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¢) Finwirkung feuchter Glaswolle auf ein Gemisch von Arsenwasser-
stoff und Wasserstoff.

Sperrfliissigkeit: Gestttigte Kochsalzldsung.

Rohr 1 : Rohr 1T
leer mit 1,5 g Glaswolle

b A a | v oW |-

- i AsH, | 757,5 17,0 6,8 6,2 — 6,9 6,3 — —
Anfangsvolumen { H; LTD},S 170 | 1024 943 - 100.7 97 B _
Summa | 757,56 17,0 | 109,2 1005 — | 107,6 99,0 — | —

nach 1 Stunde Bewegung | 757,7 17,0 | 1088 100,1 -04 ] 107,2 98,7 03] 01
. 3 Stunden - 57,0 17,5 | 1087 99,7 -0,81 1071 48,3 0,71 0,1

- 6 - - 77,0 17,5 | 1084 99,5 1,0 ] 107,0 982 -0,81 0,2

. 8 . - 756,5 18,0 | 108,4 99,2 1,31 1069 978 -12]1 01
nach 17 Stunden Rube. . . | 7565 17,6 108,3 993 - - 1,2} 106,9 98,0 - 1,01 0,2
nach 3 Stunden Bewegung | 7560 18,6 1 1084 98,9 -1,6 1 107,0 97,6 141 0,2
. b . . 55,0 18,5 | 108,0 98,4  -- 2,11 106,8 97,3 1,71 04
-8 . - 54,5 185 | 107,6 97,9 1 -26 | 106,5 970 2,01 046

Wie aus diesen Tabellen hervorgeht, tritt zwar | aminnitrat in einem mit Salzsiure angesduerten
immer wihrend des Hin- und Herbewegens der Gase | Wasser fast unlgslich ist; da bisher merkwiirdiger-
Volumverminderung durch Absorption in den | weise diese Methode noch nicmals von einer anderen
Sperrflissigkeiten ein, jedoch so, daf§ bei der Ver- | Seite ausprobiert worden ist, lifit sich itber ihre

suchsreihe ¢ (AsHj + H,;) in dem mit Glaswolle ver- | Verwendbarkeit nichts sagen.?)
sehenen Apparate weniger, bei den Versuchsreihen b Nun hat M. Buschf) in dem Diphenyl-
(AsHz + Hy + Luft) und a (AsHz+H,+0,) mehr | endanilodihydrotrioar.ol
absorbiert wird. Da die Absorptionsverhaltnisse in ¢,H, XN N
beiden Apparaten vollstindig gleichartig sind, so N.(,H,
kénnen die Differenzen nur durch die Wirkung der (
Glaswolle verursacht scin; diese fiarbt sich denn (‘H «
auch gleich zu Anfang deutlich braun.
Die Tatsache, dall bei der Versuchsreihe a die N CH,

. . , .
A?)sorptlonsdlfferenz.en (dg—d,) von emem  ge- | eine Base cntdeckt, deren Nitrat CoqHgN,. HNOy
wissen Punkte an wieder abnehmen, scheint darauf | 4.1 besonders groBe Schwerléslichkeit ausge-

zu deuten, daf die Reaktion 2AsH;=2As+3H, zeichnet ist; nach einigen von M. Busech mit
allmahlich mit wachsender Arsenabscheidung den | g alivmnitrat ausgefillrten Analysen muBte an-
PX y da:tlonS\'organg 4AsHy + 30, = 4As + GH,O | genommen werden, daf} das vonu dem Entdecker
iiberwiegt. mit dem Namen ,,Nitron* helegte Produkt sich
zur gewichtsanalytischen Bestimmung des Nitrat-

. . . . ions eignen wiirde.
Die gewwhtsanaly tische BeStlmmung Da ein derartiges Verfahren auflerordentlich

der Salpetersiure mittels ,,Nitron‘ | wertvoll und interessant ist, hat mir Herr Prof.

nach M. Busch_l) M. Busch auf meine Bitte hin in liebenswiirdig-
{Aus dem chemischen Laboratorium der Kgl. Universitit ster Weise ,,Nitron‘ zur Verfiigung gestellt, und %Ch
Erlangen.) war dadurch in die angenehme Lage versetzt, eine
Von A. GrrBiEL. Reihe von Versuchen ausfiihren zu koénnen, iber
(Eingeg. 24.'2. 1904.) deren FErgebnissc im folgenden berichtet werden
soll.?)

Von gravimetirischen Bestimmungsmethoden
fiir die Salpetersdure und ihre Salze sind bisher
nur zwei Verfahren bekannt geworden. Aus den Angaben des Herrn M. Busch

Dic erste Methode?) beruht auf der Zersetzung | iiber die Eigenschaften des ,,Nitron* geht hervor,
der Alkalinitrate durch Glithen mit reiner Kiesel- ; daB das ,,Nitronnitrat®, bei Anwesenheit eines an-
siure — oder auch Kaliumbichromat — und ist kiirz- | gemessenen Uberschusses der in 5%iger I'ssigsiure
lichvon Th. W.Richardsund E. H. Archi- | gelosten Base nur eine duBerst geringe Loslichkeit
balds3) bei der Revision des Atomgewichtes von | besitzt, und daB das Nitration bei gewthnlicher
Cisinm mitverwendet worden. Temperatur in einem Verhiltnisse von 1: 60 000,

Das zweite Verfahren griindet sich auf die von | bei 0° aber noch im Verhiltnisse 1: 80 000 glatt
M. Arnaud4) aufgefundene Tatsache, dal Cinchon- | nachgewiesen werden kann.

Experimenteller Teil

1) Berl. Berichte 38; 861. 5) Ich hoffe, bald iiber eine derartige Unter-
2) Reich; Z. anal. Chem. 1; 86, Pfeif- | suchung berichten zu konnen.

fer; ebenda 18; 597. ! 8) 1. c.
3) Z. anorg. Chem. 34; 353. | 7) Das ,,Nitron** ist jetzt sowohl als Base,

1) Compt. r. d. Acad. d. sciences 99, 191. . als auch als Sulfat durch E. Merck zu bezichen,
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DieseSchwerléslichkeitdesSal-
zes bei Uberschull von Nitron diirf-
tevonganzbesondersgroBem Werte
fiir die qualitative Untersuchung
von Wiéassern auf Salpetersdure
und Nitratesein, wiedennauchdie
quantitative Untersuchung der-
artig verunreinigter Wisser nach
Versuchen, welche Dr. R. Biinz auf
meine Veranlassunghinausgefiihrt
hat, mit Hilfe von ,,Nitron“ bestens
gelingt.

Da M. Busch die qualitativen Versuche be-
reits ausgefiihrt hat, brauche ich darauf nicht
niher einzugehen.

Fiir die quantitativen Bestimmungen kam es
natiirlich darauf an, ausfindig zu machen, unter
welchen Bedingungen der Niederschlag so erhalten
werden' kann, daf er bequem zu filtrieren, aus-
zuwaschen und zur Wigung zu bringen ist.

Wie das zu erreichen ist, hat M. Busch ge-
zeigt: man hat den Niederschlag bei annidhernd
100°, also nahe bei dem Siedepunkt der mit
einigen Tropfen verdiinnter Schwefelsiure 8) ver-
setzten Flissigkeit durch einen angemessenen Uber-
schuB des Fillungsmittels so zu erzeugen, dafl das
»Nitronnitrat* erst bei dem Erkalten der Flissig-
keit langsam, aber quantitativ auskristallisiert.

Zum Filtrieren des Niederschlags habe ich
mich, da natiirlich Papierfilter und Gooch-
tiegel nicht in Betracht kommen konnten, wieder der
von mir so oft schon mit bestem Erfolge verwende-
ten Platintiegel nach Neubauer bedient.

Ehe ich auf die Beschreibung des Analysen-
ganges eingehe, mdochte ich noch einiger Versuche
Erwdhnung tun, welche fiir die Verwen-
dung des ,Nitrons“ zur gravimetri-
schen DBestimmung von Nitrat-
ion zwar praktisch Dbelanglos
sind, aber fir die Ausgestaltung der Analyvsen-
methode einige wertvolle Winke gaben.

Ich habe ndmlich die Loslichkeit von reinem
,»» Nitronnitrat®, wie dasselbe nach Beendigung der
Analyse vorliegt, unter hestimmten Verhiltnissen
in Wasser von gewohnlicher Temperatur und in
Wasser von 0° auf verschiedene Weise bestimmt.

Erste Versuchsreihe: In einen ge-
wogenen Neubauertiegel saugte ich reines
»Nitronnitrat* auf, wusch es mit Wasser von ge-
wohnlicher Temperatur aus und ermittelte sein
Gewicht nach dem bei 105° bis zur Gewichts-
konstanz erfolgten Trocknen.

Nachdem der Neubauertiegel auf ein reines,
als Baugflasche dienendes starkwandiges Reagens-
glas aufgesetzt worden war, wurde der Nieder-
schlag bei schwacharbeitender Saugpumpe mit
10 ccm Wasser — bei Versuch 1 und 2 wurde
Wasser von gewdhnlicher Temperatur, nimlich 19°,
bei Versuch 3 und 4 aber Wasser von 0° verwandt

8) Man erhidlt natiirlich auch bei Gegen-
wart von KEssigsdure eine quantitative Fillung,
doch ist der Niedersehlag, der bei Gegenwert von
verdiinnter Schwefelsiure gcbildet wird, schoner
kristallisiert.

— 80 ausgewaschen, dall jedesmal 1 ccm Wasser
iber den Niederschlag gleichméfig verteilt und
abgesaugt wurde; schlieflich befreite ich den Nie-
derschlag durch starkes Absaugen soweit als mog-
lich von der anhangenden Fliissigkeit.

Bei den Versuchen 5 bis 7 verwandte ich eben-
falls Wasser von 0°, aber ich verfuhr so, daf3 ich
je 1 ccm Wasser eine bestimmte Zeitlang -- bei
Versuch 5 eine Minute, bei Versuch 6 zwel und bei
Versuch 7 drei Minuten lang — mit dem Nieder-
schlag in Beriihrung lieB, ehe ich die Saugpumpe
arbeiten lief3.

Die in dem Saugzylinder befindliche Fliissig-
keit wurde nun in eine gereinigte und gewogene
Platinschale quantitativ iibergefiihrt und in dieser
unter allen Vorsichtsmafiregeln auf dem Wasser-
bade zur Trockene eingedunstet; dann wurde die
Platinschale bei 105° bis zur Gewichtskonstanz
getrocknet, wobei die Gewichtszunahme direkt die
Menge des in Losung gegangenen Nitronnitrats
angab.?) AuBerdem wurde die Gewichtszunahme
noch dadurch kontrolliert, dafl die mit dem Nieder-
schlage gewogene Platinschale so lange erhitzt wurde,
bis die letzten Anteile der hierbei gebildeten Kohle
entfernt waren: nur bei dem zweiten Versuche
waren 0,2 mg abzuziehen.

Die Resultate dieser Versuche sind in der
folgenden Tabelle verzeichnet:

Angewandt 1o Losung
oo . gegangen o
£z Nitronnitrat Nitl‘%lmgitrﬂt To

rsuch

Bedingungen

Y

g g

1. 0,3735 0,0027 0,73 10mal gewaschenmit
je 1 cem Wasser von
19° unter schwachem
Saugen.

2. 03740
3. 0,3739

0,0029 0,77 wie bei 1.

0,32 10mal gewaschen mit
je 1 ccn Wasser von
0° unter schwachem

Saugen.

0,0012

4.. 03745 wie bei 3.

5. 03737

0,0015
0,0026

0,39
0,69 10mal je 1 ccm Was-

ser von 0° je 1 Minute
einwirken gelassen.

0,72 10mal je 1 ccm Was-
ser von 0° je 2 Minut.
einwirken gelassen.

6. 0,3732

0,0027

7. 0,369+ 0,0033 0,88 10mal je 1 ccm Was-
ser von 0° je 3 Minut.

einwirken gelassen.
i

Zweite Versuchsreihe: Diese Ver-
suche wurden mit Wasser von 0° in der gleichen
Weise ausgefiihrt nur mit dem Unterschiede, daB
jetzt direkt die Gewichtsabnahme des Tiegels und
nicht die von dem Waschwasser aufgenommene
Menge des Nitronnitrats bestimmt wurde.

Daichbeidiesen Versuchen das
von zwei gut Ubereinstimmenden

%) Alle Wigungen wurden mit Hilfe der sogn.
Schwingungsmethode ausgefiihrt.
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Analysen restierende Nitronnitrat
benutzte, konnteich direckt zahlen-
mifigfeststellen,daBdasnachdem
unten beschriebenen Analysen-
gangezur Wagunggebrachte Nitron-
nitratabsolutrein war,dennsonst
hitteicheineso vorziigliche Uber-
einstimmung in den Resultaten
niemals konstatieren kénnen.

Aus den in der folgenden Tabelle zusammen-
gestellten Versuchen geht namlich hervor, dafl das
zur Wagung gebrachte Nitronnitrat an 10 ccm Was-
ser von 0° bei der ersten Behandlung die gleiche
Menge abgab, welche gefunden wurde, als der mit
50 cem Wasser von 0° ausgewaschene Riickstand
von neuem mit 10 ccm Wasser von 0° behandelt
wurde: das ge wogene Nitronnitrat war
alsoreingewesen.

Erhalten wurden folgende Zahlen:

. Angewanadt In Lésung

p gegangen 0/
1]

uch

T

Bedingungen

EEZ Nitronnitrat Nitronnitrat .
= g g

80,2743 0,0014 0,51 10mal gewaschen mit
1 ccm Wasser von 0°
9. 0,2729 0,0061 2,23 50mal gewaschen mit
1 ccm Wasser von 0°.
10.  0,2668 0,0014 0,52 10mal gewaschen mit
1 ccm Wasser von 0°.
11. . 0,2757 0,0027 0,97 30mal gewaschen mit
i 1 cem Wasser von 0°.
12,7 0,2730 0,0012 0,43 10mal gewaschen mit

1 ccm Wasser von 0°.

DaB diese Loslichkeitsbestimmungen, welche
mit reinem ,,Nitronnitrat‘ ausgefiihrt wurden, nur
dazu geeignet sind, nachzuweisen, daBl der ge-
wogene Niederschlag rein und somit zur Bestim-
mung geeignet war, wihrend sie fiir die Verwendung
des ,,Nitrons** zu Bestimmungen praktisch be-
langlos sind, ist klar: bei den gewichts-
analytischen Bestimmungenstellt
derabfiltrierteundauszuwaschen-
de Niederschlag keinreines ,,Nitron-
nitrat, sonderneinmit Salzlésung
verunreinigtes Produktdar.

Der Niederschlag kann aber infolge seiner
kristallinischen Beschaffenheit nur eine duflerst ge-
ringe Menge von Salzlésung zuriickbehalten; des-
halb ist der von uns gewihlte Auswaschungspro-
ze} umso weniger anfechtbar, als ich durch die
oben mitgeteilten Versuche 8 bis 11 zahlenmiBig
feststellen konnte, dafl das zur Wigung gebrachte
,»Nitronnitrat unter allen Umstinden rein ist.

Andererseits geht aber aus meinen Laslichkeits-
bestimmungen unzweifelhaft hervor, da die mei-
sten, mit ,,Nitron* ausgefithrten Analysen, deren
Resultate Anspruch auf absolute Genauigkeit ha-
ben sollen, einen geringen Fehlbetrag aufweisen
miissen, der bei genauer Einhaltung der unten ge-
gebenen Analysenvorschrift 0,1 bis 0,259, aller-
dings nicht iiberschreiten sollte; wenn trotzdem

sowohl von M. Busch, als auch von mir Ana-
lysenresultate erhalten wurden, welche teils absolut
genau mit den berechneten Werten iibereinstim-
men, teils einen geringen Mehrbetrag zeigen, so
beruht dies auf Fehlerkompensationen, welche - bis-
her noch nicht ergriindet werden konnten.

Was nun den Analysengang zur Be-
stimmung von Nitrationen mit-
tels ,Nitron' anbetrifft, so schlage ich vor,
folgendermallen zu verfahrenl9):

Man 16st ca. 0,1 bis 0,15 g Kaliumnitrat —
oder die entsprechende Menge anderer nitrat-
haltiger Substanzen — in 80 ccm Wasser in einem
niit einem Uhrglase bedeckten Becherglase auf und
erhitzt die Ldsung nach Zugabe von 12 bis 15
Tropfen verdiinnter Schwefelsiure bis zum be-
ginnenden Sieden; dann entfernt man die Flainme
und fiigt zu der heiflen Losung 12 bis 15 cem einer
109%;igen l.osung von ,,Nitron* in 5%iger Essig-
séure hinzu.

Das Reaktionsgemisch wird mit einem kurzen
Glasstabe umgeriihrt und dann sich selbst 1/, bis
3/, Stunden tiberlassen: in der anfangs noch klaren,
durch das ,,Nitronacetat™ etwas gelblich gefirb-
ten  Fliissigkeit beginnt direkt oder mnach
kurzer Zeit — meist bei einer Temperatur von 50
bis 60° — die Abscheidung des in prachtigen,
seidenartigen, diinnen Nadeln kristallisierenden
»»Nitronnitrats**, welches bald die ganze Fliissig-
keit durchsetzt und sich nach und nach am Boden
des Becherglases ablagert.

Nachdem das Reaktionsgemisch Zimmertem-
peratur angenommen hat, stellt man das Becher-
glas in Eiswasser ein, filtriert nachl bis 11/, Stunden
den Niederschlag bei schwach arbeitender Saug-
pumpe durch Dekantation mit der
Mutterlauge!l) auf einen bei 105 bis 110°
bis zur Gewichtskonstanz getrockneten Neu -
bauertiegel auf und saugt ihn erst dann fest
und griindlich auf. wenn das Becherglas auch nicht
mehr die geringsten Spuren des Niederschlages
enthiilt.

Dann schreitet man zu dem Auswaschen des
Niederschlages; hierzu benutzt man 10 bis 12 cem
Wasser von 0° und bringt davon jedesmal ungefahr
1 cem bei schwach arbeitender Saugpumpe mit dem
ganzen Niederschlag in Beriihrung.

Die letzten Spuren des Waschwassers werden
durch scharfes Absaugen soweit als mdoglich ent-
fernt, und dann wird der Neuba u e r tiegel samt
Inhalt bei 103 bis 110° abermals bis zur (iewichts-
konstanz getrocknet, welche bei allen von mir aus-
gefitlhrten Analysen nach 45 Minuten eingetreten
war.

Die Priifung auf quantitative Fillung in dem
urspriinglich "erhaltenen Filtrate wird unter An-
wendung der von niir oben angegebenen (lewichts-

10) Vergl. hierzu M. Busch, 1 c.

11) Ich mochte ausdriicklich bemerken, dal
ich bisher nur selten einen Niederschlag unter den
Hinden gehabt habe, der sich so auflerordentlich
leicht und bequem durch Dekantation auf den
Filtrierapparat bringen und durch Umschwenken
mit der Mutterlauge ohne jeglichen Verlust von
dem (lase befreien liBt.
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und Fliissigkeitsmengen sicher jedesmal |

" —
. . [ An- Gefunden Be- €=
ohne Erfolgverlaufen; man kann sich von der | = gewandt retu l.ephenet fuﬁ((ien ,
. . ~. . 4 ) ! PR O a - Differen
guantitativen Fillung leicht dadurchitberzeugen, | =

- o g KNO, Nitronnitrat g NO,; g NO;
daf man das Filtrat nach dem Erhitzen auf ca. ! . " ”

100° mit 5 cem der ., Nitronacetat®-Ldsung ver-
setzt: in allen von miv beobhachteten
Fiallentratkein Niederschlagmehr
auf.

1. 02144  0,7946 0.1314 0,1315 40,0001
2. 02144 0,7930 0,1314. 0,1313 —0,0001
3. 0,1000  0,3735 0,0613 0,0617 40,0004
4. 0,1000  0,3701 0,0613 0,0612 —0,0001
5. 0,1000  0,3700 0,0613 0,0612 —0.0001
6.
7
8
9

Dic von mir nach dieser Veorschrift mit reinem 0,1000 :  0,3705 0,0613  0,0613 +0,0000
0,1000 ° 0,3720 0,0613 00615 +0.0002

Kalinmnitrat — Pripavat von ¢ A, F. Kahl- ! -

baum- Berlin — ausgefiithrten Bestimmungen er- ) 8]1888 8:2;?? 8:82%3 8885 :8888;

gaben die in der nebenstehenden Tabelle ver- + 39 (0750 0,2768  0.0438 0,0458 +0.0000

zeichneten Resultatel?2). | 11. 0,0750 0,2749  0,0458 0,0455 —0,0003
Dicse Analysen mégen geniigen, um die Braneh- | 12, 0,0750  0,2739 0,0458 0,0456 —0,0002

keit des ,,Nitrons™ zur gewichtsanalytischen Be-

stimmung vor Nitrationen allein zu beweisen;

Die Resultate dieser Versuche sind mit den

naturgemifl wurde nun auch versucht, die Sal- | Bedingungen, unter welchen die Analyse aus-
petersiure in Salzgemischen usw. mit Hilfe von | gefithrt wurde, in der folgenden Tabelle ver-
LNitron®™ zu bestimmen. zeichnet.
i Gefunden
e Angewandt o B(:(A;}(])Mt th“\]}((z(“ Differenz Bedingungen
z \1t1nnmt1at w e o
3. 00,2922 ¢ 0 4L, 2 (,0811 0,0811 - 0,0000 Geldst in 80 cem H.O. versetzt mit 12 Tropfen
1 A"\v“ 02 ’ 7 ’ verdiiunter H.SO,, gefdllt bei ca. 100" it
ATy 15 cem Nitronacetatlosung: der Nieder-
schlag, welcher mit 10 cem H.O von 00 ge-
waschen w urde, war Ilel von Silber.
05 o cines (4956 0,0812 0,0819 -1 0,0007 Dic Subgtanz wurde in 80 cem H,O gelost:
14 )")gQII;Y“ LARD6 ’ ’ o ‘ nachdom durch Zugabe von1g NH, - NH.
aus A 3 0, die Losung (}Uantltdtl\ 1eduut1t
KMud ), und wor don war, wurde nach dem Auffallen aunf
0,0 35 cem und Zugabe von 15 Tropfen ver-
] ‘{’)] : d’ diinnter H.S0, “mit 15 cem Nitronacetat-
’G“\ chenden losung gefllt. Der mit 10 cem Wasser von
(remisches 0" ansgewaschene Niederschlag war unge.
firbt und frei von Chrom und Mang:m.
15. 0,5686 g eines 0.0616 0.0102 (,0103 -+ 0,0001 Die Substanz wurde in 80 ccni H.O suspendiert
aus KNO), : ’ ’ ’ und mit 1.5 cem verdiinnter H.S0, gelost:
CaCo ” bei 100" mit 20 cem Nitronacetatlisung go-
%l 3 fiillt; der mit 10 cem H.O von 00 gewasch,
und )Igb()‘ Riickstand war frei von Caleium tind Mag-
+ 71,0 nesiwm,
besteh. (vem.
i 0.135% o eines 01710 O’OQ’\Q 00,0983 - 0.0001 Die Substanz gelost in 83 cem .H._,() und 15
16 ! N KF\'() 7 ‘ e ’ Tropfen verdiimmter H,S0,; bei ca. 160° mit
‘r““' R ) 12 cem Nitroncetatlosung gefiillt; der mit
KO u. Nal 10 cem W asser von U apsgewaschene
besteh. Gem. \l(‘dt‘l\thldE war chlorfrei.
7. 10,7440 g cines 0.086G4 0,013% 0,0143 - 0,0005 Die Slll»~t.ill1 geldst in 80 ecin H O; mit 1g
17 ans KNO, R0 P ! Lo NI - XH, - H.S0, reduziert und nach Zu.
\LIKSO) v ;:ahe vun 1 cem verditnnter H.S0O, mit
N 30 cem Nifronacetatlosung gefiillt: der it
+ 12 H,0 10 cemr H,C von ¢ gewaschene Niederschlag
w K, Cr, 0 war frei vou Alllmmmm, Chrom und Ka-
besteh (A‘r(‘llll lium, enthielt aber Spuren von H.SO0,.
18 04504 g eines (),98&N 00,1635 0,1636 <= 0,0001 Die Substanz_in 80 cem H,0 4 1,5 cem ver-
‘ aus Iv \() o ’ ! ’ diinnter H.S0, gelist; bel 1000 Ymit 25 ecin
at N Nitronacetatlosung gefillt: der mit 10 cem
und K¢ ] H,0 von 0" gewaschene Niederschlag war
bestell, Giem. chlorfrei.
19. 0,1]84 o des 0, 2600 ,0431 0.0430 — 00,0001 Behal}delt Wie 18: nur mit 15 cem Nitronace-
alei l ’ : : tatlosung gefillt. Niederschlag war chlor-
£ eie 1.(31\ frei.
Sulzgemisches
-) . ,. . .
RN O’QOI"V £ emes 11,4308 0,0716 0712 -- (,0004 Behandelt wic 155 Niederschlag war frei von
aus 1\)(),; u. ’ Caleimn.
Cad'o, . ' \
besteh. Gen. :
ander in einem und demselben Tiegel ausfithren
12y Zu bemerken habe ich noch, dall meine kann, daf} es sich aber dann empfiehlt, den Tiegel
Untersuchungen betr. der Verwendung des Neu-  zu reinigen und erneut zur Gewichtskonstanz zu
b a uer tiegels zu mehreren Analysen zeigten. dal  bringen. was meinen Erfahrungen nach nur ganz
man ganz hequem zwei Bestimmungen nachein-  kurze Zeit in Anspruch nimmt.

Ch. 1905, G3
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b3 Getund
B unden  perechnet | Gefunden . .
Zz Angewandt g . | . Differenz Bedingungen
= - . g NO; | g NO;
= Nitronnitrat
21. . 0,1396 g des- 0,3008 0,0497 ‘ 0,0497 == 0,0000 Behandelt wie 20: Niederschlag war frei von
selb. Gemisch. ‘ Caleium,
22, -0,2700 g eines 0,4339 0,0722 0,0718 - (0,0004 Die Substanz in 120 cem H;0 +1 cemn ver-
aus KNO dinnter I{,S0, gelost; siedendheifs mit
d nhetss 15ecn Nitron gefillt: der mit 10 cem Wasser
KBr und K1 von 07 ausgewaschene Niederschlag war
besteh. Gem. . halogenfrei. i
23, 0,4274 g eines 0,1584 0,0261 00,0262 - 0,0001 Die Substanz mit 20 ecmmn warmem Wasser
aus KNO : ’ iibergossen und mit der gerade nitigen
i B Menge von *;, HCl zur Loésung gebracht;
(‘aLOE; auf 100 cem aufgetillt, mit 15 cem ver-
und MegSO dimnter H,S0, versetzt und bei ca, 100" mit
gs0, ]
+7H,0 15 ccm Nitronacetatlosung gefiillt; der mit
2 10 cem H.O von 00 gewaschene Niederschlag
bestehenden war frel von Calcium, Magnesium, Salz-
Gemisches siiure und Schwefelsiiure,
24, 02597 g des- (,0988 10,0159 0,0163 40,0004 Wie 23: Niedersehlag war ebenfulls rein.
sclben
(Gemisches

Auch diesc Analysen lieferten also brauchbare
Restiltate — diese sind bei weitem genauer, als sie
nach irgend einer anderen bekannten Methode
erhalten werden kénnen —, und nun kam es mir
darauf an, die Frage zu entscheiden, ob Nitration
auch bei Gegenwart von Jodion mit Hilfe von
,.Nitron* quantitativ bestimmt werden kann:
eine Frage, deren Ldsung umso interessanter war,
als M. Busch nachgewiesen hat, dall das Jodid
des ,,Nitrons* ebenfalls ziemlich schwer 16slich ist,
nimlich bei UberschuBl des Fillungsmittels und
bei gewohnlicher Temperatur 1 : 20 000.

Mit Hilfe aller hisher bekannt gewordenen Me-
thoden wurde die Ldsung dieser analytisch wichtigen
Frage herbeizufithren gesucht; ich mufite schlieB-
lich erkennen, daf nur ein einziges Verfahren,
nimlich die Zerstérung des Jodions durch Jo-
dation bei Gegenwart von Issigsiure zum Zicle
fibrt.

In der folgenden Tabelle sind die von mir auf
solche Weise ausgefiilirten Analysen mit den Be-

dingungen, unter welchen geavbeitet wurde, an-
fiihrt:

Gefunden

g Berechnet Gefunden

Nitronnitrat € NOs g NO;

25. 0,1000 g KNO,  0,3698 0,0613  0,0612
4+ 0,0250 ¢ K.

26. 0,1000 ¢ KNO,  0,3720 0,0613  0,0615
+0,0250 ¢ KJ

27. 0,1000 g KNO,  0,3674 0,0613  0,0608
+0,0500 g KJ

28. 0,1000 g KNO,  0,3710 0,0613  0,0614
+0,0500 g KJ

29 0,1000 g KNO,  0,3716 00613 0,0614

40,0125 g KJ

Differenz Bedingungen

== (,0001 - Diec Losungen mit einer #dullerst ver-
diinnten wésserigen Losung von KJO,
und 5°;iger (‘HzCOOH abwechselnd
so lange versetzt und gekocht, bis das
Jod verschwunden war; die dann er-
haltene Fliissigkeit wurde so lange —
ohne das verdampfende H,O zu er-
setzen —- gekocht, bis die Gelbfirbung
verschwunden war; dann mit H,O auf
100 cem verdiinnt, nach dem Versetzen
mit 10 Tropfen verdiinnter HySO4 bei
ca. 100° mit 15 cem Nitronacetat-
16sung gefallt. Der mit 12 cem Wasser
von 0° gewaschene Niederschlag ent-
hielt kein Jod!

H,0
Jod.

+ 0,0002 wie 25; Niederschlag, mit 10 ccm

von 0° gewaschen, war frei von

— 0,0005 H,0

Jod.

wie 23; Niederschlag, mit 10 cem
von 0° gewaschen, war frei von

-+ 0,0001

wie 25: Niederschlag, mit 10 cem
von (° gewaschen, war frei von

H,0

+ 10,0001
Jod.

wie 23; Niederschlag, mit 10 cem
von 0° gewaschen, war frei von
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Gefunden

2
B
—':.‘; Angewandt I Be)e\rjhnet Gefunden Differenz Bedingungen
= - . g NOy g NO,
= Nitronuitrat i
30,0 05651 g eines 10608 (,1734 0, 1746 = 40007 Substanz in 30 com H,O geldst; dann
aus KNO, behandelt wie 25; der mit 10 cem
und K.J H,0 von 0° gewaschene Niederschlag
bestehenden enthielt kein Jod.
(Gemisches
31, 0,2665 g dexs- 0,4914 (LOR1H OOR13 — 0.0002 wie 25: der mit 15 cem H,0 von 0°
selben gewaschene Niederschlag war frei von
Gemisches Jod.
32, 0,1413 ¢ dex- 11,9593 0,0432 0,0429 - 0,0003 wie 25; der mit 10 cem H,O von 0°
selben gewaschene Niederschlag war frei von
Gemisches Jod.
33, 0,379 g des- 0,7114 0,1162 01177 4+ 0,0015 wie 25; der mit 10 cemm H,O von 0°
selben gewaschene  Niederschlag  enthielt
(remisches Spuren von Jod.
34, 0,3000 g des- 0,5537 10,0918 00916 — 00002 wie 23; der mit 12 cem H,O von 0°
selben gewaschene Niederschlag enthielt kein
(iemisches Jod.
Aus den mitgeteilten Zahlen ist zu entneh- | auficrordentlich lange Zeit und grofere Apparatur
men, daf das ,,Nitron* unter den angegebenen | beanspruchen, ohne genauere Resultate zu Lefern,
Bedingungen ebenfalls gute Dienste leistet. i diirfte die Einfithrung des ,,Nitrons* zur gewichts-

analytischen Bestimmung von Nitration sicher

Diese Bestimmungen koénnen leicht und ohne grofie Vorteile fiir die analytische Praxis bieten.

jegliche Voriibung ausgefiihrt werden und sind in | . .
kurzer Zeit erledigt; da alle anderen Methoden ! Erlangen, am 20. Februar 1905.

Sitzungsberichte.

Deutscher Verein fiir Ton-, Zement- und ' gibt man erst 6 und dann die tibrigen 10 Liter all-
Kalkindustrie. " mihlich zu, wenn die Masse sich zu erhitzen be-
Sektion Kalk. “ ginnt. Der gewonnene Brei wird mit geringen Ab-

anderungen in der angedeuteten Weise weiter be-
handelt. Die erhaltenen Versuchsreihen geniigen
noch nicht zur Gewinnung eines endgiiltigen Urteils,
doch kann man die Zahlen schon zur Unterschei-
dung der einzelnen Kalke benutzen.

In der am 24./2. in Berlin abgehaltenen Haupt-
versammlung gab Herr Prof. M. Gary den Be-
richt des Ausschusses itber einbeitliche Kalkprii- |
fung. Es handelt sich um Versuche, ein einheit- ‘
liches Verfahren fiir die Messung der Ergiebigkeit |
von Luftkalk zu finden. Man zerkleinert nach ‘ i
einem Beschlusse vom 5./6. 1904 5 kg Kalk bis J( Yerein dentscher Verblendstein- und Terrakotten-

l
!

zur WallnuBgréfe und 16scht die Stiicke zusammen Fabrikanten.

mit dem Feinen im Normalléschkasten mit 16 1 In der am 23./2. in Berlin abgehaltenen
Wasser von 20° ab. Ist alles gut durchgeriihrt, | Hauptversammlung gab Herr Kreilin g den Be-
so wird die Masse auf ¢in Sieb von 120 Maschen /qem ! richt der Kommission zur Feststellung von Ver-
gebracht und der Riickstand bestimmt. Man be- |
obachtet 20 Stunden lang, ob dieser Riickstand an
der Luft zerfillt. Hierauf wird die gesamte Menge
Kalkbrei gewogen, und 5kg werden in einen Beutel

1 blendziegelnormen. Die angestellten Versuche er-
streckten sich auf die Porositit, den Gehalt an
l J6slichen Salzen und die Wetterbestindigkeit. Die
\ Porositit schwankt zwischen 2,1 und 8,39, (bei
aus Filtertuch gebracht. Man bindet den Beutel | Hintermauerungsziegeln zwischen 8,8 und 17,29).
zu und belastet ihn unter einer Eisenplatte mit ‘ Losliche Salze fanden sich nur in geringer Menge.
einem Gewicht von 100 kg. DasWasser flieit aus, | Alle Materialien haben die Wetterbestindigkeits-
und man bestimmt das Gewicht des ausgeprefiten | priifung ausgehalten. Ein Kalksandstein zeigte da-
Breies, von dem das Litergewicht in eingeriitteltem | gegen schon bei der 20. Frostprobe Abbliatterungen
Zustande ermittelt wird. Im Brei bestimmt man | — ein Fall, den man allerdings nicht verallge-
das hygroskopische wie auch das Hydratwasser. | meinern darf. Die Wetterbestindigkeit ist von der
Nach einem ncueren Beschlusse des Ausschusses l Porositét des Scherbens nicht abhingig.

vom 18./10. 1904 nimm¢t man an Stelle des wallnuf- } Herr Ha u ers sprach iiber die Ausblithungen
groBien Kornes solche, die durch ein Sieb von 25 mm | von Ziegelmauern, veranlaf3t durch &uBere Ein-
Maschenweite hindurchgehen. Beim Einlschen | flisse. MMan beobachtet solche Ausblithungen be-
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