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Volhardsche 
0rlg;Metbode 

Analysenmaterial 

WeiBes Roheisen . . . . 2,48 

Graues Roheisen . . . . 2,83 

I- _ _ ~  ~ - - _ _ _ _ ~  
' 1,14 

1,15 
GieBereiroheisen . . . . 1,14 

__ 

Spiegeleisen . . . . . . . I---- 12,98 1 ::::: i 
Auf Grund dieser Resultate kann man, was die 

Richtigkeit der Bestimmung betrifft, keiner der 
hier geschilderten Abanderungen den Vorzug geben, 
denn sie alle liefern Werte, die sich als technisch 
brauchbar erweisen. Nennenswerte Differenzen 
zeigen sich erst bei hochprozentigen Eisenmangan- 
legierungen. Dies riihrt von Kohlenstoffverbindun- 
gen her, die ihrerseits Permanganatliisung ver- 
brauchen und hierdurch den Befund an Mangan 
&was erhohen, wahrend bei V o 1 h a r d scher Ar- 
beitsweise diese organischen Verbindungen durch 
langeres Rosten, resp. Gliihen griindlicher zerstort 
werden, als bei der bloBen Oxydation auf nassem 
Wege. Dieser kleine Fehler 1aBt sich durch An- 
bringen einer Korrektur in der Weise beseitigen, 
daB man von der verbrauchten Anzahl ccm Per- 
manganatlosung (l/lo-n.) 0,2-0,3 ccm abzieht. 

Von den vier beschriebenen Abanderungen 
sind jene vorzuziehen, bei denen Salpetersiure als 
Losungsmittel angewendet wird, denn die LGsung 
findet hier ungemein rasch statt, wahrend diese bei 
Anwendung von Salzsaure betrachtlich langere Zeit 
in Anspruch nimmt. AuBerdem hat die erste Arbeits- 
weise mit Kaliumchlorat den Nachteil, daB es 
schwieriger ist, stets die richtige Menge Chlorat der 
Losung zuzusetzen. Fugt man zuviel Kaliumchlorat 
hinzu, so verzogert sich die Arbeit, weil es notig 
wird, die iiberschussigen Chlormengen wegzukochen, 
setzt man hingegen zu wenig Oxydationsmittel 
zu, so bleibt Perrooxyd bzw. Ferrochlorid in Losung 
und der Versuch ist miBlungen. 

Eisenwerk Witkowitz, den 2. September 1907. 

Bemerkungen zu der Arbeit von 
0. Brunck: ,,Uber die Anwendung des 
Dirnethylglyoxims zur Bestimmung 
des Nickels und zu seiner Trennung 

von den Metallen der Schwefel- 
ammoniumgruppe". 

Ton 
HERRMA" GROSSMANN und BERNRARD SCIIOCK. 

Eingeg. d. 28.110. 1907. 

In einer im Heft 43 dieser Zeitschrift erschiene- 
nen interessanten Arbeit unterwirft 0. B r u n c k 
auch unsere Methode der Nickelbestimmung, welche 
auf der praktischen Unliislichkeit des Nickeldicyan- 
diamidins in stark ammoniakalischer Alkalihydr- 
oxydlosung beruht, einer Kritik, der gegenuber 
einige richtigstellende Bemerkungen am Platze 
sein durften. 

0. B r u n c k zitiert n u r unsere Arbeit in der 
Zeitschrift fiir angewandte Chemie Heft 38, S. 1642, 
welche, wie dort auch angegeben, den Stand unserer 
Arbeiten zur Zeit der Hauptversammlung des Ver- 
eins deutscher Chemiker im Mai d. J. wiedergibt. 
Ober die w e s e n t l i c h e n  F o r t s c h r i t t e  
unserer Arbeiten auf diesem Gebiete in der Zeit von 
der Hanptversammlung bis zur erfolgten Publi- 
kation im September haben wir in der zitierten 
Arbeit in Form einer liingeren Nachschrift be- 
richtet, die B r u n c k anscheinend bei der Kor- 
rektur seiner Arbeit iibersehen hatl). Wir haben an 

1) Die Arbeit von B r u n c k war allerdings 
schon im August d. J. also ca. 11f2 Monate vor unse- 
rep Veroffentlichung bei der Redaktion eingegangen. 
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dicscr 6teIlc iind in der Chcmiker-Zeitung2) nach- 
driicklichst darauf hingcwiescn, daB dic dirckte 
WBgung dcs Nickels als wasscrfrcirs Nickeldicyan- 
diamidin iuUcrst exakte Resultate licfert, wclchc 
dcncn von B r u n c k in jedcr Eeziehung an die 
Reite gestcllt werden konnen. Wir betoncn noch- 
mals, daB unscrc Mcthodc sehr wohl fur Schieds- 
analysen gccignct ist und entgcgcn der Kritik von 
B r u n c k , wclchc in diesem Umfango nur gcgcn- 
iibcr unscrcr c r  s t c n  Arbcit in dcr Chemikcr- 
Zcitung:’) berechtigt erscheint, ,,fur wissenschaft- 
liche Untersnchungcn wie auch als Grundlagc fur 
Kauf- und Vcrkauf groSter Posten von Kobalt- 
und Kickclcrzcn sowie von andcrcn Hiittcnproduk- 
ten diencn kann. ‘‘ 

Es sei uns gestattet, an dicscr 8klle nochmals 
auch auf unscr Trcnnungsvcrfahrcn dcs Nickcls vom 
Eisen in ammoniakalisch-weinsaurcr ldsung hiu- 
xuweisen, dcsscn Prinzip wir in dcr ziticrten Nach- 
schrift bereits angcgcben haben. Da wir nun in 
jiingster Zcit auch fcststellten, daB die quantitativc 
Trennung des Xickcls von Mangan und Chrom nach 
cincr ctwas modifizicrten Form unsrrcr Mcthodc 
kcine Rchwierigkeitcn bictet, und da weiterc Vcr- 
suche cgabcn, daB die zur quantitativcn Ausflllung 
dcs Nickels notwcndige Zrit schr w e  s c n t 1 i c h 
abgckiirzt wcrdcn kann, so diirfto unscr Verfahren 
auch fiir die Analyso von Nickelstahl und Lhnlichen 
Produkten gceignet crscheinen. Cbcr dicsc Vcrsuchc 
sol1 spater im Zusammenhang berichtct werdcn. 

2) (“licni.-%tg. 31, 911, Kr. 74. 14./9. 1907. 
3 )  Chem.-%tg. 31, 535, Nr. 42 (lb07). 

Eine 
abgehderte Destillationsvorlage. 

Von Dr. RAnEsk-Xxam, Kiel. 
(Eingeg. den ‘25.19. 1907.) 

Die gcwiihnlich gebrauchtc: Vorlage fur Am- 
moniakdestillationen bcsteht darin, daB an eincm 

Erlcnmeyerkolben unten ein Rohr angcsetzt ist, 
das ein aufwarts gebogencs Rohr mit 1 oder 2 Kugcln 
tragt (8. Abb. 2.). 

Diese Anordnung hat aber den Nmhtcil, daB 
man wahrend dcr Destillation den Kolben drchen 
mu8. Stellt man ihn senkrccht oder ctwas nach 
links gcncigt, so ist anfanglich kein VersehluO durch 
dic vorgelegtc Saure vorhandcn, stellt man ihn a h r  
nach rcchts gcneigt, so ist zwar die Sicherhcit gcgen 
Rmmoniakvcrlustc gcgcbcn, abcr die Luft in dcm 
Erlenmeyerkolbcn kann nicht entweichen, und das 
Destillat fullt bald die Kugcln und liuft uber. Man 
ist also gezwungcn, den Kolbcn immer zu drehen, 

Fig. 1. Fig. 2. 

so daB er erst die Stellung nach rcchts einnimmt und 
dann entsprechend der Zunahmc des Destillats gc- 
dreht wird. Setst man aber dm Ansatzrohr syphon- 
artig hiihcr an (s. Fig. l), so sind alle CbclsCande 
vcrmieden. Da das Destillat durch den Kiihler auf 
Zimmertemperatur gckiihlt wird, so ist die Verdamp- 
fungsfiihigkeit dcs Ammoniaks, dais in dcr Gaurc, 
die sich zu ihrcm grijUten Tcil in dem Xrlcnmcycr- 
kolbcn befindct, nicdertropft, sehr gering. Die 
2-3 ccm KormalsSiuro in dcm h i e  des Ansatz- 
rohrcs genugcn vollstandig, um alles cv. verdamp- 
fcnde Ammoniak zu binden. Man kann in dcr Vor- 
lagc sclbst zuriicktitricren, wenn man durch Keigen 
derselben die vorher durch cntgegcngesetztes Sci- 
gcn in das Knie gebrachte Saure in den Haupt- 
kolben zuruckfliehn 1aBt und mit destilliertem 
Wasscr nachspiilt. Das angcsctzte Knie beruhrt 
den Uoden, so daB ein sichrrer Stand vorhandcn 
ist. 

Dcr Apparat ist von der F’irma Paul Altmann 
in I3crlin XW 6, IAuisenstra5e 47, zu beziehcn. 

Referat e. 
I. 5. Chemie der Nahrungs= und 

GenuLimittel, Wasserversorgung und 
Hygiene. 

€I. Boettieher. Ein neuer Apparat zur Bestimmung 
der fliiehligen Siiure im Wein. (Z. anal. Chem. 
45, 755-758. 1906. Geisenheim.) 

Der in Abbildung vorgefuhrb, von Ehrhardt & 
Metzger in Darmstadt bezichbare Apparat erm8g- 
licht durch die Ianggcstrcckte, zylindrische E’orm 
des SicdcgefliDes oin vollstandigeres ubcrtreiben 
der Essigslure durch don Dampfstrom und dadurch 
ein schnelleres Arbeiten, als der gewohnlich an- 
gewandte Apparat. AuBerdcm kommt nur Glas 

mit den saurcn Dampfen in Beriihrung. Zur Vor- 
hinderung zu starken Schiiumens werden dem Wcin 
einigc Tropfen Oliveno1 zugesetzt. 
Ferdinand Jean und C. Frabot. Bemerkung iiber 

die Fiillnng der Farbstoffe der Rotweine und 
den Xaehweis der fremden Fsrben. (Ann. 
Chim. anal. 12, 52. 

50 ccm Wein werdcn mit 1 ccm 40%iger Form- 
aldehydlosung und 4 ccm reincr Salzslure cinige 
Minuten im Wasserbade-erhitzt, nach dem Ent- 
stehen eines Kiederschlages ammoniakalisch ge- 
macht, bis zum Verschwindcn des freien Ammo- 
niaks weiter emarmt und nach dem Erkalten fil- 
triert. Bei Naturrotweinen erhiilt man ein farbloses 

G. Mai. 

15./2. 1907.) 


