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langen Nadeln sublimiert. Das Abmrptionsspek- 
trum des Dampfes zeigt funf schmale Bander in 
regelm6Wigen Abstanden im Griin nnd Blau. 

R o 1 a n d S c h o 1 1 - Karlsruhe, bericlitet iiber 
die von ihm mit seinen Assistenten und Schiilern 
ausgefiihrten Versuche iiber die Konstitution des 
Flavanthrens und iiber die Synthese neuer stickstoff- 
freier Kiipenfarbstoffe der Anthracenreihe, des 
Pyranthrens und Helianthrons. Bezuglich dieses 
Teils des Vortrages kann auf das Referat in dieser 
Z. 19, 1647 (1906) verwiesen werden. Besonders zu 
erwahnen ist eine neue Synthese des Dimethyl- 
pyranthrons ~ ausgehend von Di-ni-xylyl und 
Phtalsaureanhydrid. 
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Die IXxylyldiphtaloylsaure I ist nicht das einzige 
Einwirknngsprodukt von Phtalsaureanhydrid c2uf 
Dixylyl. Daneben cntstehen noch zwei Sauren, 
deren eine, mit der oben genannten isomer, die 
Pht~aloylsaurereste in meta-Stellung zwischen dem 
Methylen enthilt,, deren andere ihrer Zusammenset- 
zung nach noch unerforscht' ist,. Das Dimethylpyr- 
anthron ist bedeutend heller als der nicht met>hy- 
liertc Farbstoff, eine Erscheinung, die zwar nicht 
gerado haufig, aber doch in anderen Reihen schon 
beobachtet worden ist. A. Iilages. I. 

Referate. 
1. 2. Analytische Chernie, 

Laboratoriumsapparate und allge= 
meine Laboratoriurnsverfahren. 

P. Truchot. Nachwcis yon MolybdAn. (Ann. Chim. 

Alan erliitzt die Xolybdansaure, welche durch 
Rijst,en des Molybdinits, des kiinstlichen Sulfids 
odcr irgend eines anderen Minerals gewonnen 
wurde, in einer Yorzellanschale mit konz. Schwefel- 
siure bis zum Verschwinden der Anhydriddampfe. 
Nach dem vollstandigen Erkalten haucht man den 
Riickstand wiederholt an : Bei Gegenwart von 
Spuren Molybdinsaure entsteht sofort eine 
priichtige blane Firhung, deren Intensitat mit der 
Menge der vorhandenen Molybdinsiiure zunimnit, 
und die bei gleichzeitiger Anwesenheit von Vanadin 

U. buchy. Die Atznatronmethode zur Bestimmung 
von lolybdiin im Stahl. (J. Am. Chem. SOC. 
27, 1240-1246. Oktober [15./8.] 1905.) 

Der Verf. erwidert auf Angriffe, die von C r u g e r 
und M i l l e r  (J. Am. Chem. Soc. 26, 675 [1904]) 
gegen seine Atznatronmethode zur Bestimmung von 
Rlolybdan im Stahl gemacht morden sind. In fol- 
gender Ausfuhrungsform gibt die Methode zu;er- 

anal. appl. 10, 254. l5./7. [1905].) 

in Griin iibergeht. Ti. 

lmsige Resultate : 0,s g Faktor-Qew. Stahl wird in 
Salpetersaure gelost, die Losung wird zur Trockne 
verdampft; der Ruckstand wird mit 25 ccm konz. 
Salzsiure gckocht und nach Zusatz von 10 ccm 
Schwefelsanre 3 : 1 bis zum Auftreten der Schwefel- 
sauredarnpfe eingedampft. Man nimmt rnit 50 ccm 
Wasser anf, giel3t die Losung unter Umschwenken 
langsani in 100 ccm Natronlauge (ca. 4538: 2100ccm 
yelost), verdiinnt zu 200 ccm, schiittelt um und fil- 
triert. LOO ccm des Filtrats versetzt man mit 15 ccm 
konz. Schwefelsiure, reduziert mit Zink und titriert 
mit Permanganat. - Bei Gegenwart von Vanadin 
und Wolfram sind einige Abanderungen notwendig. 

J. E. Clenell. Kolorimetrisehe Selanbestimmung. 
(Eng. Min. Journ. 80, 777. 28./10. 1905.) 

Die BIethode dient zur raschen, annahernden Be- 
stimmung kleiner Quantitaten von Selen in Erzen, 
Huttenprodukten, Zmk-Goldniedersclila~e~, Cyanid 
losungen usw. Um das Selen in Losung zu bringen, 
versetzt man die Probe zucrst rnit konz. Salpeter- 
saure, setzt nachtriiglich HC1 zu und vertreibt das 
freie Chlor. Die siedende 14'lussigkeit versetzt man 
mit einigen ccm 5%iger NaHS0,-Losuiig zur Fallung 
des Selens. Bei Cyanidlosungen tritt die Selenfallung 
schon beim Kochen von 100 ccm der Losung mit 
10 ccm Salzsaure auf. Das Selen bleibt langere Zeit 

v. 
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in der Flussigkeit suspendiert, verleiht derselben 
eine hellorange- bis scliarlachrote Fa,rbe, die mit 
einer frisch hergestellten Vergleichslosnng ver- 
glichen wird. Zur Herstellung der letzteren wird 
0 , l  g reines Selen mit iiberschiissigem Bromwasser 
in Losung gebracht und so viel Bicarbonat zugesetzt, 
bis die Losung farblos wird, die dann auf einen Liter 
aufgefullt wird. Ein bestimmter Teil der erhaltenen 
Losung wird mit einigen ccm NnHS0,-Losung ge- 
kocht. Xan kann nocli 0,5 mg Se in 100 ccm auf 
diese Weise erkennen ; eine Restininiung dauert 
15 klinuten. Bleiht bei der Liisung der Probe ein 
wi0er  Nicderschlag, so erzeugt man einen solchen 
auch in der VergleichslGsung durch Fallung von 
K,FeCy, niit ZnC1,. Ein Gehalt an Kupfer xl-irkt 
wegen der ihnlichen Farbung des Niederschlags mit 
K,FeCy, stiirend. Ditz. 
€I. E. Walters. Die Anwendung von Ammonium- 

gersulfat Lei der Bestimniung von Chrom im 
Stahl. (J. Am. Chem. Soc. 27, 1550-1553. 
Dezember [24./10.] 1905. Pittsburg, Pa.) 

Man lost 1,25 g der zu untersuchenden Stahlprobe 
unter Erwarmen in 35 ccm verd. SchwcfelsBure 
(1 : 5), fiigt Amnioniuinpersulfat hinzu, bis alles 
Eisen und alle organische Substanz oxydiort, ist, 
verdunnt zu 100 ccm, setzt 40 ccm Silbernitrat- 
losung (4 g AgNOs in 1000 ccm) und dann noch 
5-7 g Ammoniumpcrsulfat zu und erhitzt ca. 5 Minu- 
ten zum Sieden, um das iiherschiissige Persulfat zu 
zerstoren; dann verdiinnt man zu 500 ccm. 100 ccm 
dieser Losung bringt man in eine Porzellanschale 
und titriert das Mangan mit einer Natriumarsenit- 
losung, bis die Losung hellgelb gefiirbt ist. Die 
Natriumarsenitlosung wird auf einen Chromstahl 
von bekanntem Mangangehalt oder auf Losungen 
von reinem Chrom und Blangan gestellt. Die 
restierenden 400 ccm der Losung versetzt man mit 
iiberschussiger, titrierter Ferrosulfatlosung (22,5 g 
Ferroammoniumsulfat, 50 cem konz. Schcvefelsaure 
zu 1000 ccm verdiinnt) und titriert den UberschuB 
mit Permanganat zurucli. Aus dem Verbrauch an 
Ferroionen ergibt sich die Menge des vorhandcnen 
Chroms u n d  Mangans; nach Abzug der a,uf Grixnd 
der ersten Bestimmung berechneten Manganinenge 
erfahrt man den Chromgehalt. - Enthalt der Stahl 
erhebliche hlengen Vanadin, so muB das Mangan 
nach der Wismnt- oder I? o r d s schen Methode be- 
stimmt werden; bei Wolframstahlen stort die in ge- 
ringen Mengen sich ausscheidende Wolframsaure 
nicht. V .  
Ed. Donath. Zur gewichtsanalytisehen Bestimmung 

dcs langans mittels Wasserstoffsupcroxyds. (Z. 
anal. Chem. 44, 698-699. September [Juli] 
1905. Briinn.) 

Verf. nimmt fur sich und R. Z e 11 e r die Prioritat 
fur die Trennung von Mangan und Zink niittels 
Wasserstoffsuperoxyds in Anspruch. Wr. 
F. Kietreiber. Uber Manganbastimmung im Roh- 

eisen (Perrornangan, Spiegeleisen). (Usterr. 
Chem.-Ztg. 8, 563--566. 15./12. 1905. Wien, 
K. K. Generalprobieraint.) 

Der Verf. empfiehlt folgende Ausfiihrungsform der 
ursprunglich von V o 1 h a r d angegebenen Titra- 
tion des Mangans im Roheisen durch Permanganat. 
2 g Spiegeleiien oder Ferromangan werden mit 
30 ccm konz. Salzsaure und 100-150 ccm Wasser 
in ein hohes Becherglas gespiilt und mit 3 g Kalium- 

chlorat so lange gekocht, bis der Chlorgeruch ver- 
schwunden ist. Die Fliissigkeit wird dann mit 2 bis 
3 ccm konz. Schwefelsaure eingedainpft und bis zum 
Auft,reten von Schwefelsiurediimpfen orhitzt, vor- 
sichtig in einen I Literkolben gespiilt, rnit aufgc- 
schlaimmtem - von reduzierenden Substanzen 
freiem - Zinkoxyd zur Neutralisation und zur Fal- 
lung des Eisens versetxt und auf 1000 ccm gestellt. 
250 ccm der filtrierten Losung werden mit viel 
Wasser verdiinnt und nach Zusstz von 20 ccm 
lOy(,ig. Zinksulfatlosung und 2 'bopfen Salpetersiiure 
heil3 mit Permanganat titricrt. Weitere 250 ccm 
des Filtrats werden mit Sehwcfelsaure stark ange- 
sauert und in der Kalte mit Permanganat gepriift. 

Eine andere Abanderung ist von L. S c h n e i - 
d e r  angegeben: ca. 0,G g des durch Miillergaze 
gebeutelten Roheisens werden mit 0,5 g Soda nnd 
2 g Magnesiumcarbonat innig gemischt und eine 
Stunde im unglasierten Tiegel in der Muffel ge- 
gluht. Der Kuchen wird mit Wasser und 25 ccin 
Salzsiure gelost, rnit 25 ccm verd. Schwefelsaurc 
versetzt und wie oben rnit Zinkoxyd neutralisiert. 
Man verdunnt zu 1000 ccm und titriert 500 ccm 
der filtrierten Liisung mit Permanganat. 
M. Croger. Uber die Bestimmung von Mangan neben 

Chrom. (Chem.-Ztg. 29, 987-988. 20./9. 1905. 
Wien.) 

Die Losung von Mangan und Chrom wird bei Wasser- 
bdtemperatur mit ,,Zinksulfat"schlamm (bereitet 
durch Mischen und Schiitteh von 228 g reinem, 
kristallisiertem Zinksulfat und 28 g reinem Btzkali 
in je 500 ccm Wasser gelost) versetzt, bis der ent- 
stehende Niederschlag nicht mehr griin, sondern 
grauviolett erscheint. Die Flussigkeit mit dem 
Niederschlage wird zur Marke aufgefiillt und durch 
ein Faltenfilter filtriert; ein aliquoter Teil wird mit 
Zinksulfatlosung versetzt, zum Sieden erhitzt und 
mit l/lo-n. Permanganatlosung titriert. Die Me- 
thode gibt ziemlich genaue Resultate, wenn nicht 
mehr wie 0 , l  g Chrom vorhanden ist. V.  
6. Fernekes und A. A. Koeh. Volumetrische Be- 

stimmungsmethoden fiir Kupfer. (J. Am. Chem. 
Soe. 27, 1224-1240. Oktober [9./7.] 1905.) 

Die Verff. haben verschiedene bekannte Methoden 
zur volumetrischen Bestimmung des Kupfers hin- 
sichtlich ihrer Brauchbarlceit nnd Genauigkeit ge- 
priift. Ohne auf die Ergebnisse im einzelnen niiher 
einzugehen, sei hier nur erwahnt, daB bei einer ver- 
gleichenden Kupferbestimmung im Chalkopyrit die 
Jodkaliummethode Werte ergab, die am besten und 
fast genau mit dem Ergebnis der elektrolytischen 
Kupferbestimmung iibereinstimmten. Bei einiger 
Ubung ist die Jodkaliummethode schnell und sicher 
ausfiihrbar. V.  
Earle B. Phelps. Die Bestirnmung klciner Mengen 

Kupfer in Wasser. (J. Am. Chem. Soc. 28, 368 
bis 372. [11./1. 19061.) 

Das mitgeteilte Verfahren beruht darauf, daB etwa 
1 1 Wasscr auf 75 ccm eingedampft, nach Ansauern 
mit Schwefelsaure elektrolysiert, und das nieder- 
gesclilagene Kupfer nach dem Aufloscm in Salpeter- 
saure kolorimetrisch als Suflid durch Vergleichen 
mit Losungen von bekanntem Kupfergehalt be- 
stimmt wird. Als Anode dient eine Platinschale von 
100 ccm, die in einem Metallschalchen steht, das 
etwas Quecksilber ent,halt und mit dem positiven 
Pol verbunden ist. Die Hathode besteht aus einor 

V .  
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Platindrahtspirale. Zur Abscheidung des Kupfer- 
sulfides wird eine Mischung gleicher Teile 10%- 
iger Kslilauge und gesattigtem Schpefelwasserstoff- 
wasser iind als Vergleichslosung eine mit 1 ccm 
Schwefelsaure angesauerte Losung von etwa 0,s g 
kristallisiertem Kupiersulfat im Liter anpvcndet. 

L. Archbutt. Die Bestimmnng von Sauerstoff im 
Kupfer. (Analyst 30, 385-394. Dezember 

Bei der H a m p e schen Methode zur Bestimmung 
von Sauerstoff im Kupfer werden feine Kupfer- 
spane erst im Kohlensaurestrom, dann im Wasser- 
stoffstrom erhitzt usw. D i c lr s o n empfahl (vgl. 
Ref. diese Z. 19, 484 [1906]), das Kupfer mit Zinn 
zu legieren und die Lcgierung zum Schmelzen zu 
erhitzen, um sicher allen Sauerstoff auszutreiben. 
Der Verf. weist durch eingehende Versuche narh, 
daW die Legierung mit Zinn iinnotig ist, da eine be- 
sonders feine Zerteilung des Kupfers nicht not- 
wendig ist. Beim Erhitzen im Wasserstoffstrome 
dehnt sich das Kupfer erheblich aus, und das Ge- 
fuge desselben wird gelockert, so daO der Wasserstoff 
bis in das Innere der einzelnen Kupferspane ein- 
dringen kann; diese Veranderung des Kupfers im 
Wasserstoffstrom ist durch Mikrophotographie be- 
sonders deutlich veranschaulicht. I m  iibrigen gcben 
die H a m  p e sche und die D i c k  s o n sche Me- 
thode ubereinstimmende Resultate. V.  
George A. Guess. Elektrolytische Bestimmung von 

Blei und Kupfer. (Bi-monthly Bulletin Am. 
Inst. Mining Engineers. November 1905.) 

Verf. beschreibt seine Methode, kleine Mengen von 
Blei und Kupfer in Erzen und Huttenprodukten zu 
bestimmen. Zur Verbilligung hat  er eine besondere 
Form einer Kathode konstruiert. Sie besteht in 
Platinfolie von 0,0025 em Dicke und 12,5 ern Lauge, 
die obere Halfte ist 4 em breit und setzt sich in eine 
schmale Zunge von 0,7 em Breite fort. Die Immer- 
sionsoberflache betragt 50 qcm und das Gewicht 
1,5 g. Die obere Halfte wird erst im Sandgeblase 
behandelt und sodann der Lange nach gewellt. Die 
Anoden, von dcnen je 1 zwischen einemPaar Katho- 
den verwendet wird, bestehen gleichfalls in Streifen 
Platinfolie von 0,0025 em Dicke, 12,5 ern Lange und 
0,5 em Breite. Die Elektroden sind an Aluminium- 
Pole angeschlossen. Gegenwartig enthalt das 
Laboratorium des Verf. 2 Satze von je 30 Zellen, 
von denen der eine fur Blei- und der andere fur 
Kupferbestimmungen dient. J e  1 Voltmeter und 
AmpZtremeter sind fur alle Zellen hinreichend, und mit 
dieser Ausriistuug werden durchschnittlich 45 Blei- 
und 50 Kupferbestimmungen an 1 Tage ausgefiihrt. 

Blei bestirnmt Verf., indem er das Erz in einem 
groBen Battericbeclier von 100 ccm Kapazitat wagt 
und rnit l0ccm Salpetersiuredigeriert. DasBleisulfat 
lost sich rasch nach Zusatz von 10-20 ccm einer 
gcsattigten Losung von Ammoniumnitrat, die 20% 
freies Ammoniak enthllt, auf. 1st die Losung 
vollkommen, so wird der Becher nahezu mit Wasser 
aufgefiillt, undes werden weitere 10-20 ccm Salpeter- 
s;iure zugesetzt, worauf die Losung mit einer 
Stromstiirke von 1,5-2 Amp. elektrolysiert wird. 
Nach 2 Stunden ist samtliches Blei auf der Anode 
als Peroxyd abgesetzt. Sie wird herausgenommen, 
in Wasser und Alkohol gowaschen, gegliiht und 
gewogen. Der theoretische Fsktor betrbgt 0,866. 

G. Mai. 

1906.) 

fur den praktischen Gebrauch ist jedoch 0,855 
genauer. Wie Verf. bemerkt, liefert diese Methode 
ebenso genaue Resultate, wie sorgfaltig ausgefuhrte 
elelrtrolytische Kupferbestimmungen. Bei Gegen- 
wart von Antimon oder Mangan is!. es notwendig, 
in dem Elektrolyt einen groUen Uberschu5 von 
freier Salpetersaure zu haben, in diesem Falle 
verursachen sie keine Storungen. Wismut wird 
teilweise als Wismutoxyd init dem Rlei, such bei 
Anwesenheit einer erheblichen Menge freier Salpeter- 
saure, abgesetzt; seine Gegenwart 1aBt sich an einer 
hellblauen Farbung erkennen, welche es der Per- 
oxydabsetzung verleiht. Arsenik und Tellur mussen 
vor der Elektrolyse ausgeschieden werden, da sie, 
wenn sie in groBen Mengen vorhanden sind, die 
Absetzung des Bleies verhindern. Zum Wagen des 
Bleis benutzt Verf. ein Gewicht von 855 mg. 

Die Elektrolyse der Kupfcrlosung 1aWt sich, 
wie Verf. durch Zufall entdeckt hat, durch Zusatz 
einer geringen Menge 01 erheblich beschleunigen. 
Man kocht zu diesem Zweck hartes 01 mit starker 
Salpetersaure, worauf die Losung abgekiihlt und 
das Fett entfernt wird. Man erhalt hierdurch eine 
tiefrote Losung, nach deren Zusatz zu der Salpeter- 
saurelosung des Kupferelektrolyts man hohe Strom- 
dichten benutzen kann und trotzdem die Absetzung 
von samtlicheni Kupfer in reinem Zustande inner- 
halb 3 Stunden erzielt. AuSerdem verursachen 
Arsenik und Antimon nach Zusatz dieses Praparats 
keine Stiirungen, wie bei der gewohnlichen elek- 
trolytischen Ausfallung von Kupfer. Das Erz wird, 
wieoben,ineinem Bechervon 100ccmGehaltgewogen 
und niit 7 ccm Salpetersaure digeriert, bis die Dampfe 
aufhoren. Hierauf werden etwa 2 ccm der obrn 
erwahnten, mit Salpetersaure verd. 011osung zuge- 
setzt, woraiif der Becher mit Wasser aufgefullt und 
einen Augenblick stehen gelassen wird. Die Losung 
wird sodann mit einem Strom von 1,5 Amp. 3 Stun- 
den lang elektrolysiert. Wahrend der Operation 
darf an der Kathode absolut keine Gasbildung 
eintreten. Dies geschieht haufig, wenn der Strom 
zuerst angedreht wird, mu0 aber aufhoren, sobald 
er fur eine Scliuude ab- und dann wieder angedreht 
wird. Der Verf. hat  mit diesem Verfahren mehr als 
3000 Bestimmungen von Kupfer ausgefiihrt und 
dasselbe auch fur Schmelzereizugstaub angewendet. 
An Stelle der 011osung hat Verf. verschiedene 
Nitro - Kohlenwasserstoffe probiert , Dinitro- 
Naphtalin liefert nahezu gleiche Resultate bei 
etwas grol3erer Sorgfalt. 
Max Lefcldt. Die Losliehkeit von Chlorsilber in 

FIollensteinlosung. (Apothekerztg. 21, 643. 
1./8. 1906. Berlin.) 

Gelegentlich der Darstellung von Hollenstein aus 
Silberriickstanden beobachtete Verf. eine Verun- 
reinigung des Silbernitrates durch Chlorsilber. 
Die silberhaltige Flussigkeit wurde mit Salzsiure 
versetzt iind das Chlorsilber durch Kochen in einer 
natriumcarbonathaltigen Traubenzuckerlijsung zu 
metallischem Silber reduziert. und letzteres durch 
Losen in Salpetersaure, D. 1,18 - und Eindamp- 
fen dieser Losung - ins Nitrat ubergefiihrt. Das 
so gewonnene Silbernitrat war clilorsilberhaltig. 
Verf. ermittelte daraufhin, daO 8 g einer Losung von 
5 g Silbernitrat in 3 g Wasser in der Kalte ca, 
0,009 g frisch gefalltes Silberchlorid, beim Erhitzen 
dagegen ca. 0,026 g Chloride auch alteren Datums 
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zu lijsen vermag. Um ein tunlichst chloridfreies 
Nitrat nach dem obigen Verfahren zu erhalten, ist 
auf einen groBen Uberschul3 von Soda zu achten. 
Als beste Reduktionsmct,hode empfiehlt Verf. das 
Schmelzen des Chlorsil bers mit gleichen Teilen 
eines Gemisches, bestehend aus 2 T. entwiissertem 
Natriumcarbon'at, 2 T. Kaliumcarbonat und 1 T. 
Kaliuinnitrat in eineni hessischen Tiegel. Der Re- 

P. Jannasch und 0. von Mayer. Uber die quantita- 
tive Trennung des Goldes von anderen Metallen 
durch Hydrazin- bzw. Hydroxylaminsalze. 
(Vorl. Mitteilg.) (Berl. Berichte 38, 2129 f .  
17./6. 1905. Heidelberg.) 

Gold wird durch Hydrazinsalze quant'itativ gcfailt. 
Wo das Hydrazin infolge von Mitfallung fremder 
Substanzen versagt, ist Hydroxylaminchlorhydrat 
anwendbar; die Reduktion mu13 dann bei 80" durch 
langeres Erwarmen auf dem Wasserbad unterstutzt 
und das Filtrat nochmals mit dem Reduktionsmittel 
gepriift werden. Mit gutem Erfolge dnrchgefiihrt 
wurden mit Hydrazinchlorhydrat oder Hydroxyl- 
aminchlorhydrat die Trennung des Goldes von K, 
Na, Ba, Sr, Ca, Mg, Al, Cr, Zn, &In, Fe, Ur, Ni, Co, 
Cd, Hg, P b  und Cu. Die Trennung von C, o 1 d und 
Z i n  n gclang dagegen nicht. 
Dr. Karl Coldschnnidt. Quantitative Rcstinzmung 

von Silber und Cold. (Z. anal. Chem. 
45, 87. Marz 1906.) 

Silber fgllt quantitativ am, wenn man die Silber- 
lijsungen mit Kobaltblech kocht and 18Bt sich als 
ein schwarzes Pulver zur Wigung bringen. Gold fallt 
auu seinen LSsungen quantitativ aus, wenn man 
Nicl~elblech in sicdende Goldsa,lzlosungen tauclit und 
kann als mhwarzes Pulver bcstimrnt werden. Wr. 
T. EL. Rose. Probieren von Gold. (Eng. Min. Journ 

Verf. berichtet iiber einige Verbesserungen beiin 
Probieren. Da die Edelmetallverlaste je nach den1 
Luftzuge an verschiedenen Stellen der Nuffel vcr- 
schieden sind, wird der Luftzug in der Muffel voni 
Zugo der Feuergase unabhangig gemachb. Zu die- 
sem Behufe w i d  die Muffel bedeutend verlangert 
und die Kupellen so weit riickwarts eingesetzt, dalS 
vorn noch durch einen Ziegel der direkte Luftzug 
abgehalten werden kann. Bei der Quartation 
nimmt man vorteilhaft das Verhaltnis von Ag : Au 
wie 2 : 1. Das verwendete Probiergold war fruher 
916,68 Tausendstel fein und wurde ails 11 T. Gold 
und 1 T. Silber hergestellt,. 
Julins llonau. Uber eine neue Methode eur Restim- 

inung von Metallen (besonders Gold und Pal- 
ladium) durch Leit'fahigkeitsmessuugen. (\Vie- 
ner Monatshefte 27, 59-70. Jan. [Dcz. 05.1 
1906. Graz.) 

Die vorgenornmenen Untersnchungcn beschriinken 
sich auf die Xetalle Gold und Palladium. Es wurde 
festgestellt, daB die GriiBe der Leitfahigkeitser- 
hiihung, die nach erfolgtcr Reduktion einer Gold- 
chloridchlorwasscrstofflosung durch Kohlenoxyd 
eintritt, mit dem Goldgelialt zmar nicht in Propor- 
tionalitiit, aber doch in einem verwertbaren Zu- 
sammenhang steht. Hingegen war beim Palladium, 
welches bekanntlich mit Kohlenoxyd in gleicher 
Weise redgiert wie Gold, die Leitfahigkeitserhihung 
dem Metallgehalt der Liisung innerhalb ziemlich 
weiter Qrenzen nahezu proportional. 

gulus ist reines Silber. Fr. 

Sieverts. 

80, 492-493. 16./9. 1905.) 

Ditz. 

Der Vorteil dieser Methode besteht vor allem 
darin, daB sie zur Restimmung derartig geringer 
Metallmengen geeignet. ist,, daB dabei die gewichts- 
analytischen Methoden versngen. Wr. 
H. N. Stokes und J. R. Giin. Kolorimetrisehe Re- 

stimmung von Pisen mit besonderer Beriiek- 
sichtigung der Reinlieit der Reagensniittel. 
(Transactions Am. Chem. Society, Ithaca, 
28.--30./6. 1906; nach Science 24, 239.) 

Die Verff. schlagen vor, um die storende Wirkung 
groBcr Mengen von Sauren oder Salzen zu beseitigen, 
das Eisen zu konzentrieren, entweder durch Ver- 
dampfung im Falle von sehr fluchtigen Stoffen oder 
durch Ausscheidung in Form yon Hydroxyd 
mittels Mangandioxyd oder in Form von Sulfid 
mittels Kadmiumsulfid. Nach geniigender Be- 
handlung wird es in freier, rnit Quecksilbercyanat 
gesattigter SchwefelcyansiLnre aufgelost und nach 
Zusatz einer geringen illenge Persulfat mit Amylal- 
kohol in dem Kolorimeterzylinder extraliiert. In 
dem anderen Zylinder ist die gleicho Nenge Schwc- 
felcyansaure und Amylalkohol enthalten. Angeb- 
lich lLBt sich auf diese Weise weniger als 0,001 mg 
Eisen in 50 g eincs nichtfluchtigen Salzes ent- 

P. Jannasch und J. Schilling. Uber die quantitative 
Trennung des Eisens uud Thoriums von Uren 
in ammoniakaliseher Losung dureh Mydroayl- 
amin. (J. prakt. Chern. [a] 72, 26-34. 1./7. 
[ 19051.) 

Die Verff. beobachteten, dal3 Hydroxylamhver- 
bindungen die analytisch auBerst wichtige und 
wertvolle Eigenschaft heuitzen, die Uranfallung 
durch Aminoniak unt,er allcn Urnstanden zu ver- 
hindern. Auf diese Tatsache gruiiden sie Jletlioden 
zur Trennung des Thoriums und Eiscns von Uran. 
Zugleich werden Angaben gemacht iibcr die Pallung 
dcs Thoriums bei Gegenmart von Hydroxylamin- 
chlorhydrat, uber 'Verhalten und Bestimmung des 
Urans and uber die Fallbarkeit von Thoriumnitrat- 
losungen vermitt,els orgmischer Hiinren und deren 
Salze. v. 
A. Christensen. Bestimmnng von metallisehem 

Bisen in Ferruun reducturn. (Z. anal. Chem 44, 
535-540. Juli 1905. Kopenhagen.) 
Von den bclranntcn Uethoden diirfte wohl die von 
W i 1 n e r (Farm. Tidskrift 1880, 226. Stockholm) 
als die beste anzusehen sein; die Jod-JodkaLum- 
niethode des ,,Deutschen Arzneibuches IV." ist 
zwar leichter ausfuhrbar, aber nicht genauer. b70n 
den alteren Nethoden gibt diejenige, bei welcher 
Eisenchlorid zur Verwendung kommt, gute Resul- 
tate, wenn man nach folgenden Angaben des Verf. 
verfzhrt'. Die Reakt,ion verliiuft dann vollstandig 
im Sinne der Gleichung : Fe+2FeC13 = 3Fe% 
Ca. 0,s g genan nbgewogenes Fcrrum reducturn 
bringt man in einen vorher mit Kohlensaure ge- 
fiillten 100 ccm-Kolben, fugt 60 ccm einer s u r e - 
f r e i c n Eisenchloridlfisung (I : 10) hinzu und 
schuttelt den verschlossencn Kolben &ihrend 
15-20 Minuten wiederholt uni. Dann fullt man 
rnit ausgekochtem Wasser zur Alarke auf iind 1i8t 
bis zum folgenden Ta,ge stchen. 10-20 ccm dcr 
geklarten Losung laat man in 60 ccm loxiger, 
zusgekochter und im Kohlensaurestrome erkalteter 
3chwefelsaure einflieBen und titriert sofort rnit 
L/lo-n. Permanganatliisung. In  einem M e r c k - 

decken. D. 
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schen Praparate wurden nach dieser Nethode in1 
Mittel 91,75Oi;, metallisches Eisen gefunden; W i 1 - 
n e r s Jlet'liode crgab 91,400/6. Mit den Resultaten 
cler gasvoluinetrischen Methode konnen diese Re- 
sultate nicht direkt vergliehen werden, da die vor- 
handenen hoheren Oxyde des Eisens durch den 
nascierenden Wasserstoff reduziert werden; be- 
riicksichtigt man dieses aber, so stimmen die Re- 
sultate iiberein. v. 
F. Barmarater. Fliysikalisehe Bestimmuug vou 

metalliselieni Eisen in Ferrum reductum. (Z. 
anal. Chem. 44, 541-543. Juli  1905. Kopen- 
hagen.) 

I)er Verf. beschreibt einen Apparat und die Aus- 
fuhrung zur gasvolumetrischen Bestimmung des 
metallischon Eisens in Ferrum reductuin. Der be- 
schrioloene Apparat kann auch fur die Unter- 
suchung von Zinkstaub benut'zt werden. 1'. 
M. Cormimboeuf und L. Grosmrnn. Bestimmng 

von metallischem Eisen in Ferrum redueturn. 
(Ann. Chim. anal. appl. 10, 420--4%2. 15./11. 
1905.) 

Die Verff. haben die Methode zur Bestimmung ron 
inetallischem Eisen in Ferrum reductum des deut- 
Ehen Srzneibuchs vereinfacht, indem sie eine grGRere 
Einwage niachen und das jedesmalige Abwiigen von 
Jod durch Anwendung einer entsprechend starken 
Jodlijsung umgehcn. Nan belmidelt 1 g Verruni 
reductum 6 Stunden lang unter hiiufigem Um- 
scliiitt,cln mit 25 ccm 2-n. Jodliisung (254 g Jod 
+360 g Jodkalium zu 1000 ccm gelnst), verdunnt 
dnnn mit ca. 300 ccm Wasser nnd titriert das uber- 
schiissige Jod mit 2-n. Thiosulfatlosung zuruck. 

b'. 
L. Brandt. fiber die Anwenclung von Diphanyl- 

earbohydrazid als Indikrter bei der Eisen- 
titration naeh der Biehromatmethode. ( Z .  
anal. Chem. 45, 95-99. Marz 1906. Vor- 
laufige Mitteilung.) 

Verf. schlagt vor, das Diphenylcarboliydrazid 
[CO(NH . NH.. C6H5)2] beim Titrieren von Eisen niit 
Bichromat als Indikator zu verwcnden und so das 
liistige Tiipfeln zu vermeiden. 0,l g Diphenyl- 
carbohydrazid wird in 35 ccm konz. Essigsaure 
gclost, und die LGsung auf 100 ccm mit \17asser 
verdunnt. Wiervon werden jedesmal 5 ccm angc- 
wendet. - Beim Titrieren entstcht zunachst eine 
lebhafte rotviolette Barbe, spater eine Mischfarbe, 
bis zuletzt ein scharfer Umschlag in ein reines Griin 
erfolgt, der die Beendigung der Titration anzeigt. 
Vnbedingt erforderlich ist dic Anwesenlieit von ca. 
70 oom Salzsaure (1,12 spez. Gew.) und 100 ccm- 
einer phosphorsaurehaltigen Afangansulfatlosung 
(6 kg Mangansulfat, 33 1 verd. Schwefelsaure [l : 31, 
3 1 PhosphorsHure [1,7 spez. Gew.] zu 60 1 aufge- 
fiiilt). Bei Eisenmengen unter 0,2 g ist die Mangan- 
sulfatliisung wegzulassen, bei wenigcr als 0,l g ist, 
noch ein besonderer Zusatz von Eisenchlorid 
erf orderlich. W Y .  

M. R. Nsmias. Zor Analyse der Eisenerze und 
Schlaeken. (Moniteur Scient. (4) 20, 266 [1906].) 

Verf. verteidigt seine Methode zur Analyse eisen- 
halt'iger Erze und Schlacken (Moniteur Scient. (4), 
19, 279 [1905]) gegen die Einwendungen RI a c r i s. 

Nn. 
Ch. 1907. 

Gregory Paul Baxter und Harry Louis Frevert. Die 
Titration von Eisenoxydul rnit Permanganat in 
Cegenarart von SnlzsBure. (Am. Chem. J. 34, 
109-117. August [20./4.7 1905. Cambridge, 
Mass.) 

Verff. haben errnittelt, dsR bei Gegenwart von Sslz- 
saure eine genauc Eisenbestimmung durch Titrieren 
mit Permanganat nur dann ausfiihrbar ixt, wenn, 
bei Eisenmengen bis zu 3 g, 1 g Manganchloriir oder 
0,5 g Prlangansnlfat zugesotzt werden. Den Qrund 
fiir den Fehler, clcr ohue Zusatz von Mangansalzen 
stets gemacht wird, finden sic in der Rildung ron 
nnterchloriger SLure. Wr. 
V. Humar. dirber die Anwendung des sauren s e h ~ e -  

felsaureii Salzes FeIL( SO&. 4H,Q zur Trm- 
nuug des Eiseris vom Zink in der Laborato- 
riumspraxis. (Chem.-Ztg. 30, 31-32, 13./1. 
1906.) 

Das vom Verf. gefundene Salz FeH(SO& .4R20 
zerfallt xchon hei rnaBigem Gliihen (nahe 100') im 
Sinne der Gleichung : 
2FeH(S0,),.4H2C9 = Fe20x + 9HR0 + 4%&, 

wahrend Zinlrvititsiol sich nur bei 'remperaturen 
iiher 700" spalt,en 1LRt. Diese Tatsachen Eiihrten zu 
einer neuen Methode zur Trennung dcs Eisens \Ion 
%ink. Man fiihrt die betreffenden Zink- und Eisen- 
salze in die Sulfate iiber, lost sie in Schwefelsiiure 
von ca. 1,3-1,4 spez. Gew. und oxydiert vollatan- 

alpeterskure. Man danipft die Losung ein, 
trocknet den Ruckstand vorsiclitig auf dem Sand- 
bade, iibertriigt ihn in einen Tiegel und gliilit ihn 
bi8 zur Gewichtslionstanz. Nach 30--45 Minuien 
liist man das Zinksulfat und filtriert das Eisenoxyd 
ab. T' . 
L. L. de lioninek. Cntersuehongcn iiber die Reak- 

tion der Eisensalze mit Schwefelnatrium. (BI1. 
Ass. Belg. 19, 181-189. Juli [April] 1905. 
Liittich. ) 

An Empfindlichkeit kommt die Reaktion der Eisen- 
salze mit Alkalisulfiden derjenigen mit Ferro- 
cyankalium glleich. Dabei tritt  stets in der uber- 
stehenden Losung eine Griinfirbung snf; bei sehr 
verd. LGsungcn wurde zunachst cine briiunliclie 
Par bung beobachtet, die aber allmahlich in W i n  
iibergeht. 41s Ursache dieses Farbenwechsels 
vermutet Verf. eine molekulare Umwandlung des 
FeS, analog dem Vorgang bei der Farbenverande- 
rung der Sulfide des Mangans, Kadmiums, Queck- 
silbers und Antimons nnter bestimmten Bcdin- 
gungen. Die Grunfirbung der Losung erklart sich 
uach seinen Versuchen am wahrscheinlichaten 
durch Annahme der Uildung eincr kolloidalen 

H. Cormimboeiaf. Bestimmorig von Xieltel. (Ann. 

Die Bestimmung des Nickels als Sulfnt erfordert 
sehr vie1 B d t  und Aufmerksamkeit; sie wird desbalb 
nur noch selten ausgefuhrt. Die elektrolyt'ische 
Bestimmung des Nickels ist, sehr genau nnd einfach 
ausfiihrbar, sic erfordcrt aber das Vorhandensein 
einer entspreehenden elektrolytischen Einrichtung. 
Der Verf. empfichlt daher, das Nickel als Sulfid zu 
fallen und als Oxyd zu wiigen. Das Nickel - oder 
eine nickelhaltige Legierung - wird in Sauren 
gelost; durch Schwefelwasserstoff werden alle durch 
dieses Reagens aus saurer Losung fallbaren Alctallc 

Losung von EeS. trr. 

chim. and.  appl. 11, 6-S. 15./1. 1006.) 

10 
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entferiit, der uberscliussige Gch~~-efela.asserstoff 
wird weggekocht, und das Eisen wird durs,h zwei- 
malige Ammoniakfallung entfcrnt ; darauf wircl das 
Nickel durch Einleiten von Gchwefelwasserstoff in 
die ammoniakalische Losung geflllt. Der Nieder- 
schlag wird filtriert, wobei darauf ZU achten ist,, 
daD das Filter niemals leer lauft. Ebenso wascht 
man den Xiederschlag aus, zuerst mit destillierbem 
Wasser, dann niit 90%igcm Alkohol. M;tn erhHlt so 
ein rein scliwarzes Nickelsulfid. Filter und Nieder- 
schlag werden in einem Porzellniitiegel vorsichtig 
cingeaschert, bis ein gleichml0ig graues Pulver, 
ohne schwarze Fleeken, entstanden ist. Dieses 
Pulver wird in einen Platintiegel gebracht und 
einige Minuten vor dem GeblBse gegliiht. Nan er- 
halt so ein Nickeloxyd von schiin griiner Farbe. 
Wenii die vom Verf. gegebene Vorschrift genau 
eingehalten wird, sind die Resultate gut. 
S t .  R. Bcnedict. Uber den Nachweis von Nickel. 

Oktober 

Die vollstandige Entfernung des Kobalts durch 
Kaliumnitrit vor der Priifung auf Nickel erfordert 
mindest,ens 24stundiges Stehenlassen. Schneller aus- 
fiihrbar ist folgende Abanderung der Methode, wel- 
che auf der bekannten Tatsache beruht, daW Kalium- 
kobaltnitrit in gesattigter Chlorkaliumlosung viel 
schmerer loslicli ist als in Wasser. Einen Teil der 
zu prufenden .Losung pruft man auf Kobalt. 1st 
Kobalt vorhanden, so neutralisiert man den Rest 
der Losung, sattigt sie mit Chlorkalium, gibt noch 
einen Uberschul3 Chlorkalinm hinzu und fallt dann 
durch Zusatz von fest,em Kaliumnitrit. Dann sauert 
man mit Essigsiiure an und schuttelt Minute. 
Das Kobalt fallt sofort vollstandig aus, durch etwas 
Nickel verunreinigt, wenn letzteres in gro0er Nenge 
vorhanden ist; man filtriert und priift das Filtrat 
mit Xchwefelammonium auf Nickel. Entsteht cine 
Fallung, so priife man diese noch durch die Perlen- 
reaktion. Wenn der Kaliumkobaltnitritniedersclllag 
durchs Filter geht, schuttle man ihn mit 5--6 g 

L. Tschngaeff. tiber ein neues empfindliehes 
Rcagens auf Xiekel. (Berl. Rerichte 38, 
2520-2522. 22.17. [6./7.] 1905. Moskau.) 

Der Verf. hat in dem a - Dimethylgl>:oxim, 
CH, . C(:NOH). C(:NOH) . CH,, ein sehrenipfindliches 
und charakteristisches Reagens nuf Nickel gefunden. 
Die Losung wird mit iiberschiissigem Ammoniak 
oder Natriumacetatlosung versetzt, ctwas gepul- 
verks Dioxim zugegeben und kurzc Zeit zum 
Sieden erhitzt. Bei Gegenwart von Nickel ent- 
steht sofort ein scharlachroter Niederschlag : 
[NiD. DH,(DH, = Dioxini)]. Bei sehr kleinen 
Mengen Ni scheidet sich die Verbindung erst nach 
wenigen Minuten aus. Die Reaktion ist bei einer 
Verdiinnung von 1Ni auf 400000 T. Wasser noch 
sehr deutlich. 1st viel Kobalt zugegen, so wird 
die zu prufende mussigkeit mit einem groBen Uber- 
schuW von NH3 mehrmals geschiittelt. Die Kobalt- 
verbindungen gehen dadurch in komplexe Kobalt- 
salze iiber. Nach dem Erhitzen mit dem Dioxim 
wird die Losung filtriert, der auf dem Filter sich 
sammelnde Niederschlag wird durch Nickel rosa 
gefarbt; sonst ist er farblos. Es gelingt so 0,l mg Ni 
neben 500 mg Go deutlich nachzuweisen. Zur Kon- 
trolle kann der Niederschlag in Alkohol oder Chloro- 

V.  

(5. Am. Chem. Soc. 27, 1360-1361. 
1905. Cincinnati.) 

Baryumsulfat. V .  

form gelost und nach dem Verdunsten des Losungs- 
mittels durch das Mikroskop identifiziert werden. 
Das Dimethylglyoxim wird auf Wunsch des Verf. 
von der Fa. Kahlbaum in den Handel gebracht. 
Die Vorschrift zur Darstellung wird vom Verf. in 
einer FuWnote gegeben. Sieverts. 
f. Jannaseh und 0. von Mayer. uber dns Verhalten 

der Metrlle der Platingruppe zu Rydrszin- und 
Hydroxylaminsalzeu und einige quant'itative 
Trenniingen derselben von Gold. (Vor!. Mitteilg. 
(Berl. Berichtc 38, 2130 f. 17./6. 1905. 
Heidelberg. ) 

Hydroxylaminclilorhydrat fallt in salzsaurer Losung 
das G o 1 d quantitativ, P a 1 1  a d i u m bleibt in 
Losung. Ebenso 180t sich die Trennung des G o 1 - 
d e s  von P l a t i n ,  I r i d i u m ,  O s m i u m ,  
R u t h e n i u m  und von R h o d i u m  ausfiihren. 
H y d r a z i n fiihrt unter gleichen Bedingungen 
nicht zum Ziel. Von den Platinmetallen wird durch 
Hydrazin in saurer Losung nur das Palladium gc- 
fillt, bci-Gegenw-art von Gold werclen aber auc,h die 
iibrigen Met'alle mitgerissen. Aus demselhen 
Grunde versagt die Trennung von Palladium und 
Rhodiuni. 8ieverts. 
L. Quennessen. Trennnng von Platin und Iridium. 

(Ann. Chim. anal. appl. 10, 293-297. 15./8. 
1905.) 

Nach Besprechung verschiedener schon bekannter 
Methoden zur Trennung des Platins von Iridium 
empfiehlt der Verf. folgendes neue Verfahren : Die 
zu analysierende Legierung wird in Konigswasser 
(1 T. Salpetersaure, D. 1,32 und 3 T. Salzsaure, 
D. 1,18) aufgelost. Die erhaltene Losung wird ein- 
gedampft und zur Entfernung der letzten Saure- 
reste bei 120" getrocknet. Den Riiclrstand nimmt 
man mit Wasser auf iind fallt die Metalle durch 
Magnesium. Der Niederschlag wird getrocknet und 
im Wasserstoffstrom auf dunkle Rotglut erhiht. 
Nach dem Erkalten lost man das iiberschiissige 
Magnesium durch verdiinnte Schwefelsaure (1 : 10) 
und behandelt den Ruckstand mit verd. Konigs- 
wasser (1 T. + 3 T. Wasser); hierhei geht nur das 
Platin in Losung; es wird mit Chlorammonium ge- 
fiillt und nach v o r s i c  h t i g e m  Gliihen des 
Niederschlags als Platin bestimmt. - Das durch 
Magnesium abgeschiedenc Iridium ist in feuchteni 
Zustande und auch nach dem Trocknen bei 100" 
oder Erhitzen auf dunkle Rotglut in verd. Schwefel- 
saure und in Essigsliure lijslich; es ist doshalb wahr- 
scheinlich in Form eines Oxydes vorhanden. Bei 
100' getrocknet, farbt dieses Oxyd verd. Schwefel- 
saure anfangs gelb, spater violett, Essigsiure da- 
gegen griin; das auf 440" erhitzte Oxyd farbt Schwe- 
felsaure sofort violett, das auf 800" erhitzte farbt 
blau. V.  
C. Reiehard. Pine neue Spezialrealition des bor- 

sauren Natrioms, Borax ( Na,5,O7 + 10H20). 
(Pharm.-Ztg. 51, 298. 31./3. 1906. Berlin.) 

Einzig und allein B o r a x reagiert von allen bor- 
sa.uren Natrium- und Ammoniumsalzen mit, a-Ni- 
t r o s o - b - N a p h t h o l  i n  d e r  K a l t e .  Freie 
Borsaure gibt clieae Reaktion nicht. Ausfiihrung : 
Man verreibt Borax mit einer kleinen Menge Ni- 
trosonaphtol, feuchtet das Gemisch mit k a l t e ni 
Wasser an und verteilt es mittels Glasstabes auf 
eine groBere Flache. S o f o r t tritt eine deutliche 
h e l l g r i i n e  his i n t e n s i v  g r i i n e  Farbung 
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ein. Selbst nicht direkt wagbare Boraxmengen rufen 
eine Reaktion hervor, Alkalilaugen, einschlieWlich 
Ammoniak, und Sauren sind fernzuhalten. XLuren 
k8nnen abgestumpft werden; Ammoniumsalze ver- 
halten sich indifferent, desgleichen die substitiiier- 
ten, organischen Salze, wie z. B. Methylamin- 
chlorhydrat. Verf. betatigt Rich weiter auf diesem 
Gebiete. Fritzsche. 
H. Theodor. Quantitative Kohleusaurebestimmun~. 

(Chem.-Ztg. 3Q, 17-18. 10./1. 1906. Breslau.) 
Die Carbonate werden in iibiicher Tl'eise mit Sauren 
zerlegt; die entweiohende Kohleusaure wird in zwei 
mit Normalnatronlauge beschickten Absorptions- 
gef8Ben aufgefangen. Nach Feendigter Rntwick- 
lung wird die Menge der Kolilensiiiire durch Titra- 
tion der Lauge ermit>trlt, indem man nach Zusatz 
von iiberschiissigem Chlorbar~vum zuerst rnit 
Phenolpbtale'in als Iudikator das frcic Natron- 
hydrat, dann, nach Zusatz von Methylorange das 
Bnryumcarbonat, und somit die Kohlensaure, 
titriert. Der Carbonatgehalt. der angewandten Eauge 
muI3 bekannt sein. Die Methode hat  folgende Vor- 
zuge : Die Kohlensaure braucht nicht getrocknet 
m i  werden, und mitgerissene Salzsaure stort das 
Resultat nicht, da durch dieselbe nur die Gesamt- 
alkalitat, nicht der Carbonatgehalt der Lauge be- 
einflul3t wird. V.  
C. Lunge. Uber Gehaltsbestimmung von konz. 

Saipetersaure durch drs spez. Cewieht. (Chem.- 
Ztg. 29, 933-934. 6./9. 1905.) 

Die von F. W i n  t e l e r  iiber diesen Gegenstand 
gemachten Angaben (vgl. Ref. diese Z. 19, 486 
[1905]) konnen nicht richtig sein. Die von L u n g e 
und R e y  angegebene Ta,belie der spez. Gewichte 
konz. SalpetersLure stimnit bestens iiberein mit den 
Tabellen von V e 1 e y und M a n 1 e y und den erst 
kiirzlich veriiffentlichten von F e r g u s o n. Iron 
diesen 3 Tabellen weicht die von W i n  t e 1 e r 
stark ab. V .  
J. lcisenheiiner und F. Heim. Zor Bestimniung der 

Salpeter- und salpetrigen Saiire. (Berl. Be- 
richte 38, 4136. 

Auf die Bemerkungen R a s c b i g s (vgl. folgen- 
des Ref.) erwidern dio Verff., daB die von ihnen 
angegebene Methodo vornehmlich die Bestimmung 
von Salpeter- and salpetriger Saure n e b c n e i n - 
s n d e r  bezweckt. Fur diesen Zweck kann die 
bereits von L e e d s (Z. anal. Chein. 18, 536 [1879]) 
und jetzt wieder von R a s c  h i g  angegebene 
Titration mit Tliiosulfat nicht in Betracht kommen. 

F. Raseliig. Best)immung der salpetrigen Saure. 
(Berl. Berichte 38, 391 1-3914. 9./12. [28./11.] 
1905. Ludwigshafen.) 

M e i s e n h e i m e r  und H e i m  beschrieben ein 
neues Verfahren zur Bestimmung der salpetrigen 
Saure (Rerl. Berichte 38, 3834 [1906]), bei welchem 
letztere rnit Jodwasserstoffsaure in wasseriger 
Losung und bei Gegenwart, von Kohlensaure in 
Jod und Stickoxyd umgesetzt und letzteres ge- 
messen wurde. Der Verf. wandte schon gelegentlich 
die gleichc Realition an, titrierte aber das ausge- 
schiedene Jod mit Thiosulfat. Man bringt die zu 
untersuchendc Losung, welche ein J701umen von 
100 ccm liahen soll, in einen 200 ccm E r l e  ~ 

m e y e r  -Kolben, fiigt 5-10 ccm 100/,ige Jod- 
kaliumlosung hinzu und leitet einen ziemlich krafti- 

29./12. [14./12.) 1905.) 

V.  

gen Kohlensaurestrom dnrch die Fliissigkeit. Nach 
2-3 Minut,en - nicht eher - la& man ein wenig 
SchwefelsBure an dem Gaseinleitungsrohr entlang 
einflieBen und beginnt nach ferueren 2 Minuten 
mit der Titretion, indem man die Thiosulfatlosnng 
gleichfalls am Rohr entlang einflieBen IaBt. Dabei 
darf der Kolben iiicht geschiittelt werden, damit 
keine Luft eindringt. Im iibrigcn wird nach dieser 
Methode nur selten ein Bediirfnis vorliegen, da die 
Sulfanilsiiure- und die Permanganatmethode in den 
meisten Fillen geniigen; letzterc Methode Irann auf 
folgende Weise vereinfacht werden, ohne an Ge- 
nauigkeit zu verlieren: Man sctzt ca. 20% Per- 
manganat im UberschuB hinzu und hestimmt den 
UberschuD nach V o 1 h a r d durclr Zusntz von 
Jodkalium und Titration mit Thiosulfat zuriick. 
z. B.: 20 ccm l/lo-n. Nitr i t lkmg mit 50 ccm l/lo-n. 
Permanganatliisung gemischt und mit 1 ccm 10-n. 
SchMrefelsaure angesiiuert. Nach 2 Minuten werden 
5 ccm 10%ige Jodkaliumlosung zugesetzt, und 
dann wird mit I/, o-n. ThiosulfatlGsung.titriert. V .  
E. Hintz und €1. Weber. Uber die Restirnmung des 

Sehwefels in Pyriten. (Z. anal. Chem. 45, 31  
44. Februar 1906.) 

Auf Grund eingehender Versuche konimen Verff. 
zu der folgenden Analysenvorschrift : Man iiber- 
gieBt 0,5 g S c h w e  f e 1 k i e s mit 10 ccm einer 
Mischung von 3 T. Saipetersaure (1,42) und 1 T. 
Salzsaure (1,17), liBt die Einwirkung anfangs in der 
Kalte vor sich gehen und den AufschluB zuletzt auf 
kochendem Wasserbade sich vollenden. Hierauf 
verdanipft man auf dem Wasserbade zur Trockne, 
befeuchtet niit 5 ccm konz. Salzsaure nnd dampft 
nochmals ein. Den Adbampfungsriickstand nimmt 
man mit 1 ccm Salzsaure ( 1 ~ 7 )  und 100 ccm heiSem 
Wasser auf, filtricrt den ungelost, bleibenden Riick- 
stand ab und wascht anfangs mit kaltem, zuletzt 
mit heiSem Wasser aus. Das Filtrat (ca. 150 ccm) 
versetzt man in der Warme mit 20 ccm Aminoniak 
(loo/,) und erhit'zt etwa 5 Xinuten auf ca. 70". 
Der Eisenhydroxydniederschlag wird abfiltriert 
und mit heiBem Wasser ausgewaschen, bis ein 
Volumen von etwa 450 ccm erreicht ist. Filtrat- 
uiid Waschwasser werden nach Zusatz von etwas 
Methylorange mit Salzsaure neutraiisiert, mit 1 ccm 
Salzsaure (1 ,17)  im OberschuB versetzt und bis zum 
beginnenden Sieden erhitit. Man fallt nun mit 
24 ccm einer lO%igen Chlorbaryumlb;sung, die man 
auf 100 ccm verdiinnt uud gleichfalls zum Sieden 
erhitzt hat; i n d e m m a n h i e r b e i d i e C h 1 o r- 
b a r y u m l i i s u n g  u n t e r  l e b h a f t e m  U m -  
r i i h r e n  m o g l i c h s t  r a s c h  i n  e i n e m  
A k t  z u g i b t .  

Der ausgewaschene Eisenniederschlag wird in 
moglichst wenig Salzsaure gelost, nochmals mit 
Ammoniak gefallt und ausgewaschen. Filtrat und 
Waschwasser werden durch Erhitzen vom 
Ammoniakiiberschulj befreit, mit Salzsaure schwach 
angesauert und mit etwas Chlorbaryumlosung 
versetzt. Etwa noch ausfallendes Baryumsulfat 
wird mit der Hauptmenge des Niedersclilags 
vereinigt. 

Der Barynmsulfatniedcrschlag wird abfiltriert, 
zuerst durch 3 malige Dekantation mit siedendem 
Wasser, dann auf dem Filter bis zum Verschwinden 
der Chlorreaktion ausgewaschen, gegliiht und 
gewogen. Wr.  

lo* 
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0. IIiibener. liber Natriumthiosulfat. (Chem. -Ztg. 

Um die Rcinheit von Natriumthiosulfat festzu- 
stellen, kann man sich nicht der Titration mit Jod 
bedienen, da das Vorhandensein von Xulfit den 
Prozentgehalt an reinem Thiosulfat zu hoch er- 
scheincn lassen wiirde. Zur Bestimmung des Ge- 
liitltes an Thiosulfat und Sulfat hat man daher 
einmal das neutrale Salz mit Jod zu tit'rieren, nnd 
zweitens wird aus den1 Salz durch Zusatz von 
Schwefelsiture im Hohlensaurestrom Schwefeldi- 
oxyd entwickelt und in iibcrschiissige Jodlosung 
galeitet, worauf der JoduberschuB zuruck titriert 
wird. Ua Sulfit beide Male, ob direkt titriert oder 
durch Same zerset>zt, die gleiche Menge Jod ver- 
braucht, Thiosulfat aber bei der Zersetznng init 
Siure doppelt soviel, als bei direkt'er Titration, so 
ergibt sich durch Reel-inung aus diesen beiden Be- 
stimmungen der Gehalt an Thiosulfat und SulfiL. 
Zn einem reinsten Natriurnt,hiosillfiLt wurden ca. 
930& Thiosulfat und 304 Sulfit gefundeu. IXesm 
Ergebnis wurde auf versehiedent. Weise liontrolliert 

Mar Bilxlen. Zur lienntnis der hydrosclrwcfligen 
Sliare. (Berl. Bericlite 48, 1057--1968. 11./3. 
1:6./2.] 1906. Ludwigshafen a. Kh.) 

Verf. hat mchrere Abkiimmlinge cler hydroschwef- 
l i p n  Siiure in mehr oder minder miner Form dar- 
gestellt, so z. B. die Salxe Na,S204 + 2H,O; 
IC2S,04 + 3H,O; CaS201 + 11/,€€,O (schwer Ios- 
lic.11) ; ZnS,04 (leieht liislich), Zinkdoppelsalzc mit 
den Metallcn K, Na, (NN,), Ca. Kesttindiger als die 
wasserhdtigen Halze sind die entwasserten. Die 
Entwasserung liiWt sich bewerkstelligen durch Alko- 
hol (Na,S,O,) oder durch Xceton und b1ethyla.lko- 
hol (K,S,04). Verf. schlieBt aus alledem, daB die 
Wydrosulfite einheitliche Salze der zlT-eibasischen 
hydroschwefligen Saure, H,S,O,, sind. DurclL dic 
Einwirkung von 1 3101. Fornialdehyd + 1 Mol. hl- 
ltali auf 1 Xol. Hydrosulfit entsteht, nach der Glei- 
o'uiiulg: N R ~ S ~ O ,  + CH,O + NaOH -> Nd3SOZ 
. CH,O + Na,S03, die vom Verf. als ,,Formaldehpd- 
sulioxylat" bezeichnet.c Verbindung NaHSO, . C&O, 
die melirfach auch auf andere Weise erhaltcn wor- 
den ist. dlinlich wie Form- rcagiert auch Benz- 
aldchyd. Mit Bisulfit entsteht aus der neuen Ver- 
bindung, nach der Gleichung : Na1ISO2. CH,O 
+ 2XaHS0, --> N~aHSO,.NsHBQ, + CII,O.NaH 
SO,, Rydrosulfit i nd  Formaldehydbisulfit. 

Verf. htilt die hydroschweflige SLurc fur das 
Anhydrid aus der schwefligen und der hypot'lic- 
tisclien ,,Sulfoxylsaurc" und schreibt dem Form- 
aldehydsulfoxylat die Formel HO. CH,. 0. SONa zu, 
ncben dcr nllerdings auch noch die Formel 

39, 58-60. 24./1. 1906.) 

und richtig befunden. 1'. 

,011 
sa.. s-c\ck12 

\O/ 

A. Eernthsen. Zur Forinel der hydrssehwefligen 
Sliire. (Berl. Berichte 513, 1048- 1056. 11./3. 
[6./2.] 1905. Ludwigshafcn a. Rli.) 

Die Darlegungen des Verf. wenden sicli gegen die 
von R a u m a n n ,  T h e s i v a r  und F r o s s a r d  
sowie von P r u d ' h o in ni e geluOerte Ansicht, 
daW der hydroschwefligen SBure nicht die ihr von 
B e r n t h s e n zugeschriebene Formel H,S,04, 
sondern die alte S c h ii t z e n b e r g e r sclie For- 

in Erwiigung zu zieheri sei. UUChW er. 

me1 FT,SOZ zukomme. Verf. gelangt zu folgenden 
SchluBsiitzen : 

1. Die Frage, ob das Nat,riumhydrosulfit,, 
Na,S,O1 -t 2H,O, . . . . . . . ., ein chemisches Indi- 
viduum darstelle oder ein Doppelsalz NaHSQ3 
+ NaHSOz + H,O, das in wasseriger Losung in 
seine Bestandteilc zerfalle (oder gar ein Gemisch 
dieser Substanzen darstelle), ist zuguiisten der erst,- 
genaiin ten Eventualitit zu entscheidcn. 

2. I>er Name ,,Hydrosulfite", ,,hydroschwef- 
lige Siiure" ist, fur dic Verbindungen des Typus 
N',S,04 bcreits vegeben und kann daher nicht 
gleichfalis fiir andere Verbindungen gebraucht 
werden. 

3. Speziell die zurzeit noch unbelmnnten Ver- 
bindungen des Typus R'HS02 (odcr R,',SOz usw.) 
sind nicht als Hydrosulfite zu benennen, sondern 
zveckmd3ig als Salze der ,,Sulfoxylsaure", die ersten 
bekannt,en organischen Derivate dicser Saure liegen 
in den ,,Fornialdchydsulfoxylaten'L vor. 

Fur die R,ichtigkcit seines Standpunktes fuhrt 
Verf. vor dlem die Tatsache an, daB die Verbin- 
dung Na,S,O, + BH,O wedcr rnit, Zn-Staub rca- 
giert, noch durcli Alkali verandert v-ird, was ckr 
Fall seiii muate, wenn durch Zerfall von Na,S,04 
+ 211,O die Komponente PiaHSO3 entstanclen ware. 

Karl Beinking, lrieh Delrnel und Hans Eabhardt. 
Zor Aonstitotion der aldeliydse1iwefligs;nren 
Salxe iind der Iiplroseti~~vefligen Sliire. (Berl. Be- 
richte 38, 1069-1080. 11./3. [6./2.] 1905. 
Ludwigshafen a. Rh.) 

I>er Vntcrschied im Verhaltcn des Formaldehyd- 
bisulfits einerseits und der Oxymotha,nsulfousaure 
andererseits veranlaete die Verff. zu der h f -  
fassung, da8 die Xldehydbisulfite nicht als wirkliche 
Sulfonsiiuren (dirckt'e Bindung des S an den C), 
sondern als E s t e r d e r s c h w c f 1 i g e n S ii u- 
r e n anzusehen sind. Sie stellten dann weiter fest, 
daO die mirklichen Srrlfonsauren gegen Metalle in 
saurer Liisung bestindig sind, wihrend die SOz- 
Ester bei der gleicheri Behandlung ein Atom 0 ab- 
geben und daloei nicht in SulfinsBuren, sondcrn in 
Derivatr der ,,Sulfoxylsaure" iibergrhen. Die hicr- 
bei aus Formaldehydbisulfit entstehende Verbin- 
dung CH,O.NaHSO, ist identisch mit dem einon 
8paltstuck, das ails Hydrosulfit durch die Einwir- 
kung von Formaldchyd entateht (vgl. die vorstehen- 
den Rcferate). &nlich wie Formaldehydbisulfit 
verhalten sich die aus i l m  durch Kondensation mit 
Aminen entsteheriden sogenanut,en co-Sulfonsiiuren 
der allgemeinen Formcl 1L. N R  . CII, . XO,Na, die 
gleichfalls in die uni 1 Atom 0 Lrmeren Reduktions- 
produktc ubergehen. Let'ztere sind, nach Angaben 
der Verff., nicht niehr befihigt, init' CyK unter Uil- 
dung der co-Cyanide zu reagieran. Hinsichtlich der 
Konstitution der hydroschwefligen Siure glauben 
die Verff., aus ihren Versuehen den SchluB ziehen zu 
konnen, da13 sie cine unsymnietrische Zusanimen- 
setzung habe und ein gemischtes Bnhydrid der 
Sulfoxylsaure, H,S02, und der schwefligen Siurc, 
H,S0,, vorstelle. Bacchewr. 
Ch. R. Me. Cabe. Bemerkung iiber die gewiehtsano- 

lytische Bestirnrniing von Schwefel in l isen und 
StrhI. (J. Am. Chem. Soc. 27, 1203-1204. 
September 1906. Monessen, Pa.) 

Kei der heftigen Einwirkung von Salpetersaure auf 

Bucherer. 
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Eisenspane liegt bekanntlich die Gefahr nahe, daS 
Xchwefel unoxydiert entweicht. UIU dies zu ver- 
meiden, verfahrt der Verf. wie folgt: 5 g ICisen- 
spane bringt man in einen 1 Literkolben und ver- 
schlieSt, letzteren mit einem doppelt durchbohrten 
Kork, dessen eine Bohrung einen Hahntrichter, 
dessen andere Bohrung ein zu einer Spitze ausge- 
zogenes, 18 Zoll langes Glasrohr tragt'. llurch den 
Trichter 1iXJt rum 50 ccm konz. Salpetersgure so 
eintropfen, daJ3 in deer Sekunde nicht mehr als zwei 
Tropfen einfdlen. Dann schlieSt man den Hahn 
und bringt die Spiine unter gelindem Erwarmen voll- 
standig in L o s ~ ~ g .  Die Liisung wird eingedampft, 
mit, 40 ccm konz. Balzsiiure versetzt und wieder ein- 
gedampft,, verdunnt, filtriert, heiW rnit Chlorbaryum 
gefiillt rind wieder eingedampft. Nach 6 Stunden 
liist man den Kiickstand mit 175 ccm Wasser und 

1'. dannascli und Fr. Ziminermann. Uber die Ver- 
wendung des masserstofIsu1)eroxyds zur quin- 
tilat,iven Trennung der Ilalegenc. (Berl. Be- 
richle 39, 196-197. 2 7 . p .  1906. Heidelberg.) 

Wasserstoffsuperoxyd in cssigsaurer Liisung ist 
ganx ausgezeiclinet geeignet, das Jod genau und 
rasch von Brom und Chlor zu trennen. Zur Aus- 
fuhrung wurde der von J a n II a s c h beschricbeno 
Apparat' henutzt (Prakt. Leitfaden d. Gewiclit'sana- 
lyse 11. Aufl. 1904, 393), und es wurde zur sichercn 
Absorption des Jods noch ein zweites Peligotrohr 
vorgelegt. Das Halogengemenge wird in dem Destil- 
lierkolben mit 120--150 ccm Wasser gelost und mit 
15 ccm reineni Eisessig und 3 ccm 300higem Wesser- 
stoffsuperoxyd vesetzt; darauf destilliert man das 
Jod im Dainpfstroin iiber, was etwa 20-25 Minuten 
erfordert. Zur Bindung des Jods enthalt die Haupt- 
vorlage 80-100 ccm Wasser, 10 g umkristallisiertes 
Hydraainsulfat und10 ccm hochst konz. Ammoniak, 
jedes Peligotrohr 26 ccm Wasser, 2 ccm konz. 
Ammoniak und 0,s g Hydrazinsulfat. Nach been- 
digter Destillation wird der Inhalt. der Vorlagen mit 
30-40 ccm konz. chlorfreier Salpetersaure in der 
Kjllte angesiiuert, kalt mit Silbernitrat gefallt usw. 
- 8ei  diesem Verfahren geht allein das Jod quanti- 
h t i v  iiber; Chlor und Brom wird nicht in E'reiheit 
gesetzt. Uber die weitere Trennung des Chlors und 
Broms vonoinander sollen spater Mitteilungen 

Fritz Weber. Bestimmung von Chlor, Brom und Jod 
in ehlor-, brom- und jodsauren Salzen. (Pharm. 
Ztg. 51, 364. 21./4. Berlin.) 

Verf. verweist auf die Zuverlassigkeit der Chlor-, 
Brom- und Jodbestimmung in Alkalichloraten, 
-bromaten und -jodaten mittels H y d r o x y 1 - 
a m i n s u 1 f a t als Reduktionsmittel. Die ge- 
fundenen Werte stimmen mit den berechneten 
nahezu iiberein. Weniger gunstige Resultate werden 
durch die Reduktion mit Zinkstaub und Eisen- 
oxydnlsalz orzielt. Fritzsche. 
G. P. Baxter. Pine Friifung des Atomgewiehts des 

Jods. (J. Am. Chem. SOC. 2Y, 878-8237. Juli 
[15./5.] 1905. Cambridge, Mass.) 

Nach den neuen Untersuchungen des Verf. wurde 
das Atomgewicht des Jods zu 126,985 (Silber 
5 107,930) gefunden, d. i. 0 , O l  hoher als der bisher 
angenommene Wert. Nimmt man Silber = 107,920 
und Sauerstoff = 16,000, so erhBlt man fur Jod 
126,973. Die Beobacht'ung von K o t h n er und 

filtriert das Baryumsulfat ab. V.  

erfolgen. V .  

A o u e r , daB unter gewissen Bedingungen Silber- 
jodid Silbcrnitrat einschlieWen kann, und daS dieses 
Sale dann nicht durch Auswaschen entfernt werden 
kann, wurde bestatigt gefunden. Der von R i - 
c h a r d s und W e 11 s fur Chlor angegobene Wert 
35,473 wurde fur richtig befunden. Das von S t a s 
ermittelte Atomgevicht des Broms 79, 955 scheint 

S. Irtzl .  Uber eine neue Modifikalion der Titer- 
st'ellung von Jodlosungen. (Z. anorg. Chem. 48, 
166-161. 2./1. 1906. [15./11. 19061. Prag. 
Chem. Lab. d. dentschen techn. Hochschule.) 

Zur Titerstellung von Jodlosungen benutzt der Verf. 
chemisch reinen B r e c h w e i n s t e i n. Das sb-  
gewogene kristallwasserhaltige oder bei 100 O getrock- 
note Salz wird unter Zusatz von It'einsLure in 
heiUcm Wasser geliist, eine Spur festes Phenolphta- 
lein zugesetzt, init Soda alkalisch gemacht und 
Kohlensaure bis zui2 Verschwinden der Rot'farbung 
eingeleitet'. Dann wird mit Jod nach Zusatz von 
Stirke bis ziir Blaufarbung titriert. Zur Kontrolle 
der Titerstellung cliente reines Kaliumbichromat 
und Thiosulfat. 

Hugo Hermann. 

sehr iiahe richtig zu sein. V.  

Die Resultate stimmen gut. 
Sieverts. 

Studien iiber die Elenientarana- 
lyse organischer Substansen. (Z. anal. Chem. 
44, 686-687. September 1905. Wien.) 

Bei der Elementaranalyse im Verbrennungsofen 
wird der absorbierende EinfluS des Glases gegen- 
iiber Schwefelsaure sowie der Kontaktsubstanzcn 
gegen Halogene zu wenig gewurdigt. Es k6nnen 
hierdurch betrachtliche Fehler entstehen. Wr.  
A. Elliott Kimberly und BI. C. Roberts. Eine Me- 

thode fur die direlite Bestimmung von orga- 
nischem Stiekstoff nach dem Kjeldahlschen 
ProzeB. (Journal Infections Diseases, Supple- 
ment 2, 109-122. Februar 1906. Columbus, 
Ohio.) 

Nach einer kurzen Besprechuug der fruher vorge- 
schlagenen Methoden bcschreiben Verff. ein Ver- 
fahren, welches sie auf der Columbus Sewage 
Testing Station ausgearbeitet haben, die ,,Coluni- 
bus-Methode". D. 
S. S. Sadtler. Ninsatztiegelmethode fiir die Bestim- 

mung von Schwefel und Halogenen in urga- 
nischen Substansen. (J. Am. Chem. Hoe. 27, 
1188-1192. September [21./7.] 1905. Phila- 
delphia.) 

In  einen konischen Platintiegel mit n i c h t aus- 
gebauchten Wanden paat ein zweiter, innerer Tiegel 
so hinein, daD der Abstand zwischen beiden Tiegeln 
iiberall gleich groW ist. Das offene Ende des inneren 
Tiegels ruht auf dem Boden des anaeren; der innere 
Tiegel wird also voni Boden nach der offnung zu 
immer enger. Der auI3ere Tiegel kann durch cinen 
gut SchlieBenden Deckel verschlossen werden; der 
Boden desselben ist nach innen vertieft, uni die 
Flammenhitze moglichst in das Innere des Tiegels 
zu leiten. - Die zu analysierende Substanz - nicht 
mehr, als durchaus notig - wird in den inneren 
Tiegel eingewogen; dann wird der Tiegel bis fast 
an den Rand mit einem wasserfreien Gemisch aus 
gleichen Teilen Magnesia und Soda gefullt; oben auf 
kommt eine Schicht Magnesia. In den auiuweren 
Tiegel kommt auf den Boden eine diinne Asbest- 
schicht; dann stulpt man den BuBeren Tiegel iiber 
den inneren und kehrt beide Tiegel urn. Nan er- 
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hitzt den in den Ausschnitt einer Asbestplatte 
stehenden Tiegel zunLchst mit einer sehr kleinen 
Plamme, die sich moglichst ganz in der Bodenver- 
tiefung des LuBeren Tiegels befinden soll. Wenn 
nach 3-4 Minuten keine Gase mehr entweichen, 
erhitzt man etwas starker; schlieWlich wird die 
untere Halfte des Tiegels 10 Ninuten auf R,otglut 
erhitzt. Nach dem Erkaiten nimmt man die Tiegel 
ausrinander, verbrennt vorhandene Kohle voll- 
standig, oxydiert Sulfite mit Brom und bestimmt 

W. Bringsheim und J. Gibson. uber den Cebraueh 
des Natriumsuperoxyds zur quantitativen Ana- 
iysc organischer Verbindungen. (2 Mitt.) 
(Berl. Berichte 38, 2459-2461. 22./7. [22./6.] 
1905. 

Die Verf. teilen die Resultate von zehn Halogen- 
bestimmungen in organischen Korpern mit, die 
nach dem von P r i n g s h e i m (Berl. Berichte 36, 
4244 [1903], s. auch diese Z. 18, 27 [1905]) an- 
gegebenen Verfahren mit Natriunsuperoxyd aus- 
gefuhrt wurden. Die Methode liefert auch da gute 
Resultate, wo die bekanntc AufschluBmethode von 
C a r i LI s versagt. Die dnrch Na,Oz gebildeten 
Halogensauren zerstoren die Verff. neuerdings 
durch Natriumsulfit oder -bisulfit und Schwefel- 
slure. Durch Zusatz von 3ccm konz. Salpeter- 
saure wird der schiidliche EinfluW der Schwefel- 
saure auf die Halogensilberfallung sufgehoben. duf 
diese Weise werden groBe Fliissigkeitsmengen ver- 
niieclen. Sieverts. 
J. J. Slidborough und Walter Thomas. Einfaehe 

Methode zur Bestimmung von bcetylgruppen. 
(J. chem. SOC. 87, 1752-175 6[1906]. Aberyst- 

Die Verff. haben das bekannte Verfahren von 
W e n z e 1 (Destillieren des mit HzS04 gespaltenen 
Acetylkorpers, nsch Zusatz von Natriumphosphat, 
mit Wasserdampf) dahin abgeandert, da13 sie, um 
die Bildung von SOz zu vermeiden, starke, nicht- 
fluchtige organische Sauren in Anwendung brachten, 
wie Benzolsulfosaure, a- und @-Naphtalinsu!fosaure. 
Die Sauren wurden in 10-20yoiger wasseriger Lij- 
sung, die vorher mit Wasserdampf ausdestilliert ist, 
angewandt; die Destilhtionsgeschwindigkeit betrug 
zwischen 150 und 450 ccm die Stunde, die Dauer 
2-4 Stunden, je nachdem fruher oder spiiter neu- 
trale Reaktion des Destillats eintrat; bei hoch 
balogenisierten Verbindungen, z. B. acetyliertem 
Tribromanilin, dauerte dies oft 10, ja 26 Stunden. 
O-Acet,yl wird leichter abgespalten als N-Acetyl. 
Die angefiihrten zahlreichen Beleganalysen sprechen 
fiir die Brauchbarkeit dieser Methode. Rochussen. 
H. C. Denham. Die Verbrennungstemperatnr des 

Methaus in Cegenwart von Palladiumasbest. 
(J. Soc. Chem. Ind. 14,  1202-1205. Dez. 1905. 
London. ) 

Die Verbrcnnung praktisch reiuen Methans in 
Sauerstoff beginnt in Gegenwart von Palladium- 
asbest bei 514-546'. Das Verhaltnis 1 Vol. Methan 
zu 2 Vol. Sauerstoff erscheint als das vorteil- 
hafteste. J e  schneller die Gase das Vcrbren- 
nungsrohr passieren, desto hijhere Temperatur ist 
ziir Verbrennung erforderlich. Beiniengung von 
Wasserstoff, selbst in groBen Mengen, vernrsaeht 
keine Erniedrigung der Verbrennungstemperatur, 
so daB also eine fraktionierte Verbrennung des 

Schwefel resp. Halogene wie iiblich. V .  

Cambridge, Mass. [U. S. A.].) 

wyth.1 

Wasserstoffs moglich ist, wenn die Temperatnr 
von 500-550" nicht iibersehritten wird. Die 
katalytische Wirkung der Metalle bei der Ver- 
brennung scheint nicht auf einer oberflachlichen 
Oxydation zu beruhen. Rorgfiltig bereiteter Pal- 
ladiumasbest gibt bei einer solchen -Verbrennung 
ubereinstimmende Resultate. Bei 580 -595 
verbrannten etwa 4% Methan. Wr.  
W. Seudder. Der Nachweis yon Methylalkohol. (J. 

Juli [24./4.] 

Der Verf. bespricht eingehend die bekannten Me- 
thoden zum Nachweis von Methylalkohol in Bthyl- 
alkohol; bezuglich der je weils anzuwendenden Xo- 
thode wird folgendes empfohlen : Wenn es sich nicht 
von vornherein um den Nachweis sehr kleiner 
Mengen handelt, wende man zuniichst die Methode 
von M u l l i k e n - S c u d d e r  (Am. Chem. J. 11, 
266 [1899]) an, welche 8-10% Methylalkohol nach- 
zuweisen gestattet und in wenigen Minuten aus- 
fuhrbar ist. Die lllethode der ,,United States 
Pharmacopoeia" zeigt noch Zq/, Methylalkohol an 
und erfordert ca. 15 Minuten Zeit. Geben diese bei- 
den Methoden negative Resultate, so prufe man 
noch durch die T r i 11 a t sche Probe (Ann. Chim. 
anal. appl. 4, 42 [1899]); durch dieselbe lassen sich 
nocli O,2% Methylalkohol nachweisen, doch sind 
zur Ausfuhrung der Probe ca. 5 Stunden erforder- 
lich. Schneller ausfuhrbar ist folgendes Verfahren 
des Verf. 25 ccm des zu prufenden Alkoholgemisches 
werden mit Hilfc eines Ii e m p e 1 schen Aufsatzes 
dreirnal destilliert, wobei zuerst 15 ccni, d a m  
71/2 ccm und schlieWlich 2 ecin Destillat aufgefangen 
werden. 1 ccm des letzten Destillats wird verdunnt, 
mit einer heiBen Kupferspirale oxydiert, zur Halfte 
iiber freier Flamme eingekocht nnd ditnn mit Resor- 
cin gepruft. Alle diesc Operationen konnen in einer 

A. E. Leach. und H. C. Lythgoe. Nachweis und Be- 
stimmuug von &ylalkohol und Dlethylalkoliol 
in Miselkungen beider mit Hilfe des Eintauch- 
refraktometers. (J. Am. Chem. Soc. 17, 964 
bis 972. August [14./6.] 1905.) 

Die Verff. fanden, daB die Brechungsindizes von 
Athylallrohol und Methylalkohol sehr verschieden 
sind, und griindeten auf diese Eigenschaft eine Me- 
thode zum Nachweis und zur Best'immung von Me- 
thylalkohol in Athylalkohol. Es i u r d e  das bekannte 
Eintauchrefraktometer von Z e i 13 benutzt; d l e  
Messungen wurden bei 20" ausgefiihrt. Reiner 
Athylalkohol von 91% gab die Brechnngszahl98,3 ", 
reiner Nethylalkohol von 91% 14,9O; 500/ i e r k h y l -  
aakohol ergab die Brechungszahl 90,RO",' 50%iger 
Met~hylalkohol 39,s '. In einer Tabelle sind die dem 
jeweiligen Gewichtsprozentgehalt entsprechenden 
Brechungszahlen der beiden Alkohole zusammen- 
gestellt; aus mitgeteilten Schaulinien ist ersicbtlich, 
daB die Brechungszzahl nicht proportional dem 
Prozentgehalt zunimmt. Es wurde gefunden bei : 
Wasser Methylalkohol Xtliylalkohol 
14,5" 50y0-39,8" (Max.) 75~0-101,00 (Nax.) 

Der Nachweis von 3lethylalkohol geschieht also 
einfach dadurch, da!3 man die Brechungszahl des 
in iiblicher Weise aus Essenzen usw. gewonnenen, 
wasserigen Destillats der Alkohole ermittelt; ergibt 

Am. Chem. Xoc. 27, 892-906. 
190.5. Neu-Yorlr.) 

Stunde ausgefuhrt werden. V. 

looyo- 2,O" looyo- 91,O" 
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diese denselben Prozentgehalt, wic er sich aus dem 
spez. Gewicht ergibt, so ist kein Methylallrohol vor- 
handen. Eine niedrigore Brechungszahl zeigt da- 
gegen das Vorhandensein von Methylaikohol an. 
Unter Benutzung der beigegebenen Tabellen urid 
Bcstimmung des spez. Gew. und der Brechungszahl 
ist auch eine ziemlich genaue quantitat'ive Bestirn- 
mung des Gehaltes an Methylalkohol moglich. V .  
J. P. Atkinson und H. Durand. Bemerkung iiher die 

Wirkung von hciliem Mupferoxyd auf kthyl- 
atlicr. (Transact. Amer. Chem. Society. 29./12. 
1905. Neu-Orleans.) 

Bei der Prufung iirztlicher atherhaltiger Rezepte 
auf Methylalkohol erhielten Verff. stets eine starlre 
Formaldehydrealrtion, sowohl mit H e h n e r s 
Ceruchsprobe, wie dcr Morphinschwefelsaureprobe. 
Da unmoglich nicht alle Rczepte verfalscht sein 
konnten, wurden Proben von reinem Bther fur sich 
untersucht : bei dcr Oxydation mit heiWem Kupfer- 
oxyd erhielt man Formaldehyd. Weitere zahl- 
reiche Untersuchungen von Bther, der nus den 
bestrenommierten Fabriken bezogon nwrde, liefertcn 
stets das gleiche Resulbat. Die Reaktion lafit sich 
folgenclermahn ausdriickcn : 

Watts ,,Dictionary of Chemistry" erwahnt Platin- 
schwarz als Reagens' fiir diese Rcaktion. Da aber 
gew6hnlich eine heiWe Kupferspirale bei dem quali- 
tativen Nachweis von Methylalkohol benutzt wird, 
maclien Verff. auf obenstehende Reaktion auf- 
merksam. n. 
Otto Sclimatolla. Zur Wertbestimmnng dcs Gly-  

cerins. (Pharm.-Ztg. 51, 363. 21./4. 1906. 
Berlin. ) 

Die a b s 1 u t e Gerncblosigkeit cines Glycerins 
biirgt zwar fiir dcssen vollige Reinheit, jedoch nur 
dann, wenn die Binnespriifung an einem groWeren 
Vorrate Glycerin bei nicht zu niedriger Temperatur 
aasgcfiihrt wird. Zur Priifung auf N e 11 t r a - 
1 i t a t geniigt die Prufung mit Lacknius nicht, 
vielmehr ist, wie folgt, zu verfahren : 5 ccm Glycerin 
sirid mit en. 5 ccm H,O und ca. 5 Tropfen Phenol- 
phtaleinlosung zu vermischen, wonach 1 Tropfen 
Kalkwasser eine einigc Minuten lang anhakende 
Kotung hervorrufen muW. Ferner mufi in einem 
Gemisch von Glycerin und LI7asser aus gleichen 
Teilen, das mit einem Tropfen einer l%iger Kongo- 
rotlosung versetzt ist, 1 Tropfen l/lo-n. HC1 einen 
vollstiindigen Parbenumschlag hervorrnfen. Die 
S i 1 b e r p r o b e ist mindest'ens mit den d o 1) - 
p e 1 t e n Mengen von Glycerin usw., wie sie das 
Deutsche Apothekerbuch IV. vorschreibt, bei 75 
auszufiihren. Die S c h w e r m e t a 1 I p r ii f ti n g 
durch H2S ist nur in folgender Weise zuverliiissig : 
ca. 10 ccm Glycerin, die den Boden eines Becher- 
glaschens in ca. 0,5-1 ccm holier Schicht bedecken, 
mit wenigen Tropfen H,S-Wasser versetzt, 
diirfen, von der Seite betrachtet, keinerlei Veriinde- 
rung hervorrufen. Statt H,S Bann eine schwache 
Tanninlosung verwendet werden. Raffiniertes 
Glycerin von destilliertem zu nnterscheiden, ge. 
lingt durch die Bleiacetatprobe heute nicht, mchr- 
Am sichersten ist fiir diese Zwecke die Bestimmung 
des Aschengehaltes, der bei Destillaten meist anter 
O,lO,b liegt. Pritzschr. 

DI. Nierenstein. Zum qiialitaliven Naeliweis von 
Formaldehyd. (Collegium 1905, Nr. 157. 20./5 
Universitiit Leeds.) 

Die fur die Lederindustrie wichtige Unterscheidung 
von Formaldehyd und Acrylaldehyd fiihrt der Verf. 
mit Hilfe der L e b b i n schen Reaktion (Chem. 
Centralbl. 1896 11, 930) aus, doch verwendet er 
an Stelle von Resorcin eine l/a'?hige Phloroglucin- 
losung.. Formaldehyd gibt eine brannrote, Acryl- 
aldehyd eine blaugriine Farbung. Die Reaktion 
ermoglicht den h'achweis, ob fettgares oder durch 
Formaldehyd gegerbtes Leder vorliegt. - Eichen- 
rinde, Dividivi, blyrobalanen und Sumach geben 
mit dem S c h i f f schen Reagens eine charakt'eri- 
stixche Rotfarbung, was durch Reduktion der 
Gerbsauren zu Aldehyden durch die rorhandene 
schweflige Saure zu erklaren ist. Die viol empfind- 
lichere, aber zeitraubendere T r i 11 a sche Reak- 
t'ion (Compt. r. d. Acad. d. sciences 127, 238 [lS98]) 
sol1 mit einem zwischcn 190-191" siedenden Di- 
methyla,nilin angestellt werden, man erhalt dann 
ein fichones Ulau, bei unreinem Reagens eine 
Schmierfarbung. Schrdder. 
C. Goldseliniidt. Quantitative Bestimmung des Form- 

(J. prakt. Chem. ( 2 )  72, 343-344. 

Der Verf. erwiilint kurz verschiedene bekaniite Reak- 
tionen, welche als Grundlage von Methoden fur die 
quantitative Formaldeiiydbestimmung benutzt wiir- 
den. V.  
J. U. Haywood und It. I€. Smith. Studic iiber die 

~~asserstoffsuperoxydmetho~e der Formaldehyd- 
bestinimung. (J. Am. Chem. Soc. 21,1183-1188. 
September [2./7.] 1905.) 

Die Verff. haben die Methode der Formaldehydbe- 
stimmung mittels Wasserstoffsuperox~d eingehend 
gepriift und empfchlen folgende Ausfiihrungsform : 
50 ccm l/l-n. Natronlauge bringt man in einen 
500 ccm fassenden Erlenmeyerkolben, gibt 50 ccm 
3%iges, reines Wasserstoffperoxyd hinzu und laWt 
dann aus einer Pipette genau 3 ccm Formaldehyd 
einflieBen, indern man die Spitze der Pipette bis 
nahe an die Oberflache der Flussigkeit in den Kolben 
bringt. I n  den Hals des Kolbens setzt man einen 
Trichter, stellt den Kolben dann 5 Minuten auf ein 
Wasserbad und scliwenlrt denselben wcthrend dieser 
Zeit einige Male urn. Darauf cntfernt man den 
Kolben vom Wasserbade, spiilt den Trichter mit 
Wasser ab, kiililt den Kolbeuinhalt auf Zimmcr- 
temperatur a b  und titriert die iiberschiissige Lauge 
rnit l/l-n. Saure und Lackmus als lndikator zuriick. 
Fur die Berechnung auf Gew.-O/, ist' noch die Be- 
stimmnng des spez. Gew. des Formaldehyds er- 
forderlich. V .  
M. 1. Voisenet. Uber eine sehr emplindlielie Ileak- 

tion des Formaldehyds und der Sauerstoffver- 
bindungen des Stickstoffs, die zugleicli eine 
Farbenreaktion auf EiweiOkorper ist. (B11. 
Soc. chim. Paris (3) 33, 1198-1214. Nov. 1905.) 

Behandclt man einen EiTveiBkorper in wasseriger 
Iiisnng oder Suspension mit schwach salpetrig- 
scturehaltigcr 6alz- oder Schwefelsaure bei Gegen- 
wart von Spuren Formaldehyd, so erhalt man einen 
Farbstoff, der je nach der Menge des Formaldehyds 
schwach rotviolett bis dnnkelblauviolett ist. JCs 
werden folgexde Losungen als geeignet empfohlen : 

aldehy-ds. 
Oktober 1905.) 
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1. Reine Kaliumnitritlosung von 3,GyO, 2. reine 
konz. SalzsBure (1,18 spez. Gew.), die imLiter ccm 
der Losung 1. enthiilt, 3 .  eine Losung ( I  : 20) von 
Handelsformal. 

Es wurden jedesmal 2--3 ccni der EiweiB- 
losung oder Suspension mit 1 Tropfen tier Borm- 
aldehydliisung und dann mit dem 3 fachen Volumen 
der nitrithaltigen Salzsaure versetzt. 

Erwarmen auf 60 ' beschleunigt die Realrtion. 
Die entstehende Firbung halt sich wochenlang. 

Mittels dieser Rcaktion ll iBt sich Form- 
aldehyd scharf nnd bequem. nachweisen, jedoch 
bleibt sie aus, wenn das Formaldehyd in grol3em 
UbrrschuB vorhanden ist. Die meisten anderen 
Aldehyde geben diese Reaktion nicht. Die R'eaktion 
ist fcrncr ein empfindliches Erkennungsmittel fur 
Stickstoffoxyde, wird jedoch auch durch andcre 
Oxydationsmittel wie C1, Br, J, H,O, usw. hervor- 
gerufen. 

Ebcnso ist sie zur Ermittlung der EiweiBkorpcr, 
des Indols und Skatols sowie deren Xuttersuh- 
stanzen vorziiglich brauchbar. 

Reduktionsmittel verhindern die Beaktion. 
Verf. gibt sodann weitere Einzelheiten uber die 

Anwendung diexer Raktion zum Nachweis von 
Formal in der Milch, von Nitrose in Sale- und 
Schwefelsaure, von Nitraten in Wasser sowie von 
EiweiD im Ham. Wr. 
W. Kotseheroff. Uber die sogenannte Vanillinreak- 

tion der Welone (Z. anal. Chem. 44, 622--625. 
August [blai] 1905. St. Eetersbnrg.) 

Es wurde gefunden, daB die Vanillinreaktion der 
Ketone an Empfindlichkeit und Sicherheit bedeu- 
tend gewinnt, wenn man sie, anstatt in Gegenwart 
starker BalzsLure (S o 1 o n i n a , J. der russischen 
physika1.-chern. Gesellsch. 1904, 1241) unter Ver- 
wendung konz. SchwefelsLiire vornimmt. So geben 
0 ,3  g Vanillin in 5 ccm reinem Akohol geliist, mit 
1 ccrn Schwefelsiiure vom spez. Gew. 1,84 bei An- 
wesenheit von Aceton eine intensive karminrote, 
mit den iibrigen Ketonen eine kraftige blaue Far- 
bung. Falls nicht ein Gemisch von Ketonen vor- 
liegt, ist so eine kolorimetrische Bestimmung aus- 
fuhrbar. Beim Verdunnen mit Wasser verschwindet 
die karminrote Acetonfarbe und geht in Zitronen- 
gelb iiber, die durch andere Ketone verursachte 
blaue Barbung bleibt bestehen. Setzt man zu der 
verdiinnten Losung Alkalilauge bis zur alkalischen 
Reaktion, so wird die gelb gefarbte Acetonlosung 
orangerot, wahrend die Losung der iibrigcn Ketone 
entfarbt wird. Auf dieses Verhalten gegen Wasser 
und Alkali griindet sich der qualitative Nachweis 
von Aceton neben anderen Ketonen. Zur Ausfiih- 
rung der Reaktion lost man 15 g Vanillin in 100 ccm 
hochgradigen reinen Alkohols. Von dieser Losung 
setzt man 2 ccm zu 3 ccm der zu unterauchenden 
Losung und fiigt 1 ccm konz. Schwefelsiiure zu. 
Die Vanillinreaktion kommt bei der Untersuchung 
von durch Ketone denaturiertem Spiritus in Frage. 
Aldehyd stort die Reaktion, wenn mehr als 0,l g 
davon im Liter vorhanden sind. 
J. 111. Auld. Eine neue Methode zur quantitativen 

Bestirnulung von Aceton. (J. Soc. Chem. Ind. 
25, 100-101. Febr. 1906.) 

Zinc 0,1-0,2 g Aceton enthaltende Menge der zu 
untersuchcnden L4ceton16sung wird in einen 500 ccin 
fasjenden Rundkolben gegeben, mit wenig Wasser 

Wr. 

verdiinnt und mit 20-30 ccm einor loobigen k z -  
kalilosung gemischt. Der Kolben wird mit einem 
langen Riickfluflkiihler versehen und auBerdem 
mit cinem Tropftrichter, dcr eine Liisnng von Brom 
in Bromkalium (200 g Urom und 250 g Bromkalium 
im Liter) enthalt'. Kun la& man die Bromlosung 
einflieaen, bis das Gemisch eine schwach gelbe 
Farbe annimmt und erwarmt auf dem Wasserbade 
eine halbe Stunde lang auf 70". Dann wird tropfen- 
weise noch etwas Bromlosung bis zur bleibenden 
Gelbfirbung zugesetzt, der OherschuD von Brom 
verjagt und endlich destilliert, bis krin Eromoform 
mehr iibergeht,. Das Destillat wird nun mit 50 ccm 
Alkohol und so vie1 festem Btzkalinm versetzt, daB 
die LGsung ca. Kali enthalt nnd auf dem 
Wasserbade am RiiclrfluSkiihler so lange erwarmt, 
bis das Rromoform vollst,andig zersetzt ist, was 
etwa 3,L4 Stundcn dauert. Dann wird gekiihlt, 
mit verd. Salpetcrsaure genau neutralisiert, auf 
500 ccm aufgefiillt und ein aliquoter Teil mit 

o-n. SilberlGsung und Chromat als Indikator 
titriert. 240 7'. Krom entsprechen 58 T. Aceton. - 
Holzgeist mu13 zur Analyse auf das 10fache Vo- 
lumen verdiinnt werden. CVr. 
J. Ziegler. deetonneehneis in Spirituspriiprrrt'en. 

(Apothekerzt'g. 21, 72. 27./1. jl9061. Borg- 
holzhausen. ) 

Verf. ha t  den Acetonnachweis nach E s c h b a u m 
an verschiedenen geflrbten und nicht gefirbten 
Spirituspraparaten nachgepriift,. Die E s c h - 
b*a, u m s c h c Modifikation des dcetonnachweises 
besteht darin, die Reaktion mit dem Spiritus- 
praparate direkt - ohne vorherige Destillation - 
anzustellen. Gefarbte Praparate werden mit einem 
UberschuB von Bleiessig versetzt. Zum Filtrate 
fiigt man dann Natronlauge und, ohne auf den 
entstandenen Niedcrschlag zu achten, Nitroprussid- 
natrium und die hinreichende Menge Essigsaure. 
In schwefelhaltigen Fliissigkeiten, Spiritus Cochlear 
und -Sinapis, wird der Schwefel durch Kochcn mit 
einem UberschuB von Natronlauge und Rleiessig 
und danach folgende Filtration entfernt. Bei allen 
gefarbten Spirituspraparaten, mit husnahme von 
Aloetinktur, erzielte Verf. farblose Filtrate. Stets 
gelang der Acetonnachweis zweifcllos sicher. Auch 
dmeisenspiritus bildete keine Ausnahme, mie J. 
G a d a m e r anfanglich versehentlich annahm. 
Verf. kommt zii  deni SchluB, daW die E s c h - 
h a u ni sche neue Methode des Nachweises von 
Aceton in spiritushaltigen Arzneiniitteln der amt- 
lichen entschieden vorzuziehen ist, weil dieselbe 
wesentlich einfacher, in kiirzerer Zeit ausfiihrbar 
und zuverlassig ist,. Fritzsehe. 
D. Stavorinus. Zur Bestimrnung des Sehwc:fel- 

liolilenstofis im Benzol. (J. Gasbel. u. Wasser- 
versorg. 49, 8 [1906].) 

J .  P e t e r s e n (Fresenius, Z. anal. Chem. 44, 
406 u. f f .  119031) hat gezeigt, daB durch Be- 
handlung ron Kttliumxanthogenat, mit starkem, 
saurefreieii \Vasserstoffsuperoxyd (Perhydrol 
$1 e r c k) der gesamte Schwefel zu Schwefelsaure 
oxydiert wird. Verf. hat daraufhin folgende gerade 
fur geringe Mengen Schwefelkohlenstoff geeignete 
Bestinirnungsmethode von Schwefelkohlenstoff irn 
Benzol in Vorschlag gebracht. 25 ccm Benzol und 
70 ccm Alkohol(960/) werden in einem Becherglase 
gemischt und mit 10 ccm Alkalilauge (8%)  versetzt. 



Das Ganze wird etwa Stunde sich selbst iiber- 
lasscn. Nach Zusatz von 5 ccm Perhydrol-Jlerck 
entferne man Alkohol und Benzol durch Abdanipfen 
auf dem Wasserbade. Nach Verdiinnen mit 200 ccm 
Wasser saure man mit Salzsaure an und falle die 
gebildete Schwefelsaure rnit Clilorbaryum 
(CS2 = 2BaS04). Tit,rimetrisch 1aBt sich folgender- 
maBen verfahren. 25 ccni des schwefclkohlenstoff- 
haltigen Benzols werden mit 10 ccm Normallauge 
y-ersetzt. Nach Stunde fiigc man 5 ccni Perhy- 
drol liinzu und dainpfe den Alkohol nh. Y?~iich den1 
Verd. init 100 ccm Wasser wird niit 1i5-n. Siiure 
zuriicktitriert (Tndikator Methvlorangr). ;Teder ver- 
brauchte ccm Normalalltalilauge = 0,0190 g (.'S2). 

B. QlaSmann. Zur guantitativeu Bestimmung des 
Harnstoffs. (Berl. Berichte 39, 705- 710. 
24.12. [13./2.] 1906. Odessa.) 

Das mitgeteilte Verfahren beruht darauf, daB der 
Harnstoff nach L i e b i g - P f 1 ii g e r mit einer 
bekannten, iibcrschiissigen Mengo titrierter Mer- 
kuronitratloaung unter Xeutmlisation mit Natrium- 
bicarbonat gefillt, und in dem mit Salpetersaure 
angesauerten Filtrat das iiberschiissige Queck- 
silber nach R u p p und K r a u R init Rhodan- 
ammonium und Eisenalaun titriert Ibird. Aus der 
1)ifferenz ergibt sich die zur Fdlung des Harnstoffs 
rerwendete Quecksilbcrmengr, nnd aus dicser nach 
der Gleichung : 2CON,H4 + 4Ilg(NO,), t- 4H20 
= [2CO(NH2), + Hg(NO,), + 3HgOl + 6HNO3 
der Harnstoffgehalt. 

Die Vorbedingungen hinsichtlich dcr Beschaf - 
fenheit des Harnes sind die gleichen, x-vie bei dem 
Verfaliren nach L i e b i g. C. Xai. 
J .  d. It. Macleod und M. D. Haskins. Beitrlge zu 

irusrrer Meiintnis der Cheinie dcr C:irhaniatc. 
(Transact. Amer. Chem. Society 29.jl2. 1906. 
Keu- Orleans. ) 

1-erff. beschreiben eine Blethode fur die quantitative 
Bestimmung ron Carhamaten, selbst in Gegenwart 
ron loslicheii Carbonaten und hnioniumsalzen. 
I111 weiteren behandelt der Aufsxtz die Kildung iind 
hstandigkeit der Carbamate unter diesen Ver- 
haltnissen. D. 
P. 1'. Lavalle. Zuekerbestiminong mit Fclilingscher 

Liisung. (Chem.-Ztg. 30, 17. 10./1. 1906. 
Buenos- Aires. ) 

Die Eigenschaft des Kupferoxyduls, in iiberschiis- 
sigem Alkali loslicli zu sein, wird bei der Bestim- 
m u g  des Zuckers mit F e h l i n  gscher Losung 
verwertet. In eine Porzellanschale von 200 ccin 
Inlialt bringt man 5 oder 10 ccni F e h 1 i n g sche 
LGsung, 30 ccm Natronlauge ( 1  : 3), 50 oder 60 ccm 
Wasser und erhitzt zum beginnenden Sieden. 
Dann 1 i B t  man nach und nach die Zuckerlosung 
einflieDen, dereri Gehalt bestimmt werden so11; die 
Operation ist beendet, sobald der letzte Tropfen die 
blaue Farbe der Losung verschwinden lillt. Die 
-4usscheidung von Kupferoxydul wird so vermieden, 
und Inan e r h U  eine vollig farblose Flussigkeit, 
die hochstens einen unbedeutenden Niederschlag 
enthalt. Kontrollvervuche fielen sehr eufrieden- 

D. Sidersky. l i n e  lethode zur Bestimmung redu- 
zierender Xucker. (-4nn. chim. anal. appl. 11, 8. 
15./1. 1906.) 

Der Verf. macht auf die von L a v a 11 e (1721. vor- 

Ch. 1907. 

--9. 

stellend aus. V.  

stehendea Referat') angcgcbene Methode der 
Zuckertitration anfmerksam und empfiehlt dieselbe. 

J. D. Riedel. @her Saechariilu Laktis. (Riedels Be- 

Als BuBerst beachtenswert erscheint der erbrachte 
Beweis dcr Verf., daW es ini Handel Milchzucker- 
sorten gibt? die wohl den -4nforderungen des Arznei- 
buches entsprechen , namlich weiB ausschen, 
geruchlos, frei \-on Rohrzucker und unzulassigen 
Mineralbestandteilen sind, aber dennoch als uii- 
brauchbar bezeichnet werden nliissen, weil sie 
ungeniigend gereinigt sind und ungehiirige Milcli- 
bestandteile, Saure, Metalle, Scliniutz und Pilz- 
fiden enthalten. 

h r 111 i t t e 1 ,,S ~1 c - 
c 11 a r u ni L a lr t i  s" verdient sonach ein ganz 
besonderes hugenmerk. (Der Ref.) Fritzsche. 
ldolf  Jolles. Uber eine titrimetrisehe lethode znr 

qurntitativen Kestimmung der I'ent,osen. (Berl. 
Berichte 39, 96-97. 27./1. 1906 [28./12. 19051. 
W e n . )  

Verf. hat die iibliche geT~-ichtsanal~rtische Method9 
zur Pentosenbestimmung durch eine cxakte Titrier- 
methode crsetzt. Das durch die Einwirkung der 
Salzsaurc gebildete Furfurol wird mit Wasserdampf 
iibergetrirluen und voin Destillat ein aliquoter Teil 
nach Neutralisation mit einer geniessenen Blenge 
Bisulfit versetzt. ,, Xach ca. 2 sttindigem Xtehen 
titriert man den UberschuR von Bisnlfit rnit Jod- 
losung ziiriick. 1 3101. Furfurol verbraucht 1 3101. 
Bisulfit, und 1 3101. Bisulfit entspricht 1 Mol. Pen- 
tose oder 2 Nol. Jod. Je I ccni n.-Bisulfit = 

Th. L. Oshorue und J. E'. llarris. t b e r  die Proteln- 
korper des Weizenkornes. 1. Das in Alkohol 
lijsliehe Protein und scin Clutaminsiuregelirlt. 
(Z. anal. Chem. 44, 516-525. 

K u t s c h e r s Bestimniungen der Glutaminsiure 
stelien weit hinter der u-irklichen Menge dieser 
Substanz zuruck, uie sie das allioliol - losliche 
Weizenprotek liefert, und erbringen dahcr keinen 
Beweis, &a13 diese Substanz aus zwei verschicdenen 
Proteinkorpern besteht. Die fraktionierten FLI- 
lungen dieses alkoholloslichen Proteins liefern prak- 
tisch dieselbe groBe Mengc Glutaminsaure,.. so daB 
die Verff. im Hinblick auf die genaue Uberein- 
stimmung in Zusammensetzung und Eigenschaften, 
sowohl den physikalischen wie chemischen, an- 
nelimen, daB nur e i n solches ProteTn vorlrianden 
ist, dem man den Namen Gliadin belassen soll. 
Gliadin licfert eine bemerkenswerte Rlenge Glut- 
aminsaure, inehr wie jedes andere beliannte Prote'in, 
und iiberhaupt eine groBere Menge eines einzelnen 
Zersetzungsproduktes, als man je im reinen Zu- 
stande von irgend einem echteii Proteh erhalten 
hat, die Protamine natiirlic,h ausgenommen. Diese 
grolje Menge Glutaminsaure in einem so allgemein 
gebrauchten Nahrungsproteih ist von groBer Wich- 
tigkeit beziiglich des Nahrwertes dieser Substanz 
und verdicnt ein weiteres sorgfaltiges Studium. V .  
C. Sehwalbe. Kolorimetrische Bestimmung des 

Tliioyhens. (Chem.-Ztg. 29, 895-896. 26./8. 
1905. Darmstadt.) 

Die von D e n i g e s  mgegebenen Methoden zur 
Bestimmung von Thiophen in Benzol (Bll. SOC. 
chim. Paris27, 1064 [1902]; 28, 348 [1902]; 29, 

8. 

richte 50. Aufl., 37-39 [1906]. Berlin.) 

Dieses wichtige Kinder n 

= 75,05 mg Pentose. pr. 

Juli 1905.) 

I1 
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1170 [ 19031) geben auch bei thiophenfreien Benzol- 
sorten Fallungen. Die Reaktion des Thiophens rnit 
Isatinschwefelsaure ist zu kolorimetrischen Be- 
stimmnngen brauchbar ; man kann Intervalle von 
0,02% Thiophen gut erkennen, wobei 0,05y0 die 
untere, 0,5% die obere Grenze der Nethode be- 
zeichnet. Zur Ausfiihrung sind Testlasungen aus 
thiophenfreiem Benzol und reinem Thiophen in den 
Konzentrationen 0,5, 0,25, 0,1, 0,075, 0,05, 0,025 
und 0,Ol yo erforderlich. Die Isatinlosung bereitet 
man durch Losen von 0,5 g Isatin in 1000 g konz. 
reiner Schwefelsaure. 25 ccm Isatinschwefelsaure, 
25 ccm reine Schwefelsaure und 1 ccm des zu priifen- 
den Benzols bringt man in einen 100 ccm-Kolben, 
verschlieBt mit Glasstopfen, schiittelt 5 Minuten 
und vergleicht nach 15 Minuten mit den in gleicher 
Weise behandelten Testlosungen. Stellt man die 
Reaktion im offenen Schalchen an, so erhalt man 
stirkere Farbungen; bezuglich der Rolle, die der 
Sanerstoff hierbei spielt, vergleiche das Original. 

v. 
J. dloy und F. Laprade. aber ein Reagens auf 

Korper rnit Phenolfunktionen. (Sll. SOC. chim. 
Paris 33, 8W-861. 20./7. [1905].) 

A 1 o y fand, dalS Morphinsalze mit einer neutralen 
Losung von Uranylnitrat eine schone rote Farbung 
geben. (Bll. Soc. chim. Paris 29, 610 [1903].) Diese 
Farbung ist charakt'eristisch fiir die Gegenwart 
einer Phenolgruppe, z. B. geben Codein und die 
Alkaloide ohne Phenolgruppe die Reaktion nicht. 
Man bereitet das Reagens auf fdlgende Weise : 10 g 
Uranylnitrat merden in ca. 60 ccm Wasser gelost, 
mit Ammoniak versetzt, bis eben eine Fallung be- 
ginnt, filtriert und zu 100 ccm verdiinnt.. Um einen 
Korper mit Phenolgruppe nachzuweisen, neutrali- 
siert man die Losung desselben, bringt 2ccm der 
Losung in ein Reagensglas und fiigt tropfenweise 
von dem Reagens hinzu, bis die Intensit'at 
der Farbung niclit mehr zunimmt. Die meisten 
einfachen oder zusammengesetzten Phenole geben 
eine rote Farbung; mehrere Phenolgruppen in einem 
Molekiil erhohen die Intensitat der Farbung. Die 
Gegenwart einer COOH-, NH,- oder NO,-Gruppe 
hindert die Reaktionnicht; mehrerenegativeGruppen 
konnen aber storend wirken. Mineralsauren bringen 
die Farbung zum Verschwinden, ebenso Alkalien, 
welche das Dran ausfallen. Die Empfindlichkeit 
der Rea,ktion ist je nach dem vorlicgenden Phenol 
verschieden und schwankt von 1 : 1000 his 1 : 10 000. 

E. I'inerua Alvarez. Eine neue sllgemeine Reaktion 
der mehrwertigen Phenole. (Gaz. chim. ital. 
35, 11, 432. 1905.) 

Nach Verf. erhalt man, wenn man in einer Por- 
zellanschale 0,2 g von gelbem Natriumperoxyd, 
dann 0,04-0,05 g des Polyphenols und 5 ccm von 
absol. Alkohol vermischt und dann nach einigen 
Minuten 15 ccm Wasser hinzufiigt, verschiedene, in- 
tensive Farbungen, d. h. bei Brenzcatechin: rosa, Re- 
sorcin: klares Gelb, Hydrochinon: rotl. Gelb, Pyrogal- 
101: rot, Phloroglucin: blau, Chinhydron rotl. Vio- 
let't. Bolis. 
E. Kneeht und Eva Hibbert. Das Titantrichlorid 

in der volumetrisehen Analyse. 2. Mitteilung. 
(Berl. Berichte 3S, 3318-3326. 21./10. [1./10.] 
1905. Manchester.) 

Die Verff. haben das Titantrichlorid schon friiher 

v. 

(Berl. Berichte 36, 1549 [1903]) fur die MalSanalyse 
nutzbar gemacht. Neuerdings wenden sie die 
Titanverbindung zur Titrierung von gefarbten or- 
ganischen Verbindungen an, die bei der Reduktion 
farblose (Leuko-)Verbindungen geben. Das Ver- 
schwinden der Farbe zeigt das Ende der Reaktion 
an. Auf diese Weise bestimmten die Verff. rnit 
groBer Genauigkeit Indigo, Eosin A, Rhodamin B. 
Pararosanilinchlorhydrat , Pararosanilintrisulfon- 
sSiure, Malachitgriin, Kristallviolett, Tolusafranin, 
Indoin, Methylenblau. Dagegen mird Auramin 
und Thioflavin nicht reduziert. Die Titration muB 
in einer C02-AtmosphSre erfolgen, meist unter Zu- 
satz von Seignettesalz. Die Einzelheiten miissen 
im Original nachgesehen werden. Von anorga- 
nischen Kiirpern wurden Wasserstoffsuperoxyd, 
Ammoniumpersulfat und Zinn mit Titantrichlorid 
titriert. 
L. S. Munson. Untersueluing von Sehreibtinten. 

(Transact. Amer. Chem. Society. 29./12. 1905. 
Neu- Orleans. ) 

Der Aufsatz enthiilt die Rexult'ate ~70n Unter- 
suchungen zahlreicher Schreibtinten, die zu dem 
Zweck ausgefiihrt wurden, festzustellen, ob sich 
tliese Tinten fur Urkundenzwecke eignen. 
M. A. W. K. de Jong. Analyse der Alkaloide der 

Javakoka. (Recueil trav. chim. Pays-Bas 25, 
16 [1906]. Buitenzorg.) 

Die Basen j a v a n i s c h e r Kokablatter sind fol- 
gende : :Kokain; n.-, iso-, allo-Zinnamylkokain; 
y ,  h, F -1satropylkokain; BenzoylpseudotropeYn und 
Hygrin; von den zwei letzterwahnten Basen ist nur 
wenig vorhanden. Der Wert des Javakokas be- 
steht zur Hauptsache im Ecgonin. Rei Nicht- 
beriicksichtigung des Hygrins werden genannte 
Verbindungen durch Alkalien bzw. Sauren in die 
Basen Ecgonin und Pseudotropein, bzw. in Benzoe-, 
n.-, allo-, iso-Zimtsaure und y ,  8, F -1satropasaure 
gespalten. Als Alkali bevorzugt Verf. Baryt'lauge. 
Der Untersuchungsgang javanischen Rohkokains 
gestaltet sich wie folgt : 1. W a s s e r b e s t i ni - 
m u n  g. Von 1 g Substanz im Wassertrocken- 
schranke. 2.  B e s t i m m u n g  d e r  U n r e i n -  
h e i t e n. Kochen der Rohsubstanz niit Baryt- 
huge bis zum Verschwinden der Alkaloide am 
R,iickfluBkiihler. Unreinheiten, Baryumcarbonat, 
0 -isatropasaures Baryum und eine geringe Menge 
nicht zersetzter Alkaloide .bleiben zuriick. Nacli 
Behandlung mit verd. HC1 wird der Rest aufs 
Filter gebracht, gewaschen, bei 100 get,rocknet 
undgewogen. 3 .  B e s t i m m u n g  d e r  8 - I s a -  
t r o p a s  ii u r  e :  Die salzsaure Losung wird rnit 
Bther ausgeschiittelt, der Atherrlckstand ist 6- 
Isatropasaure. 4. B e s t i m m u n g d e r .  n i c h t 
z e r s e t z t e n A 1 k a 1 o i d e : Zur salzsauren Lo- 
sung gibt man einen UberschuR von Bmmoniak; 
im Ruclistande der dtherausschiittlung befinden 
sich die nicht zerset'zten Alkaloide. 5. B e s t i  m - 
m u n g  d e r  B e n z o e - , d e r  n - ,  i s o -  u n d  
a l l o - Z i m t -  und der ~ - 1 s a t r o r ; a s i i u r e :  
Nach Verininchen der unter 2. erwgihnten Baryt- 
losung mit ljl-n, H,S04, sind die in Freiheit ge- 
setzten Sanren rnit Ather zu extrahieren und 
wiederum an Baryt zu binden. Aus der Baryum- 
salzlijsung sind der Bther durch Verdunsten, der 
BarytiiberschuR durch COz und wiederum letztere 
durch Kochen am Riickfluakiihler zii entfernen. 

Siezerts. 

D. 
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Der Eindampfungsriickstand der SO behandel- 
ten Baryumsalzlosung wird bei 110-120" ge- 
trocknet. E r  besteht aus den wasserfreien Salzen 
der Benzoe-, Zimt- und s-Isatropasaure. Diese in 
H20 loslichen Salze werden in der KIlte mit konz. 
HC1 zersetzt, die drei erwahnten Sauren auf ein 
gewogenes Filter abfiltriert, mit heiDem Wasser ge- 
waschen und der Filterruckst,and getrocknet und 
gewogen. Zimtsaure geht in Losung; c-Isatropa- 
saure, die durch eine Schmelzpunktbestimmung auf 
die Freiheit von Zimtsaure zu priifen ist, bildet 
den Filterruckstand. Die Zimtsaurelosung wird 
mit Barytlauge alkalisch gernacht und eingedampft. 
Zum Riickstand fugt man konz. HC1 und Brom in 
einer Losung von Tetrachlorkohlenstoff oder HCl. 
Die addierte Menge Brom zeigt den Zimtsaure- 
gehalt an. Die Benzoesaure wird berechnet. 
6. B e s t i m m ' u n g  d e r  B a s e n  u n d  d e r  
7 8  - I s it t r o p a s a u r e : Zur schwefelsanren, mit 
&her ausgeschiittelt'en Losung fugt man Baryt- 
lauge, leitet CO, hindurch, erliitzt' und filtriert. Im 
eingeengtcn Filtrate wird die 7-Isatropasaure durch 
HC1 ausgeschieden und gewiclitsmalytisch bestimmt. 
Das Filtrat enthalt noch die Chlorhydrate des 
Ecgonins, Pseudotropeins und Baryuins in Losung. 
Zur Ermittlung der einzelnen Restandteile wird 
zunichst der Trockenriickstand dieser salzsauren 
Losung bestimmt, da,nn das Ra durch H,SO, ge- 
fallt, danach das Pseudotropein durch NaOH itus- 
geschieden, mit Chloroform extrahiert und im Dest,il- 
lationsriickstande gewogen. Der Ecgoningehalt 
wird berechnet, er wurde voni Verf. zu 5-1,73 bezw. 
55,270,A gefundcn. Die Crundbedingung solcher 
Arbeiten ist die Reinheit der Reagenzien. 

Dan Raduleseu. Uber einc eliarakteristisehe Farben- 
(Buletinul socie- 
Kov.-Dez. 1905.) 

Spuren von Rlorphium oder Morphinbasen lassen 
sich direkt in pflanzlichen Aufgussen, bzw. Ab- 
kochungen, wie folgt nachweisen : ,,Zu einer ge- 
klarten, hochstens noch s c li w a c h gefiirbten, 
wasserigen Flussigkeit fugt inan ein Kiirnchen 
Katriumnitrit und etwas Saure - Essigsaure oder 
eine andere - und macht die Losung noch vor 
Beendigung der Uasentwicklung durch Kalium- 
oder Katriumcarbonat allralisch, wonach je nach 
dem Morphingehalt der Fliissigkeit eine schwach 
rosa bis rubinrote Firbung auftritt". Die Rotung 
verschwindet nach dem Ansrtuern und stellt Rich 
nacli erneut'er Alkalizugabe wieder ein. Die far- 
bende Substanz grht nicht in Ather, Chloroform, 
Schwefelkohlenstoff und Benzol iiber, sie vertrigt 
das Kocheii in alkalischer Losung, hingegen nicht 
bei Anmesenheit von vie1 Alkohol, auch tritt der 
rote Farbenton nach deui Koclien in saurer Losung 
und Alkalischrnachen nicht wieder ein. Verf. hat 
diese Reaktion an mehr als 150 verkchiedenen 
Stoffen nachgepriift und gefunden, daD nur 3 davon 
eine ana,loge, jedoch zweifelhafte und kaum bemerk- 
bare Reaktion hervorriefen. Hierzu gehoren unter 
andereni ein Laktukariummuster zweifelhafter 
Reinheit, ferner Arten von Linum, besonders 
glandulosum und gallicum. Verf. bezeichnet diese 
E'arbenreaktion als w i r k 1 i c h c h a r a k t e - 
r i s t i s c h  fur M o r p h i u m b a s e n .  

D e r R e f .  halt obige Keaktion fiir iiuWerdt 

Fritzsche. 

reaktion fur das Morphium. 
titi;  de sciinte Nr. 6, 602. 

beachtens- und nachpriifenswert. Er erliielt sie bei 
reinen wic zuckerhaltigen Morphiumlosungen ver- 
schiedener Konzentrationen deutlich positiv : A p o- 
m o r p h i n gibt beim h s a u e r n  der masserigen 
nitrithaltigen Losung eineRotfarbung, die aber beim 
Alkalischmachen nicht bestehcn bleibt, sondern 
in g r ii n umschlagt. Also auch A p o m o r p h i n 
ruft k e i n e Pseudoreaktion hervor. 
C. Reiehard. eber eine neiie Realition des Kokaias. 

Berlin.) 
Verf. verwendet wasserfreies N i c k e 1 s u 1 f a t 
zur Erkennung des Kokains und gibt folgende zwei 
Reaktionen an, von denen die erstere die scharfere 
ist: 

1. Einen Tropfen einer dunkelgriinen Liisung 
von Nickelsulfat und a-Nitroso-P-naphtol in 8alz- 
same breitet man auf einer Porzellanplatte kreis- 
formig aus und bringt in die hlitte des griinen Flek- 
kes einige Kristallchen salzsauren Kokains. An 
der Aufnahmestelle des letzteren verschwindet zii- 
nachst dic Griinfarbung. Einige h1inuten danach 
erwarmt man die Masse, anfangs ganz gelinde, mo- 
bei das Innere des Kreises vorliufig feucht - in- 
folge verharzten Kokains - bleibt, dcr Rand aber 
trocken und gclbgriin erscheint. Bcim weiteren 
Erwarnien farbt sich die Kreismitte - worin die 
harzige Masse als glanzender Fliissiglieitstropfen er- 
scheint - prachtig h e 11 b 1 a u , uihrend der 
Rand unverandcrt bleibt. Die he!lblaue Farbung 
verschwindet nach den1 Erkalten, mird abcr dnrcli 
erneutes Erwiirmen sofort wieder regeneriert. 

8. Verdunstet man einen Tropfen einer konz. 
Nickelsulfatlosung mit Kolrainclilorhydrat bei Bn- 
wesenheit etwas freier Salzsaure zur Trockne, so 
tritt wieder die unter 1. beschriebene h e 11 b 1 a u e 
Farbung neben harziger Materie auf. D a  nun 
31 o r p h i n keine dieser beiden Reaktionen gibt, 
ist die neue Nickelkokainreaktion auch gleichzeitig 
ein Unterscheidnngsmittel beider Basen. 

Antrieb fur Laboratoriumszentrifugen mit einer auf 
der Schleuderwelle sitzenden und dureli ein bn- 
triebsrad getriebenen Sehnecke. (Nr. 174 721. 
K1. 422. Gr. 6. Vom 14.12. 1905 ab. Firnia 
F r a n z H u g e r s h o f f in Leipzig.) 

Patentnnspruch : Antrieb fiir Laboratoriuniszent'ri- 
fugcn zu wissenscliaftliclien Untersuchungen rnit 

Pritzsche. 

(Pharm.-Ztg. 51, 168. 21./2. 1905. 

E'ritzsche. 

h 

einer anf der Schlenderwelle sitzenden und durch 
ein Antriebsrad getriebenen Schnecke, dadurch go- 
kennzeichnet, daB die Schnecke lose, aber achsial 

ll* 



[ Zeitschrift f u r  
angewandte Chetuir, 84 Mineralole, Asphalt. 

verschiebbar auf der Schleuderwelle sitzt und erst 
durch die beim Antrieb erfolgende Achsialverschie- 
bung mit ihr gekuppelt wird. 
Verfahren zur And yse von Gasgemischen. (Kr. 

178 957. K1. 421. Voni 9./8. 1004 ab. Firma 
C a r 1 Z e i W in Jena.) 

1. Verfahren zur Analysc von Gasgemischen, 
dadurch gekennzeichnet', daW die Ablenkung 
beobachtet oder photographisch registriert wird, 
die daa Licht. durch Brechurig crfLhrt, indein es 
h i m  Ubergang von dem zu prufenden Gemisch 
zu einem Vergleichsmittel oder von dem Vergleichs- 
mittel zum Gemisch oder abwechselnd TTon einem 
zum anderen in nicht senkrecht'er Richtung die ge- 
meinsilme Beriihrungsflache oder die trennende 
Pla tte t'rif f t. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadiirch ge- 
kennzeichnet, daW als Vergleichsmittel der eine 
durch Absorption des anderen isoliert'e Bestandteil 
des Gemisches benutzt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 niit \-rnzeiidung 
eines gasformigen Vergleichsmittels von demselben 
I h c k  x ie  das Gemisch, dadurch gekennzeichnet, 
daB man die Schwankungen, die der Druck im Ge- 
niisch oder im Vergleichsgase erfahrt, gleichzeibig 
und in gleicher Starke auch im Vrrgleichsgas oder 
im Geniisch erzeugt,, so daR das Nebenverfahren der 
Eeobachtung oder Kegist,rierung des veranderlichen 
Urucks und die ihm critsprechendc Berichtigung 
des Ergebnisses des Hauptverfahrens fortfiillt'. - 

Das Terfahren griindct sich rtuf die Eigen- 
schaft dcr Gemische HUB Gasen von ungleichem 
Lichtbrechungsvcrmogcn, je nach ihrem Zusammen- 
setzungsverha,ltnis das Licht verschietlen starlr zu 
brechen. Zur Erzeugung der Brecliung ist ein Ver- 
gleiclismittel erforderlich, und das Licht muS auf 
die Beriihrungsflache der beiden Mittel in nicht 
senkrechter .Richtung treffen. Bei qualit,ativ glei- 
chen Geniischen. deren verschiedene quantitative 
Zusammensetzung zu prufen ist, andert sich bei 
gleicher Temperatur und gieichem Uruck die GroBe 
der Ablenkung, die das Licht erfiihrt, nur noch mit 
dern Verhaltnis, in dem die beiden Bestandteile in 
dern C4emisc.h vertret'en sind. Ein Apparat zur Aus- 
fuhrung des Verfahrens ist in dcr Patentschrift an- 
gegeben. Wieyund. 

Karst en. 

11. 7. Mineraltile, Asphalt. 
C. E. Foates. Einige Kohlenwasserstoffe in Louisi- 

ana-Petroleum. (Transact. Amer. Chem. So- 
ciety. 29./12. 1905. Neu- Orleans.) 

Die Untersuchung des auf dem Jennings-Olfelde in 
Louisiana geforderten Petroleums hat  ergeben, daB 
die leichteren Frab tionen aus den Verbindungen 
besteheri : C,H1,, CDHIG, CloH18, CI1H,,, CI2H,, 
usw., alle der Reihe CnH2,,-, angehorig. Das Pe- 
troleum hat  eine Asphaltbasis, und die Stoffe Cl2Hz2, 
C2sH24 usw. scheinen mit den friiher aus Asphalt 
und Asphaltolen erhaltenen identisch zu sein. Man 
ha t  dieselben als Derivate von Dihexahydrodi- 
phenyl angesehen, da ClzH,, das niedrigste be- 
kannte Glied war. Das Vorhandensein von noch 
niedrigeren Gliedern scheint gegen die Richtigkeit 
dieser Annahme zu sprechen. Die-Reihe hat  daher 

eine bis jetzt noch nicht bestimmte Zusa,mmen- 
setzung. D. 
Die Wertung von Schmicrol. (chemical Engineer 

3, 87-94 und 141-151. Dezeinber 1905 
bzw. Januar 1906.) 

Der Sufsatz behandelt das spez. Gew. dcr ver- 
schiedenen Arten Schmierol, zu deren Feststellung 
sich die W e s t p h a 1 sche ITage am besten eignet, 
ferner die Kiilteprobe, sowie die Entflarnmungs- 
und Entzundungsproben. Der 2.  Teil des Aufsatzes 
bespricht die Visliositat der ole und die zur Bestim- 
mung deiselben benutzten Viskometer: E n g 1 c r 
in Deutschland, R, e d iv o o d in England, S c o t t, 
in den Vereinigten Staaten von Amerika, S a y 
b o 1 t von der Standard Oil Co., T a 5 1 i a b u c s 
I'iskometer stellt eine Verbesserung des vorigen 
dar ; ein von dcm ungeuanuten Verf. konstruiertes 
Viskonicter und schlieWlich das D o o 1 i t t, 1 e sclie 
Viskomcter, mlches als das walirscheinlich beste 
lnstrnment bezeichnet wird. Der Aufsatz ist, durch 
Zeichnungcn aller erwiihnter Vislrometer illustriert. 

Verfahren zur Verarbeitung von deutschem Roh- 
petroleum. (Nr. 169 952. K1. 236. Vom 5/10. 
1905 ab. P r. S e i d e n s  c h n u r in C'har- 
lottenburg. ) 

Patentanspruch : Verfahren zur Verarbeit,ung von 
deutschem Rohpetroleum, dadurch gekennzeichnet, 
daD nur lrleine Mengen des zu verarbeitmden Roh- 
materials in der Zeiteinheit in geeignetcii hoclier- 
hitzten Apparaten, die eineni hohen Vakuum ausge- 
setzt und von iiberhitzten Wasserdiimpfen durch- 
stromt werden, plot'zlich moglichst vollstiindig in 
Dampf verwandelt werden, der in bekannter Weise 
isoliert und verarbeitet wird. - 

Die Methoden zur Verliinderung einer Zer- 
setzung, besonders der hochst siedenden Bestand- 
teile, die darin bestanden, daB man unter Einleitung 
von Wasserdampf im Vakuum destillierte, nm den 
Siedepunkt der hochsiedenden Bestandteile zn er- 
niedrigen, oder daW man das Rolimaterial durch 
Verspritzen gegen die Wande eincs hocherhitzten 
GefaBes im Vakuurn zur Verdampfung brachte, er- 
geben bei deutschem Rohpetroleum wegen dessen 
besonderer chemischer Zusammensetzung nur inin- 
derwertige Produkte. Die vorliegende Kombina- 
tion ennoglicht es, auch aus dem deutschen Roh- 
petroleum wertvolle und selir viskose Schmierole 
mit hoher Ausbente herzustellen. K aistelL. 
Verfahren ~ u m  Festmtwlien von Petroleum oder an- 

deren Mineralolen. (Xr. 169 081. Kl. 100. 
Vom 23./B. 1904 ab. V i e  t o r  J o s e p h  
li u e s s in Tunis.) 

Patentunspruch : Vcrfahr.cn Zuni Festmxheii von 
Petrolcum oder anderen MineraISlen, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB eine BIischung von Koiophonium 
oder einem anderen Harz der Terpenreihe, tierischem 
Fet t  und Mineralol nacheinander mit dtznat'ron, 
Saizsaure und wieder mit Atznatron in zum Ein- 
wirkenlassen der einzelnen Zusatze auf die ganze 
Masse ausreichenden Zeitabschnitten und in solchen 
Mengen, daB die Masse stets alkalisch bleibt, ver- 
setzt wird, worauf die fest gewordene lllasse fur sich 
oder in an sich bekannter Weise in Mischung mit 
Sagespanen oder dgl. brikettiert werden kann. - 

Die bisher vorgeschlagenen Verfahren zum 
Festmaohen von Petroleum uncl dgl. hatten ent- 

n. 
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weder iiberhaupt, keinen Erfolg, oder das Mineraliil 
wurde zu leicht wieder abgeschieden. Die Produkte 
des vorliegenden Verfalirens halten das Mineralol 
so fest, dal3 es auch bei Temperaturerhohungen, 
sogar heim Umschmelzen und Verlnrennen, nicht 
von den ubrigen Restandteilen getrennt wird. 

Verfahren zum Pestniaehen von Petroleum und dgl. 
(Nr. 174 712. K1. 2%. Gr. 3. Vom 3. /7 .  
1904 ab. Dr. C. S t i c p  e l  in Hilcheubach 
i. T\Jestfalen.) 

Patentanspruch ; Verfahren zum Festmachen von 
Pctroleiiin und dgl., dadnrch gekennzeichnet, daW 
fettsaure Kalium- oder Natriumsalze (Seifcn) mit 
Petioleurn und solchen NengenSalz versctzt werden, 
da13 bei nocli vollstindiger gegenseitiger Losung 
der Bestandteile der Zustand der Aussalzung nahezu 
erreicht ist. - 

Die bisherigen Verfahren beruhen darauf, dall 
die Seife und dcr Kohlenwasserstoff durch ein 
drittes Agens gegenscitig in Losung erhalten wer- 
den. Ein solcher Zusatz ist bei dem vorliegenden 
Verfahren nicht notig. Ein derartiges Verfahren 
ist bisher nur fur cine Magnesiaseife beschriebcn, 
die den Nachteil hat, daU ein nicht homogenes, 
griesiges, schwer schmelzbares Produkt erhalten 
wird. bei dessen Schmelzung erhebliche Teile der 
Kohlenwasserstoffe sich rerfluchtigen. I m  vor- 
liegenden Verfahren wird dagegen Kali- oder Na- 
tronseifc benutzt und sofort ein homogenes End- 
produkt erzielt,. Karsten. 
Verfahren zur dbseheidung der in Mineralolen iind 

Illineralolruekstandeu enthaltenen asphalt- und 
harzartigen Stoffe. (Nr. 173 616. KI. B3b 
Gr. 1. Vom 26.17. 1904 ab. lh. B e r n  h a r d 
D i n m a n  d in Idaweiche [O.-8.1.) 

Patentanspruch : Verfahren zur Abscheidung der in 
Mineralolen und Alineralolriickstanden enthaltenen 
asphalt- und harzartigen Stoffe, dadurch gelienn- 
zeichnet,, daS zur hnsfallung jener Stoffe ein Ge- 
niisch von Benzin und Amylalkoltol benutzt) wird. 

Die genieinsame Anwendung von Benzin und 
Amylalkohol gestattet die Verwendung sehr vie1 
gcringerer Mengen des FLllungsmittels, nls wenn 
die lociden Korper entsprcchend Blteren Vorschlagen 
einzeln benutzt werden. Dadurch wird das Ver- 
fahren erheblich verbilligt und allgemein anwendbar. 
Durch die Abscheidung der asphalt- und harzartigen 
Stoffc worden die Ole als Schmierole verwendbar. 

Verfahren zur Darstellung wasseriger Emulsionen 
vou Steinliolilenteerolcn und lineralolruelc- 
standen. (Nr. 169 493. K1. 30i. Vom 16.111. 
1004 ab. Dr. W. S p a 1 t e h o 1 z in Amster- 
dam.) 

Patentansprucl~ ; Verfahren zur Darstellung wasse- 
riger Emulsionen von Steinkohlentecrolen und Mine- 
ralSlriickst,anden, gekennzeichnet durcli die Ver- 
wendung von Kaseinsalzlijsungen als Emulgierungs- 
mittel. - 

Die Emulgierung kann durch kleine Zusatze 
von Harz unterstutzt werden, besonders bei starker 
saurehaltigen Olen. Man kann einen Carbolgehalt 
von 30-35% erzielen, was mittels Harzseife nicht 
moglich ist, da alsdann keine guten Emulsionen ent- 
stehen. Buch kann man der Emulsionsfliissigkeit 

Karsten. 

Karsten. 

weitere Mengen C'arboliil zusetzen, wobei das Ganze 
dann wieder ein mit Wasser niischbares Produkt 
liefert. Auch findet lreine Entemulgierung durch 
den natiirlichen Salzgehalt. des Wassers statt. 

Verfahren zur Iterstellung YOU Pech aus Teer oder 
Teerolen dureli Erhitzen niit Sehwefelsiiure. 
(Nr. 170 932. K1. 22k. Vom 2./5. 1905 ab. 
M a r t i n  W e n d r i n e r  in Zabrze, 0.-S.) 

Patentanspruch : Verfahren zur Herstellung von 
Pech aus Teer oder Teerolen durch Erliitzen mit 
Schwefelsaure, dadurch gekennzeicllnet, daB das in 
bekannter Fyeise mit Schmefelsaure in der Hitze be- 
handelte ,4usgangsmaterial mit uberhitztem, ge- 
spanntem Wasserdampf behandelt wird, bis die Sul- 
furationsprodukte hydrolytisch gespalten sind, und 
ein praktisch schwefelfreier, neutraler, wasserun- 
loslicher Ruckstand hinterbleibt, der rnit den durch 
den Wasserdampf abgetriebenen, eventuell fraktio- 
niert aufzufangenden Kohlenwasserstoffen ganz oder 
teilweise innig verschmolzen wird. - 

Die bisher aus Teer mittels Schwefelsaure er- 
haltenen Produkte enthalten erhebliche Mengen 
saurer Korper, die wasserloslich sind und durch die 
die Produkte auRerdem fur manche Zwecke, z. B. 
die Dachpappenfabrikation, durch die sauren Eigen- 
scha,ften unbrauchbar werden. Diese Korper wer- 
den bei vorliegendeni Verfahren zersetzt. Eine Be- 
handlung mit Wasser und Wasserdampf ist zwar 
schon vorgeschlagen worden, aber nur zur Ent- 
fernung der inechanisch anhaftenden Schwefei- 
saure. 
Verfahren zur Emulgierung von Asphalt und ahn- 

lichen iuit Wasser nicht niischbaren Stoffen. 
(Nr. 170 133. K1. 22g. \'om 3.16. 1904 ab. 
Dr. K a r 1 M a n  n in Zurich.) 

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Emulgierung von 
Asphalt und Lhnlichen, mit Wasser niclit misch- 
baren Btoffen, wie Pech, Teer, Harz, Erdmachs, 
Paraffin usw., oder dcren Gemenge mittels Seife, 
dadurch gekeiinzeichnet, da13 die Stoffe in einem 
geeigneten fliichtigen Losungsmittel gelost und mit 
der Seife unter Zusatz einer Kolloidsubstanz und 
unter Wiedergewinnung des Losungsmittels be- 
handelt werden. 

2. Ausfuhrungsform des Verfahrens nach Ail- 
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, dall die Losung 
der zu emulgierenden Stoffe in eine aus Kolloid- 
substanz und Seife bereitete kolloidalc llasse ein- 
getragen wird. 

3. Ausfiihrungsform des Verfahrens nach d n -  
spruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Losung der zu emulgierenden Stoffe, in eine aus 
Starkekleister und Seife bereitete Masse eingetragen 
wird. 

4. Ausfuhrungsform des Verfahrens nach An- 
spruch 1-3, dadurch gekennzeichnet, daB die zu 
emulgierenden Stoffe zunachst mit den zur Seifen- 
bildung dienenden Fetten, PettsLuren oder Harzen 
vereinigt werden, worauf die Verseifung der hfasse 
beim Mischen rnit der alkalischen Kolloidsubstanz 
erfolgt. - 

Das Verfahren ermoglicht die Anwendung von 
Warme und dabei eine weit feinere Verteilung der 
zu emulgierenden Stoffe. Die Emulsion ist weit 
Ianger haltbar, und es tritt  auch nach Verdunsten 

Karsten. 

Kar sten. 



Substanzen ein. Karsten. 
Verfahren zur Berstjellung von Asphaltzement- 

pllasterplatfen. (Nr. 168 720. K1. 80b. T'om 
21./3. 1903 ab. E r n s t R o e h m i n g in 
Halle a. S. Zusatz zum Patente 146289 vom 
21.12. 1902.) 

Patentanspruch: Ausfuhrunqsfonn des Verfahrens 
zur Herstellnng von AsphaltzementpflasOerplatten 

Wirt schaftlich- gewerblicher Teil. 

werden. - 
Die Vereinigung der unter versehiedenem 

Druck getrennt gepreOten Plattenteile kann etwa 
in der Weise erfolgen, dali die frisch gepreSte, also 
noch erdfeuchte Zernentplatte mit Steinchen be- 
streut, iiber diese die gleichfalls friscli gepreBte, 
noch nachgiebige, warme Asphaltplatte gelegt nird, 
und beide einem Braftigen Druck ausgesetzt werden, 

Tagesgeschichtliche und Handels- 
rundschau. 

Seidenarzeugung der Welt irn Jahre 19051). 
Kach einer rorlaufigen Stabistik dcj Xyndikates der 
Lgoner Seidenhandler betrug die Seidenerzeugang 
der Welt im Jahre 1905 18 550000 lcg gegen 
20 500 000 kg ini Vorjahre. Die .Produktion ver- 
teilt sich folgendermaRen : 
Dorchschnitt West. Levante u. Osten: China, Zuuarn. 

der Jahre europa Mittelasiun Japan, Indien men 

1876-1880 2475 639 5740 8854 
1881-1886 3630 700 5108 9438 
1886-1890 4340 738 6522 11 600 
1891-1895 5518 1107 8670 15295 
1896-1900 6220 1552 10281 17053 

1901 5349 1874 11 986 19209 
1902 5437 2443 10884 18 764 
1903 4361 2530 11244 18135 
1904 5917 2227 12366 20500 
1905 5305 2435 10810 18550 

Die Produktiou von Schwefel in den Vereinigten 
Staateu von Auierikr hat sicli nach eineni Bericlit 
des U. S. Geologicd Survey in1 vergangenen Jahre 
anf 1816 67i 1. t. (A 2240 Pfund = 1016,05 kg) 
im Werto von 3 706 560 Doll. belaufen. 

Der Wert entspriclit eineni durchschnittlichen 
Preise von 'W,40 Doll. fur 1 t. Der grijWtc Teil der 
Produktc kani aus Louisiana, geringere Mengen 
wurden in Nevada und Utah produziert. Der 
Verbrauch wird auf 589578 1. t angegeben. ,&us 
Texas und Kolorado ist im letzten Jahre kcin 
Schwefel in den Handel gekommen, doch crwart,et 
man, daS sich diese Staaten an der Prduktion dcs 
laufenden Jalires beteiligen werden. Die Am. 
Sulphur & Mining Co. hat kurzlich den Betrieb 
ihrer Minen an den1 Rio Grande, der mehrerc Jahrc 
eingestellt gewesen war, wieder aufgenommen. 

Fur die Firnisindustrie dcr Vereinigteu Starten 
stellt sich die Statistik der Zensusbnreaus folgender- 
maBen: Die Znhl der Etablissements ist von 181 auf 
190, das heil3t urn 5% gestiegen, das investierte 
Kapital von 17 550 892 Doll. auf 19 702 955 Doll. 
oder nm 12,3%. An 1364 Beamte, Clerks usw. im 
Jahre 1904 kamen an Gehaltern irn ganzen 2 023 162 
Doll. zur Auszahlnng, rvLhrend im Jahre 1900 

- -- - 
Meiigeii in  1000 kg 

illassot. 

D. 

1) Seide 11, 534 (1906). 

1198 Beanite u s w .  1939 333 Doll. crhielten. Die 
Zahl der durchschnittlich beschaftigten Xrbeiter ist 
von 1546 auf 1861, das heiRt um 20,416 gestiegen, 
der Gesamtbetrag der ihnen ausgezahlten Lijhne 
von 995 803 Doll. auf 1 200 431 Doll., das heifit tnn 
20,50/6, so daO also der durchschnittliche Arhcits- 
lohn in diesem lndust'riezweige sich nahezu gleich 
geblieben ist,. Die Gesamtsnsgaben beliefen sich im 
Jalire 1904 auf 20 340054 Doll. gegeniiber 15490 909 
Doll. im Jahre 1900, was eincr Zunahme von 30,43'& 
entspricht. Dem gegenuber ist der Gesanitwert der 
Pitbrikate von 18 687 240 Doll. auf 23 561 699 Doll., 
das heiBt um 26,1yo gest,iegen, SO dalS die Rentabili- 
ta t  dieses Industriezweiges abgenommcn zu haben 
scheint. Von dem let'ztjiihrigen Produktionswerte 
entfielcn auf 7 209 028 Pfd. trockene Farben 
317 410 Doll. (gegenuber 6 600 000 Pfd. = 304 000 
DOH.), 6 992 059 Pfd. Olfarben in Teigforni 414 700 

brauch fertig geinaclitc Farben 5.56 265 Chllons 
= 363 963 Doll. (287 850 Gallons = 245 849 Doll.), 
14 926 695 Gallons 01- nnd Terpentinfirnisse 
14 001 846 Doll. (12 908 248 Gallons = 13 096 63 
Doll.), 1 467 887 Gallons Alkoliolfirnisse 2 046 4-02 
Doll. (503 442 Gallons = 833 ,522 Doll.), 144 428 
Gallons Pyroxylinfirnisse 158 160 Doll. (143 836 
Gallons = 162 601 Doll.), fliissige Trockner, Japme 
untl L x k e  2 846 944 Doll. (2781 116 D>ll.), alle 
anderen Firnisse und Japane 1 249 244 Doll. 
(745 657 Doll.), alle anderen Erzeugnisse 2 162 940 
Doll. (322 166 Doll.). AuBerdeni wurden noch 
Pirniswaren im Werte von 312418 Doll. in Eta- 
blissements hergestcllt, die sich nicht hituptskchlich 
mit diesem Fabrikationszweige befassen. U.  

Chicago. In Texas ist es eineni Farmer gclun- 
gen, Bauinwollsanien zu ziichten, der einen enormen 
Ertrag liefern soll. dngeblirh stellt sirh die Zahl 
der Kapseln an einer Staude auf 50; 55 derselben 
liefern ein Pfund Samen. 

Eiu- and Ausfuhr dcr wiehtigsten Wilreu in 
Australien mit Deutsclilauds Auteil. In der nach- 
stehenden Tabelle sind Waren aufgef uhrt, deren 
Einfuhr oder Ausfuhr in Australien fiir eines der 
letzten zwei Jithre ein und inehr Prozent des Gesanit- 
wert'es ausmachte, und ferner solche IVaren beruck- 
sichtigt', deren Finfuhr &us oder Ausfuhr nach 
Deutschland in dcmselbcn Zoitrauni den1 'CVerte 
nach ein oder nie,hr Prozent der Gesamteinfuhr aus 
oder Gesanitausfuhr nach diesem Lande erreichte. 

Doll. (2 960 370 Pfd. == 195 637 Doll.), ~~1.1111 Ge- 


