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N.Menschutkin beriehtet in J. Kriegers Namen

iber die Abhangigkeit der Amidierungs-

geschwindigkeit der Fettsinren von der

Struktur der Kohlenstoffkette. Es wurden

dieselben RegelmiBigkeiten nachgewiesen, die der

Verf. fir die Derivate der Alkohole bereits fest-

gestellt hat: die Geschwindigkeit ist am gréBten,

wenn eine normale Kette vorliegt, je niher eine

Nebenkette zum Carboxyl steht, desto mehr wird

die Geschwindigkeit verringert.

In Gemeinschaft mit M. Dietrich wurde von
N.Menschutkin die Amidierungsgeschwin-
digkeit der aromatischen Sduren mntersucht.
Bei echt aromatischen Sauren war dieselbe ziemlich
klein, groBer bei den hydroaromatischen (Hexa-
hydrobenzoésiure) und bei den Siuren mit dem
Carboxyl in einer Seitenkette. Der EinfluB der
Nebenketten ist verschieden: die m-Toluylsduren
zeigten die groBte, die o-Sauren die kleinste Ge-
schwindigkait.

N.Menschutkin berichtet weiter in Elmar
Perns Namen iber die Einwirkung von Di-
propylamin auf die isomere Nitrochlor-
benzole. Die groBte Geschwindigkeit der Reaktion
(die bei 1800 und 183° untersucht warde) wurde
fir die o-Nitrochlorderivate, die kleinste fir die
m-Derivate gefunden.

W. Ipatieff berichtet in seinem und De-
chanoffs Namen &Gber die Addition von Brom-
wasserstoff zu der Athylenkohlenwasser-
stoffen in essigsanrer Losung. Es wurden
Isopropylathylen and Trimethylathylen, die beide
in wiseeriger Losung Bromwasserstoff nar in einer
Richtung, entsprechend der Regel von W. Mar-
kownikoff, addieren, untersucht. In Eisessig
geht aber die Reaktion in beiden moglichen Rich-
tungen: aus Isopropylathylen warden die Bromire

gg: ~ CH — CH, — CH, Br
und

8§:> CH— CH Br -- CH,,

aus Trimethylithylen

8%: ~ CBr — CH, — CH,
und

8§:> CH .- CH Br — CH,
erhalten,

Uber die Krystallisationsgeschwindig-
keit der schwer krystallisierenden Kérper
berichtet W. Borodowsky. Es wurde immer ein
Maximuom der Geschwindigkeit gefunden, das
15—209 niedriger als der Schmelzpunkt liegt
und bei dem die Flissigkeit vollstindig oder fast
vollstandig erstarrt. Die Beimischongen verringern
die Geschwindigkeit.

.A. Nastinkoff hat eine vorlaufige Mitteilung
Giber die Reaktion zwischen Benzol und
Formaldehyd (in 40-proz. wisseriger Ldsung)
eingesandt. Es resultiert ein Sauerstoff enthaltendes
und in gewdhnlichen Ldsungemitteln unlosliches
Produkt; es wurden aoch die Produkte der
trockenen Destillation dieses Kdrpers nmtersucht.

Petrenko-Kritschenko und E. Eltscha-
niroff studierten die Reaktionsgeschwindig-
keit der cyklischen Ketone mit Phenyl-
hydrazin. Die Resultate bestatigen die héhere
Reaktionsfahigkeit der cyklischen Ketone and
sprechen zu Gunsten der Spannungstheorie von
Baeyer. — Von G. Tschernik ist eine Mit-
teilung iber die Darstellongs- und Reini-
gungsmethoden der Tantal- uud Niob-
siuren eingelanfen. — In N. Orloffs Namen
wird {ber die Bestimmung von Rubidiam
und Césium in Mineralwissern berichtet.

Sk
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A. Ladenburg. Methoden zur Bestimmung des
Ozops. (Berichte 36, 115.)
Verf. hat friher mitgeteilt, daB die genaneste Me-
thode zur Bestimmung des Ozons diejenige ist, bei
der dasselbe direkt gewogen wird. Die Schwierig-
keiten, welche dieses Verfahren bietet, sind aber
so groB, daB es fir praktische Zwecke nicht in
Betracht kommt. Es ist aber vorziiglich geeignet
die Resultate anderer Methoden zu kontrollieren.
In dieser Weise hat Verf. gefunden, daf} die
Jodkalinmmethode mit der Methode der direkten
Wigung ibereinstimmende Werte liefert, wenn
man das Ozon in neutrale Jodkaliumlosung ein-
leitet und erst vor dem Titrieren des Jods an-
siunert. Dagegen erhilt man viel zu hohe Resultate,
wenn man von vorpherein angesiuerte Jodkalium-
losungen anwendet.

Etwas ungiinstigere, aber allenfalls ausreichende
Resultate erhilt man beim Einleiten von Ozon in
0,05-proz. titrierte Bisulfitlosung, Eingieflen der
Losung in @berschissige Jodlosung und Rick-
titrieren des unverinderten Jods.

Dagegen wird Ozon von einer bicarbonat-
alkalischen Losung von arseniger Saure nicht voll-
standig genog absorbiert, um das Verfahren fir
analytische Zwecke nutzbar zu machen. Kl

H. Cansse. Bestimmung des organischen Stick-

stoffs in Wasser. (Compt. rend. 184, 1520.)
Far je ein Liter Wasser verwendet man 25 cem
eines Barytwassers, welches 20 Proz. Chlorbaryum
enthdlt. Das so behandelte Wasser lait man in
einem verschlossenen Kolben 24 Stunden lang
stehen. Nach dieser Zeit wird der Niederschlag
abfiltriert und ansgewaschen. Man erhitzt ihn aof
dem Wasserbade 20 —25 Minuten lang mit dem
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doppelten Volum einer 10-proz, K,CO;-Losung
und wiederholt diese Operation nach der Filtration
mit dem halben Volom Pottaschelésung. Die ver-
einigten Filtrate nebst Waschwasser werden mit
Schwefelsaure angesiuert und zur Trockene ein-
gedampft. Den Rickstand behandelt man zur
vollstandigen Zerstorung der organischen Sub-
stanzen mit 5 cem konzentrierter Schwefelsaure.
Man macht alkalisch und destilliert wie @blich
das gebildete Ammoniak ab. Das Destillat wird
auf 100 cem gebracht und das Ammoniak mit
Nesslerschem Reagens bestimmt. -br-

L. W. Winkler. Uber die Bestimmung des Re-
duktionsvermogens natfirlicher Wiisser. (Z.
anal. Chem. 41, 419.)

Beim 10 Minuten langen Kochen von 1/;;y N.-

Kaliumpermanganatldsung findet ein Verlust von

Sauerstoff statt. Dieser betridgt in saurer Losung

0,125 cem, in alkalischer Losang 0,176 cem

Y10 EMnO,-Lésung. Die entsprechenden Ver-

suche wurden mit Reagentien und Wasser aus-

gefihrt, welche sorgfaitig vorher von oxydations-
fahigen Substanzen befreit waren. Der Verfasser
befirwortet die Oxydation in alkalischer Ldsung.

Hierbei ist die Oxydation der organischen Sub-

stanzen eine vollstindigere, ameh @bt hierbei die

Anwesenheit von gréBeren Mengen an Chloriden

keinen stérenden Einflul aus. Insbesondere ist

von Vorteil, daB die alkalischen Flassigkeiten
ruhiger im Kochen erhalten werden konnen als
saners. Die 1,y N.- Oxalsturelésung wird dar-
gostellt durch Auflésen der 0,6303 g Oxalskure in

1/;0 N.-Bchwefelsiure.  Diese Normallésung, im

Danklen in halbgefallten Flaschen anfbewahrt,

halt sich lange unverindert. In 183 Tagen fiel

der Titer von 100,00 auf 99,69.

Fir die Bestimmung des Reduktionsvermogens
der Wisser empfiehlt der Verf. folgende Losuugen.

Verdinnte Schwefelsiure. Za 300 cem
Wasser setzt man 100 cem reine konzentrierte
Schwefelsdure; zu der noch warmen Lésung figt
man solange verdiinnte Permanganatlosung, bis
eine eben wahrnehmbare rosenrot bleibende Far-
bung eingetreten ist.

Oxalsdurelosung: 0,6308 g reine um-
krystallisierte Oxalsdure werden nnter Zusatz von
10 cem obiger Schwefelsiure in reinem destillierten
Wasser zum Liter gelost. (Vgl. obige Angaben.)

Alkalische Cham&leonlosung: 50 g Na-
trinm hydricom pur. alkoh. dep. werden in 500 cecm
Wasser in einem Erlenmeyer-Kolben gelost:
man erhalt 1/, Stunde lang im lebhaften Kochen,
14Bt abkdhlen, lost in der lauwarmen Flassig-
keit 0,80 g KMnO, und fillt nach dem Erkalten
auf genau 500 cem auf.

Die Losung wird in einer verschlossenen
Flasche anfbewahrt. Verdinnt man 100 cem
dieser Losung auf 500 cem, so erhdlt man eine
anpihernd 1/ N.-KMnO,-Lasung. Die Titer-
stellung geschieht mit 10 com der obigen !/, N.
Ozxalsiure unter Anweudung von 10 cem der oblgen
Schwefelsaure.

Zur Bestimmung des Reduktionsvermdgens
bringt man 100 cem des Wassers in einen Erlen-
meyer-Kolben von ca. 300 cem Inhalt, figt
aus der Birette 10 cem der KMnO,-Losong

hinzu uond erhitzt aof einer Asbestplatte mit
starker Flamme bis zom beginnenden Sieden. Man
reguliert die Flamme so, dal die Flassigkeit in
rohigem, gleichmaBigen Kochen verbleibt. Nach
10 Minuten langem Kochen, vom Auafkochen an
gerechnet, entfernt man die Kochflasche von der
Flamme, figt unmittelbar 10 cem verdiinnte
Schwefelsiure hinzu und dann sogleich aus der
Biirette 10 cem !/;oy N.-Oxalsare. Nach einigen
Minuten, nachdem die Lésung vollst&indig farblos
geworden ist, fiigt man tropfenweise weiter von
der Chaméleonlosung hinzu, bis die Flissigkeit
eben nur bemerkbar rosenrot geworden ist.

Als Korrektur werden 0,3 cem 1/moN -Oxal-
shure in Abzug gebracht.

Verbrauchen die 100 ccm des untersuchten
Wassers mehr als 5 com /o N.-KMnO;-Losung,
so ist das Wasser fir die genaue Bestimmung
vorher mit ganz feinem Wasser resp. solchem von
bekanntem Reduktionsvermdgen zu verdiinnen. -br-

C. Riist. Beitrag zor Titerstellung des Kalium-
permanganates mit oxalsauren Salzen. (Z.
anal. Chem. 41, 606.)

Zur Titerstellung empfiehlt der Verfasser das

Manganoxalat. Dasselbe besitzt im lafttrockenen

Zustande die Zusammensetzang MnC,0, + 2 H, O,

1aBt sich leicht rein darstellen und ist durchaus

nicht hygroskopiseh Zur Darstellung des Salzes
wird reines Mangancarbonat in siedendem Wasser
suspendiert und eine heie Losung von Oxalsdure
zugefigt bis zar deutlich sauren Reaktion. Der

Niederschlag wird abgesangt, gut ausgewaschen

und dann zwischen FlieBpapier an der Luft ge-

trocknet. -br-

E. Riegler. Eine gasometrische Methode der
Alkalimetrfe. (Z. anal. Chem. 41, 413.)
Jodsaure Salze werden durch tberschissiges Hy-
drazinsulfat gem#B folgender Gleichung reduziert:

6 N,H,, H,S0,+4NaJO; =
2 N2,80, + 4H,80, + 4HJ + 12H;0 + 12 N.

1 cem Stickstoff von 00 und 760 mm Druck
entspricht demmnach 5,2216 mg Jodsiure. Neu-
tralisiert man nun die Losung einer Base mit einer
2-proz. Jodsiureldsung (Indikator Phenolphtalein)
und behandelt im Knop-Wagnerschen Azoto-
meter mit Gberschissigem Hydrazinsulfat, so laBt
sich aus dem abgelesenen Volumen Stickstoff der
Gehalt an Alkali berechnen. Es seien V cem
Stickstoff, reduziert anf 0° und 760 mm Druck, ge-
funden worden; dieselben entsprechen V. 5,2216 mg
Jodséure.

Da nun das Aqnivalentgewicht (E) der unter-
suchten Base 175,85 Teilen Jodsdure entspricht,
so betrdgt die Menge Base in der analysierten
Losnng

E
V.52216 175, {585 D
Da der Ausdruck 5,2216 W fir jede
Base ein konstanter ist — er betragt fir Natron-
5,2216.40,06 -

hydrat = 1,1898 — so hat man

175,86
zur Berechnung nur das gefundene Volumen V
mit dem betreffenden Faktor zu multiplizieren.

17*
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Diese Methode besitzt insofern einen Vorzug,
als zu ihrer Ausfihrung keine titrierten Losungen
erforderlich sind. br-

F. A. Gooch und J. C. Blake. Die Bestimmung
der Bromsiiure durch direkte Elnwirkung
von arseniger Sdure. (Z. anorgan. Chem. 33,
96.)

Bromséore und Bromate lassen sich in der Weise

bestimmen, daB man sie Y/,~-!/, Stunde mit dber-

schiissiger titrierter arseniger Saure und Schwefel-
siure kocht und die unverbrauchte arsenige Saure
nach Zusatz von Bicarbonat mit Jodlésung zuriick-
titriert. Chlorate werden durch arsenige Siure unter
gleichen Bedingungen kaum angegriffen. K.

C. Th. Morner. Methode zur quantitativen Be-
stimmung klelner Arsenmengen. (Z. anal.
Chem. 41, 397.)

Die vorgeschlagene volumetrische Methode ist zu-

nichst nur aunsgearbeitet fir Arsenmengen, die

0,5 mg Arsen npicht ibersteigen. Arsentrisalfid

As,S; 1Bt sich in 0,5 mg Arsen entsprechenden

Mengen genau mit !/, N.-Kaliumpermanganat-

losung titrieren. 1 cecm derselben entspricht

0,0636 mg Arsen. Die Reaktion erfolgt nach

folgender Gleichung:

5As,0; + 28KMn O, + 2780, =

5As,0; + 14X, S0, + 28Mn SO,.

Zur Ausfibrung der Bestimmung wird das Arsen-

trisulfid in 5—10 eccm einer 0,5—2,75-prozent.

Kalilauge gelost. Diese Losung laft man zu in

einem Kolbchen befindlichen 25 cem !/)y,- Perman-

ganatlosung flieBen; man mischt durch Um-
schwenken, fiigt 5 ccm Schwefelsdure (5-prozent.)
und 26 cem /5 N.-Oxalegorelosung hinzu, er-
wirmt die Flissigkeit bis zur Entfirbung und
titriert dann mit der !/, - Permanganatlosung zuriick.

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

Zur Elimination des Arsens bediente sich der
Verf. der sog. ,schwedischen Methode* fir den
Nachweis von Arsen (vgl. Z. anal. Chem. 84, 88).
Die bei der Destillation mit Selzsiure und Eisen-
oxydulsulfat ibergehenden Démpfe wurden in ver-
dinnter Salpetersiure aufgefangen, Man dampft
die Losung in einer kleinen Porzellanschale anf
dem Wasserbade zur Trockene; den Trockenriick-
stand erwdrmt man unter successivem Zusatz fol-
gender Reagentien:

2 cem Kalilauge (0,5-proz.), Erwirm, 1 Min,

2 - Permanganatlésung (5-proz.), - 3 -
2 - Schwefelsiure (5-proz.), - 3 -
1 - Weinsiure (20-proz.), Erwirmung bis zur

Entfirbung der Flissigkeit.

Man filtriert durch ein kleines Filter in eine
zweite kleine Porzellanschale und wischt die erstere
mit 2 cem destilliertem Wasser nach. Das Filtrat
erwirmt man wieder 1 Minute lang aof dem
Wasserbade, figt 1 cem Thiacetsdure
(6-proz.) hinzu und erwirmt 3 Minaten lang.
Hierdurch wird das vorhandene Arsen als

Arsentrisulfid gefallt. Nach vollstindigem
Erkalten filtriert man das Arsentrisolfid durch ein
kleines Filter und bringt es mit 0,5- proz. Schwefel-
siure auf dasselbe. Auf dem Filter wascht man
aulerdem noch aws mit 5>< 2 cem Schwefelsiure
(0,5-proz.) und 3 >< 2 cem destilliertem Wasser.

Unter die von Flissigkeit befreite Trichter-
robre bringt man ein Kolbchen, 25 com 1/,4-
Kaliumpermanganatlosung enthaltend. Man dber-
gieft den Filterinhalt mit 3 ><2 cem Kalilauge
(0,5-proz.); alsdann wird die Bestimmung des
Arsentrisulfids in der oben angegebenen Weise
aosgefihrt. Als Korrektion werden 0,3 cem 1/jo0-
Kaliumpermanganatlsung in Abzug gebracht. -br-

Adrian und Trillat. Volumetrische Bestim-
mung des Natrlummethylarsinats (Arrhenals).
(Compt. rend. 134, 1231.)

Nach den Untersuchungen der Verfasser besitzt

Arrhenal die Zusammensetzung CH; AsO(O Na), -+

6 H,0. Das entsprechende Silbersalz ist in Wasser

fast vollstdndig unléslich und 1aBt sich deshalb die

Bestimmung des Arrhenals in folgender Weise aus-

fihren. Das in Wasser geldste Salz wird in einem

geeichten Kolben mit dberschissiger !/, Normal-

Silberlosung versetzt; man fallt zur Marke auf,

schiittelt gut om und filtriert nach 12-stindigem

Stehen. © In einem aliquoten Teile des klaren

Filtrates wird das iiberschiissige Silber wie iiblich

mit !/, Normsl- Rhodanlésung bestimmt. Ent-

sprechend der Léslichkeit des Silberarrhenals wer-
den fir je 50 cem angewandten Filtrats 0,53 cem

!/\p Normal-Rhodanlésung in Abzug gebracht.

1 cem !/, Normal-Silberlosung entspricht 0,0146 g

CH,; AsO(ONa); + 6 H,O. -br-

W. R, Lang, C. M. Carson und J.Mackintosch.
Die Trennung von Zinn, Arsen und Antimon.
(Journ. of the Soc. of chem. Ind. 21, 748.)

Die Losung, die obigen 3 Metalle enthaltend, wird

mit schwefliger Saure reduziert; man leitet in

wafig saure Losung Schwefelwasserstoff ein,
filtriert die Schwefelmetalle ab und dampft sie
mit konzentrierter Salpetersfure in einer Porzellan-
schale zur Trockene. Durch Digerieren mit Wasser
128t sich aus dem Rickstand die gebildete Arsen-
sdure extrahieren. In dem Filtrate wird das Arsen
als Mg, Ar,O; bestimmt. Der verbleibende Rick-
stand wird eine Stunde lang mit konzentrierter

Weinsdurelosung erwdrmt. Man filtriert von dem

unl6slichen Anteil ab und bringt ihn nach dem

Glihen als SnQ, zur Wigung. Das Filtrat, die

weinsteinsaure Antimonlésung enthaltend, wird mit

viel verdiinnter Salzsiure versetzt; man féllt das

Antimon mit Schwefelwasserstoff. Das abfiltrierte

Sulfid wird mit Salpetersdure oxydiert; der Trocken-

rickstand wird nach dem Glithen als Sb,0, zur

Wiguog gebracht. -br-

W. Herz. Uber dle glelchzeltige titrimetrische
Bestimmung von Borsiiure und starken
S#uren. (Z. anorgan. Chem. 38, 353.)

Bekanntlich reagiert Borsaure mit den gebriuch-

lichen Indikatoren nicht scharf genng, um mit

deren Hilfe bestimmt werden zu konnen; die

Reaktion kann aber durch Zusatz mebrwertiger

Alkohole (Glycerin, Mannit) in Folge der Bildung
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stirker dissoziierter Alkoholborsfiuren soweit verstirkt
werden, daB bei Gegenwart von Phenolphtalein mit
OH'-Ioven ein scharfer Umschlag erreicht wird.
Der naheliegende Versuch, ein Gemisch von
Borsiure mit der Losung einer stirkeren Siure in
der Waise zu titrieren, daB dasselbe unter Zusatz
von Phenolphtalein zunichst direkt, dann nach
Zusatz von Mannit ete. mit OH'-Iomen bis zur
Rotfarbung versetzt wurde, lieB sich nieht dureh-
fihren, weil Borsiore analog der Kchlensinre rote
Phenolphtaleinlosungen vorzeitig entfirbt. Deshalb
verfahrt Verf. in der Weise, daB er die Mischung
unter Anwendung von Nitrophenol als Indikator
(Ref. hat mit Nitrophenol keine gunten Erfahrungen
gemacht) mit OH'-Ionen bis zur Gelbfirbung
titriert, "wobei nur die stirkere Saure bestimmt
wird, daon Mannit und Phenolphtalein zugibt
und bis zur Rotfarbung titriert, wobei die nem
verbrauchte Menge an OH'-Ionen der Borsaure
entspricht. Ki.

A. G. Stillwell. Graphit in Erzen.
chem. Ind. 21, 759.)

0,25—1 g des Erzes, je nach dem Gehalt an
Kohlenstoff, werden in einem Porzellan- oder Platin-
tiegel zur Zerstorung der organischen Beimengungen
schwach gegliht. Den Rickstand digeriert man
mit verdinnter Salzsfiure und filtriert durch einen
Goochschen Tiegel. Diesen samt Inhalt bringt
man in einen Erlenmeyerkolben; man figt
15 cem gesittigte Chromsiarelosung und 75 cem
konzentrierte Schwefelsdure hinza und vollzieht die
Kohlenstoffbestimmung in gleicher Weise wie die
Bestimmung des Kohlenstoffs in Stahl- resp. Eisen-
sorten. -br-

(Journ. Soc.

L. Vanino. Zur Chlorkalkanalyse, (Z.anal. Chem.
41, 539.)

Der Verfasser hat im Jahre 1890 (diese Zeitschrift
81) eine Tabelle mitgeteilt, welche das Gewicht
von 1 cem Chlor in mg bei 700— 770 mm Baro-
meterstand ‘und 10—25° Temperatur angibt.
Vanino hat nunmehr obige Tabelle such fiir
Temperaturen bis zu 800 ansgedehnt und sie far
den technischen Gebrauch handlicher und bequemer
ausgestattet. -br-

A. Thiel. Eine Vereinfachung der Bestimmung

des Zinks als Sulfild. (Z. anorgan. Chem. 88, 1.)
Verf, versetzt die zu analysierende Zinklésung mit
iberschiissigem Ammoniomacetat und iiberschissi-
gem Schwefelwasserstoffwasser und kocht die
Mischung zwei Minnten lang iiber freier Flamme.
Der Niederschlag setzt sich dann rasch ab. Die
iber demselben stehende Fiiissigkeit wird durch
ein Filter dekantiert, der im Kolben verbleibende
Niederschlag von neuem mit Wasser unter Zusatz
von etwas Schwefelwasserstoff ausgekocht oder
wieder gelost und in der beschriebenen Weise von
neuem geofllt und wieder dekantiert und die
ganze Operation eventuell wiederholt.

Der Niederschlag wird nun in ein Erlenmeyer-
kolbchen von 50 cem Inbalt gespilt, etwa an den
Winden des Fallungsgefiles hdngen bleibende
Reste in Salzsiiure gelést und nach Zusatz von
Ammoniak ebenfalls in den Erlenmeyer iber-
fahrt und die Losung durch Erhitzen des Kolb-

chens im Wasserbad verdampft. Der Riickstand, dem
die Filterasche zogefiigt wird, wird dann bei 120°
getrocknet, im Schwefelwasserstoffstrom gegliiht, der
Schwefelwasserstoff durch einen Wasserstoffstrom
verdringt, in letzterem noch 10 Minuten weiter ge-
gliht, im Wasserstoffstrom abgekiihlt und gewogen.
(Die I'inkenersche Methode der Zinkfillung
durch Sclucefelwasserstoff aus schwach schwefelsaurer
Sulfatlisung scheint Verf. nicht bekannt zu sein;
dieser gegeniiber stelit die Methode keine Vereinfachung
dar. D. Ref) Kl

Uber eine neme Methode zur Be-
(Z. anal.

G. ZAnkgraf,
stimmung des Eisens im Harn.
Chem. 41, 488.)

Der Verf. wendet zur Fillung des Eisens eine

Eiweilldsung an, in dhnlicher Weise wie es Stuko-

wenkow fir die Abscheidung des Quecksilbers

empfohlen hat. Wahrend das Quecksilberalbuminat
eine relativ lsbile Verbindung ist und daher die

Quecksilberbestimmungen ungenan sind (vgl. diese

Zeitschrift 16, 785), besitzt das Eisenoxydalbuminat

eine stabile und feste Konstitution.

Zur Darstellung der EiweiBlosung versetzt
man Eiereiweil mit zwei Teilen Wasser, schiittelt
kraftig durch und filtriert. Um stets Losungen
von gleichem Gehalt an Eiweil zu erbalten, muaf
man das ganze Gemenge abfiltrieren und aliquote
Teile des durchgemischten Filtrats verwenden.

500 ccm Harn versetzt man mit 70 cem der
verdinnten Eiweillosung, siuert mit Essigsaure
an und erhitzt !/, Stunde lang im kochenden
Wasserbade. Alsdann wird durch mehrere Filter
filtriert, die getrockneten Filter werden verascht.
Die noch koblige Asche wird mit Kaliumbisulfat
geschmolzen. Die Schmelze wird in Wasser gelost;
man filtriert und schmilzt den unléslichen Anteil
nach dem Veraschen nochmals mit Kaliumbisulfat.
Die vereinigten Losungen werden mit Zink redu-
ziert und mit KMnO,-Losung titriert.

Der ZEisengehalt der angewandten 70 ccm
EiweiBlosung muB in Abzug gebracht werden. -br-

Schuhmacher und Jang. Eine klinische Methode
zur Quecksilberbestimmang im Harn. (Z.
anal. Chem. 41, 461.)

Die Verf. haben ihre friher {diese Zsitschrift 1900,

198) angegebene Methode vereinfacht. Die 1000 ccm

Harn werden unter Zusatz von 15 g Kaliumechlorat

und 100 cem konz, Salzsiure sofort zam Kochen

erhitzt; man kihlt auf 40—500 C. ab und versetzt
mit 50--100 cem der klaren Zinnchloriirlésung.

Man iiberzeugt sich von dem UberschuB an letz-

terer durch die bekannte Priifung einer kleinen

Probe mit Sublimatlésung und filtriert nach 5 Mi-

nuten unter Absaugen durch ein Asbestfilter.

Nach kurzem Auswaschen bringt man den ge-

samten Inhalt des Trichters in einen Kolben von

ca. !/, Liter Inhalt, fiagt etwas Kalilange hinzu,
laBt diese einige Minuten einwirken, fiigt einige

Koérnchen Kaliumchlorat hinza, macht mit Salz-

siure sauer und erhitzt auf dem Drahtnetze bis

zum Weggehen des Chlors (ein RickfluBkihler ist
dabei unnotig). Man filtriert wiedernm, rednziert
das noch warme Filtrat mit 10—20 cem der

Zinnchlorirlésung und verfibrt im dbrigen nach

den in der ersten Publikation gemachten Angaben.
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Die Methode liefert bei dieser Art der Aus-
fabhrung auf 1—3 Zehntelmilligramm Quecksilber
genaue Resultate.

Auflerdem geben die Verf. eine kritische Be-
sprechnng der bisherigen fiir die Bestimmung des
Quecksilbers im Harn empfohlenen Methoden. -br-

W. Herblg. Uber die Einwirkung verdiinnter
Mineralsiuren auf Ole und tiber Fehler-
quellen bel der fiblichen Glycerinbestim-
mung. (Chem. Revue 9, 275; 10, 6.)

Die sonst vorgeschriebene Zersetzung von Tarkisch-

rotdl durch konzentrierte Salzsiure unter erhohtem

Druck 18t sich auch durch Kochen des Ols mit

verdiinnter Salz- oder Schwefelsiure am Rickflub-

kihler ersetzen. Hierbei ist jedoch zu beachten,
daB die Verbindung zwischen Kochgefi und Kugel-
rohr nicht mit Hilfe von Kautschuk oder Kork
bergestellt werden darf, da die Sauredimpfe aus
diesem organische Stoffe aufnehmen, die sich dann
in der sauren Flissigkeit wiederfinden uwnd auf
alkalische Permanganatlosung einwirken. Es er-
scheint dann der Glyceringehalt hoher, als der
freigemachten Fettsdure entsprechen wirde. Am
besten setzt man das Kihlrohr mit Glasschliff in
den Hals des KochgefaBes ein. — Am Olivendl
wurde weiter die direkt verseifende Wirkong der
verdinnten Salzsiure bei liangerem Kochen nach-
gewiesen; die hierbei abgespaltene Glycerinmenge
war aber viel geringer als bei Verwendung von

Tirkischrotdl. — Bei der Glycerinbestimmung in

Seifen und Olen sind die wasserloslichen Fettskuren,

die mit dem Glycerin in Losung gehen, zu be-

ricksichtigen, da sie darch K Mn O, ebenfalls
oxydiert werden konnen; es liBt sich z. B. aus

Losungen von Essig-, Propion-, Buiter-, Valerian-

oder Capronsiure, die vorschriftsmiBig mit Cha-

maleonlésung gekocht worden waren, oxalsanrer

Kalk fillen. Man sollte daher die Oxydation bei

gewdhnlicher Temperatur ausfihren, bei der keine

Ozalsiure aus Fettsaure entsteht, Glycerin aber

oxydiert wird. Ahnlich wie Glycerin verhalten

sich Qibrigens auch Ather und wahrscheinlich die

Paraffine. Bo.

M. Dennstedt. Vereinfachte Elementaranalyse.
(Z. anal. Chem. 41, 525.)

Der Verfasser hat im Jahre 1897 (diese Zeitschrift

462) eine einfache Methode fiir die Elementar-

analyse angegeben, welche die gleichzeitige Be-
stimmung von Kohlenstoff, Wasserstoff, Halogenen,
Schwefel and Asche selbst in stickstoffhaltigen
Substanzen gestattet. Nachdem diese Methode im
Laofe der Jahre weitere Verbesserung und Ver-
einfachung erfahren bat, gibt Dennstedt in obiger
Abhandlung eine einfache und kurze Anleitung,
nach der jeder ohne Schwierigkeit zu arbeiten im
stande ist. -br-

F. Bordas und 8. de Raczkowskl. Zur Bestim-
mung des Lecithins in der Milch. (Compt.
rend. 134, 1592.)

100 cem Milch 188t man unter Umrithron in ein

Gemenge von 100 cem 95-proz. Alkohol, 100 ccm

Wasser und 10 Tropfen Essigsdure einflieBzn. Der

Niederschlag wird abfiltriert ond auf das Filter

gebracht. Nach gutem Abtropfen verschlieBt man

die Trichterrohre mittels eines Stickchens Gummi-
schlauch und Klemme. Man gielt nun 50 cem

LeiBen absoluten Alkohol anf das Filter, bringt

den Niederschlag durch Verriihren mit dem Alkohol

in innigen Kontakt und 1aBt dann nach einiger

Zeit den alkoholischen Auszung in eine Porzellan-

schale abflicBen. Diese Operation wiederholt man

noch zweimal mit je 50 cem heism Alkohol. Die
drei alkoholischen Filtrate werden zur Trockne
verdampft; den Trockenrickstand nimmt man mit
einer geringen Menge einer Alkoholathermischung

(1:1) auf, filtriert und verdampft das Filtrat

wiederum zur Trockene. Der Riickstand wird mit

Kalilauge resp. Barytwasser verseift; man zerlegt die

Seifenlésung mit sehr verdinnter Salpetersiare und

filtriert die abgeschiedenen Fettsauren ab. Das

Filtrat, das die Glycerinphosphorsiure enthilt, wird

auf dem Wasserbade zur Trockene eingedampft.

Den Trockenriickstand dbergieBt man mit 10 cem

konzentrierter Salpetersiure und fiihrt alsdann die

Bestimmung des Phosphors nach den Angaben von

Marie (diese Zeitschrift 1900, 301) aus. Durch

Maltiplikation der gewogenen Mg, P, 0, mit 1,5495

ergibt sich der Gehalt an Glycerinphosphorsinre

in 100 cem der angewandten Mileh. Die fibliche

Umrechnung des MgyPgO, auf Lecithin halten die

Verfasser fir untunlich, da die Lecithine in ihrer

Zusammensetzang sehr schwanken. So entspricht

z. B. 1 Teil Mg, P,0, 7,12 Teilon des Lecithins der

Oleomargarinsaure, jedoch nur 5,48 Teilen des-

jenigen der Oleobuttersiure. -br-

Patentbericht.

Klasse 12: Chemische Verfahren und
Apparate.

Apparat zur Darstellung von Schwefelséure
bez. Schwefelsidureanhydrid nach dem
Kontaktverfahren. (No. 188695. Vom
15. September 1900 ab, Aktiengesell-
schaft fir Zinkindustrie vorm. Wilh.
Grillo in Oberhausen (Rhld.) uad Dr. Max
Sohroeder in Disseldorf.)

Um die durch zn starken Warmeverlust an den

Wiaden der Kesselapparate hervorgerufenen Ubel-

stinde zu beseitigen und eine annihernd voll-

kommene und gleichmaBige Umsetzang der Gase
in den Kesselapparaten zu erzielen, werden diese
Apparate gemaB vorliegender Erfindung dahin ver-
bessert, daB in ihrem. Innern die Strémungs-
richtong der Gase selbsttitigz eine wiederholte
zwangsweise Anderung derartig erfihrt, daB das
gleichmaBige Emporstrdmen derselben Gasteile an
den Kesselwinden verhindert wird. Die zwangs-
weise Ableitang der Gass von den Winden wird
bei kleineren Kesselapparaten (Fig. 1) dadurch er-
zielt, daB ein oder mehrere Zwischenbdden @ in
angemessenen Abstinden angeordnet werden, die
mit einem oder wenigen Lochern b versehen sind,





