ab und bringt ihn nach dem 
Glbhen als SnO1 zur Wagung. Das Filtrat, die 
weinsteinsaure AntimonlBsung enthaltend, wird mit 
vie1 verdiinnter Salzsiure versetzt; man f&llt dae 
Antimon rnit Schwefelwasserstoff. Das abfiltrierte 
Snlfid wird mit Salpetersiure oxydiert; der Trocken- 
riickstand wird nach dem Gliihen als Sb,O, zur 
WQung gebracht. -br- 

W. Here. fjber die gleichzeitige tltrimetrlsche 
Bestimmung von Borsiinre nnd starken 
SPnren. (Z. anorgan. Chem. 38, 353.) 

Beksnntlich reagiert Borsiiure mit den gebrhch-  
lichen Indikatoren nicht scharf genug, um mit 
deren Hiilfe bestimmt werden zu kBnnen; die 
Reaktion kann aber durch Zusatz mehrwertiger 
Alkohole (Glycerin, Mannit) in Folge der Bildung 

-br- 
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stiirker dissoziierter Alkoholborsiiuren soweit verstirkt 
werden, dall bei Gegenwart von Phenolphtalein mit 
O H f -  Ionen ein scharfer Umschlag erreicht wird. 

Der naheliegende i'ersuch, ein Gemisch von 
Borsiiure mit der Losung einer stirkeren Skure in 
der Weise zu titrieren, daS dasselbe unter Zusatz 
von Phenolphtalein zuniichst direkt, dann nach 
Zusatz von Mannit etc. rnit OH'-Ionen bis zur 
Rotfftrbung versetzt wurde, lieS sich nicht durch- 
fihren, weil Borsiiure analog der Kohlensiure rote 
Phenolphtaleinlijaungen vorzeitig entfirrbt. Deshalb 
verfirhrt Verf. in der Weise, dall er die Mischung 
unter Anwendung von Nitrophenol als Indikator 
(Ref. hat mit Nitrophenol keine guten Erfahrungen 
gemacht) rnit OEl'-Ionen bis zur Gelbfiirbung 
titriert, wobei nur die stirkere Sirure bestimmt 
wird, dann Mannit und Phenolphtalein zugibt 
und bis zur Rotfirrbung titriert, wobei die neu 
verbranchte Menge an OH'-Ionen der Borsirure 
entspricht. Kl. 

A. a. Stillwell. Graphit in Erzen. (Jonm. SOC. 

0,25-1 g des Erzes, je nach dem Gehalt an 
Kohlenstoff, werden in einem PorzeIlan- oder Platin- 
tiegel zur Zerstijrung der organischen Beimengungen 
schwach gegliht. Den Rickstand digeriert man 
mit verdhnnter Salzsiiure und filtriert durch einen 
Goochschen Tiegel. Diesen samt Inhalt bringt 
man in einen E r l e n m e y e r k o l b e n ;  man f ig t  
15 ccm gesiittigte Chromsiiurelijsung und 75  ccm 
konzentrierte Schwefelsirure hinzu and vollzieht die 
Kohlenstoff bestimmung in gleicher Weise wie die 
Bestimmung des Kohlenstoffa in Stahl- resp. Eisen- 
sorten. -br- 

L. Vanino. Znr Chlorkalkanalyse. (Z. anal. Chem. 

Der Verfasser hat im Jahre 1890  (diese Zeitschrift 
81) eine Tabelle mitgeteilt, welche das Gewicht 
von 1 ccm Chlor in mg bei 700-770 mm Baro- 
meterstand ' und 10-25 " Temperatur angibt. 
V a n i n o  hat nunmehr obige Tabelle auch f i r  
Temperaturen bie zu 80" ansgedehnt nnd sie fiir 
den technischen Gebrauch handlicher und bequemer 
ausgestattet. -br- 

A. Thiel. Eine Vereinfachnng der Bestlmmnng 
des Zinks ale Sdfld. (Z. anorgan. Chem. 33, 1.) 

Verf. versetzt die zn analysierende Zinklijsung mit 
iberschhssigem Ammoniumacetat und iiberschiissi- 
ge.m Scbwefelwasserstoffwssser und kocht die 
Mischung zwei Minuten lang iiber freier Flamme. 
Der Niederschlag setzt sich dann rasch ab. Die 
iiber demselben stehende Fliissigkeit wird durch 
ein Filter dekaniiert, der im Kolben verbleibende 
Niederschlag von neuem mit Wasser unter Zusatz 
von etwas Sohwefelwasserstoff ausgekocht oder 
wieder gelBst und in der beschriebenen Weise von 
neuem gefiillt und wieder dekantiert und die 
ganze Operation eventoell wiederholt. 

Der Niederschlag wird nun in ein Erlenmeyer- 
kijlbchen von 60 ccm Inhalt gespilt, etwa an den 
Winden des FirllangsgefTSes bangen bleibende 
Reste in Salzsiiure gelost und nach Zusatz von 
Ammoniak ebenfalls in den Erlenmeyer iiber- 
fhhrt und die Lbsnng durch Erhitzen des K61b 

chem. Ind. $21, 759.) 

41, 539.) 

chens im Wasserbad verdampft. Der Rickstand, dem 
die Filterwche zugefigt wird, wird dann bei 120"  
getrocknet, im Schwefelwasserstoffstrom gegliht, der 
Schwefelwasserstoff durch einen Wasserstoffatrom 
verdrangt, in letzterem noch 10 Minuten weiter ge- 
gliht, im Wasserstoffstrom abgekihlt und gewogen. 

(Die F inkenerache  Melhode der Zinkfalliing 
(lurch Sclitrt$elrasserrrt~ff aus ecltuarh sclrwefelsaurer 
Sulfatllisung scheinl Verj. nkkt hekantit zii sein; 
d i e m  gegeniiber slellt die Methode keine T'ereinfachung 
tlar. D. Ref.) K1. 

a. !&&graf. Uber elne nene lethode ZIV Be- 
stimmnng des Eleens lm Harn. (Z. anal. 
Chem. 41, 488.) 

Der Verf. wendet zur Fiillung des Eisens eine 
Eiweilllbsung an, in irhnlicher Weise wie es S t u k o -  
w en k o w fir  die Abscheidung des Quecksil bers 
empfohlen hat. Wiihrend das Quecksilberalbuminat 
eine relativ labile Verbindung ist nod daher die 
Qnecksilberbestimmungen nngenau sind (vgl. diese 
Zeitschrift 15, 7 35), besitzt das Eisenoxydalbuminat 
eine stabile und feste Konstitution. 

Zar Darstellung der EiweiDlGsung versetzt 
man EiereiweiD mit zwei Teilen Wasser, schiittelt 
krftftig durch und filtriert. Um stets Lijsungen 
von gleichem Gehalt an EiweiD zu erhalten, mu13 
man das gauze Gemenge abfiltrieren und aliquote 
Teile des durchgemischten Filtrats verwenden. 

500 ccm Harn versetzt man mit 70 ccm der 
verdiinnten Eiweilllijsung, stinert mit Essigsiure 
an und erhitzt Stunde lang im kochenden 
Wasserbade. Alsdann wird durch mehrere Filter 
filtriert, die getrockneten Filter werden verascht. 
Die noch kohlige Asche wird mit Kaliumbisulfat 
geschmolzen. Die Schmelze wird in Wasser gelijst; 
man filtriert und schmilzt den unlijslichen Anteil 
nach dem Veraschen nochmala mit Kaliumbisulfat. 
Die vereinigten Losungen werden mit Zink redu- 
ziert und mit KMn 0,-LBsung titriert. 

Der Eisengehalt der angewandten 70 ccm 
EiweiSlosung mull in Abzug gebracht werden. -br- 

hhnhmacher nud Jnng. Eine Blinische lethode 
znr Qnecksilberbestfmmung fm Harn. (Z. 
anal. Chem. 41, 461.) 

Die Verf. haben ihre friiher (dicse Zeitschrift 1900, 
198) angegebene Methode vereinfacht. Die lOOOccm 
Harn werden unter Zusatz von 15 g KaliumchIorat 
und 100  ccm konz. Salzsirure s o f o r t  zum Kochen 
erhitzt; man kiihlt auf 40-500 C. ab und versetzt 
mit 50-- 100 ccm der klaren ZinnchlorirlBsung. 
Man iiberzeugt sich von dem flberachuS an letz- 
terer durch die bekannte Priifung einer kleinen 
Probe mit Subiimatlbsung und filtriert nach 5 Mi- 
nuten untcr Absaugen durch ein Asbestfilter. 
Nach kurzem Auswaschen bringt man den ge- 
samten Inhalt des Trichters in einen Rolben von 
ca. 1/4 Liter Inhalt, f i g t  etwas Kalilauge hinzu, 
1iHt diese einige Minuten einwirken, fiigt einige 
Kornchen Kaliumchlorat hinzu, macht mit Salz- 
siure sauer und erhitzt auf dem Drabtnetze bis 
zum Weggehen des Chlors (ein RickfluQkihler ist 
dabei unnbtig). Man filtriert wiederum, reduziert 
das noch warme Filtrat mit 10-20 ccm der 
Zinnchlorirl6sung und verfiihrt im iibrigen nach 
den in der ersten Publikation gemachten Angaben. 



Die Methode liefert bei dieser Art der Bus- 
fiihrung auf 1 - 3 Zehntelmilligramm Quecksilber 
genaue Resultate. 

AuQerdem geben die Verf. eine kritische Be- 
sprecbnng der bisherigen fiir die Bestimmung des 
Quecksilbers im Barn empfohlenen Methoden. -br- 

W. Herbig. h e r  die EJnwirknng verdiinnter 
llIinerdslinren nof Ole nnd fiber Fehler- 
qnelIen bei der iiblichen Cllycerinbestim- 
mnng. (Chem. Revue 9, 275; 10, 6.) 

Die sonst vorgeschriebene Zersetzung von Tiirkisch- 
rot61 durch konzentrierte Salzsiure unter erhbhtem 
Druck l6Dt sich auch durch Kochen des 61s mit 
verdiinnter Salz- oder Schwefelsiiure am Riickflull- 
kiihler ersetzen. Hierbei ist jedoch zu beachten, 
daB die Verbindung zwischen Kochgefiill und Kugel- 
rohr nicht mit Hiilfe von Kautschuk odar Kork 
hergestellt werden darf, da  die Saurediimpfe aus 
diesem organische Stoffe aufnehmen, die sich dann 
in der sauren Fliissigkeit wiederfinden und auf 
alkalische Permanganatl6sung einwirken. Es er- 
scheint dann der Glyceringehalt hober, als der 
freigemachten Fettsiiure entsprechen wiirde. Am 
besten setzt man das Kiiblrohr mit Glasschliff in 
den Bals des KochgsfHfles ein. - Am OlivenBl 
wurde weiter die direkt verseifende Wirknng der 
verdiinnten Salzsiure bei lingerem Kochen nach- 
gewiesen ; die hierbei abgespaltene Glycerinmenge 
war aber vie1 geringer als bei Verwendung von 
Tiirkischrotbl. - Bei der Glycerinbestimmung i n  
Seifen nnd Olen sind die wasserl6slichen Fettsiiuren, 
die mit dem Glycerin in LBsung gehen, zu be- 
riicksichtigen, da sie durch K Mn 0, ebenfalls 
oxydiert werden k6nnen; es l6Dt sich z. B. aus 
L6sungen von Essig-, Propion-, Butter-, Valerian- 
oder Capronsiiure, die vorscbriftsmiillig rnit Cha- 
miileonl6sung gekocht worden waren, oxalsaurer 
Kalk fiillen. Man sollte daber die Oxydation bei 
gew6hnlicher Temperatur ausfihren, bei der keioe 
Oxalsiiure aus Fettsiiure entsteht, Glycerin aber 
oxydiert wird. Abnjich wie Glycerin verhalten 
sich iibrigens auch Ather und wahrscheinlich die 
Paraffine. Bo. 

M. Dennetedt. Yereinfachte Elementarenelyse. 

Der Verfasasser hat im Jahre 1897 (diese Zeitschrift 
462) eine einfache Methode fiir die Elementar- 

(Z. anal. Chem. 41, 525.) 

analyse angegeben, welcbe die glcicbzeitige Be- 
stimmung von Kohlenstoff, Wapserstoff, Halogenen, 
Scbwefel und Asche selbst in stickstoffbaltigen 
Substanzen gestattet. Nachdem diese Methode im 
Laufe der Jabre weitere Verbesserung und Ver- 
einfachung erfahren hat, gibt D e n n s t e d t  in obiger 
Abhandlung eine einfache nnd kurze Anleitung, 
nach der je?er ohne Schwierigkeit zu arbeiten im 
stande ist. -br- 

F. Bordss nnd S. de Raczkowskl. Znr Bestim- 
(Compt. 

100 ccrn Milch lii13t man unter Umriihron in ein 
Gemenge von 100 ccm 95-proz. Alkobol, 100 ccm 
Wasser und 10 Tropfen Essigskure einflirllm. Der 
Niederschlag wird abfiltriert ond auf das Filter 
gebracht. Nach gutem Abtropfen verschlieat man 
die Trichterrijbre mittels eines Stiickchens Gummi- 
schlauch und Klemme. Man giel3t nun 50 ccm 
LeiQen absoluten Alkobol anf das Filter, bringt 
den Niederschlag durch Verriihren rnit dem Alkohol 
in innigen Kontakt und l3Bt dann nach einiger 
Zeit den alkoholischen Anszng in eine Porzellan- 
schale abflitlen. Diese Operation wiederholt man 
noch zweimal mit j e  50 ccm heifism Alkobol. Die 
drei alkoholischen Filtrate werden znr Trockne 
verdampft; den Trockenrcckstand nimmt man rnit 
einer geringen Menge einer Alkoholitbermiscbung 
(1 : 1) auf, filtriert und verdampft das Filtrat 
wiederum zur Trockene. Der Riickstand wird rnit 
Kalilauge resp. Barytwasser verseift; man zerlegt die 
Seifenl6sung mit sehr verdiinnter Salpetershre nod 
filtriert die abgeschiedenen Fettsiiuren ab. Das 
Filtrat, das die Glycerinphosphorshre enthiilt, wird 
auf dem Wasserbade znr Trockene eingedampft. 
Den Trockenriickstand iibergitllt man rnit 10 ccm 
konzentrierter Salpetersiiure und fiibrt alsdann die 
Bestimmung des Phosphors nach den Angaben von 
M a r i e  (diese Zeitschrift 1900, 301) aus. Durch 
Multiplikation der gewogenen Mg,P,07 rnit 1,5495 
ergibt sich der Gehalt an Glgcerinphosphorsiiure 
i n  100 ccrn der angewandten Milch. Die iibliche 
Umrecbnung des Mg,PsO, anf Lecithin halten die 
Verfasser fiir untunlicb, da die Lecithine in ihrer 
Zosammensetzung sehr schwanken. So entspricht 
z. B. 1 Teil M~4P ,07m7,12  Teilon des Lecithins der 
OleomargarinsPure, jedoch nur 5,48 Teilen des- 
jenigen der Oleobuttersiiure. -br- 

mnng des Lecithins in der Milch. 
rend. 134, 1592.) 

Patentbericht 
Klaese 12: Chemische Verfahren nnd 

Apparate. 
Apparat zur Darstellung von Schwefelsaure 

bez. Schwefelsaureanhydrid nach dern 
Kontaktverfahren. (No. 138 695. Vom 
15. September 1900 ab. A k t i e n g e s e l l -  
s o h a f t  f i ir  Z i n k i n d n s t r i e  vo rm.  Wi lh .  
G r i l l o  in Oberhausen (Rhld.) und Dr. M a x  
S o h r o e d e r  in Diisseldorf.) 

Um die dnroh zn atarken Wiirmeverlust an den 
Wiinden der Kesselapparate hervorgerufenen nbel- 
stiinde zu beseitigen und eine anniihernd voll- 

kommene und gleichmillige Umsetznng der Gase 
in den Keaselapparaten zu enielen, werden diese 
Apparate gem6H vorliegender ErBndung dahin v e r  
bessert, da6 in ibrem Innern die Str6mnngs- 
richtnng der Gase selbsttitig eine wiederholte 
zwangsweise Bnderung derartig erfiihrt, dall das 
gleichmuige Emporstrcimen derselben Gasteile an 
den Kesselwiinden verhindert wird. Die zwangs- 
weise Ableitung der Gese von den Wiinden wird 
bei kleineren Kesselapparaten (Fig. 1 )  daduroh er- 
zielt, daB ein oder mehrere Zwischenb6den a in 
angemessenen Abs thden  angeordnet werden , die 
mit  einem oder wenigen LBchern b versehen aind, 




