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Schwefelsiure (spez. Gew. 1,18) und 50 cem
Ammoniumpersulfat (120 g im Iziter) versetzt. | Kohlenstoff in % M‘:If‘szgezlinm;s I{d«;-lsllgxii;tsaei?a}?:;
Nach halbstiindigem starken Kochen — vom & ’ in %
Beginn des deutlichen Siedens an gerechnet — 0,73 i 0,59 ; 0,61
wurde die Fliissigkeit durch Einstellen in 0,75 : 0,62 ! 0,63
kaltes Wasser abgekiihlt, und zu der er- 0,40 0,97 0,98
kalteten Losung 15cem einer Wasserstoff- 8’38 (1)’% ?’ig
superoxydlsung gesetzt, von der 10 cem 9,4 cem | 0,07 \ 0,05 0.04
der Kaliumpermanganatlosung entsprechen. 0,06 1 0,27 : 0,28
Diese Einstellung der Wasserstoffsuperoxyd- 1,14 | 0,51 | 0,53
lésung durch Kaliumpermanganat muf tag- 8’(733 8’2; ‘ 8’2%
. . . y ? ’
lich wiederholt werden, da die Wasserstoff- 0,71 0.61 | 0,64
superoxydlosung nicht titerbestindig ist. 0,40 0,81 | 0,83
Nach vollstindiger Auflssung des Mangan- 0,74 ‘ 0,40 043
superoxydniederschlages wurde der Uberschuf 8% : 8’22 g’gg
an Wasserstoffsuperoxyd mit Kaliumperman- 0,10 0.50 0.51
ganat zuriicktitriert und hierzu 5,2cem ejner 0,15 0,46 0,48
Liésung verbraucht, von der 1cem 0,00577g 0,14 ; 0,47 0,49
1,20 ' 0,20 0,20

Eisen anzeigt. Dieser Titer wurde mit reinem
Eisenammoniumsulfat festgestellt, und der
Mangantiter berechnet sich danach zu
BF

0,00577 ><T"1"9 =0,00577 X 0,491 = 0,002833.
15cem H, 0, entsprechen 14,1 cem Kalium-

. permanganat.
Der Uberschufl an H,0,

entspricht H,2

........ Hi g ” ”

Dem MnO, entsprechen 8,9ccmKalium-
permanganat.

Der Mangangehalt der Eisenprobe betrigt
also, da 4 g angewandt wurden, in Prozenten:

. Q¢ .

8,9 - 0,00;‘%33 160 _ 0,620/,.

Nach demselben Verfahren und unter

denselben Losungsbedingungen wurden noch

eine Reihe von Untersuchungen in ver-

schiedenen Eisensorten unter Anwendung des

berechneten Mangantiters unternommen, von

deren Ergebnissen ich einige als Beleganalysen
folgen lasse:
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J. Kablukoff macht Mitteilung iiber die
Schmelzpunkte der Gemische von Aluminium-
bromid und Zinntetrabromid und iiber die
Wirkung von Bromkalium auf Aluminium-
bromid: wenn man das letztere schmilzt und
dann vorsichtig trockenes Bromkalium zugibt,
entsteht ein Korper Al,Br,-KBr (F. 22°%. Der
Verf. spricht weiter iiber die Reaktion zwischen
Aluminium und Zinntetrabromid, bezw. -jodid;
nach kurzem Erwirmen wird Zinn vollstindig
durch Aluminium ersetzt. G. Antonoff
studierte die Elektrolyse von Kaliumace-
tat in einer wasserfreien Essigsiurelosung; es
entstehen dieselben Produkte wie in der wiis-
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Gegeniiber der Hampeschen und Vol-
hardschen Methode hat die von Knorresche
Methode folgende Vorziige:

1. Die belistigende Chlorentwicklung’ bei
der Hampeschen Methode wird vermieden.

2. Die ganze Bestimmung erfolgt in dem-
selben GefiBe; es werden mithin Fehler, die
beim UmgieBen und Filtrieren entstehen, ver-
mieden.

3. Der Endpunkt der Titration ist scharf

und deutlich zu erkennen, was bei der
Volhardschen Methode nicht immer
leicht ist.

4. Die Ausfithrung der Methode erfordert
wenig Zeit und wenig Aufsicht.

Aus allen diesen Griinden ist die Methode
fiir die Technik sehr zu empfehlen.

Eine Einschrinkung muf fiir den Fall
gemacht werden, da8 Wolfram im Eisen ent-
halten ist. Versuche nach dieser Richtung
haben bisher noch nicht zu befriedigenden
Resultaten gefiihrt, werden aber fortgesetzt.

serigen Losung, nur lésen sich Kohlensiure
und Athan an der Anode viel stirker und dif-
fundieren in das Kathodengas herein, so dag
die Volumina der Gase an den Elekiroden nicht
den theoretischen gleich sind. — Sch. Jo-
citseh berichtet iiber die Fortsetzung seiner
Studien der Synthesen mittels magnesium-
organischen Verbindungen. Die Reaktion
zwischen Magnesiumbromithyl, bezw. -phenyl
und Epichlorhydrin, bezw. Epibromhydrin ver-
lduft, wie es auch Grignard bei Athylenoxyd
fand, nach den Gleichungen:

CH, I CH,R CH,0MgX
Lo+ =] |

CH \ CHOMgX oder CHR

| ! ! l

CH,C1 MgX CH.C] CH:Cl
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angewandte Chemie,

Beim Zersetzen dieser Produkte mit Wasser
entstehen die entsprechenden Alkohole. Weiter
spricht der Verf. iiber die Wirkung der von

ihm schon beschriebenen Verbindung aus

Magnesium und p-Dibrombenzol
(Mg\C H4Bl‘)

auf Aceton, Chloral und Essigester. In

allen Fillen wurden kristallinische Alkohole
erhalten, deren Eigenschaften studiert wurden.
Aus Magnesium und m - Dibrom(4,6)xylol in
ditherischer Losung wurde eine Verbindung er-
halten, die mit Kohlensdure leicht Bromdime-
thylbenzoesiure bildet (Ausbeute ca. 70°%). —
A, Luniak berichtet iiber die Fortsetzung sei-
ner Studien der Kondensation von Fett-
aldehyden und Phenolen?). Es wurden der
Dimethylither (flissig spez. Gew. 1,02496) und
Benzoylderivat (F. 106°) des Diphenoylheptans
dargestellt. Der Dimethylither von Diphe-
noyldthan liefert bei Oxydation mit Chromsiure
den Dimethyldther des p-Dioxybenzophenons,
Anissiure und p-Acetylanisol, der von Di-
phenoylheptan die zwei ersteren Produkte. —
In M. Konowaloffs Namen wird uber die
Wirkung von verdiinnter Salpetersiure
auf Halogenderivate berichtet. Die Deri-
vate der Grenzkohlenwasserstoffe reagieren
leichter als diese selbst. Dabei liefern die pri-
miren und sekundiren Halogenderivate teils
Nitro-, teils halogenhaltige Oxydationsprodukte.
Die tertidiren Verbindungen reagieren sehr
leicht unter Abspaltung von Halogenwasser-
stoff und Bildung von ungesiittigten Kohlen-
wasserstoffen, die sich dann nitrieren lassen.
In Gemeinschaft mit Manewsky hat Verf, die
Reaktion zwischen verdiinnter Salpetersiure
und Dimethylbenzylearbinol studiert; wie auch
andere tertiiren Alkohole, spaltet es Wasser
ab, unter Bildung von Oxydationsprodukten
und Nitroderivaten der entstandenen ungesiit-
tigten Korper. — M. Konowaloff berichtet
weiter iber die Synthese von Dimethylben-
zyl, Didthylbenzyl, Methyldthylbenzyl,
Methylithylisoamyl- und Athylhexyl-
carbinol mittels magnesium-organischen Ver-
bindungen. — Derselbe Forscher hat die Wir-
kung von Salpetersiure (spez. Gew. 1,075) auf
Menthan untersucht; am reichlichsten entsteht

die tertiire Nitroverbindung, wobei die Gruppe !

CH, die mit zwei Methylgruppen verbunden
ist, am schnellsten angegriffen zu sein scheint.
— In Gemeinschaft mit Orloff hat der Verf.
aus Tertifirbutylxylol und verdiinnter Salpeter-
siure die Tertidrbutyltoluylsiure (1,3,5; F. 158
bis 159° dargestellt. — N. Zelinsky teilt mit

nesiumchloreyklohexyl: es bildet sich
Bromcyklohexan (F. 164—1656%, und Jodcyklo-
hexan (¥. gegen 180°. — Derselbe Forscher hat
aus Benzin (Kp. 70—72% bei Chlorieren Mono-
chlormethyleyklopentan (Kp. 134 —137°), das
mit Magnesium und dann mit Sauerstoff be-
handelt einen Alkohol C,H,,0 (Kp. 155—1569)
lieferte, erhalten. Die Fraktion von Benzin

1) Diese Z. 1903, 1035.

[
\

. Girungsamylalkohol,
iiber die Wirkung von Brom und Jod aut Mag- |

vom Kp. 90—92° ergab ein Chlorid C,H,,Cl
(Kp. 145—146° und einen Alkohol C,H,,0
(Kp. 157—159°), der zu den Derivaten des Di-
methylpentamethylens gehort. — Uber Trime-
thyltrimethylen 1,1, 2 ist eine Mitteilung von
J. Zelikoff eingelaufen. — A. Demianoff
berichtet iiber Tetramethylithylendiamin,
das neben dem Amin

(CH,),C —C-(CH,),
!

|
NH,0H
bei Reduktion des Produktes C,H,,N,0, (aus
Tetramethylithylen und Stickstoffdioxyd er-
halten) entsteht. Wegen kleiner Ausbeute
wurden nur die Salze (Chlorwasserstoffsalz,
Chloroplatinat und Chloroaurat) des Diamins
dargestellt. — A. Saitzeff macht Mitteilung
iiber die Bildung von tertiiren Alkoholen
mit zwei Allylgruppen aus Jodzinkallyl
und Séiureanhydriden, die Reaktion verliuft
glatter wie mit Estern und wird vom Verf.
eingehend studiert werden. — Uber die Zer-
setzung einiger Salze der Trichloressig-
siure in wisseriger Losung berichten Timo-
feeff und Koboseff. Wie bekannt zerfillt
die Sdure selbst beim Erwirmen mit Wasser
in Chloroform und Kohlensiure. Auch die
Salze zersetzen sich in Wasser und dabei desto
schneller, je verdiinnter die Lésung ist. Die
Reaktion erwies sich als eine unimolekulare,
und die Konstante der Geschwindigkeit wird
stark durch Zusatz von Salzsiure, wie auch
Pottasche, herabgedriickt. Tribromessigsiure
zersetzt sich ebenfalls und noch mit viel gro-
Berer Geschwindigkeit beim Erwirmen mit
Wasser. Koboseff untersuchte die Zer-
setzung der Salze (CC1,C0O,), HK und (CB;CO2)KH
in Acetonlésung; das erstere Salz zerfillt in
der Kilte nur langsam, beim Erwiirmen rasch,
das zweite reagiert stiirmisch schon bei ge-
woéhnlicher Temperatur. In den Produkten der
Reaktion wurden auBer Chloro-, bezw. Bromo-
form und Kaliumbicarbonat auch Acetonchloro-,
bezw. -bromoform aufgefunden. — O. Miller
berichtet iiber Oxydation des Indigotins
(in Form von Disulfosiure) mit Kaliumperman-
ganat; die Reaktion verliduft streng nachMohr?),
ergibt also Zahlen, die auf 12,69, niedriger aus-
fallen, als die theoretischen der Reaktion:
CyeH (N, 0, +0,=C,(H, ) N,0,

entsprechenden Werte. — Th. Rudakoff und
A. Alexandroff haben das Fuselsl, welches
beim Branntweinbrennen aus Eicheln erhalten
wird, der Untersuchung unterworfen; sie fanden
2,7%, norm.-Propyl-, 9,8°/, Isobutyl-, 87,4°%,
das auf ein Viertel aus
dem aktiven Amylalkohol bestand, sehr wenig
Methylalkohol (norm.), Acetaldehyd, Ester und
Furfurol. — K. Charitschkoff schligt vor,
bei der Gasanalyse die ungesittigten Koh-
lenwasserstoffe mit Permanganat, anstatt rauch.
Schwefelsiure oder Bromwasser, in einer Hem-
pelschen Biirette zu absorbieren. Die Methode
ergibt gute Resultate und ist bequem; bei
Gegenwart von Wasserstoff mufi nicht mehr

2) Mohr, Titriermethoden, 4. Aufl,, S. 712.
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wie fiinf Minuten mit Permanganat geschiit- | geiinderte Methode von Rosenstiel). Weiter,

telt werden. — Derselbe Forscher untersuchte

das Erdsl und das es begleitende Gas aus |
Berekei (Dagestangebiet); das Ol gibt 36%/, Ke- ;

rosin, wenig Zwischenprodukte und nicht zu
zihe Riickstiinde, die kein Paraffin enthalten.
Das Gas enthilt 12.82%, Kohlensiure, 65,84 %/,
Methan und 19,929/, Athan. — Einige analy-
tische Notizen sind von B. Glasman ein
gelaufen. Zur Bestimmung des p-Nitrotoluols
im rohen Toluol reduziert der Verf. das Ge-
misch zu Toluidin, fillt das p-Nitrotoluidin mit
einer 59, 4therischen Losung von Oxalsiure,
wiischt den Niederschlag, gibt dann warmes
Wasser zu und titriert mit Natronlauge (ab-

zur Bestimmung von Vanadium in Gegen-
wart von Eisen und Aluminium, werden die
letzten nach Behandeln mit KJ und H,SO,
mit einem Gemisch von Jod- und jodsaurem
Kalium gefillt, das Filtrat mit Schwefelsiure,
dann mit Salpetersiure und mit schwefliger
Siure behandelt und endlich das Vanadium
mit Permanganat titriert. — Zur Bestimmung
von Uran in seinen Oxydsalzen gibt der Verf,
zur neutralen oder schwach sauren Lésung Jod-
und jodsaures Kalium zu, destilliert das ausge-
schiedene Jod in eine Lésung von Jodkalium ab
und titriert. G.Tscherniak berichtet tiber seine
Analysen eines amerikanischen Gadolinits.

Referate.

I. 9. Apparate und Maschinen.

Vakuumeindampfapparat, insbesondere fiir

/ sich leicht verindernde Fliissigkeiten.
(Nr. 147777. Kl 12a. Vom 16./1. 1902 ab.
Heinrich Deininger in Bernau und
Hermann André in Buch.)

In der Zeichnung ist der Richtungslauf der

e T, I

£
4

PR N I H

Flussigkeit und Dimpfe wie folgt bezeichnet:
<—— Abdampf, «—< Volldampf, < zu

verdampfende Fliissigkeit, <— Xondens-
wasser.
Patentanspruch: Vakuumeindampfapparat,

insbesondere fiir sich leicht verindernde Fliissig-
keiten, bei welchem die einzudampfende Fliissig-
keit eine Anzah! innen unter Vakuum stehen-
der, iibereinander angeordneter, von auBen
durch heifie Dimpfe beheizter Pistoriusscher
Becken durchflieft, dadurch gekennzeichnet,
daf zwecks gleichzeitiger innerer Beheizung
genannter Becken die im Inneren derselben an-
geordneten Prellplatten (d!) mit Rohrstutzen (d?%
ausgestattet sind, welche bis nahe an die
Prellplatte des niichst hoher gelegenen Beckens
reichen. " Wiegand.
yeﬁvorrichtung. (Nr. 148194. K1l 85b. Vom
21./6. 1902 ab. Otto Walter in Halle a.S.)
Die Erfindung bezieht sich auf solche MeBvor-

Ch. 1904.

richtungen, bei denen bestimmten Wasser-
mengen flissige Zusiitze, z. B. Kalkmilch, in
kleinen bestimmten Mengen zugefiihrt werden.
a enthilt den Zusatz; b! und b? sind die Mef-
gefiBe, die abwechselnd gefiillt und entleert
werden und durch Schwimmer 1' und 1* den

Zeiger m in pendelnde Bewegung setzen, wo-
durch die Gabel ngo abwechselnd nach rechts
und nach links mitgenommen wird. Hierdurch
wird das Kippgewicht h abwechselnd von links
nach rechts bewegt, und der mitgenommene
Stift p, der einen Kopf i trigt, veranlaBt, in -
regelmiBigen Zwischenriumen die Ventilstange
d bei k fiir kurze Zeit anzuheben und den Aus-
lauf der Zusatzfliissigkeit zu gestatten.
Patentanspruch: Eine MeBvorrichtung mit
nicht kippendem Mefgefifie, gekennzeichnet
durch ein durch die allmihlich erfolgende Be-
wegung des MeBgefiBes oder des im Mefigefifie
schwankenden Fliissigkeitsspiegels ausgelostes
Spannwerk, das die Austrittsvorrichtung des
Behilters fir die Zusatzfliissigkeit, die Ausla-
vorrichtung des MeBgefifes oder die Wasser-
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