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langen Nadeln sublimiert. Das Absorptionsspek-
tram des Dampfes zeigt fiinf schmale Binder in
regelmiBigen Abstinden im Griin und Blau.
Roland Scholl-XKarlsruhe, berichtet iiber

die von ihm mit seinen Assistenten und Schiilern
ausgefithrten Versuche iiber die Konstitution des
Flavanthrens und iiber die Synthese neuer stickstoff-
freier Kiipenfarbstoffe der Anthracenreihe, des
Pyranthrens und Helianthrons. Beziiglich dieses
Teils des Vortrages kann auf das Referat in dieser
Z. 19, 1647 (1906) verwiesen werden. Besonders zu
erwihnen ist eine neue Synthese des Dimethyl-
pyranthrons, ausgehend von Di-m-xylyl und
Phtalsdureanhydrid.

CHj,

AN

CcO
o+ o+ sy

2CH, o0 +
|
CH3|/ \’
NS
CH,
CO CH,
NN

Lo

/CH3
‘000}1 7N

\/ \/ N
CH, CO

L

CH, ("

CO CH,
om0

TH,50, KOH

——

\/\\ /\ CH3
o | o
(JH?‘I/ \\/\\‘/\

NN
C¢H, CO

II.

CO CH,
|/ \'/ N N
l
NS \/ N \CI.I

-
OH\/\/\/W

Ny /\/ S
CH, CO

1L

Die Dixylyldiphtaloylsiure I ist nicht das einzige
Einwirkungsprodukt von Phtalsiureanhydrid auf
Dixylyl. Daneben entstehen noch zwei Siuren,
deren eine, mit der oben genannten isomer, die
Phtaloylsiurereste 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 methy-
lierte Farbstoff, eine Erscheinung die zwar nicht
gerade hiufig, aber doch in anderen Reihen schon

beobachtet worden ist. A. Klages.

Referate.

I. 2. Anpalytische Chemie,
Laboratoriumsapparate und allge-
meine Laboratoriumsverfahren.

P'. Truchot. Nachweis von Molybdin., (Ann. Chim.
anal. appl. 10, 254. 15./7. [1905].)

Man erhitzt die Molybdénsdure, welche durch
Rosten des Molybdinits, des kinstlichen Sulfids
oder irgend eines anderen Minerals gewonnen
wurde, in einer Porzellanschale mit konz. Schwefel-
sdure bis zum Verschwinden der Anhydriddampfe.
Nach dem vollstidndigen Erkalten haucht man den
Riickstand wiederholt an: Bei Gegenwart von
Spuren  Molybdinsiure entsteht sofort eine
prachtige blaue Fdarbung, deren Intensitét mit der
Menge der vorhandenen Molybdénsiure zunimmt,
und die bei gleichzeitiger Anwesenheit von Vanadin
in Grim ibergeht. V.

. Auchy, Die Atznatronmethode zur Bestimmung
von Molybdin im Stahl. (J. Am. Chem. Soc.
21, 1240—1246. Oktober [15./8.] 1905.)

Der Verf. erwidert auf Angriffe, die von Cruger

und Miller (J. Am. Chem. Soc. 26, 675 [1904])

gegen seine Atznatronmethode zur Bestimmung von

Molybdédn im Stahl gemacht worden sind. In fol-

gender Ausfithrungsform gibt die Methode zuver-

lissige Resultate : 0,8 g Faktor-Gew. Stahl wird in
Salpetersiure gelost, die Losung wird zur Trockne
verdampft; der Rickstand wird mit 25 cem konz.
Salzsiure gekocht und nach Zusatz von 10 cem
Schwefelsiure 3 : 1 bis zum Auftreten der Schwefel-
siuredimpfe eingedampft. Man nimmt mit 50 com
Wasser auf, gieBt die Losung unter Umschwenken
langsam in 100 ccm Natronlauge (ca. 453 g: 2100cem
geldst), verdiinnt zu 200 cem, schiittelt um und fil-
triert. 100 ccm des Filtrats versetzt man mit 15 com
konz. Schwefelsiure, reduziert mit Zink und titriert
mit Permanganat. — Bei Gegenwart von Vanadin
und Wolfram sind einige Abiinderungen notwendig.

J. E. Clenell, Kolorimetrische Selenbestimmung.

(Eng. Min. Journ. 80, 777. 28./10. 1905.)
Die Methode dient zur raschen, annidhernden Be-
stimmung kleiner Quantititen von Selen in Krzen,
Hiittenprodukten, Zink-Goldniederschidgen, Cyanid
l15sungen usw. Um das Selen in Losung zu bringen,
versetzt man die Probe zuerst mit konz. Salpeter-
siure, setzt nachtriglich HCl zu und vertreibt das
freie Chlor. Die siedende Flissigkeit versetzt man
mit einigen cem 59, iger NaHSO4-Losung zur Fallung
des Selens. Bei Cyanidlosungen tritt die Selenféllung
schon beim Kochen von 100 cem der Ldsung mit
10 cem Salzséiure auf. Das Selen bleibt lingere Zeit
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in der Fliissigkeit suspendiert, verleiht derselben
eine hellorange- bis scharlachrote Farbe, die mit
einer frisch hergestellten Vergleichsldsung ver-
glichen wird. Zur Herstellung der letzteren wird
0,1 g reines Selen mit {iberschiissigem Bromwasser
in Losung gebracht und so viel Bicarbonat zugesetzt,
bis die Losung farblos wird, die dann auf einen Liter
anfgefiillt wird. Ein bestimmter Teil der erhaltenen
Losung wird mit einigen cem NaHSO;-Losung ge-
kocht. Man kanu noch 0,5 mg Se in 100 cem auf
diese Weise erkennen; eine Bestimmung dauert
15 Minuten. Bleibt bei der Lsung der Probe ein
weiller Niederschlag, so erzeugt man einen solchen
auch in der Vergleichslosung durch Fillung von
K, FeCyg mit ZnCl,. Ein Gehalt an Kupfer wirkt
wegen der dhnlichen Farbung des Niederschlags mit
K, FeCyg storend. Ditz.
H. E. Walters. Die Anwendung von Ammonium-
persulfat bei der Bestimmung von Chrom im
Stahl. (J. Am. Chem. Soc. 2%, 1550—1553.
Dezember [24./10.] 1905. Pittsburg, Pa.)
Man 16st 1,25 g der zu untersuchenden Stahlprobe
unter Erwirmen in 35 coem verd. Schwefelsdure
(1:5), figt Ammoniumpersulfat hinzu, bis alles
Eisen und alle organische Substanz oxydiert ist,
verdiinnt zu 100 cem, setzt 40 cem Silbernitrat-
lésung (4 g AgNO; in 1000 cem) und dann noch
5—T7g Ammoniumpersulfat zu und erhitzt ca. 5 Minu-
ten zum Sieden, um das iiberschiissige Persulfat zu
zerstoren ; dann verdiinnt man zu 500 cem. 100 cem
dieser Losung bringt man in eine Porzellanschale
und titriert das Mangan mit einer Natriumarsenit-
16sung, bis die Losung hellgelb gefarbt ist. Die
Natriumarsenitlosung wird auf cinen Chromstahl
von bekanntem Mangangehalt oder auf Loésungen
von reinem Chrom und Mangan gestellt. Die
restierenden 400 ccm der Losung versetzt man mit
iiberschiissiger, titrierter Ferrosulfatlésung (22,5 g
Ferroammoniumsulfat, 50 cem konz. Schwefelsdure
zu 1000 cem verdiinnt) und titriert den Uberschul
mit Permanganat zuriick. Aus dem Verbrauch an
Ferroionen ergibt sich die Menge des vorhandenen
Chroms und Mangans; nach Abzug der auf Grund
der ersten Bestimmung berechneten Manganmenge
erfihrt man den Chromgehalt. — Enthilt der Stahl
erhebliche Mengen Vanadin, so mufl das Mangan
nach der Wismut- oder F o r d s schen Methode be-
stimmt werden; bei Wolframstahlen st6rt die in ge-
ringen Mengen sich ausscheidende Wolframsiure
nicht. V.
Ed. Donath. Zur gewichtsanalytischen Bestimmung
des Mangans nrittels Wasserstoffsuperoxyds. (Z.
anal. Chem. 44, 698—699. September [Juli]
1905. Briinn.)
Verf. nimmt fiir sich und R. Z e 11 er die Prioritiit
fir die Trennung von Mangan und Zink mittels
Wasserstoffsuperoxyds in Anspruch. Wr.
F. Kietreiber., Uber Manganbestimmung im Roh-
eisen (Ferromangan, Spiegeleisen).  (Osterr.
Chem.-Ztg. 8, 563—566. 15./12. 1905. Wien,
K. K. Generalprobieramt.)
Der Verf. empfiehlt folgende Ausfithrungsform der
urspriinglich von Volhard angegebenen Titra-
tion des Mangans im Roheisen durch Permanganat.
2 g Spiegeleisen oder Ferromangan werden mit
30 cem konz. Salzsiure 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 cem konz. Schwefelséure eingedampft und bis zum
Auftreten von Schwefelsiuredimpfen erhitzt, vor-
sichtig in einen 1 Literkolben gespiilt, mit aufge-
schlimmtem — von reduzierenden Substanzen
freiem — Zinkoxyd zur Neutralisation und zur F&l-
lung des Eisens versetzt und auf 1000 ccm gestellt.
250 cem der filtrierten Losung werden mit viel
Wasser verdinnt und nach Zusatz von 20 cecm
109%ig. Zinksulfatlosung und 2'I'ropfen Salpetersiure
heil mit Permanganat titriert. Weitere 250 cem
des Filtrats werden mit Sehwefelsiure stark ange-
sauert und in der Kilte mit Permanganat gepriift.
Eine andere Abinderung ist von L. Schnei -
der angegeben: ca. 0,6 g des durch Miillergaze
gebeutelten Roheisens werden mit 0,5 g Soda und
2 g Magnesiumcarbonat innig gemischt und eine
Stunde im unglasierten Tiegel in der Muffel ge-
glitht. Der Kuchen wird mit Wasser und 25 ccm
Salzsiure geldst, mit 25 cem verd. Schwefelsidure
versetzt und wie oben mit Zinkoxyd neutralisiert.
Man verdiinnt zu 1000 cem und titriert 500 cem
der filtrierten Losung mit Permanganat. V.
M. Griger. Uber die Bestimmung von. Mangan neben
Chrom. (Chem.-Ztg. 29, 987—988. 20./9. 1905.
Wien.)
Die Lésung von Mangan und Chrom wird bei Wasser-
badtemperatur mit ,,Zinksulfat“‘schlamm (bereitet
durch Mischen und Schiitteln von 228 g reinem,
kristallisiertem Zinksulfat und 28 g reinem Atzkali
in je 500 cem Wasser gelost) versetzt, bis der ent-
stehende Niederschlag nicht mehr griin, sondern
grauviolett erscheint. Die Fliissigkeit mit dem
Niederschlage wird zur Marke aufgefiillt und durch
ein Faltenfilter filtriert; ein aliquoter Teil wird mit
Zinksulfatlosung versetzt, zum Sieden erhitzt und
mit 1/;o-n. Permanganatlosung titriert. Die Me-
thode gibt ziemlich genaue Resultate, wenn nicht
mehr wie 0,1 g Chrom vorhanden ist. V.
G. Fernekes und A. A. Koch. Velumetrische Be-
stimmungsmethoden fiir Kupfer. (J. Am. Chem.
Soc. 27, 1224—1240. Oktober [9./7.] 1905.)
Die Verff. haben verschiedene bekannte Methoden
zur volumetrischen Bestimmung des Kupfers hin-
sichtlich ihrer Brauchbarkeit und Genauigkeit ge-
priift. Ohne auf die Ergebnisse im einzelnen naher
einzugehen, sei hier nur erwéhnt, daBl 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
ausfithrbar. V.
Earle B, Phelps. Die Bestimmung kleiner Mengen
Kupfer in Wasser. (J. Am. Chem. Soc. 28, 368
bis 372. [11./1. 1906].)
Das mitgeteilte Verfahren beruht darauf, dall etwa
1 1 Wasscr auf 75 cem eingedampft, nach Anséuern
mit Schwefelsdure elektrolysiert, und das nieder-
geschlagene Kupfer nach dem Auflgsen in Salpeter-
siure kolorimetrisch als Suflid durch Vergleichen
mit Loésungen von bekanntem Kupfergehalt be-
stimmt wird. Als Anode dient eine Platinschale von
100 cem, die in einem Metallschilchen steht, das
etwas Quecksilber enthédlt und mit dem positiven
Pol verbunden ist. Die Kathode besteht aus ciner
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Platindrahtspirale. Zur Abscheidung des Kupfer-
sulfides wird eine Mischung gleicher Teile 109-
iger Kalilauge und gesiittigtem Schwefelwasserstoff-
wasser und als Vergleichslosung eine mit 1 cem
Schwefelsiure angesiduerte Losung von etwa 0,8 g
kristallisiertem Kupfersulfat im Liter angewendet.
C. Mai.
Die Bestimmung von Sauerstoff im
(Analyst 30, 385—394. Dezember

L. Archbuit.
Kupfer.
1905.)

Bei der H a m p e schen Methode zur Bestimmung

von Sauerstoff im Kupfer werden feine Kupfer-

spéne erst im Kohlensiurestrom, dann im Wasser-
stoffstrom erhitzt usw. Dickson empfahl (vgl

Ref. diese Z. 19, 484 [1906]), das Kupfer mit Zinn

zu legieren und die Legierung zum Schmelzen zu

erhitzen, um sicher allen Sauerstoff auszutreiben.

Der Verf. weist durch eingehende Versuche nach,

daf} die Legierung mit Zinn unnétig 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-
flige desselben wird gelockert, so daf der Wasserstoff
bis in das Innere der einzelnen Kupferspine ein-

dringen kann; diese Verdnderung des Kupfers im

Wasserstoffstrom ist durch Mikrophotographie be-

sonders deutlich veranschaulicht. Tm tibrigen geben

die Ham pesche und die Dicksonsche Me-

thode iibereinstimmende 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 Hiittenprodukten zu

bestimmen. Zur Verbilligung hat er eine besondere

Form einer Kathode konstruiert. Sie besteht in

Platinfolie von 0,0025 ecm Dicke und 12,5 em Liinge,

die obere Hilfte ist 4 cm breit und setzt sich in eine

schmale Zunge von 0,7 cm Breite fort. Die Immer-
sionsoberfliche betrigt 50 qem und das Gewicht

1,56 g. Die obere Hilfte wird erst im Sandgeblise

behandelt und sodann der Liinge nach gewellt. Die

Anoden, von denen je 1 zwischen einem Paar Katho-

den verwendet wird, bestchen gleichfalls in Streifen

Platinfolie von 0,0025 cm Dicke, 12,5 cm Linge und

0,5 cm Breite. Die Elektroden sind an Aluminium-

Pole angeschlossen. Gegenwirtic enthilt das

Laboratorium des Verf. 2 Sitze von je 30 Zellen,

von denen der eine fiir Blei- und der andere fiir

Kupferbestimmungen dient. Je 1 Voltmeter und

Ampéremetersind fiir alle Zellen hinreichend, und mit

dieser Ausriistung werden durchschnitttich 45 Blei-

und 50 Kupferbestimmungen an 1 Tage ausgefiihrt.

Blei bestimmt Verf., indem er das Erz in einem
groflen Battericbecher von 100 cem Kapazitit wigt
und mit 10 com Salpetersiure digeriert. Das Bleisulfat
16st sich rasch nach Zusatz von 10—20 ccm einer

gestittigten Lisung von Ammoniumnitrat, die 20%,

freies Ammoniak enthélt, auf. Ist die Losung

vollkommen, so wird der Becher nahezu mit Wasser
aufgefiillt, und es werden weitere 10—20 com Salpeter-
saure zugesetzt, worauf die Lésung mit einer

Stromstarke von 1,5—2 Amp. elektrolysiert wird.

Nach 2 Stunden ist simtliches Blei auf der Anode

als Peroxyd abgesetzt. Sie wird herausgenommen,

in Wasser und Alkohol gewaschen, gegliiht und

gewogen. Der theoretische Faktor betrigt 0,866.

fiir den praktischen Gebrauch ist jedoch 0,855
genauer. Wie Verf. bemerkt, liefert diese Methode
ebenso genaue Resultate, wie sorgfiltig ausgefithrte
elektrolytische Kupferbestimmungen. Bei Gegen-
wart von Antimon oder Mangan ist es notwendig,
in dem Elektrolyt einen groBen Uberschuf von
freier Salpetersiure zu haben, in diesem Falle
verursachen sie keine Stérungen. Wismut wird
teilweise als Wismutoxyd mit dem Blei, auch bei
Anwesenheit einer erheblichen Menge freier Salpeter-
sdure, abgesetzt; seine Gegenwart 143t sich an einer
hellblauen Farbung erkennen, welche es der Per-
oxydabsetzung verleiht. Arsenik und Tellur miissen
vor der Elektrolyse ausgeschieden werden, da sie,
wenn sie in groBen Mengen vorhanden sind, die

Absetzung des Bleies verhindern. Zum Wigen des

Bleis benutzt Verf. ein Gewicht von 855 mg.
Die Elektrolyse der Kupferlosung lafit sich,

wie Verf. durch Zufall entdeckt hat, durch Zusatz

einer geringen Menge Ol erheblich beschleunigen.

Man kocht zu diesem Zweck hartes Ol mit starker

Salpetersdure, worauf die Losung abgekiihlt und

das Fett entfernt wird. Man erhilt hierdurch eine

tiefrote Losung, nach deren Zusatz zu der Salpeter-
sdurelosung des Kupferelektrolyts man hohe Strom-
dichten benutzen kann und trotzdem dic Absetzung
von sdmtlichent Kupfer in reinem Zustande inner-
halb 3 Stunden erzielt. AufBlerdem verursachen
Arsenik und Antimon nach Zusatz dieses Priparats
keine Storungen, wie bei der gewdhnlichen elek-
trolytischen Ausfillung von Kupfer. Das Erz wird,
wieoben, in einem Becher von 100 cem Gehalt gewogen
und mit 7 cem Salpetersiure digeriert, bis die Démpfe
aufhtren. Hierauf werden etwa 2 ccm der oben
erwihnten, mit Salpetersiure verd. Ollssung zuge-
setzt, worauf der Becher mit Wasser aufgefiillt und
einen Augenblick stehen gelassen wird. Die Losung
wird sodann mit einem Strom von 1,5 Amp. 3 Stun-
den lang elektrolysiert. Wéahrend der Operation
darf an der Kathode absolut keine Gasbildung
eintreten. Dies geschieht hédufig, wenn der Strom
zuerst angedreht wird, mufl aber aufhéren, sobald
er fiir eine Sckunde ab- und dann wieder angedreht
wird. Der Verf. hat mit diesem Verfahren mehr als

3000 Bestimmungen von Kupfer ausgefithrt und

dasselbe auch fiir Schmelzereizugstaub angewendet.

An Stelle der Ollssung hat Verf. verschiedene

Nitro - Kohlenwasserstoffe probiert, Dinitro-

Naphtalin liefert nahezu gleiche Resultate bei

etwas groflerer Sorgfalt.

Max Lefeldt. Die Loslichkeit von Chlorsilber in
Héllensteinlésung.  (Apothekerztg. 21, 643.
1./8. 1906. Berlin.)

Gelegentlich der Darstellung von Hollenstein aus

Silberriicksténden beobachtete Verf. eine Verun-

reinigung des Silbernitrates durch Chlorsilber.

Die silberhaltige Fliissigkeit wurde mit Salzsiure

versetzt und das Chlorsilber durch Kochen in einer

natriumcarbonathaltigen Traubenzuckerlésung zu
metallischem Silber reduziert und letzteres durch

Ldsen in Salpetersiure, D. 1,18 — und Eindamp-

fen dieser Losung — ins Nitrat iibergefiihrt. Das

so gewonnene Silbernitrat war chlorsilberhaltig.

Verf. ermittelte daraufhin, dafl 8 g einer Losung von

5 g Silbernitrat in 3 g Wasser in der Kilte ca,

0,009 g frisch gefilltes Silberchlorid, beim Erhitzen

dagegen ca. 0,026 g Chloride auch #lteren Datums
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zu l6sen vermag. Um ein tunlichst chloridfreies
Nitrat nach dem obigen Verfahren zu erhalten, ist
anf einen groBen Uberschuf von Soda zu achten.
Als beste Reduktionsmethode empfiehlt Verf. das
Schmelzen des Chlorsilbers mit gleichen Teilen
eines (Gemisches, bestehend aus 2 T. entwissertem
Natriumcarbonat, 2 T. Kalinmearbonat und 1 T.
Kaliumnitrat in einem hessischen Tiegel. Der Re-
gulus ist reines Silber. Fr.
P. Jannasch und 0. von Mayer. Uber die guantita-
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 quantitativ gefillt.
Wo das Hydrazin infolge von Mitfallung fremder
Substanzen versagt, ist Hydroxylaminchlorhydrat
anwendbar; die Reduktion mull dann bei 80° durch
lingeres Erwarmen auf dem Wasserbad unterstiitzt
und das Filtrat nochmals mit dem Reduktionsmittel
geprift werden. Mit gutem Erfolge durchgefiihrt
wurden mit Hydrazinchlorhydrat oder Hydroxyl-
aminchlorhydrat die Trennung des Goldes von K,
Na, Ba, Sr, Ca, Mg, Al, Cr, Zn, Mn, Fe, Ur, Ni, Co,
Cd, Hg, Pb und Cu. Die Trennung von G o1d und

Zinn gelang dagegen nicht. Sieverts.
Dr. Karl Goldschmidt. Quantitative Bestimmung
von Silber und Gold. (Z. anal. Chem.

43, 87. Mirz 1906.)
Silber fillt quantitativ aus, wenn man die Silber-
16sungen mit Kobaltblech kocht und 146t sich als
ein schwarzes Pulver zur Wigung bringen. Gold fallt
aus seinen Ldsungen quantitativ aus, wenn man
Nickelblech in siedende Goldsalzlgsungen taucht und
kann als schwarzes Pulver bestimmt werden. Wr.
T. K. Rose. Probieren von Gold. (Eng. Min. Journ.
80, 492493, 16./9. 1905.)
Verf. berichtet iiber einige Verbesserungen beim
Probieren. Da die Edelmetallverluste je nach dem
Luftzuge an verschiedenen Stellen der Muffel ver-
schieden sind, wird der Luftzug in der Muffel vom
Zuge der Feuergase unabhéngig gemacht. Zu die-
sem Behufe wird die Muffel bedeutend verlingert
und die Kupellen so weit riickwiirts eingesetzt, dab
vorn noch durch einen Ziegel der direkte Luftzug
abgehalten werden kann. Bei der Quartation
nimmt man vorteilhaft das Verhiltnis von Ag: Au
wie 2: 1. Das verwendete Probiergold war frither
916,68 Tausendstel fein und wurde aus 11 T. Gold
und 1 T. Silber hergestellt. Ditz.
Julius Donau. Uber eine neue Methode zur Bestim-
mung von Metallen (besonders Gold und Pal-
ladium) durch Leitfihigkeitsmessungen. (Wie-
ner Monatshefte 2¥, 59—70. Jan. [Dez. 05.]
1906. Graz.)
Die vorgenommenen Untersuchungen beschrinken
sich auf die Metalle Gold und Palladium. Es wurde
festgestellt, daB die Grofle der Leitfihigkeitser-
hohung, die nach erfolgter Reduktion einer Gold-
chloridchlorwasserstofflésung  durch Kohlenoxyd
eintritt, mit dem Goldgehalt zwar nicht in Propor-
tionalitédt, aber doch in einem verwertbaren Zu-
sammenhang steht. Hingegen war beim Palladinm,
welches bekanntlich mit Kohlenoxyd in gleicher
Weise redgiert wie Gold, die Leitfihigkeitserhohung
dem Metallgehalt der Lésung innerhalb ziemlich
weiter Grenzen nahezu proportional.

Der Vorteil dieser Methode besteht vor allem
darin, dafB sie zur Bestimmung derartig geringer
Metallmengen geeignet ist, dal3 dabei die gewichts-
analytischen Methoden versagen. Wr.
H. N. Stokes und J. R. Cain. Kolorimetrische Be-

stimmung von Eisen mit besonderer Beriick-

sichtigung der Reinheit der Reagensmittel.

(Transactions Am. Chem. Society, Ithaca,

28.—30./6. 1906; nach Science 24, 239.)
Die Verff. schlagen vor, um die storende Wirkung
groBer Mengen von Siuren oderSalzen zu beseitigen,
das Eisen zu konzentrieren, entweder durch Ver-
dampfung im Falle von sehr fliichtigen Stoffen oder
durch Ausscheidung in Form von Hydroxyd
mittels Mangandioxyd oder in Form von Sulfid
nmittels Kadmiumsulfid. Nach gentigender Be-
handlung wird es in freier, mit Quecksilbercyanat
gesattigter Schwefclcyansiure aufgelést und nach
Zusatz einer geringen Menge Persulfat mit Amylal-
kohol in dem Kolorimeteraylinder extrahiert. In
dem anderen Zylinder ist die gleiche Menge Schwe-
felcyansdure und Amylalkohol enthalten. Angeb-
lich 148t sich auf diese Weise weniger als 0,001 mg
Eisen in 50 g eines nichtflichtigen Salzes ent-
decken. D.
P. Jannasch und J. Schilling. Uber die quantitative

Trennung des Eigens und Thoriums von Uran

in ammoniakalischer Losung durch Hydroxyl-

amin. (J. prakt. Chem. [2] 72, 26—34. 1./7.

[1905].)

Die Verff. beobachteten, daBl Hydroxylaminver-
bindungen die analytisch &uBerst wichtige und
wertvolle Eigenschaft besitzen, die Uranfillung
durch Ammoniak unter allen Umstéinden zu ver-
hindern. Auf diese Tatsache griinden sie Methoden
zur Trennung des Thoriums und Eisens von Uran.
Zugleich werden Angaben gemacht iiber die Fillung
des Thoriums bei Gegenwart von Hydroxylamin-
chlorhydrat, itber Verhalten und Bestimmung des
Urans und iiber die Fallbarkeit von Thoriumnitrat-
l6sungen vermittels organischer Sduren und deren
Salze. V.

A. Christensen. Bestimmung von metallischem

Eisen in Ferrum reductum, (Z. anal. Chem 44,
535—540. Juli 1905. Kopenhagen.)

Von den bekannten Methoden diirfte wohl die von
Wilner (Farm. Tidskrift 1880, 225. Stockholm)
als die beste anzusehen sein; die Jod-Jodkalium-
methode des ,,Deutschen Arzneibuches IV.® ist
zwar leichter ausfiihrbar, aber nicht genauer. Von
den dlteren Methoden gibt diejenige, bei welcher
Eisenchlorid zur Verwendung kommt, gute Resul-
tate, wenn man nach folgenden Angaben des Verf.
verfialirt. Die Reaktion verliuft dann vollstindig
im Sinne der Gleichung: Fe+2FeCl; = 3FeCl,.
Ca. 0,5 g genau abgewogenes Ferrum reductum
bringt man in einen vorher mit Kohlensdure ge-
fillten 100 cem-Kolben, fitgt 50 cem einer siure -
freien Fisenchloridldsung (1:10) hinzu und
schiittelt den verschlossenen Kolben wihrend
15—20 Minuten wiederholt um. Dann fiillt man
mit ausgekochtem Wasser zur Marke auf und 1206t
bis zum folgenden Tage stchen. 10—20 ccm der
geklirten Lésung 148t map in 50 cem 109iger,
ausgekochter und im Kohlensiurestrome erkalteter
Schwefelsiure einflieBen und titriert sofort mit
1/;¢n. Permanganatlésung. In einem Merck-



XX. Jahrgang.
Heft 2, 11. Januar 1907.

Analytische Chemie, Liaboratoriumsapparate und -verfahren. 73

schen Préaparate wurden nach dieser Methode im
Mittel 91,759, metallisches Eisen gefunden; Wil -
ners Methode ergab 91,409,. Mit den Resultaten
der gasvolumetrischen Methode konnen diese Re-
sultate nicht direkt verglichen 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 tberein. V.

F. Barmwater. Physikalische Bestimmung von
metallischem Uisen in Ferrum reductum. (Z.
anal. Chem. 44, 541-—543. Juli 1905. Kopen-
hagen.)

Der Verf. beschreibt einen Apparat und die Aus-

tithrung zur gasvolumetrischen Bestimmung des

metallischen Eisens in Ferrum reductum. Der be-
schricbene Apparat kann aunch fur dic Unter-

suchung von Zinkstaub benutzt werden. V.

H, Cormimbeeut und L. Grosmann. Bestimmung
von metallischem Eisen in Ferrum reductum.
(Ann. Chim. anal. appl. 10, 420--422. 15./11.
1905.)

Die Verff. haben die Methode zur Bestimmung von
metallischem Eisen in Ferrum reductum des deut-
Ehen Arzneibuchs vereinfacht, indem sie eine grofiere
Einwage machen und das jedesmalige Abwégen von
Jod durch Anwendung einer entsprechend starken
Jodlésung umgehen. Man behandelt 1 g Ferrum
reductum 6 Stunden lang unter hiufigem Um-
schitteln mit 25 cem 2-n. Jodldsung (254 g Jod
+360 g Jodkalium zu 1000 cem geldst), verdinnt
dann mit ca. 300 com Wasser und titriert das iiber-
schiissige Jod mit 2-n. Thiosulfatlésung zuriick.

V.
L. Brandt. Uber die Anwendung von Diphenyl-
carbohydrazid als Endikater bei der Eisen-

titration nach der Bichromaimethede. (Z.

anal. Chem. 4%, 95—99. Miarz 1906. Vor-

laufige Mitteilung.)
Verf. schligt vor, das Diphenylcarbohydrazid
[CO(NH.NH.C¢H;),] beim Titrieren von Eisen mit
Bichromat als Indikator zu verwenden und so das
lastige Tipfeln zu vermeiden. 0,1 g Diphenyl-
carbohydrazid wird in 35 cem konz. Kssigsdure
gelost, und die Ldsung auf 100 cem mit Wasser
verdiinnt. Hiervon werden jedesmal 5 cem ange-
wendet. — Beim Titrieren entsteht zunichst eine
lebhafte rotviolette Farbe, spiter eine Mischfarbe,
bis zuletzt ein scharfer Umschlag in ein reines Griin
erfolgt, der die Beendigung der Titration anzeigt.
Unbedingt erforderlich ist dic Anwesenheit von ca.
70 cem Salzsidure (1,12 spez. Gew.) und 100 ccm-
einer phosphorsiiurchaltigen Mangansulfatlosung
(6 kg Mangansulfat, 33 1 verd. Schwefelsaure [1 : 3],
3 1 Phosphorsiure [1,7 spez. Gew.] zu 60 1 aufge-
fiillt). Bei Eisenmengen unter 0,2 g ist die Mangan-
sulfatlosung wegzulassen, bei weniger als 0,1 g ist
noch ein besonderer Zusatz von Eisenchlorid
erforderlich. Wr.

M. R. Namias. Zur Analyse der Eisenerze umnd

Schlacken. (Moniteur Scient. (4) 20, 266 [1906].)

Verf. verteidigt seine Methode zur Analyse eisen-

haltiger Erze und Schlacken (Moniteur Scient. (4),

19, 279 [1905]) gegen die Einwendungen Macris.
Nn.

Ch. 1907.

Gregory Paul Baxter und Harry Louis Frevert, Die
Titration ven Eisenoxydul mit Permanganat in
Gegenwart von Salzsiure. (Am. Chem. J. 34,
109—117. August [26./4.] 1905. Cambridge,
Mass.)

Verff. haben evmittelt, daB bei Gegenwart von Salz-

sdure eine genauc Eisenbestimmung durch Titrieren

mit Permanganat nur dann ausfiithrbar ist, wenn,
bei Eisenmengen bis zu 3 g, 1 g Manganchloriir oder

0,5 g Mangansulfat zugesetzt werden. Den Grund

fiir den Fehler, der ohne Zusatz von Mangansalzen

" stets gemacht wird, finden sic in der Bildung von

unterchloriger Siure. Wr.
V. Komar. Uber die Anwendung des sauren schwe-
felsauren Salzes Fell(80,),.4H,0 zur Tren-

nung des Eisens vom Zink in der Laborato-
riumspraxis. (Chem.-Ztg. 360, 31—32. 13./1.
1906.)

Das vom Verf. gefundene Salz FeH(SO,),.4H,0
zerfillt schon bei maBigem Glithen (nahe 100°) im
Sinne der Gleichung :
2FeH(804),.4H,0 = Fe, 05 + 9H,0 + 480,
wihrend Zinkvitriol sich nur bei Temperaturen
iiber 700° spalten 1a8t. Diese Tatsachen fithrten zu
einer neuen Methode zur Trennung des Eisens von
Zink. Man fithrt die betreffenden Zink- und Eisen-
salze in die Sulfate iiber, 1ost sie in Schwefelsiure
von ca. 1,3—1.4 spez. Gew. und oxydiert vollstéin-
dig mit Salpetersidure. Man dampft die Losung ein,
trocknet den Riickstand vorsichtig auf dem Sand-
bade, tbertriigt ihn in einen Tiegel und glitht ihn
bis zur Gewichtskonstanz. Nach 30--45 Minuten
16st man das Zinksulfat und filtriert das Eisenoxyd
ab. V.
L. L. de Koninek. Untersuchungen itber die Reak-
tion der Eisensalze mit Schwefelnatrium. (BIL
Ass. Belg. 19, 181189, Juli [April] 1905.
Liittich.)
An Empfindlichkeit kommt die Reaktion der Eisen-
salze mit Alkalisulfiden derjenigen mit Ferro-
cyankalium gleich. Dabei tritt stets in der {iber-
stehenden Losung eine Griinfirbung auf; bei sehr
verd. Losungen wurde zunichst eine bréunliche
Farbung beobachtet, die aber allméhlich in Griin
iibergeht.  Als Ursache dieses Farbenwechsels
vermutet Verf, eine molekulare Umwandlung des
FeS, analog dem Vorgang bei der Farbenverinde-
rung der Sulfide des Mangans, Kadmiums, Queck-
silbers und Antimons unter bestimmten Bedin-
gungen. Die Griinfairbung der Lésung erklirt sich
nach seinen Versuchen am wahrscheinlichsten
durch Annahme der Bildung einer kolloidalen
Lésung von FeS. Wr.
H. Cormimboeunf. Bestimmung von Nickel. (Ann.
chim. anal. appl. 11, 6-—8. 15./1. 1606.)
Die Bestimmung des Nickels als Sulfat erfordert
sehr viel Zeit und Aufmerksamkeit; sie wird deshalb
nur noch selten ausgefithrt. Die elektrolytische
Bestimmung des Nickels ist sehr genau und einfach
ausfithrbar, sic erfordert aber das Vorhandensein
einer entsprechenden elcktrolytischen Hinrichtung.
Der Verf. empfichlt daher, das Nickel als Sulfid zu
fillen und als Oxyd zu wigen. Das Nickel — oder
eine nickelhaltige Legierung — wird in Séauren
gelost; durch Schwefelwasserstoff werden alle durch
dieses Reagens aus saurer Losung fallbaren Motalle

10
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entfernt, der iiberschiissige Schwefelwasserstoff
wird weggekocht, und das Eisen wird durch zwei-
malige Ammoniakfillung entfernt; darauf wird das
Nickel durch Einleiten von Schwefelwasserstoff in
die ammoniakalische Losung gefillt. Der Nieder-
schlag wird filtriert, wobei darauf zu achten ist,
dall das Filter niemals leer liuft. KEbenso wischt
man den Niederschlag aus, zuerst mit destilliertem
Wasser, dann mit 909)igem Alkohol. Man erhilt so
ein rein schwarzes Nickelsulfid. Filter und Nieder-
schlag werden in einem Porzellantiegel vorsichtig
cingedschert, bis ein gleichmaflig graues Pulver,
ohne schwarze Flecken, entstanden ist. Dieses
Pulver wird in einen Platintiegel gebracht und
einige Minuten vor dem Geblise geglitht. Man er-
hilt so ein Nickeloxyd von schén griner Farbe.
Wenn die vom Verf. gegebene Vorschrift genau
eingehalten wird, sind die Resultate gut. V.
St. R. Benedict. Uber den Nachweis von Nickel.
(J. Am. Chem. Soc. 27, 1360—1361. Oktober
1905. Cincinnati.)
Die vollstindige Entfernung des Kobalts durch
Kaliumnitrit vor der Priifung auf Nickel erfordert
mindestens 24stiindiges Stehenlassen. Schneller aus-
filhrbar ist folgende Abénderung der Methode, wel-
che auf der bekannten Tatsache beruht, daf Kalium-
kobaltnitrit in gesittigter Chlorkaliumlésung viel
schwerer 16slich ist als in Wasser. Einen Teil der
zu priifenden Losung priift man auf Kobalt. Ist
Kobalt vorhanden, so neutralisiert man den Rest
der Losung, sittigt sie mit Chlorkalium, gibt noch
einen Uberschufl Chlorkalium hinzu und fillt dann
durch Zusatz von festem Kalinumnitrit. Dann siduert
man mit Essigsiure an und schiittelt 1/, Minute.
Das Kobalt fallt sofort vollstandig aus, durch etwas
Nickel verunreinigt, wenn letzteres in grofer Menge
vorhanden ist; man filtriert und priuft das Filtrat
mit Schwefelammonium auf Nickel. Entsteht eine
Fillung, so priife man diese noch durch die Perlen-
reaktion. Wenn der Kaliumkobaltnitritniedcrschlag
durchs Filter geht, schiittle man ihn mit 5—6 g
Baryumsulfat. V.
L. Tschugaefl. Uber ein neues empfindliches
Reagens auf Nickel. (Berl. Berichte 38,
2520—2522. 22./7. [6./7.] 1905. Moskau.)
Der Verf. hat in dem «-Dimethylglyoxim,
CH;.C(:NOH).C(:NOH). CHj, ein sehrempfindliches
und charakteristisches Reagens auf Nickel gefunden.
Die Losung wird mit tiberschiissigem Ammoniak
oder Natriumacetatldsung versetzt, ctwas gepul-
vertes Dioxim zugegeben und kurze Zeit zum
Sieden erhitzt. Bei Gegenwart von Nickel ent-
steht sofort ein scharlachroter Niederschlag :
[NiD.DH,(DH, = Dioxim)]. Bei sehr kleinen
Mengen Ni scheidet sich die Verbindung erst nach
wenigen Minuten aus. Die Reaktion ist bei einer
Verdiinnung von 1Ni auf 400 000 T. Wasser noch
gehr deutlich. Ist viel Kobalt zugegen, so wird
die zu priifende Fliissigkeit mit einem grofien Uber-
schufl von NH; 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
gefirbt; sonst ist er farblos. Es gelingt so 0,1 mg Ni
neben 500 mg Co deutlich nachzuweisen. Zur Kon-
trolle kann der Niederschlag in Alkohol oder Chloro-

form gelést 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 Fufinote gegeben. Sieverts.
P. Jannasch und 0. von Mayer. Uber das Verhalten
der Metalle der Platingruppe zu Hydrazin- und
Hydroxylaminsalzen und einige quantitative
Trennungen derselben von Gold. (Vorl. Mitteilg.
‘(Berl. Berichte 38, 2130 f. 17./6. 1905.
Heidelberg.)
Hydroxylaminchlorhydrat fillt in salzsaurer Losung
das Gold quantitativ, Palladium bleibt in
Losung. Ebenso 146t sich die Trennung des Gol -
des von Platin, Iridium, Osmium,
Ruthenium und von Rhodium ausfiithren.
Hydrazin fithrt unter gleichen Bedingungen
nicht zum Ziel. Von den Platinmetallen wird durch
Hydrazin in saurer Losung nur das Palladium ge-
fallt, bei Gegenwart von Gold werden aber auch die
ibrigen Metalle mitgerissen. Aus demselben
Grunde versagt die Trennung von Palladium und
Rhodium. Sieverts.
L. Quennessen. Trennung 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. Salpetersdure, D. 1,32 und 3 T. Salzsiure,
D. 1,18) aufgeldst. Die erhaltene Losung wird ein-
gedampft und zur Entfernung der letzten Sdure-
reste bei 120° getrocknet. Den Riickstand nimmt
man mit Wasser auf und fillt die Metalle durch
Magnesium. Der Niederschlag wird getrocknet und
im Wasserstoffstrom auf dunkle Rotglut erhitat.
Nach dem Erkalten l6st man das iiberschiissige
Magnesium durch verdiinnte Schwefelsiure (1 : 10)
und behandelt den Riickstand mit verd. Konigs-
wasser (1 T. + 3 T. Wasser); hierbei geht nur das
Platin in Losung; es wird mit Chlorammonium ge-
fillt und nach vorsichtigem Glithen des
Niederschlags als Platin bestimmt. — Das durch
Magnesium abgeschiedene Iridium ist in feuchtem
Zustande und auch nach dem Trocknen bei 100°
oder Erhitzen auf dunkle Rotglut in verd. Schwefel-
sidure und in Fssigsiure 16slich; es ist deshalb wahzr-
scheinlich in Form eines Oxydes vorhanden. Bei
100° getrocknet, firbt dieses Oxyd verd. Schwefel-
siiure anfangs gelb, spiter violett, Essigsiure da-
gegen griin; das auf 440° erhitzte Oxyd firbt Schwe-
felsdure sofort violett, das auf 800° erhitzte fiarbt
blau. V.
C. Reichard. FEine neue Spezialrealition des bor-
sauren Natriums, Borax (Na,B.0;410H,90).
(Pharm.-Ztg. 51, 298. 31./3. 1906. Berlin.)
Einzig und allein B or a x reagiert von allen bor-
sauren Natrium- und Ammoniumsalzen mit «-Ni-
troso-f3-Naphthol in der Kdlte. Freie
Borséure gibt diese Reaktion nicht. Ausfithrung :
Man verreibt Borax mit einer kleinen Menge Ni-
trosonaphtol, feuchtet das Gemisch mit kaltem
Wasser an und verteilt es mittels Glasstabes auf
eine groBere Fliche. Sofort tritt eine deutliche
hellgriine bis intensiv griine Firbung
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ein. Selbst nicht direkt wigbare Boraxmengen rufen
eine Reaktion hervor, Alkalilaugen, einschlieBlich
Ammoniak, und Siuren sind fernzuhalten. Siuren
konnen abgestumpft werden; Ammoniumsalze ver-
halten sich indifferent, desgleichen die substituier-
ten, organischen Salze, wie z. B. Methylamin-
chlorhydrat. Verf. betétigt sich weiter auf diesem
Gebiete. Fritzsche.
H. Theodor. Quantitative Kohlensiurebestimmung.
(Chem.-Ztg. 30, 17—18. 10./1. 1906. Breslau.)
Die Carbonate werden in iiblicher Weise mit Sduren
zerlegt; die entweichende Kohlensiure wird in zwei
mit Normalnatronlauge beschickten Absorptions-
gefilen aufgefangen. Nach beendigter Entwick-
lung wird die Menge der Kohlensiiure durch Titra-
tion der Lauge ermittelt, indem man nach Zusatz
von {iberschiissigem Chlorbaryum zuerst mit
Phenolpbtalein als Indikator das freie Natron-
hydrat, dann, nach Zusatz von Methylorange das
Baryumcarbonat, und somit die Kohlenséure,
titriert. Der Carbonatgehalt der angewandten Lauge
muf} bekannt sein. Die Methode hat folgende Vor-
zige : Die Kohlensiure braucht nicht getrocknet
zu werden, und mitgerissene Salzsfiure stort das
Resultat nicht, da durch dieselbe nur die Gesamt-
alkalitit, nicht der Carbonatgehalt der Lauge be-
einflufft wird. V.
€. Lunge. Uber Gehaltshbestimmung ven konz.
Salpetersiure durch das spez. Gewicht. (Chem.-
Ztg. 29, 933934, 6./9. 1905.)
Die von F. Winteler iiber diesen Gegenstand
gemachten Angaben (vgl. Ref. diese Z. 19, 486
[1905]) kénnen nicht richtig sein. Die von Lunge
und R ey angegebene Tabelie der spez. Gewichte
konz. Salpetersiure stimmt bestens iiberein mit den
Tabellen von Veley und Manley und den erst
kiirzlich verdffentlichten von Ferguson. Von
diesen 3 Tabellen weicht die von Winteler
stark ab. V.
J. Meisenheimer und F. Heim. Zur Bestimmung der
Salpeter- uud salpeirigen Siure. (Berl. Be-
richte 38, 4136. 29./12. [14./12.] 1905.)
Auf die Bemerkungen Raschigs (vgl. folgen-
des Ref.) erwidern die Verff., dal die von ihnen
angegcebene Methode vornehmlich die Bestimmung
von Salpeter- und salpetriger Siure nebenein -
ander bezweckt. Fiir diesen Zweck kann die
bereits von L e e d s (Z. anal. Chem. 18, 536 [1879])
und jetzt wieder von Raschig angegebene
Titration mit Thiosulfat nicht in Betracht kommen.
V.
F. Raschig, Bestimmung der salpefrigen Siure.
(Berl. Berichte 38, 3911—3914. 9./12. [28./11.]
1905. Ludwigshafen.)
Meisenheimer und Heim beschrieben ein
neues Verfahren zur Bestimmung der salpetrigen
Siure (Berl. Berichte 38, 3834 [1905]), bei welchem
letztere mit Jodwasserstoffsiure in wésseriger
Losung und bei Gegenwart von Kohlensidure in
Jod und Stickoxyd umgesetzt und letzteres ge-
messen wurde. Der Verf. wandte schon gelegentlich
die gleichc Reaktion an, titrierte aber das ausge-
schiedene Jod mit Thiosulfat. Man bringt die zu
untersuchende Lésung, welche ein Volumen von
100 cecm haben soll, in einen 200 cem Erle -
meyer - Koiben, figt 5—10 cem 10%ige Jod-
kaliumlsung hinzu und leitet einen ziemlich krifti-

gen Kohlensiurestrom durch die Flissigkeit. Nach
2—3 Minuten — nicht eher — laf3t man ein wenig
Schwefelsiiure an dem Gaseinleitungsrohr entlang
einfliefen und beginnt nach ferneren 2 Minuten
mit der Titration, indem man die Thiosulfatlésung
gleichfalls am Rohr entlang einflieffen lafit. Dabei
darf der Kolben nicht geschiittelt werden, damit
keine Luft eindringt. Im {ibrigen wird nach dieser
Methode nur selten ein Bediirfnis vorliegen, da die
Sulfanilsdure- und die Permanganatmethode in den
meisten Fillen gentigen; letztere Methode kann auf
folgende Weise vereinfacht werden, ohne an Ge-
nauigkeit zu verlieren: Man setzt ca. 209, Per-
manganat im Uberschuff hinzu und bestimmt den
UberschuB nach Volhard durch Zusatz von
Jodkalium und Titration mit Thiosulfat zuriick.
z. B.: 20 cem 1/, y-n. Nitritldsung mit 50 cem ! /14-n.
Permanganatlosung gemischt und mit 1 cem 10-n.
Schwefelsiure angesiuert. Nach 2 Minuten werden
5 com 109%ige Jodkalininldésung 7zugesetzt, und
dann wird mit 1/;,-n. Thiosulfatlfsung.titriert. V.
E. Hintz und H. Weber. Uber die Bestimmung des

Schwelels in Pyriten. (Z. anal. Chem. 45, 31

44. TFebruar 1906.)

Auf Grund ecingehender Versuche kommen Verff.
zu der folgenden Analysenvorschrift: Man iiber-
giefit 0,5 g Schwefelkies mit 10 ccm einer
Mischung von 3 T. Salpetersiure (1,42) und 1T.
Salzsdure (1,17), 148t die Einwirkung anfangs in der
Kilte vor sich gehen und den Aufschluff zuletzt auf
kochendem Wasserbade sich vollenden. Hierauf
verdampft man auf dem Wasserbade zur Trockne,
befeuchtet mit 5 cem konz. Salzsiure und dampft
nochmals ein. Den Adbampfungsriickstand nimmt
man mit 1 cem Salzséure (1,17) und 100 cem heiflem
Wasser auf, filtriert den ungel6st bleibenden Riick-
stand ab und wischt anfangs mit kaltem, zuletzt
mit heilem Wasser aus. Das Filtrat (ca. 150 ccm)
versetzt man in der Wirme mit 20 cem Ammoniak
(109;) und erhitzt etwa 5 Minuten auf ca. 70°.
Der Eisenhydroxydniederschlag wird abfiltriert
und mit heilem Wasser ausgewaschen, bis ein
Volumen von etwa 450 ccm crreicht ist. Filtrat-
und Waschwasser werden nach Zusatz von etwas
Methylorange mit Salzsdure neutralisiert, mit 1 ccm
Salzsdure (1,17) im Uberschull versetzt und bis zum
beginnenden Sieden erhitzt. Man fillt nun mit
24 cem einer 109, igen Chlorbaryumlésung, die man
auf 100 cem verdiinnt und gleichfalls zum Sieden
erhitzt hat;indem man hierbeidie Chlor-
baryumldsung unter lebhaftem Um-
rihren moglichst rasch in einem
Akt zugibt.

Der ausgewaschene Eisenniederschlag wird in
moglichst wenig Salzsfiure geldst, nochmals mit
Ammoniak gefillt und ausgewaschen. Filtrat und
Waschwasser werden durch  Erhitzen vom
Ammoniakiiberschull befreit, mit Salzsiure schwach
angesiuert und mit etwas Chlorbaryumlésung
versetzt. Etwa noch ausfallendes Baryumsulfat
wird mit der Hauptmenge des Niederschlags
vereinigt.

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

10#
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G. Hiibener. U'ber Natriumthiosulfat.

36, 58—60. 24./1. 1906.)

Um die Reinheit von Natriumthiosulfat festzu-
stellen, kann man sich nicht der Titration mit Jod
bedienen, da das Vorhandensein von Sulfit den
Prozentgehalt an reinem Thiosulfat zu hoch er-
scheinen lassen wiirde. Zur Bestimmung des Ge-
haltes an Thiosulfat und Sulfat hat man daher
einmal das necutrale Salz mit Jod zu titrieren, und
zweitens wird aus dem Salz durch Zusatz von
Schwefelsiure im Kohlensdurestrom Schwefeldi-
oxyd entwickelt und in iberschiissige Jodldsung
geleitet, worauf der Jodiberschuff zuriick titriert
wird. Da Sulfit beide Male, ob direkt titriert oder
durch Saure zersetzt, die gleiche Menge Jod ver-
braucht, Thiosulfat aber bei der Zersctzung mit
Siure doppelt soviel, als bei direkter Titration, so
ergibt sich durch Rechnung aus diesen beiden Be-
stimmungen der Gehalt an Thiosulfat und Sulfit.
In einem reinsten Natriumthiosulfat wurden ca.
939/ Thiosulfat und 39, Sulfit gefunden. Dieses
Ergebnis wurde auf verschiedene Weise kontrolliert
und richtig befunden. V.

Max Bazlen. Zur Kenntnis der hydroschwefligen

Siure, (Berl. Berichte 38, 1057-—-1068. 11./3.

[6./2.] 1905. Ludwigshafen a. Rh.)

Verf. hat mchrere Abkémmlinge der hydroschwef-
ligen Siure in mehr oder minder reiner Form dar-
gestellt, so =z B. die Salze Nua,S,0, + 2H,0;
Ky8,0, + 3H,0; CaS,0, + 11/,H,0 (schwer 16s-
lich); ZnS,0, (leicht loslich), Zinkdoppelsalze mit
den Metallen K, Na, (NHy), Ca. Bestindiger als die
wasserhaltigen Salze sind die entwéisserten. Die
Entwisserung lifit sich bewerkstelligen durch Alko-
hol (Na,S8,04) oder durch Aceton und Methylalko-
hol (K8,04). Verf. schliefit aus alledem, daf die
Hydrosulfite einheitliche Salze der zweibasischen
hydroschwefligen Sdure, HyS,04, sind. Durch dic
Einwirkung von 1 Mol. Formaldehyd + 1 Mol. Al-
kali auf 1 Mol. Hydrosultit entsteht, nach der Glei-
chung: Nay,8,0, + CHy0 + NaOH — NaHSO0,
.CH,0 + Na,S0,, die vom Verf. als ,, Formaldehyd-
sulfoxylat* bezeichnete Verbindung NalSO, . CH,0,
dic mehrfach auch auf andere Weise erhalten wor-
den ist. Ahnlich wie ¥Form- rcagiert auch Benz-
aldchyd. Mit Bisulfit entsteht aus der neuen Ver-
bindung, nach der Gleichung: NaH80,.CH,0
+ 2NaHS0; ~ NaHS0,.NaHSO; + CH,0.NaH
S0;, Hydrosulfit und Formaldehydbisulfit.

Verf. hilt die hydroschweflige Siure fiir das
Anhydrid aus der schwefligen und der hypothe-
tischen ,,Sulfoxylsdurc’ und schreibt dem Form-
aldehydsulfoxylat die Formel HO.CH,.0.80Na zu,
ncben der allerdings auch noch die Formel

Na . 818{\10}12
O/
in Erwigung zu ziehen sei. Bucherer.
A. Rernthsen. Zur Formel der hydroschwefligen
Siure. (Berl. Berichte 38, 1048—1056. 11./3.
[6./2.] 1905. Ludwigshafen a. Rh.)
Die Darlegungen des Verf, wenden sich gegen die
von Baumann, Thesmarund Frossard
sowie von Prud homme geduBerte Ansicht,
dafl der hydroschwefligen Siure nicht die ihr von
Bernthsen zugeschriebene Formel HyS,0,,
sondern die alte Schiitzenbergersche For-

(Chem.-Ztg.

mel HyS0, zukomme. Verf. gelangt zu folgenden
SchluBsitzen :

1. Die Frage, ob das Natrinmhydrosulfit,
NayS,0,4 + 2H,0, ... , ein chemisches Indi-
viduum darstelle oder ein Doppelsalz NalSO,
+ NaHS0, + H,0, das in wisseriger Losung in
seinc Bestandteile zerfalle (oder gar ein Gemisch
dieser Substanzen darstelle), ist zugunsten der erst-
genannten Eventualitit zu entscheiden.

2. Der Name ,,Hydrosulfite®, ,,hydroschwef-
lige Sdure* ist fir die Verbindungen des Typus
R’,8,0, bereits vergeben und kann daher nicht
gleichfalls fiir andere Verbindungen gebraucht
werden.

2. Speziell die zurzeit noch unbekannten Ver-
bindungen des Typus R'HS8O, (oder R/p80, usw.)
sind nicht als Hydrosulfite zu benennen, sondern
zweckmiiBig als Salze der ,,Sulfoxylsiure®, die ersten
bekannten organischen Derivate dicser Séure liegen
in den ,,Formaldchydsulfoxylaten* vor.

Fiir die Richtigkeit seines Standpunktes fithrt
Verf. vor allem die Tatsache an, dafi die Verbin-
dung Na,S,04 + 2H,0 weder mit Zn-Staub rca-
giert, noch durch Alkali verindert wird, was der
Fall sein miiBte, wenn durch Zerfall von Na,S,0,
+ 2H,0 die Komponente NaHS0; entstanden wire.

Bucherer.
Karl Reinking, Erich Dehnel und Hans Labhardt.

Zur Xonstitution der aldehydschwetligsauren

Salze und der hydrosehwetligen Siure. (Berl. Be-

richte 38, 1069—1080. 11./3. [6./2.] 1905.

Ludwigshafen a. Rh.)

Der Unterschied im Verhalten des Formaldehyd-
bisulfits einerseits und der Oxymethansulfonsiure
andererseits veranlafite die Verff. zu der Auf-
fassung, daf3 die Aldehydbisulfite nicht als wirkliche
Sulfonsiuren (direkte Bindung des S an den O),
sondern als Ester der schwefligen Sdu-
r en anzusehen sind. Sie stellten dann weiter fest,
daB die wirklichen Sulfonsiuren gegon Metalle in
saurer Lisung bestiindig sind, wihrend die SO,-
Bster bei der gleichen Behandlung ein Atom O ab-
geben und dabei nicht in Sulfinséuren, sondern in
Derivate der ,,Sulfoxylsdure’ {ibergehen. Dic hier-
bei aus Formaldehydbisulfit entstehende Verbin-
dung CH,0.NaHS0, ist identisch mit dem einen
Spaltstick, das aus Hydrosulfit durch die Einwir-
kung von Formaldehyd entsteht (vgl. die vorstehen-
den Referate). Ahnlich wie Formaldehydbisulfit
verhalten sich die aus ihm durch Kondensation mit
Aminen entstehenden sogenannten o-Sulfonsiduren
der allgemeinen Formel R.NH.CH,.SO3;Na, die
gleichfalls in die um 1 Atom O &rmeren Reduktions-
produkte ibergehen. Letztere sind, nach Angaben
der Verff., nicht mehr befibigt, mit CyK unter Bil-
dung der w-Cyanide zu reagieren. Hinsichtlich der
Konstitution der hydroschwefligen Siure glauben
die Verff., aus ihren Versuchen den Schluf} ziehen zu
kénnen, dafl sie eine unsymmetrische Zusammen-
setzung habe und ein gemischtes Anhydrid der
Sulfoxylsiure, H,S0,, und der schwefligen Sdure,
H,S30;, vorstelle. Bucherer.
Ch. R. Me. Cabe. Bemerkung iiber die gewichtsana-
lytische Bestimmung von Sechwefel in Eisen uud

Stahl, - (J. Am. Chem. Soc. 2%, 1203—1204.

September 1905. Monessen, Pa.)

Bei der heftigen Einwirkung von Salpetersiure auf
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Fisenspine hegt bekanntlich die Gefahr nahe, daB
Schwefel unoxydiert entweicht. Um dies zn ver-
meiden, verfihrt der Verf. wie folgt: 5 g Risen-
spane bringt man in einen 1 Literkolben und ver-
schlieBt letzteren mit einem doppelt durchbohrten
Kork, dessen eine Bohrung einen Hahntrichter,
dessen andere Bohrung ein zu einer Spitze ausge-
zogenes, 18 Zoll langes (ilasrohr tragt. Durch den
Trichter 148t man 50 com konz. Salpetersiure so
eintropfen, daf} in der Sekunde nicht mehr als zwei
Tropfen einfallen. Dann schlieit man den Hahn
und bringt die Spéine unter gelindem Erwérmen voll-
stindig in l.osung: Die Lsung wird eingedampft,
mit 40 com konz. Salzsiiure versetzt und wieder ein-
gedampft, verdiinnt, filtriert, heill} mit Chlorbaryum
gefillt nnd wieder cingedampft. Nach 6 Stunden
16st man den Riickstand mit 175 cem Wasser und
filtriert das Baryumsulfat ab. V.
P. jannasch und Fr. Zimmermann, Uber die Ver-
wendung des Wasserstoffsuperoxyds zur quan-
titativen Trennung der Halogene. (Berl. Be-
richte 39, 196—197. 27./1. 1906. Heidelberg.)
Wasserstoffsuperoxyd in cssigsaurer Losung ist
ganz ausgezeichnet geeignet, das Jod genau und
rasch von Brom und Chlor zu trennen. Zur Aus-
fiihrung wurde der von J ann as ¢ h beschricbene
Apparat benutzt (Prakt. Leitfaden d. Gewichtsana-
lyse I1. Aufl. 1904, 393), und es wurde zur sicheren
Absorption des Jods noch cin zweites Peligotrohr
vorgelegt. Das Halogengemenge wird in dem Destil-
lierkolben mit 120—-150 ccem Wasser gel6st und mit
15 cem reinem Eisessig und 3 cem 309;igem Wasser-
stoffsuperoxyd vesetzt; darauf destilliert man das
Jod im Dampfstrom iiber, was etwa 2025 Minuten
erfordert. Zur Bindung des Jods enthilt die Haupt-
vorlage 80-—100 ccem Wasser, 10 g umkristallisiertes
Hydrazinsulfat und 10 cem hochst konz. Ammoniak,
jedes Peligotrohr 25 cem Wasser, 2 com konz.
Ammoniak und 0,5 g Hydrazinsulfat. Nach been-
digter Destillation wird der Inhalt der Vorlagen mit
30-—40 cem konz. chlorfreier Salpetersiure in der
Kilte angesiuert, kalt mit Silbernitrat gefillt usw.
— Bei diesem Verfahren geht allein das Jod quanti-
tativ iiber; Chlor und Brom wird nicht in Freiheit
gesetzt. Uber die weitere Trennung des Chlors und
Broms voncinander sollen spiter Mitteilungen
erfolgen. V.
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 Hydroxyl-
aminsulfat als Reduktionsmittel. Dic ge-
fundenen Werte stimmen mit den berechneten
nahezu iiberein. Weniger giinstige Resultate werden
durch die Reduktion mit Zinkstaub und Eisen-
oxydulsalz erzielt. Fritasche.
G. P, Baxter. Eine Priifung des Atomgewichis des
Jods. (J. Am. Chem. Soc. 27, 876—887. Juli
[15./5.] 1905. Cambridge, Mass.)
Nach den neuen Untersuchungen des Verf. wurde
das Atomgewicht des Jods zu 126,985 (Silber
= 107,930) gefunden, d. i. 0,01 héher als der bisher
angenommene Wert. Nimmt man Silber = 107,920
und Sauerstoff = 16,000, so erhilt man fiir Jod
126,973. Die Beobachtung von K thner und

Acuer, daB unter gewissen Bedingungen Silber-
jodid Silbernitrat einschliefen kann, und daf} dieses
Salz dann nicht durch Auswaschen entfernt werden
kann, wurde bestitigt gefunden. Der von R1i-
chards und Wells fiir Chlor angegebene Wert
35,473 wurde fir richtig befunden. Das von Stas
ermittelte Atomgewicht des Broms 79, 955 scheint
sehr nahe richtig zu sein. V.
8. Metzl. Uber eine neue Modifikation der Titer-
stellung von Jodldsungen. (Z. anorg. Chem. 48,
156—161. 2./1. 1906. [15./11. 1905]. Prag.
Chem. Lab. d. deutschen techn. Hochschule.)
Zur Titerstellung von Jodlésungen benutzt der Verf.
chemisch reinen Brechweinstein., Das ab-
gewogene kristallwasserhaltige oder bei100° getrock-
note Salz wird unter Zusatz von Weinsiure in
heiBlem Wasser gelost, eine Spur festes Phenolphta-
lein zugesetzt, mit Soda alkalisch gemacht und
Kohlensiure bis zum Verschwinden der Rotfirbung
eingeleitet. Dann wird mit Jod nach Zusatz von
Stidrke bis zur Blaufirbung titriert. Zur Kontrolle
der Titerstellung diente reines Kaliumbichromat
und Thiosulfat. Die Resultate stimmen gut.
Sieverts.
Hugo Hermann, Studien iiber die Elementarana-
Iyse organischer Substanzen. (Z. anal. Chem.
44, 686—687. September 1905. Wien.)
Bei der Elementaranalyse im Verbrennungsofen
wird der absorbierende Einflul} des Glases gegen-
iiber Schwefelsiure sowie der Kontaktsubstanzen
gegen Halogene zu wenig gewiirdigt. HEs kénnen
hierdurch betrichtliche Fehler entstehen. Wr.
A. Elliott Kimberly und M. G. Roberts. Eine Me-
thode fiir die direkte Bestimmung von orga-
nischem Stickstoff nach dem Kjeldahischen
ProzeB. (Journal Infections Diseases, Supple-
ment 2, 109—122. TFebruar 1906. Columbus,
Ohio.)
Nach einer kurzen Besprechung der friiher vorge-
schlagenen Methoden beschreiben Verff. ein Ver-
fahren, welches sie auf der Columbus Sewage
Testing Station ausgearbeitet haben, die ,,Colum-
bus-Methode™. D.
S. 8. Sadtler. Einsatztiegelmethode fiir die Bestim-
mung von Schwefel und Halogenen in orga-
nischen Substanzen, (J. Am. Chem. Soc. 27,
1188—1192. September [21./7.] 1905. Phila-
delphia.)
In einen konischen Platintiegel mit nicht aus-
gebauchten Winden pafit ein zweiter, innerer Tiegel
so hinein, dafl der Abstand zwischen beiden Tiegeln
iiberall gleich grof} ist. Das offene Ende des inneren
Tiegels rubt auf dem Boden des duleren; der innere
Tiegel wird also vom Boden nach der Offnung zu
immer enger. Der duflere Tiegel kann durch cinen
gut schlieBenden Deckel verschlossen werden; der
Boden desselben ist nach innen wvertieft, um die
Flammenhitze moglichst in das Innere des Tiegels
zu leiten. — Die zu analysierende Substanz — nicht
mehr, als durchaus nétig — 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 gefiillt; oben auf
kommt cine Schicht Magnesia. In den #uBeren
Tiegel kommt auf den Boden eine diinne Asbest-
schicht; dann stiilpt man den #ufBeren Tiegel iiber
den inneren und kehrt beide Tiegel um. Man er-
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hitzt den in den Ausschnitt einer Asbestplatte
stehenden Tiegel zunichst mit einer sehr kleinen
Flamme, die sich moglichst ganz in der Bodenver-
tiefung des Aulleren Tiegels befinden soll. Wenn
nach 3—4 Minuten keine Gase mehr entweichen,
erhitzt man etwas stdrker; schlieflich wird die
untere Hilfte des Tiegels 10 Minuten auf Rotglut
erhitzt. Nach dem Erkaiten nimmt man die Tiegel
auseinander, verbrennt vorhandene Kohle voll-
standig, oxydiert Sulfite mit Brom und bestimmt
Schwefel resp. Halogene wie iibkich. V.
H. Pringsheim und J. €ibson. Uber den Gebrauch
des Natriumsuperoxyds zur quantitativen Ana-
Iyse organischer Verbindungen. (2 Mitt.)
(Berl. Berichte 38, 2459—2461. 22./7. [22./6.]
1905. Cambridge, Mass. [U.S. A1)
Die Verf. teilen die Resultate von zehn Halogen-
bestimmungen in organischen Korpern mit, die
nach dem von Pringsheim (Berl. Berichte 36,
4244 {1903], s. auch diese Z. 18, 27 [1905]) an-
gegebenen Verfahren mit Natriumsuperoxyd aus-
gefithrt wurden. Die Methode liefert auch da gute
Resultate, wo die bekannte AufschluBmethode von
Carius versagt. Die durch Na,O, gebildeten
Halogensduren zerstéren die Verff. neuerdings
durch Natriumsulfit oder -bisulfit und Schwefel-
siure. Durch Zusatz von 3 cem konz. Salpeter-
siure wird der schidliche EinfluB der Schwefel-
saure auf die Halogensilberfiallung aufgehoben. Auf
diese Weise werden grofle Fliissigkeitsmengen ver-
mieden. Sieverts.
J. J. Sudborough und Walter Thomas. FEinfache
Methode zur Bestimmung von Aecetylgruppen.
(J. chem. soc. 87, 1752—175 6[1906]. Aberyst-
wyth.)
Die Verff. haben das bekannte Verfahren von
Wenzel (Destillieren des mit H,SO, gespaltenen
Acetylkorpers, nach Zusatz von Natriumphosphat,
mit Wasserdampf) dahin abgeéndert, da sie, un
die Bildung von SO, zu vermeiden, starke, nicht-
fliichtige organische Sduren in Anwendung brachten,
wie Benzolsulfosdure, a- und §-Naphtalinsulfosiure.
Die Sauren wurden in 10—209%iger wisseriger Lo-
sung, die vorher mit Wasserdampf ausdestilliert ist,
angewandt; die Destillationsgeschwindigkeit betrug
zwischen 150 und 450 cem die Stunde, die Dauer
2—4 Stunden, je nachdem frither oder spiter neu-
trale Reaktion des Destillats eintrat; bei hoch
halogenisierten Verbindungen, z. B. acetyliertem
Tribromanilin, dauerte dies oft 10, ja 26 Stunden.
O-Acetyl wird leichter abgespalten als N-Acetyl.
Die angefiihrten zahlreichen Beleganalysen sprechen
fiir die Brauchbarkeit dieser Methode. Rochussen.
H. 6. Depham. Die Verbrennungstemperatur des
Methans in Gegenwart von Palladiumasbest.
(J. Soc. Chem. Ind. 24, 1202—1205. Dez. 1905.
London.)
Die Verbrennung praktisch reinen Methans in
Sauerstoff beginnt in Gegenwart von Palladium-
asbest bei 514—546°. Das Verhéltnis 1 Vol. Methan
zu 2 Vol. Sauerstoff erscheint als das vorteil-
hafteste. Je schneller die Gase das Vcrbren-
nungsrohr passieren, desto héhere Temperatur ist
zur Verbrennung erforderlich. Beimengung von
Wasserstoff, selbst in groflen Mengen, verursacht
keine Erniedrigung der Verbrennungstemperatur,
s0 daB also eine fraktionierte Verbrennung des

Wasserstoffs moglich ist, wenn die Temperatur
von 500—550° nicht iiberschritten wird.  Die
katalytische Wirkung der Metalle bei der Ver-
brennung scheint nicht auf einer oberflichlichen
Oxydation zu beruhen. Sorgfiltig bereiteter Pal-
ladiumasbest gibt bei einer solchen Verbrennung
iibereinstimmende Resultate. Bei 580—595°
verbrannten etwa 49, Methan. Wr.
H. Scudder. Der Nachweis von Methylalkohol. (J.
Am. Chem. Soc. 2%, 892—906. Juli [24./4.]
1905. Neu-York.)
Der Verf. bespricht eingehend die bekannten Me-
thoden zum Nachweis von Methylalkohol in Athyl-
alkohol; beziiglich der jeweils anzuwendenden Me-
thode wird folgendes empfohlen : Wenn es sich nicht
von vornherein um den Nachweis sehr kleiner
Mengen handelt, wende man zuniichst die Methode
von Mulliken-Scudder (Am. Chem. J. 21,
266 [1899]) an, welche 8—109, Methylalkohol nach-
zuweisen gestattet und in wenigen Minuten aus-
fihrbar ist. Die Methode der ,,United States
Pharmacopoeia‘ zeigt noch 29; Methylalkohol an
und erfordert ca. 15 Mmuten Zeit. Geben diese bei-
den Methoden negative Resultate, so priife man
noch durch die Trilla tsche Probe (Ann. Chim.
anal. appl. 4, 42 [1899]); durch dieselbe lassen sich
noch 0,29 Methylalkohol nachweisen, doch sind
zur Ausfihrung der Probe ca. 5 Stunden erforder-
lich. Schneller ausfiithrbar ist folgendes Verfahren
des Verf. 25 ccm des zu priifenden Alkoholgemisches
werden mit Hilfe eines H e m p e 1 schen Aufsatzes
dreimal destilhert, wobei zuerst 15 ccm, dann
71/, cem und schlieBlich 2 cem Destillat aufgefangen
werden. 1 cem des letzten Destillats wird verdinnt,
mit einer heien Kupferspirale oxydiert, zur Hilfte
iiber freier Flamme eingekocht und dann mit Resor-
cin geprift. Alle diese Operationen konnen in einer
Stunde ausgefithrt werden. V.
A. E. Leach. und -H. €. Lythgoe. Nachweis und Be-
stimmung ven Athylalkohol und Methylalkohol
in Mischungen beider mit Hilie des Eintaueh-
refraktometers. (J. Am. Chem. Soc. 27, 964
bis 972. August [14./6.] 1905.)
Die Verff. fanden, dafl die Brechungsindizes von
Athylalkohol und Methylalkohol schr verschieden
sind, und grindeten auf diese Eigenschaft eine Me-
thode zum Nachweis und zur Bestimmung von Me-
thylalkohol in Athylalkohol. Es wurde das bekannte
Eintauchrefraktometer von Zei B benutzt; alle
Messungen wurden bei 20° ausgefithrt. Reiner
Athylalkohol von 919, gab die Brechungszahl 98,3°,
reiner Methylalkohol von 919/ 14,9 °; 509, iger Athyl-
alkohol ergab die Brechungszahl 90,3°, 50%iger
Methylalkohol 39,8°. In eciner Tabelle sind dic dem
jeweiligen Gewichtsprozentgehalt entsprechenden
Brechungszahlen der beiden Alkohole zusammen-
gestellt; aus mitgeteilten Schaulinien ist ersichtlich,
daf} die Brechungszzahl nicht proportional dem
Prozentgehalt zunimmt. Es wurde gefunden bei:

Methylalkohol ~ Athylalkohol
509,—39,8° (Max.)  759,—101,0° (Max.)
100%,— 2,0° 1009%,— 91,0°
Der Nachweis von Methylalkohol geschieht also
einfach dadurch, dafl man die Brechungszahl des

in iiblicher Weise aus Essenzen usw. gewonnenen,
wasserigen Destillats der Alkohole ermittelt; ergibt

Wasser
14,5°
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diese denselben Prozentgehalt, wic er sich aus dem
spez. Glewicht ergibt, so ist kein Methylalkohol vor-
handen. Eine niedrigere Brechungszahl zeigt da-
gegen das Vorhandensein von Methylaikohol an.
Unter Benutzung der beigegebenen Tabellen und
Bestimmung des spez. Gew. und der Brechungszahl
ist auch eine ziemlich genaue quantitative Bestim-
mung des Gehaltes an Methylalkohol méglich. V.
J. P. Atkinson und H. Durand. Bemerkung ither die
Wirkung von hciem Kupferoxyd auf Athyl-
dther. (Transact. Amer. Chem. Society. 29./12.
1905. Neu-Orleans.)
Bei der Priifung &arztlicher dtherhaltiger Rezepte
auf Methylalkohol erhielten Verff. stets eine starke
Formaldehydreaktion, sowohl mit Hehners
Geruchsprobe, wie der Morphinschwefelsdureprobe.
Da unméglich nicht alle Rezepte verfilscht sein
konnten, wurden Proben von reinem Ather fiir sich
untersucht : bei der Oxydation mit heifem Kupfer-
oxyd erhielt man Formaldehyd. Weitere zahl-
reiche Untersuchungen von Ather, der aus den
bestrenommierten Fabriken bezogen wurde, lieferten
stets das gleiche Resultat. Die Reaktion 148t sich
folgendermaBen ausdriicken :

(ézgi>0 -+ 4Cu0) =4 HCHO + 4 Cu - H,0
Watts ,,Dictionary of Chemistry* erwihnt Platin-
schwarz als Reageng fiir diese Reaktion. Da aber
gewohnlich eine heifle Kupferspirale bei dem quali-
tativen Nachweis von Methylalkohol benutzt wird,
machen Verff. auf obenstehende Reaktion auf-

merksam. D.

Otto Sehmatolla. Zur Werthestimmung des Gly-
cerins. (Pharm.-Ztg. 51, 363. 21./4. 1906.
Berlin.)

Dic absolutfe Geruchlosigkeit ecines Glycerins
biirgt zwar fiir dessen vollige Reinheit, jedoch nur
dann, wenn die Sinnespriifung an einem gréfBeren
Vorrate Glycerin bei nicht zu niedriger Temperatur
ausgefithrt wird. Zur Priifung auf Neutra -
litdt gentgt die Priifung mit Lackmus nicht,
vielmehr ist, wie folgt, zu verfahren : 5 cem Glycerin
sind mit ca. 5 com H,0 und ca. 5 Tropfen Phenol-
phtaleinldsung zu vermischen, wonach 1 Tropfen
Kalkwasser eine einige Minuten lang anhaltende
Roétung hervorrufen muf. Ferner muB} in einem
Gemisch von Glycerin und Wasser aus gleichen
Teilen, das mit einem Tropfen einer 1% iger Kongo-
rotldsung versetzt ist, 1 Tropfen 1/;4-n. HCl einen
vollstiindigen Farbenumschlag hervorrufen. Die
Silberprobe ist mindestens mit den dop -
pelten Mengen von Glycerin usw., wie sie das
Deutsche Apothekerbuch IV. vorschreibt, bei 75°
auszufiihren. Die Schwermetallprifung
durch H,S ist nur in folgender Weise zuverlissig :
ca. 10 cem Glycerin, die den Boden eines Becher-
gldschens in ca. 0,5—1 ccm hoher Schicht bedecken,
mit  wenigen Tropfen H,S-Wasser versetzt,
diirfen, von der Seite betrachtet, keinerlei Verinde-
rung hervorrufen. Statt H,S kann eine schwache
Tanninlgsung verwendet werden. Raffiniertes
Glycerin von destilliertem zu unterscheiden, ge.
lingt durch die Bleiacetatprobe heute nicht mchr-
Am sichersten ist fiir diese Zwecke die Bestimmung
des Aschengehaltes, der bei Destillaten meist unter
0,19, hegt. Fritzsche.

M. Nierenstein. Zum qualitativen Nachweis von
Formaldehyd. (Collegium 1905, Nr. 157. 20./5.
Universitit Leeds.)

Die fiir die Lederindustrie wichtige Unterscheidung

von Formaldehyd und Acrylaldehyd fiihrt der Verf.

mit Hilfe der Lebbinschen Reaktion (Chem.

Centralbl. 1896 II, 930) aus, doch verwendet er

an Stelle von Resorcin eine 1/,%ige Phloroglucin-

16sung.” Formaldehyd gibt eine braunrote, Acryl-
aldehyd eine blaugriine Farbung. Die Reaktion
ermoglicht den Nachweis, ob fettgares oder durch

Formaldehyd gegerbtes Leder vorliegt. — Eichen-

rinde, Dividivi, Myrobalanen und Sumach geben

mit dem Schiffschen Reagens eine charakteri-
stische Rotfirbung, was durch Reduktion der

Gerbsduren zu Aldehyden durch die vorhandene

schweflige Sdure zu erkldren ist. Die viel cmpfind-

lichere, aber zeitraubendere T rilla sche Reak-

tion (Compt. r. d. Acad. d. sciences 127, 232[1898])

soll mit einem zwischen 190—191° siedenden Di-

methylanilin angestellt werden, man erhdlt dann

ein schones Blau, bei unreinem Reagens eine

Schmierfarbung. Schroder.

€. Goldschmidt. Quantitative Bestimmung des Form-
aldehyds. (J. prakt. Chem. (2) 2, 343—344.
Oktober 1905.)

Der Verf. erwiihnt kurz verschiedene bekannte Reak-

tionen, welche als Grundlage von Methoden fiir die

quantitative Formaldehydbestimmung benutzt wur-

den. V.

J. K. Haywood und B. H. Smith. Studic iiber die
Wasserstoffsuperoxydmethode der Formaldehyd-
bestimmung, (J. Am. Chem.Soc. 27, 1183—1188.
September [2./7.] 1905.)

Die Verff. haben die Methode der Formaldehydbe-

stimmung mittels Wasserstoffsuperoxyd eingehend

gepriift und empfehlen folgende Ausfithrungsform :

50 cem 1/y-n. Natronlauge bringt man in einen

500 ccm fassenden Erlenmeyerkolben, gibt 50 cem

39iges, reines Wasserstoffperoxyd hinzu und a3t

dann aus einer Pipette genau 3 ccm Formaldehyd
einfliefen, indem man die Spitze der Pipette bis
nahe an die Oberflache der Flissigkeit in den Kolben
bringt. In den Hals des Kolbens setzt man einen

Trichter, stellt den Kolben dann 5 Minuten auf ein

Wasserbad und schwenkt denselben wihrend dieser

Zeit einige Male um. Darauf entfernt man den

Kolben vom Wasserbade, spiilt den Trichter mit

Wasser ab, kiihlt den Kolbeninhalt auf Zimmer-

temperatur ab und titriert die iiberschiissizge Lauge

mit 1/;-n, Sdure und Lackmus als Indikator zuriick.

Yiir die Berechnung auf Gew.-9, ist noch die Be-

stimmung des spez. Gew. des Formaldehyds er-

forderlich. V.

M. E. Voisenet. Uber eine sehr empfindliche Reak-
tion des Formaldehyds und der Sauerstoffver-
bindungen des Stickstofis, die zugleich eine
Farbenreaktion auf EiweiBkorper ist. (BIL
Soc. chim. Paris (3) 33, 1198—1214. Nov. 1905.)

Behandelt man einen Eiweillkérper in wiisseriger

Lésung oder Suspension mit schwach salpetrig-

sdurehaltiger Salz- oder Schwefelsiure bei Gegen-

wart von Spuren Formaldehyd, so erhilt man einen

Farbstoff, der je nach der Menge des Formaldehyds

schwach rotviolett bis dunkelblauviolett ist. Iis

werden folgende Losungen als geeignet empfohlen :
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1. Reine Kaliumnitritlésung von 3,69, 2. reine
konz. Salzsiure (1,18 spez. Gew.), die im Liter 1 /, ccm
der Losung 1. enthdlt, 3. eine Losung (1 :20) von
Handelsformal.

Es wurden jedesmal 2—3 ccm der Hiweil-
16sung oder Suspension mit 1 Tropfen der Form-
aldehydlésung und dann mit dem 3 fachen Volumen
der nitrithaltigen Salzsiure versetzt.

Erwirmen auf 50° beschleunigt die Reaktion.
Die entstehende Farbung hélt sich wochenlang.

Mittels dieser Reaktion 146t sich Form-
aldehyd scharf and bequem nachweisen, jedoch
bleibt sie aus, wenu das Formaldehyd in groflem
Uberschu3 vorhanden ist. Die meisten anderen
Aldehyde geben diese Reaktion nicht. Die Reaktion
ist ferner ein empfindliches Erkennungsmittel fir
Stickstoffoxyde, wird jedoch auch durch andere
Oxydationsmittel wie Cl, Br, J, H,O, usw. hervor-
gerufen.

Ebenso ist sie zur Ermittlung der Eiweillkorper,
des Indols und Skatols sowie deren Muttersub-
stanzen vorziiglich brauchbar.

Reduktionsmittel verhindern die Reaktion.

Vert. gibt sodann weitere Kinzelheiten iber die
Anwendung dieser Raktion zum Nachweis von
Formal in der Milch, von Nitrose in Salz- und
Schwefelsdure, von Nitraten in Wasser sowie von
Eiweil im Harn. . Wr.
M. Kutseheroff. Uber die sogenannte Vanillinreak-

tion der Hetone (Z. anal. Chem. 44, 622625,

August [Mai] 1905. St. Petersburg,.)

Es wurde gefunden, dafl die Vanillinreaktion der
Ketone an Empfindlichkeit und Sicherheit bedeu-
tend gewinnt, wenn man sie, anstatt in Gegenwart
starker Salzsiiure (Solonina, J. der russischen
physikal.-chemn. Gesellsch. 1904, 1241) unter Ver-
wendung konz. Schwefelsiure vornimmt. So geben
0,3 g Vanillin in 5 cem reinem Alkohol geldst, mit
1 com Schwefelsiure vom spez. Gew. 1,84 bei An-
wesenheit von Aceton eine intensive karminrote,
mit den {librigen Ketonen eine kriftige blaue Fir-
bung. Falls nicht ein Gemisch von Ketonen vor-
liegt, ist so eine kolorimetrische Bestimmung aus-
fihrbar. Beim Verdiinnen mit Wasser verschwindet
die karminrote Acetonfarbe und geht in Zitronen-
gelb iiber, die durch andere Ketone verursachte
blaue Firbung bleibt bestehen. Setzt man zu der
verdiinnten Losung Alkalilauge bis zur alkalischen
Reaktion, so wird die gelb gefirbte Acetonlosung
orangerot, wihrend die Losung der iibrigen Ketone
entfirbt wird. Auf dieses Verhalten gegen Wasser
und Alkali griindet sich der qualitative Nachweis
von Aceton neben anderen Ketonen. Zur Ausfiih-
rung der Reaktion l6st man 15 g Vanillin in 100 ccm
hochgradigen reinen Alkohols. Von dieser Lésung
setzt man 2 cem zu 3 cem der zu untersuchenden
Losung und fligt 1 cem konz. Schwefelsdure zu.
Die Vanillinreaktion kommt bei der Untersuchung
von durch Ketone denaturiertem Spiritus in Frage.
Aldehyd stort die Reaktion, wenn mehr als 0,1 g
davon im Liter vorhanden sind. Wr.

J. M, Auld. Eine neue Methode zur quantitativen

Bestimmung von Aeceton. (J. Soc. Chem. Ind.

25, 100—101. Febr. 1906.)

Eine 0,1—0,2 g Aceton enthaltende Menge der zu
untersuchenden Acetonldsung wird in einen 500 cem
fassenden Rundkolben gegeben, mit wenig Wasser

verdiinnt und mit 20—30 cem einer 109igen Atz-
kalilosung gemischt. Der Kolben wird mit einem
langen RiickfluB3kiihler versehen und auBerdem
mit einem Tropftrichter, der einc Losung von Brom
in Bromkalium (200 g Brom und 250 g Bromkalium
im Liter) enthélt. Nun liBt man die Bromldsung
einfliefen, bis das Gemisch eine schwach gelbe
Farbe annimmt und erwirmt auf dem Wasserbade
eine halbe Stunde lang auf 70°. Dann wird tropfen-
weise noch etwas Bromlosung bis zur bleibenden
Gelbfirbung zugesetzt, der Ubecrschufi von Brom
verjagt und endlich destilliert, bis kein Bromoform
mehr ibergeht. Das Destillat wird nun mit 50 ccm
Alkohol und go viel festem Atzkalium versetzt, dal
die Losung ca. 109, Kali enthilt und auf dem
Wasserbade am RiickfluBkiihler so lange erwérmt,
bis das Bromoform vollstindig zersetzt ist, was
etwa 3/, Stunden dauert. Dann wird gekiihlt,
mit verd. Salpetersiure genau neutralisiert, auf
500 com aufgefillt und ein aliguoter Teil mit
1/1¢-n. Silberlosung und Chromat als Indikator
titriert. 240 T. Brom entsprechen 58 T. Aceton. —
Holzgeist muB zur Analyse auf das 10 fache Vo-
lumen verdiinnt werden. Wr.
J. Ziegler. Acetonnachweis in Spirituspriiparaten.
(Apothekerztg. 21, 72. 27./1. {1906]. Borg-
holzhausen.)
Verf. hat den Acetonnachweis nach Eschbaum
an verschiedenen gefirbten und nicht gefdrbten
Spiritusprdparaten nachgepriift. Die Esch -
baumsche Modifikation des Acetonnachweises
besteht darin, die Reaktion mit dem Spiritus-
praparate direkt — ohne vorherige Destillation —
anzustellen. Gefirbte Praparate werden mit einem
UberschuB von Bleiessig versetzt. Zum Filtrate
fiigt man dann Natronlauge und, ohne auf den
entstandenen Niederschlag zu achten, Nitroprussid-
natrium und die hinreichende Menge Essigsiure.
In schwefelhaltigen Flissigkeiten, Spiritus Cochlear
und -Sinapis, wird der Schwefel durch Kochen mit
einem Uberschuf3 von Natronlauge und Bleiessig
und danach folgende Filtration entfernt. Bei allen
gefarbten Spirituspriparaten, mit Ausnahme von
Aloetinktur, erzielte Verf. farblose Filtrate. Stets
gelang der Acetonnachweis zweifellos sicher. Auch
Ameisenspiritus bildete keine Ausnahme, wie J.
Gadamer anfinglich versehentlich annahm.
Verf. kommt zu dem SchluB, dafl die Esch -
baumsche neue Methode des Nachweises von
Aceton in spiritushaltigen Arzneimitteln der amt-
lichen entschieden vorzuziehen ist, weil dieselbe
wesentlich einfacher, in kiirzerer Zeit ausfiihrbar
und zuverldssig ist. Fritzsche.
D. Stavorinns. Zur Bestimmung des Sehwefel-
kohlenstofis im Benzol. (J. Gasbel. u. Wasser-
versorg. 49, 8 [1906].)
J. Petersen (Fresenius, Z. anal. Chem. 44,
406 u. ff. [1903]) hat gezeigt, dafl durch Be-
handlung von Kaliumxanthogenat mit starkem,
siurefreien ~ Wasserstoffsuperoxyd (Perhydrol
Merck) der gesamte Schwefel zu Schwefelsiure
oxydiert wird. Verf. hat darauthin folgende gerade
fiir geringe Mengen Schwefelkohlenstoff geeignete
Bestimmungsmethode von Schwefelkohlenstoff im
Benzol in Vorschlag gebracht. 25 cem Benzol und
70 ccm Alkohol (969() werden in einem Becherglase
gemischt und mit 10 cem Alkalilauge (89) versetzt,
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Das Ganze wird etwa 1/, Stunde sich selbst-iiber-

lassen. Nach Zusatz von 5 cem Perhydrol-Merck

entferne man Alkohol und Benzol durch Abdampfen
auf dem Wasserbade. Nach Verdiinnen mit 200 ccm

Wasser siure man mit Salzsdure an und fille die

gebildete  Schwefelsiure  mit  Chlorbaryom

(CSy == 2BaS0,). Titrimetrisch 1a8t sich folgender-

mafBen verfahren. 25 cecm des schwefclkohlenstoff-

haltigen Benzols werden mit 10 cem Normallauge
versetzt. Nach 1/, Stunde fiige man 5 com Perhy-
drol hinzu und dampfe den Alkohol ab. Nach dem

Verd. mit 100 ccm Wasser wird mit 1/g-n. Siure

rurticktitriert (Indikator Methylorange). Jeder ver-

brauchte cem Normalalkalilauge = 0,0190 g CS,).
.__—g_

B. Glabmann., Zur quantitativen Bestimmung des
Harnstoffs,  (Berl. Berichte 39, 705-—710.
24. /2. [13./2.]1 1906. Odessa.)

Das mitgeteilte Verfahren beruht darauf, dafBl der

Harnstoff nach Liebig-Pfliger mit einer

bekannten, tberschiissigen Menge titrierter Mer-

kuronitratlésung unter Neutralisation mit Natrium-
bicarbonat gefillt und in dem mit Salpetersiure
angesiuerten Filtrat das {iberschiissige Queck-
silber nach Rupp und Krauf mit Rhodan-
ammoniuin und Eisenalaun titriert wird. Aus der

Differenz ergibt sich die zur Fillung des Harnstoffs

verwendete Quecksilbermenge, und aus dieser nach

der Gleichung: 2CON,H, + 4Hg(NO;), + 4H,0
= [2CO(NH,), + Hg(NO3), + 3HgO] + 6 HNO;
der Harnstoffgehalt.

Die Vorbedingungen hinsichtlich der Beschaf-
fenheit des Harnes sind die gleichen, wie bei dem
Verfahren nach Liebig. C. Mas.

3. J. R. Macleod und H. D. Haskins. Beitrige zu
unserer Kenninis der Chemie der €Carbamate.
(Transact. Amer. Chem. Society 29./12. 1905,
Neu-Orleans. )

Verff. beschreiben eine Methode fiir die quantitative

Bestimmung von Carbamaten, selbst in Gegenwart

von ldslichen Carbonaten und Ammnioniumsalzen.

Im weiteren behandelt der Aufsatz die Bildung und

Besténdigkeit der Carbamate unter diesen Ver-

haltmssen D.

. P. Lavalle. Zuckerbestimmung mit Fehlingscher
Losung. (Chem.-Ztg. 30, 17. 10./1. 1906.
Buenos-Aires.)

Die Eigenschaft des Kupferoxyduls, in tberschiis-

sigem Alkali 18slich zu sein, wird bei der Bestim-

mung des Zuckers mit Fehlingscher Lisung
verwertet. In eine Porzellanschale von 200 com

Inhalt bringt man 5 oder 10 ccm Fehlin gsche

Lésung, 30 cem Natronlauge (1:3), 50 oder 60 ccm

Wasser und erhitzt zum beginnenden Sieden.

Dann 1E8t man nach und nach die Zuckerlésung

einfliefien, deren Gehalt bestimmt werden soll; die

Operation ist beendet, sobald der letzte Tropfen die

blave Farbe der Losung verschwinden laBit. Die

Ausscheidung von Kupferoxydul wird so vermieden,

und man erhélt eine vollig farblose Fliissigkeit,

die hochstens einen unbedeutenden Niederschiag
enthilt. Kontrollversuche fielen sehr zufrieden-

stellend aus. V.

D. Bidersky. KEine Methode zur Bestimmung redu-
zierender Zucker. (Ann. chim. anal. appl. 11, 8.
15./1. 1908.)

Der Verf. macht auf die von Lavalle (vgl. vor-

Ch. 1907.

stehendes Referat) angegcbene Methode der
Zuckertitration aufmerksam und empfiehlt dieselbe.
V.
3. D. Riedel. Uber Saccharum Laktis. (Riedels Be-
richte 50. Aufl., 37—39 [1906]. Berlin.)
Als auBerst beachtenswert erscheint der erbrachte
Beweis der Verf., daBl es im Handel Milchzucker-
sorten gibt, die wohl den Anforderungen des Arznei-
buches entsprechen, n#mlich weill ausschen,
geruchlos, frei von Rolrzucker und unzuldssigen
Mineralbestandteilen sind, aber dennoch als un-
brauchbar bezeichnet werden miissen, weil sie
ungeniigend gereinigt sind und ungehérige Milch-
bestandteile, Siure, Metalle, Schmutz und Pilz-
faden enthalten.

Dieses wichtige Kindernahrmittel,Sac-
charum Laktis* verdient sonach ein ganz
besonderes Augenmerk. (Der Ref.) Fritzsche.
Adolt Yolles. Uber ecine titrimetrische Methode zur

guantitativen Bestimmung dcr Pentosen. (Berl.

Berichte 39, 96—97. 27./1. 1906 [28./12. 1905].

Wien.)

Verf. hat die iibliche gewichtsanalytische Methode
zur Pentosenbestimmung durch eine exakte Titrier-
methode ersetzt. Das durch die Einwirkung der
Salzsaure gebildete Furfurol wird mit Wasserdampf
iibergetrieben und vom Destillat ein aliquoter Teil
nach Neutralisation mit einer gemessenen Menge
Bisulfit versetzt. Nach ca. 2 stindigem Stehen
titriert man den Uberschuff von Bisulfit mit Jod-
16sung zuriick. 1 Mol. Furfurol verbraucht 1 Mol.
Bisulfit, und 1 Mol. Bisulfit entspricht 1 Mol. Pen-
tose oder 2 Mol. Jod. Je Iccm n.-Bisulfit =
= 75,05 mg Pentose. pr.
Th. L. @sborne und J. ¥. llams Uber die Protein-
korper des Weizenkornes. L Das in Alkohel
lisliche Protein und sein Glutaminsiuregehalt.

(Z. anal. Chem. 44, 516—525. Juli 1905.)
Kutschers Bestimmungen der (lutaminsidure
stehen weit hinter der wirklichen Menge dieser
Substanz zuriick, wie sie das alkohol - 16sliche
Weizenprotein liefert, und erbringen daher keinen
Beweis, daB diese Substanz aus zwei verschiedenen
Proteinkérpern besteht. Die fraktionierten Fil-
lungen dieses alkoholloslichen Proteins liefern prak-
tisch dieselbe groBe Menge Glutaminsiure, so daB
die Verff. im Hinblick auf die genaue Uberein-
stimmung in Zusammensetzung und Eigenschaften,
sowohl den physikalischen wie chemischen, an-
nehmen, daB nur ein solches Protein vorhanden
ist, dem man den Namen Gliadin belassen soll
Gliadin liefert eine bemerkenswerte Menge Glut-
aminsiure, mehr wie jedes andere bekannte Protein,
und iiberhaupt eine grofiere Menge eines einzelnen
Zersetzungsproduktes, als man je im reinen Zu-
stande von irgend einem echten Protein erhalten
hat, die Protamine natiirlich ausgenommen. Diese
groBe Menge Glutaminsiure in einem so allgemein
gebrauchten Nahrungsprotein ist von groBer Wich-
tigkeit beziiglich des Nahrwertes dieser Substanz
und verdient ein weiteres sorgfiltiges Studium. V.
€. Schwalbe. Kolorimetfrische Bestimmung des

Thiophens. (Chem.-Ztg. 29, 895—896. 26./8.

1905. Darmstadt.)

Die von Denigeés angegebenen Methoden zur
Bestimmung von Thiophen in Benzol (Bl Soc.
chim. Paris27, 1064 [1902]; 28, 348 [1902]; 29,

1L
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1170 {1903]) geben auch bei thiophenfreien Benzol-
sorten Fillungen. Die Reaktion des Thiophens mit
Isatinschwefelsiure ist zu kolorimetrischen Be-
stimmungen brauchbar; man kann Intervalle von
0,029, Thiophen gut erkennen, wobei 0,059, die
untere, 0,59, die obere Grenze der Methode be-
zeichnet. Zur Ausfithrung sind Testlsungen aus
thiophenfreiem Benzol und reinem Thiophen in den
Konzentrationen 0,5, 0,25, 0,1, 0,075, 0,05, 0,025
und 0,019, erforderlich. Die Isatinlosung bereitet
man durch Ldsen von 0,5 g Isatin in 1000 g konz.
reiner Schwefelsiure. 25 cem Isatinschwefelsiure,
25 ccm reine Schwefelsidure und 1 cem des zu priifen-
den Benzols bringt man in einen 100 ccm-Kolben,
verschliet mit Glasstopfen, schiittelt 5 Minuten
und vergleicht nach 15 Minuten mit den in gleicher
Weise behandelten Testlosungen. Stellt man die
Reaktion im offenen Schélchen an, so erhdlt man
stirkere Farbungen; beziigich der Rolle, die der
Sauerstoff hierbei spielt, vergleiche das Original.
V.
Uber ein Reagens auf
Kirper mit Phenolfunktionen, (BIL Soc. chim.
Paris 33, 860—861. 20./7. [1905].)
Aloy fand, dall Morphinsalze mit einer neutralen
Lésung von Uranylnitrat eine schone rote Féirbung
geben. (BIL Soc. chim. Paris 29, 610 [1903].) Diese
Farbung ist charakteristisch fir die Gegenwart
einer Phenolgruppe, z. B. geben Codein und die
Alkaloide ohne Phenolgruppe die Reaktion nicht.
Man bereitet das Reagens auf folgende Weise : 10 g
Uranylnitrat werden in ca. 60 ccm Wasser geldst,
mit Ammoniak versetzt, bis eben eine Fillung be-
ginnt, filtriert und zu 100 ccm verdiinnt. Um einen
Korper mit Phenolgruppe nachzuweisen, neutrali-
siert man die Losung desselben, bringt 2 cem der
Losung in ein Reagensglas und fiigt tropfenweise
von dem Reagens hinzu, bis die Intensitit
der Firbung nicht mehr zunimmt. Die meisten
einfachen oder zusammengesetzten Phenole geben
eine rote Farbung; mehrere Phenolgruppen in einem
Molekiil erhohen die Intensitit der Farbung. Die
Gegenwart einer COOH-, NHy- oder NO,-Gruppe
hindertdie Reaktionnicht; mehrerenegativeGruppen
koénnen aber storend wirken. Mineralsduren bringen
die Firbung zum Verschwinden, ebenso Alkalien,
welche das Uran ausfillen. Die Empfindlichkeit
der Reaktion ist je nach dem vorliegenden Phenol
verschieden und schwankt von 1: 1000 bis 1: 10 000.
V.
E. Pinerua Alvarez. Eine neue allgemeine Reaktion
der mehrwertigen Phenole. (Gaz. chim. ital.
35, II, 432. 1905.)
Nach Verf. erhdlt man, wenn man in einer Por-
zellanschale 0,2 g von gelbem Natriumperoxyd,
dann 0,04—0,05g des Polyphenols und 5 cem von
absol. Alkohol vermischt und dann nach einigen
Minuten 15 cem Wasser hinzufiigt, verschiedene, in-
tensive Fiarbungen, d. h. bei Brenzcatechin: rosa, Re-
sorcin: klares Gelb, Hydrochinon: r6tl. Gelb, Pyrogal-
lol: rot, Phloroglucin: blau, Chinhydron rétl. Vio-
lett. Bolis.
E. Kneeht und Eva Hibbert. Das Titantrichlorid
in der volumetrischen Analyse. 2. Mitteilung.
(Berl. Berichte 38, 3318—3326. 21./10.[1./10.]
1905. Manchester.)
Die Verff. haben das Titantrichlorid schon friiher

J. Aloy und F. Laprade.

(Berl. Berichte 36, 1549 [1903]) fiir die MaBanalyse
nutzbar gemacht. Neuerdings wenden sie die
Titanverbindung zur Titrierung von gefirbten 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. mit
groBer Genauigkeit Indigo, Eosin A, Rhodamin B.
Pararosanilinchlorhydrat ,  Pararosanilintrisulfon-
sdure, Malachitgriin, Kristallviolett, Tolusafranin,
Indoin, Methylenblau. Dagegen wird Auramin
und Thioflavin nicht reduziert. Die Titration mufl
in einer CO,-Atmosphire erfolgen, meist unter Zu-
satz von Seignettesalz. Die Einzelheiten miissen
im Original nachgesehen werden. Von anorga-
nischen Korpern wurden Wasserstoffsuperoxyd,
Ammoniumpersulfat und Zinn mit Titantrichlorid
titriert. Sieverts.
L. S. Munson. Untersuchung von Schreibtinten.
(Transact. Amer. Chem, Society. 29./12. 1905.
Neu-Orleans.)
Der Aufsatz enthiilt die Resultate von Unter-
suchungen zahlreicher Schreibtinten, die zu dem
Zweck ausgefiihrt wurden, festzustellen, ob sich
diese Tinten fiir Urkundenzwecke eignen. D.
M. A. W. K. de Jong. Analyse der Alkaloide der
Javakoka. (Recueil trav. chim. Pays-Bas 23,
16 [1906]. Buitenzorg.)
Die Basen javanischer Kokablitter sind fol-
gende : Kokain; n.-, iso-, allo-Zinnamylkokain;
v, 8, e-Isatropylkokain; Benzoylpsendotropein und
Hygrin; von den zwei letzterwahnten Basen ist nur
wenig vorhanden. Der Wert des Javakokas be-
steht zur Hauptsache im FEcgonin. Bei Nicht-
beriicksichtigung des Hygrins werden genannte
Verbindungen durch Alkalien bzw. Siuren in die
Basen Ecgonin und Pseudotropein, bzw. in Benzoe-,
n.-, allo-, iso-Zimtsdure und y, ¢, e-Isatropasiure
gespalten. Als Alkali bevorzugt Verf. Barytlauge.
Der Untersuchungsgang javanischen Rohkokains
gestaltet sich wie folgt: 1. Wasserbestim -

mung. Von lg Substanz im Wassertrocken-
schranke. 2. Bestimmung der Unrein-
heiten. Kochen der Rohsubstanz mit Baryt-

lauge bis zum Verschwinden der Alkaloide am
RickfluBkiihler. Unreinbeiten, Baryumcarbonat,
d-isatropasaures Baryum und eine geringe Menge
nicht zersetzter Alkaloide bleiben zuriick. Nach
Behandlung mit verd. HCl wird der Rest aufs
Filter gebracht, gewaschen, bei 100° getrocknet
und gewogen. 3. Bestimmung der §-Isa-
tropasdure: Die salzsaure Losung wird mit
Ather ausgeschiittelt, der Atherriickstand ist §-
Isatropasiure. 4. Bestimmung der nicht
zersetzten Alkaloide: Zur salzsauren Lo-
sung gibt man einen Uberschul von Ammoniak;
im Riuckstande der Atherausschiittlung befinden
sich die nicht zersetzten Alkaloide. 5. Bestim -
mung der Benzoe-der n-, iso- und
allo-Zimt- und der ¢-Isatropasdure:
Nach Vermischen der unter 2. erwihnten Baryt-
16sung mit 1/;-n. HySOy, sind die in Freiheit ge-
setzten Sduren mit Ather zu extrahieren und
wiederum an Baryt zu binden. Aus der Baryum-
salzlésung sind der Ather durch Verdunsten, der
Barytiiberschuf3 durch CO, und wiederum letztere
durch Kochen am RiickfluBkiihler zu entfernen.
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Der Eindampfungsriickstand der so behandel-
ten Baryumsalzlgsung wird bei 110—120° ge-
trocknet. Er besteht aus den wasserfreien Salzen
der Benzoe-, Zimt- und s-Isatropasiure. Diese in
H,O l6slichen Salze werden in der Kilte mit konz.
HCl zersetzt, die drei erwihnten Sduren auf ein
gewogenes Filter abfiltriert, mit heiBem Wasser ge-
waschen und der Filterriickstand getrocknet und
gewogen. Zimtsiure geht in Losung; e-Isatropa-
sdure, die durch eine Schmelzpunktbestimmung auf
die Freiheit von Zimtsiure zu prifen ist, bildet
den Filterriickstand. Die Zimtsiurelosung wird
mit Barytlauge alkalisch gemacht und eingedampft.
Zum Riickstand fiigt man konz. HCl und Brom in
einer Losung von Tetrachlorkohlenstoff oder HCI.
Die addierte Menge Brom zeigt den Zimtsiure-
gehalt an. Die Benzoesiure wird berechnet.
6. Bestimmung der Basen und der
y-Isatropasaure: Zur schwefelsauren, mit
Ather ausgeschittelten Losung fiigt man Baryt-
lauge, leitet CO, hindurch, erhitzt und filtriert. Im
eingeengten Filtrate wird die y-Isatropasiure durch
HClausgeschieden und gewichtsanalytisch bestimmt.
Das Filtrat enthdlt noch die Chlorhydrate des
Eegonins, Pseudotropeins und Baryums in Losung.
Zur FErmittlung der einzelnen Bestandteile wird
zundchst der Trockenriickstand dieser salzsauren
Lésung bestimmt, dann das Ba durch H,80, ge-
fillt, danach das Pscudotropein durch NaOH aus-
geschieden, mit Chloroform extrahiert und im Destil-
lationsriickstande gewogen. Der Eecgoningehalt
wird berechnet, er wurde vom Verf. zu 54,73 bezw.
55,279, gefunden. Die Crundbedingung solcher
Arbeiten ist die Reinhcit der Reagenzien.
Fritzsche.
Dan Radulescu. Uber eine charakteristische Farben-
reaktion fiir das Morphium. (Buletinul socie-
tatii de sciinte Nr. 6, 602. Nov.-Dez. 1905.)
Spuren von Morphium oder Morphinbasen lassen
sich direkt in pflanzlichen Aufgiissen, bzw. Ab-
kochungen, wie folgt nachweisen: ,,Zu einer ge-
klarten, hochstens noch schwach gefirbten,
wagserigen Fliissigkeit figt man ein Ké&rnchen
Natriumnitrit und etwas Séure — Essigsiure oder
eine andere — und macht die Losung noch vor
Beendigung der (Gasentwicklung durch Kalium-
oder Natriumcarbonat alkalisch, wonach je nach
dem Morphingehalt der Fliissigkeit eine schwach
rosa bis rubinrote Firbung auftritt. Die Rotung
verschwindet nach dem Ansiuern und stellt sich
nach erneuter Alkalizugabe wieder ein. Die fir-
bende Substanz geht nicht in Ather, Chloroform,
Schwefelkohlenstoff und Benzol iiber, sie vertrigt
das Kochen in alkalischer Losung, hingegen nicht
bei Anwesenheit von viel Alkohol, auch tritt der
rote Farbenton nach dem Kochen in saurer Losung
und Alkalischmachen nicht wieder ein. Verf. hat
diese Reaktion an mehr als 150 verschiedenen
Stoffen nachgepriift und gefunden, dafl nur 3 davon
eine analoge, jedoch zweifelhafte und kaum bemerk-

bare Reaktion hervorriefen. Hierzu gehéren unter .

anderent ein Laktukariummuster zweifelhafter
Reinheit, ferner Arten von Linum, besonders
glandulosum und gallicum. Verf. bezeichnet diese
Farbenreaktion als wirklich charakte-
ristisch fiir Morphium basen.

Der Ref hilt obige Reaktion fiir #uBerst

beachtens- und nachpriiffenswert. Er erhielt sie bei
reinen wie zuckerhaltigen Morphiumldsungen ver-
schiedener Konzentrationen deutlich positiv: A p o-
morphin gibt beim Ansiuern der wisserigen
nitrithaltigen Losung eine Rotfiarbung, die aber beim
Alkalischmachen nicht bestehen bleibt, sondern
in g r{in umschligt. Also auch Apomorphin
ruft k ein e Pseudoreaktion hervor. Fritzsche.

€. Reichard. Uber eine neue Reaktion des Kokains.

(Pharm.-Ztg. 51, 168. 21./2. 1905. Berlin.)
Verf. verwendet wasserfreies Nickelsulfat
zur Erkennung des Kokains und gibt folgende zwei
Reaktionen an, von denen die erstere die schiirfere
ist:

1. Einen Tropfen einer dunkelgriinen Losung
von Nickelsulfat und a-Nitroso-S-naphtol in Salz-
sdure breitet man auf einer Porzellanplatte kreis-
férmig aus und bringt in die Mitte des griinen Flek-
kes einige Kristéllchen salzsauren Kokains. An
der Aufnahmestelle des letzteren verschwindet zu-
néchst die Grunfirbung. Einige Minuten danach
erwirmt man die Masse, anfangs ganz gelinde, wo-
bei das Innere des Kreises vorlaufig feucht — in-
folge verharzten Kokains — bleibt, der Rand aber
trocken und gelbgriin erscheint. Beim weiteren
Erwdrmen farbt sich dic Kreismitte — worin die
harzige Masse als glinzender Flissigkcitstropfen er-
scheint — prichtig hellblau, wihrend der
Rand unveréindert bleibt. Die hellblaue Farbung
verschwindet nach dem Erkalten, wird aber durch
crneutes Erwirmen sofort wieder regeneriert.

2. Verdunstet man einen Tropfen einer konz.
Nickelsulfatlosung mit Kokainchlorhydrat bei An-
wesenheit etwas freier Salzsiure zur Trockne, so
tritt wieder die unter 1. besehriebene hellblaue
Farbung neben harziger Materic auf. Da nun
Morphin keine dieser beiden Reaktionen gibt,
ist die neue Nickelkokainreaktion auch gleichzeitig
ein Unterscheidungsmittel beider Basen.

Fritzsche.
Antrieb filr Laboratoriumszentrifugen mit einer auf
der Schleuderwelle sitzendeu und durch ein An-

triebsrad getriebenen Schnecke. (Nr. 174 721.

Kl 427, Gr. 6. Vom 14./2. 1905 ab. Firma

Franz Hugershoff in Leipzig.)
Patentanspruch : Antrieb fiir Laboratoriumszentri-
fugen zu wissenschaftlichen Untersuchungen mit

einer auf der Schleuderwelle sitzenden und durch
ein Antriebsrad getriebenen Schnecke, dadurch ge-
kennzeichnet, da die Schnecke lose, aber achsial

11*
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verschiebbar auf der Schleuderwelle sitzt und erst
durch die beim Antrieb erfolgende Achsialverschie-
bung mit ihr gekuppelt wird. Karsten.

Verfahren zur Analyse von Gasgemischem. (NT.

173 957. Kl. 421, Vom 9./8. 1904 ab. Firma

Car)l Zeif} in Jena.)

1. Verfahren zur Analyse von Gasgemischen,
dadurch gekennzeichnet, dall die Ablenkung
beobachtet oder photographisch registriert wird,

~die das Licht durch Brechung crfahrt, indem es
beim Ubergang von dem zu priifenden Gemisch
zu einem Vergleichsmittel oder von dem Vergleichs-
mittel zum Gemisch oder abwechselnd von einem
zum anderen in nicht senkrechter Richtung die ge-
meinsame Beriihrungsfliche oder die trennende
Platte trifft.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daf als Vergleichsmittel der eine
durch Absorption des anderen isolierte Bestandteil
des Gemisches benutzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 mit Verwendung
eines gasférmigen Vergleichsmittels von demselben
Druck wie das Gemisch, dadurch gekennzeichnet,
daB man die Schwankungen, die der Druck im Ge-
misch oder im Vergleichsgase erfihrt, gleichzeitig
und in gleicher Stirke auch im Vergleichsgas oder
im Gemisch erzeugt, so daf} das Nebenverfahren der
Beobachtung oder Registrierung des verinderlichen
Drucks und die ihm entsprechende Berichtigung
des FErgebnisses des Hauptverfahrens fortfillt. —

Das Verfahren griindet sich auf die Eigen-
schaft der Gemische aus Gasen von ungleichem
Lichtbrechungsvermdgen, je nach ihrem Zusammen-
setzungsverhéltnis das Licht verschieden stark zu
brechen. Zur Erzeugung der Brechung ist ein Ver-
gleichsmittel erforderlich, und das Licht muf auf
die Beriihrungsfliche der beiden Mittel in nicht
senkrechter Richtung treffen. Bei qualitativ glei-
chen Gemischen, deren verschiedene quantitative
Zusammensetzung zu priifen ist, dndert sich Dbei
gleicher Temperatur und gleichem Druck die Grofie
der Ablenkung, die das Licht erfithrt, nur noch mit
dem Verhaltnis, in dem die beiden Bestandteile in
dem Gemisch vertreten sind. EKin Apparat zur Aus-
fithrung des Verfahrens ist in der Patentschrift an-
gegeben. Wiegand.

II. 7. Mineraléle, Asphalt.

C. E. Coates. Einige Kohlenwasserstofie in Louisi-
ana-Petroleum. (Transact. Amer. Chem. So-
ciety. 29./12. 1905. Neu- Orleans.)

Die Untersuchung des auf dem Jennings-Olfelde in

Louisiana geférderten Petroleums hat ergeben, daB

die leichteren Fraktionen aus den Verbindungen

bestehen : Cgllyy, CoHyy, CoHys, CiiHzg, CroHgo
usw., alle der Reihe CnHyn 5 angehorig. Das Pe-
troleum hat eine Asphaltbasis, und die Stoffe C;5H,s,

Cp3Hpy usw. scheinen mit den frither aus Asphalt

und Asphaltdlen erhaltenen identisch zu sein. Man

hat dieselben als Derivate von Dihexahydrodi-
phenyl angesehen, da C;,H,, 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 Zusammen-
setzung. D.
Die Weriung von Schmierdl. (Chemical Engineer
3, 87—94 und 141 -151. Dezember 1903
bzw. Januar 1906.)
Der Aufsatz behandelt das spez. Gew. der ver-
schiedenen Arten Schmierdl, zu deren Feststellung
gich die We st p h alsche Wage am besten eignet,
ferner die Kilteprobe, sowie die Entflammungs-
und Entziindungsproben. Der 2. Teil des Aufsatzes
bespricht die Viskositit der Ole und die zur Bestim-
mung derselben benutzten Viskometer: Enugler
in Deutschland, Redwood in England, Scott
in den Vereinigten Staaten von Armerika, Say -
bolt von der Standard Oil Co., Tagliabues
Viskometer stellt eine Verbesserung des vorigen
dar; ein von dem ungenannten Verf. konstruiertes
Viskomicter und schlieBlich das Doolittlesche
Viskometer, welches als das walirscheinlich beste
Instrument bezeichnet wird. Der Aufsatz ist durch
Zeichnungen aller erwihnter Viskometer illustriert.
D.
Yerfahren zur Verarbeitung von deutschem Roh-

petroleum. (Nr. 169 952. Kl 236. Vom 5./10.

1905 ab. TFr. Seidenschnur in Char-

lottenburg.)

Patentanspruch : Verfahren zur Verarbeitung von
deutschem Rohpetroleum, dadurch gekennzeichnet,
daf nur kleine Mengen des zu verarbeitenden Roh-
materials in der Zeiteinheit in geeigneten hocher-
hitzten Apparaten, die einem hohen Vakuum ausge-
setzt und von iiberhitzten Wasserdimpfen durch-
stromt werden, plotzlich mdglichst vollstindig in
Dampf verwandelt werden, der in bekannter Weise
isoliert und verarbeitet wird. —

Die Methoden zur Verhinderung einer Zer-
setzung, besonders der hochst siedenden Bestand-
teile, die darin bestanden, daf man unter Einleitung
von Wasserdampf im Vakuum destillierte, um den
Siedepunkt der hochsiedenden Bestandteile zu er-
niedrigen, oder dafl man das Rohmaterial durch
Verspritzen gegen die Winde eines hocherhitzten
Gefilles im Vakuum zur Verdampfung brachte, er-
geben bei deutschem Rohpetroleum wegen dessen
besonderer chemischer Zusammensetzung nur min-
derwertige Produkte. Die vorliegende Kombina-
tion ermoglicht es, auch aus dem deutschen Roh-
petroleum wertvolle und sehr viskdse Schmierdle
mit hoher Ausbeute herzustellen. Karsten.
Verfahren zum Festmachen von Petroleum oder an-

deren Mineralélen. (Nr. 169081. KI1. 10b.

Vom 23./2. 1904 ab. Victor Joseph

Kuess in Tunis.) .
Patentanspruch . Verfahren zum Festmachen von
Petroleum oder anderen Mineraldlen, dadurch ge-
kennzeichnet, dafl eine Mischung von Kolophonium
oder einem anderen Harz der Terpenreihe, tierischem
Fett und Mineral5l nacheinander mit Atznatron,
Salzsdure und wieder mit Atznatron in zum Ein-
wirkenlassen der einzelnen Zusitze auf die ganze
Masse ausreichenden Zeitabschnitten und in solchen
Mengen, dal} die Masse stets alkalisch bleibt, ver-
setzt wird, worauf die fest gewordene Masse fiir sich
oder in an sich bekannter Weise in Mischung mit
Sigespédnen oder dgl. brikettiert werden kann. —

Die bisher vorgeschlagenen Verfahren zum
Festmachen von Petroleum und dgl. hatten ent-
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weder iiberhaupt keinen Erfolg, oder das Mineralsl
wurde zu leicht wieder abgeschieden. Die Produkte
des vorliegenden Verfahrens halten das Mineraldl
so fest, daBl es auch bei Temperaturerhthungen,
sogar beim Umschmelzen und Verbrennen, nicht
von den ibrigen Bestandteilen getrennt wird.
Karsten.

Yerfahren zum Festmachen von Peiroleum und dgl.
(Nr. 174712. KL 23¢. Gr. 3. Vom 3./7.
1904 ab. Dr. C. Sticpel in Hilchenbach
i. Westfalen.)

Patentanspruch . Verfahren zum Festmachen von

Petroleum und dgl., dadurch gekennzeichnet, dafl

fettsaure Kalium- oder Natriumsalze (Seifen) mit

Petroleum und solchen Mengen Salz versetzt werden,

daB bei noch vollstindiger gegenseitiger Lésung

der Bestandteile der Zustand der Aussalzung nahezu
erreicht ist. —

Die bisherigen Verfahren beruhen darauf, dafl
die Seife und der Kohlenwasserstoff dureh ein
drittes Agens gegenseitig in L&sung erhalten wer-
den. Ein solcher Zusatz ist bei dem vorliegenden
Verfahren nicht nétig. Ein derartiges Verfahren
ist bisher nur fir cine Magnesiaseife beschrieben,
die den Nachteil hat, daf ein nicht homogenes,
griesiges, schwer schmelzbares Produkt erhalten
wird. bei dessen Schmelzung erhebliche Teile der
Kohlenwasserstoffe sich verfliichtigen. Im vor-
liegenden Verfahren wird dagegen Kali- oder Na-
tronseife benutzt und sofort ein homogenes End-
produkt erzielt. Karsten.

Verfahren zur Abscheidung der in Mineraldlen und
Mineralélriickstinden enthalienen asphalt- und
harzartigen Stoffe. (Nr. 173616. KI1. 23b
Gr. 1. Vom 26./7. 1904 ab. Dr. Bernhard
Diamand in Idaweiche [0.-8.])

Patentanspruch : Verfahren zur Abscheidung der in

Mineral6len und Mineralslrlickstinden enthaltenen

asphalt- und harzartigen Stoffe, dadurch gekenn-

zeichnet, daB zur Ausfillung jener Stoffe ein Ge-
misch von Benzin und Amylalkohol benutzt wird.
Dic gemeinsame Anwendung von Benzin und

Amylalkohol gestattet die Verwendung sehr viel

geringerer Mengen des Fillungsmittels, als wenn

die beiden Korper entsprechend dlteren Vorschligen
einzeln benutzt werden. Dadurch wird das Ver-
fahren erheblich verbilligt und allgemein anwendbar.

Durch dic Abscheidung der asphalt- und harzartigen

Stoffe werden die Ole als Schmieréle verwendbar.

Karsten.

Yerfahren zur Darstellung wisseriger Emulsionen
von Steinkohlenteerolen und Mineraldlriick-
standen. (Nr. 169 493. Kl 307. Vom 16./11.
1904 ab. Dr. W. Spalteholz in Amster-
dam.)

Patentanspruch : Verfahren zur Darstellung wisse-

riger Emulsionen von Steinkohlenteerdlen und Mine-

raldlriickstdnden, gekennzeichnet durch die Ver-
wendung von Kaseinsalzlgsungen als Emulgierungs-
mittel. —

Die Emulgierung kann durch kleine Zusitze
von Harz unterstiitzt werden, besonders bei stiarker
sdurehaltigen Olen. Man kann einen Carbolgehalt
von 30—359, erzielen, was mittels Harzseife nicht
mdglich ist, da alsdann keine guten Emulsionen ent-
stehen. Auch kann man der Emulsionsflissigkeit

weitere Mengen Carbolél zusetzen, wobei das Ganze
dann wieder ein mit Wasser mischbares Produkt
Hefert. Auch findet keine Entemulgierung durch
den natiirlichen Salzgehalt des Wassers statt.
Karsten.

Verfahren zur IHerstellung von Pech aus Teer oder
Teerdlen durch Erhitzen mit Schweielsiure.
(Nr. 170932, KL 22h. Vom 2./5. 1905 ab.
Martin Wendriner in Zabrze, 0.-8.)

Patentanspruch ;' Verfahren zur Herstellung von
Pech aus Teer oder Teerdlen durch Erhitzen mit
Schwefelsiiure, dadurch gekennzeichnet, dall das in
bekannter Weise mit Schwefelsiure in der Hitze be-
handelte Ausgangsmaterial mit iberhitztem, ge-
spanntem Wasserdampf behandelt wird, bis die Sul-
furationsprodukte hydrolytisch gespalten sind, und
ein praktisch schwefelfreier, neutraler, wasserun-
loslicher Riickstand hinterbleibt, der mit den durch
den Wasserdampf abgetriebenen, eventuell fraktio-
niert aufzufangenden Kohlenwasserstoffen ganz oder
teilweise innig verschmolzen wird. —

Die bisher aus Teer mittels Schwefelsiure er-
haltenen Produkte enthalten erhebliche Mengen
saurer Korper, die wasserloslich sind und durch die
die Produkte auBerdem fiir manche Zwecke, z. B.
die Dachpappentfabrikation, durch die sauren Eigen-
schaften unbrauchbar werden. Diese Korper wer-
den bei vorliegendem Verfahren zersetzt. Hine Be-
handlung mit Wasser und Wasserdampf ist zwar
schon vorgeschlagen worden, aber nur zur Ent-
fernung der mechanisch anhaftenden Schwefel-
sdure. Karsten.

Verfahren zur Emulgierung ven Asphalt und dhn-
lichen mit Wasser nicht mischbaren Stoffen.
(Nr. 170133, KL 229. Vom 3./6. 1904 ab.
Dr. Karl Mann in Zirich.)

Patentanspriiche: 1. Verfahren zur Emulgierung von
Asphalt und #hnlichen, mit Wasser nicht misch-
baren Stoffen, wie Pech, Teer, Harz, Erdwachs,
Paraffin usw., oder deren Gemenge mittels Seife,
dadurch gekennzeichnet, dafl 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, Ausfithrungsform des Verfahrens nach An-
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf} die Losung
der zu emulgierenden Stoffe in eine aus Kolloid-
substanz und Seife bereitete kolloidale Masse ein-
getragen wird.

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

4. Ausfiihrungsform des Verfahrens nach An-
spruch 1—3, dadurch gekennzeichnet, dal} die zu
emulgierenden Stoffe zunichst mit den zur Seifen-
bildung dienenden Fetten, Fettsiuren oder Harzen
vereinigt werden, worauf die Verseifung der Masse
beim Mischen mit der alkalischen Kolloidsubstanz
erfolgt. —

Das Verfahren ermoglicht die Anwendung von
Wirme und dabei eine weit feinere Verteilung der
zu emulgierenden Stoffe. Die Emulsion ist weit
linger haltbar, und es tritt auch nach Verdunsten
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der Losungsmitte! keine Trennung der einzelnen
Substanzen ein. Karsten.
Verfahren zur MHerstellung von Asphaltzement-
pflasterplatten. (Nr. 168 720. KL 80b. Vom
21./3. 1903 ab. Ernst Roehming in
Halle a. 8. Zusatz zum Patente 146 289 vom
21./2. 1902.)
Patentanspruch: Ausfiilhrungsform des Verfahrens
zur Herstellung von Asphaltzementpflasterplatten
gemil} Patent 146 289, dadurch gekennzeichnet, daf
dic unter verschiedenem Druck geprefiten Platten-

teile ohne Anwendung eines Klebemittels vereinigt
werden. —

Die Vereinigung der unter verschiedenem
Druck getrennt gepref3ten Plattenteile kann etwa
in der Weise erfolgen, dafB die frisch geprefite, also
noch erdfeuchte Zementplatte mit Steinchen- be-
streut, iiber diese die gleichfalls frisch geprelte,
noch nachgiebige, warme Asphaltplatte gelegt wird,
und beide einem kriftigen Druck ausgesetzt werden,
wobei die Steinchen zur Verbindung der beiden
Platten beitragen. Wiegand.

Wirtschaftlich-gewerblicher Teil.

Tagesgeschichtliche und Handels-
rundschau.

Seidenerzeugung der Welt im  Jahre 19051).
Nach einer vorlaufigen Statistik des Syndikates der
Lyoner Seidenhéndler betrug die Seidenerzeugung
der Welt im Jahre 1905 18 550 000 kg gegen
20 500 000 kg im Vorjahre. Die Produktion ver-
teilt sich folgendermafBen :

Durchschnitt West- Levante u. Osten:China, Zusam-
der Jahre europa Mittelasien Japan,Indien men
Mengen in 1000 kg
1876—1880 2475 639 5740 8854
1881-—1885 3630 700 5108 9438
1886—1890 4340 738 6522 11 600
1891-—1895 5518 1107 8670 15 295
1896—1900 5220 1552 10 281 17 053
1901 5349 1874 11 986 19 209
1902 5437 2443 10 884 18 764
1903 4361 2530 11 244 18 135
1904 5917 2227 12 356 20 500
1905 5305 2435 10 810 18 550
Massot.

Die Produktion von Schwefel in den Vereinigten
Staaten von Amerika hat sich nach einem Bericht
des U. S. Geological Survey im vergangenen Jahre
auf 1816677 L t. (& 2240 Pfund = 1016,05 kg)
im Werte von 3706 560 Doll. belaufen.

Der Wert, entspricht cinem durchschnittlichen
Preise von 20,40 Doll. fiir 1 t. Der grofite Teil der
Produkte kam aus Louisiana, geringere Mengen
wurden in Nevada und Utah produziert. Der
Verbrauch wird aut 589 578 1. t angegeben. Aus
Texas und Kolorado ist im letzten Jahre kein
Schwefel in den Handel gekommen, doch erwartet
man, daBl sich diese Staaten an der Prduktion des
laufenden Jahres beteiligen werden. Die Am.
Sulphur & Mining Co. hat kiirzlich den Betrieb
ihrer Minen an dem Rio Grande, der mehrere Jahre
cingestellt gewesen war, wicder aufgenommen. D.

Fiir die Firnisindustrie der Vereinigten Staaten
stellt sich die Statistik der Zensusbureaus folgender-
mafen: Die Zahl der Etablissements ist von 181 auf
190, das heilt um 59, gestiegen, das investierte
Kapital von 17 550 892 Doll. auf 19 702 955 Doll.
oder um 12,39%,. An 1364 Beamte, Clerks usw. im
Jahre 1904 kamen an Gehéltern im ganzen 2 023 162
Doll. zur “Auszahlung, wihrend im Jahre 1900

1y Seide 11, 534 (1906).

1198 Beamte usw. 1939 333 Doll. erhiclten. Die
Zahl der durchschnittlich beschiftigten Arbeiter ist
von 1546 auf 1861, das heifit um 20,49, gestiegen,
der Gesamtbetrag der ihnen ausgezahlten Lohne
von 995 803 Doll. auf 1 200 431 Doll., das heilit um
20,59, so daB also der durchschnittliche Arbcits-
lohn in dicsem Industriezweige sich nahezu gleich
geblieben ist. Die Gesamtausgaben beliefen sich im
Jahre 1904 auf 20340054 Doll. gegeniiber 15490909
Doll. im Jahre 1900, was einer Zunahme von 30,43%,
entspricht. Dem gegeniiber ist der Gesamtwert der
Fabrikate von 18 687 240 Doll. auf 23 561 699 Doll.,
das heiBt um 26,19 gestiegen, so daf} die Rentabili-
tit dieses Industriezweiges abgenommen zu haben
scheint. Von dem letztjihrigen Produktionswerte
entfielen auf 7209028 Pfd. trockenc Farben
317 410 Doll. (gegeniiber 6 600 000 Pfd. = 304 000
Doll.), 6 992 059 Pfd. Olfarben in Teigform 414 700
Doll. (2950 370 Pfd. = 195 637 Doll.), zum Ge-
brauch fertig gemachte Farben 556 265 Gallons
= 363 963 Doll. (287 850 Gallons = 245 849 Doll.),
14 926 695 Gallons Ol- und Terpentinfirnisse
14 001 846 Doll. (12 909 248 Gallons = 13 096 63
Doll.), 1467 887 Gallons Alkoholfirnisse 2 046 492
Doll. (503 442 Gallons = 833 522 Doll.), 144 428
Gallons Pyroxylinfirnisse 158 160 Doll. (143 836
Gallons = 162 601 Doll.), flissige Trockner, Japane
und Lacke 2846944 Doll. (2781115 DolL), alle
anderen Firnisse und Japane 1249244 Doll.
(745 657 Doll.), alle anderen Erzeugnisse 2 162 940
Doll. (322166 Doll.).  AuBlerdem wurden noch
Firniswaren im Werte von 312418 Doll. in Eta-
blissements hergestellt, die sich nicht hauptsichlich
mit diesem Fabrikationszweige befassen. D.

Chicago. In Texas ist es einem Farmer gelun-
gen, Baumwollsamen zu ziichten, der einen enormen
Ertrag hiefern soll. Angeblich stellt sich die Zahl
der Kapseln an einer Staude auf 50; 55 derselben
liefern ein Pfund Samen.

Ein- und Ausfuhr der wichtigsten Wareu in
Australien mit Deutschlands Anteil. In der nach-
stehenden Tabelle sind Waren aufgefithrt, deren
Einfuhr oder Ausfuhr in Australien fiir eines der
letzten zwei Jahre ein und mehr Prozent des Gesanit-
wertes ausmachte, und ferner solche Waren berfick-
sichtigt, deren Einfuhr aus oder Ausfuhr nach
Deutschland in demselben Zeitraum dem Werte
nach ein oder mehr Prozent der Gesamteinfuhr aus
oder Gesamtausfuhr nach diesem Lande erreichte.



