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] Grossmann u. Schiick: Bemerkungen zu der Arbeit von O. Brunck.
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i (}T?”{%{rg;slf;ldee z I Abdnderung |II, Abanderung~IH.Ab§aderung IV. Abtinderung
Analysenmaterial f Orie. — ! - 1 Tor M
% Mn ]%Mitte] 9% Mn !%Mittel\ % Mn |9%Mittel| % Mn | %Mittel] 9% Mn |%Mittel
2,48 | 2,45 2,46 l 2,48 2,48
Weilles Roheisen ] 248 |———| 2,46 |———| 247 —— 248|———| 248
2,47 2,46 2,47 2,48 2,47
I . R . o
' 2,83 2,82 2,83 2,84 2,84 .
Graues Robeisen — 2,83 —-| 2,82 | 2,83 2,84 |—- 2.8
2,83 2,81 2,82 2,83 2,83
_ | . [ —
114 1,13 1,10 1,11 1,13 \
Gieflereiroheisen . . . . - 1,14 1,14 |- 1,11 |—- L1 L1
1,15 1,14 1,12 1,11 1,10‘ -
7 0,40 0,39 0,40 0,37 0,38
Stahl 1 —1 0,40 0,39 0,40 0,38 |— —| 0,39
0,40 0,38 0,40 0,38 0,39 -
0,88 0,88 0,87 0,88 0,87
Stahl 2 . . .. ... 0,88 0,88 |— —| 0,88 0,88 0,88
0,87 0,88 0,88 0,88 0,89
| 12,96 | 12,88 12,94 12,96
Spiegeleisen . . . . . . . 12,98 12,86 |——— 12,93 |——1| 12,98
13,00 12,84 12,92 1300
B 73,32 73,73 73,63 73,57
Eisenmangan el 73,19 73,73 — 73,68 ———| 7358
73,07 73,73 7373 73,60

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 Permanganatlosung ver-
brauchen und hierdurch den Befund an Mangan
etwas erhéhen, wihrend bei Volh ard scher Ar-
beitsweise diese organischen Verbindungen durch
ldngeres Rosten, resp. Gliihen griindlicher zerstirt
werden, als bei der bloBen Oxydation auf nassem
Wege. Dieser kleine Fehler 1i8t sich durch An-
bringen einer Korrektur in der Weise beseitigen,
dal man von der verbrauchten Anzahl com Per-
manganatlosung (1/19-n.) 0,2—0,3 ccm abzieht.

Von den vier beschriebenen Abiinderungen
sind jene vorzuziehen, bei denen Salpetersiure als
Lésungsmittel angewendet wird, denn die Lésung
findet hier ungemein rasch statt, wihrend diese bei
Anwendung von Salzsiiure betrichtlich lingere Zeit
in Anspruch nimmt. Auflerdem hat die erste Arbeits-
weise mit Kaliumchlorat den Nachteil, daB es
schwieriger ist, stets die richtige Menge Chlorat der
Lésung zuzusetzen. Fiigt man zuviel Kaliumchlorat
hinzu, so verzogert sich die Arbeit, weil es nétig
wird, die {iberschiissigen Chlormengen wegzukochen,
setzt man hingegen zu wenig Oxydationsmittel
zu, 80 bleibt Ferrooxyd bzw. Ferrochlorid in Lésung
und der Versuch ist miBlungen.

Eisenwerk Witkowitz, den 2. September 1907-

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

von den Metallen der Schwefel-

ammoniumgruppe‘‘.
Yon
Hrerrvany GrossMaxy und BErNHARD ScHUCK.
Eingeg. d. 28./110. 1907.

In einer im Heft 43 dieser Zeitschrift erschiene-
nen interessanten Arbeit unterwirft O. Brunek.
auch unsere Methode der Nickelbestimmung, welche
auf der praktischen Unléslichkeit des Nickeldicyan-
diamidins in stark ammoniakalischer Alkalihydr-
oxydlésung beruht, einer Kritik, der gegeniiber
einige richtigstellende Bemerkungen am Platze
sein dirften. )

O. Brun ¢k zitiert n u r unsere Arbeit in der
Zeitschrift fiir angewandte Chemie Heft 38, 8. 1642,
welche, wie dort auch angegeben, den Stand unserer
Arbeiten zur Zeit der Hauptversammlung des Ver-
eing deutscher Chemiker im Mai d. J. wiedergibt.
Uber die wesentlichen Fortschritte
unserer Arbeiten anf diesem Gebiete in der Zeit von
der Hauptversammlung bis zur erfolgten Publi-
kation im September haben wir in der zitierten
Arbeit in Form einer lingeren Nachschrift be-
richtet, die Brun ck anscheinend bei der Kor-
rektur seiner Arbeit iibersehen hat!). Wir haben an

1) Die Arbeit von Brunck war allerdings
schon im August d. J. also ca. 1!/, Monate vor unse-
rer Verdtfentlichung bei der Redaktion eingegangen.
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Referate: Chemie der Nahrungs-~ u. GenuBmittel, Wasserversorgung.

[ Zeltschrift tir
angewandte Chemle,

dicser Stelle und in der Chemiker-Zeitung?) nach-
driicklichst darauf hingowicsen, daf dic dirckte
Wigung des Nickels als wasserfreies Nickeldicyan-
diamidin #duflerst cxakte Resultate licfert, welche
denen von Brunck in jeder Beziehung an die
Seite gestellt werden konnen. Wir betonen noch-
mals, dafl unscre Methode sehr wohl fiir Schieds-
analysen gecignet ist und entgegen der Kritik von
Bruneck, welche in diesem Umfango nur gegen-
itber unserer crsten Arbeit in der Chemiker-
Zeitung?) berechtigt erseheint, |, fiir wissenschaft-
liche Untersuchungen wic auch als Grundlage fiir
Kauf- und Verkauf grofiter Posten von Kobalt-
und Nickelerzen sowie von anderen Hiittenproduk-
ten dienen kann.‘

Es sei uns gestattet, an dicser Stelle nochmals
auch auf unser Trennungsverfahren des Nickels vom
EBisen in ammoniakalisch-weinsaurer Idsung hin-
zuweisen, dessen Prinzip wir in der zitierten Nach-
schrift bereits angegeben haben. Da wir nun in
jlingstor Zeit auch feststellten, daBl die quantitative
Trennung des Nickels von Mangan und Chrom nach
einer etwas modifizierten Form unserer Methode
keine Schwierigkeiten bictet, und da weitere Ver-
suche crgaben, daB die zur quantitativen Ausfdllung
des Nickels notwendige Zeit schr wesentlich
abgekiirzt werden kann, so diirfte unser Verfahren
auch fiir diec Analyse von Nickelstahl und &hnlichen
Produkten gecignet erscheinen. Uber diese Versuche
soll spéter im Zusammenhang berichtet werden.

2) Chem.-Ztg. 31, 911, Nr. 74. 14./9. 1907.
3) Chem.-Ztg. 31, 535, Nr. 42 (1507).

Eine
abgeinderte Destillationsvorlage.
Von Dr. Birexrixerr, Kiel.
(Eingeg. den 25.[9. 1907.)

Die gewohnlich gebrauchte Vorlage fir Am-
moniakdestillationen besteht darin, dafl an cinem

Erlcnmeyerkolben unten ein Rohr angesetzt ist,
das ein aufwirts gebogenes Rohr mit 1 oder 2 Kugeln
trigt (s. Abb. 2.).

Dicse Anordnung hat aber den Nachteil, daf
man wihrend der Destillation den Kolben drehen
muB. Stellt man ihn senkrecht oder etwas nach
links gencigt, so ist anfinglich kein Verschlufy durch
dic vorgelegte Siure vorhanden, stellt man ihn aber
nach rechts geneigt, so ist zwar die Sicherheit gegen
Ammoniakverluste gogeben, aber dic Luft in dem
Erlenmeyerkolben kann nicht entweichen, und das
Destillat fiillt bald dic Kugeln und liuft iiber. Man
ist also gezwungen, den Kolben immer zu drehen,

Fig. 1.

Fig. 2.

s0 daB cr erst die Stellung nach rechts einnimmt und
dann entsprechend der Zunahme des Destillats ge-
dreht wird. Setzt man aber das Ansatzrohr syphon-
artig hoher an (s. Fig. 1), so sind alle Ubclstéinde
vermieden. Da das Destillat durch den Kiihler auf
Zimmertemperatur gekiihlt wird, so ist die Verdamp-
fungsfithigkeit des Ammoniaks, das in der Sdure,
die sich zu ihrem gréSiten Teil in dem Erlenmeyer-
kolben befindet, niedertropft, sehr gering. Die
2—3 cem Normalsiure in dem Knie des Ansatz-
rohres geniigen vollstindig, um alles e¢v. verdamp-
fende Ammoniak zu binden. Man kann in der Vor-
lage sclbst zuriicktitrieren, wenn man durch Neigen
derselben dic vorher durch cntgegengesetztes Nei-
gen in das Knic gebrachte Sdure in den Haupt-
kolben zuriickflieBon liBt und mit destilliertem
Wasser nachspiilt. Das angesctzte Knie beriihrt
den Boden, so daB ein sicherer Stand vorhanden
ist.

Der Apparat ist von der Firma Paul Altmann
in Berlin NW 6, Luisenstrale 47, zu beziehen.

Referate.

I. 5. Chemie der Nahrungs- und
GenuBmittel, Wasserversorgung und
Hygiene.

H. Boetticher. Ein neuer Apparat zur Bestimmung
der fliichligen Sdure im Wein, (Z. anal. Chem.

45, 75656—758. 1906. Geisenheim.)
Der in Abbildung vorgefiihrte, von Ehrhardt &
Metzger in Darmstadt bezichbare Apparat ermég-
licht durch die langgestreckte, zylindrische Form
des SicdegefiBes ecin vollstindigeres Ubertreiben
der Essigsiiure durch den Dampfstrom und dadurch
_ein schnelleres Arbeiten, als der gewohnlich an-
gewandte Apparat. AuBerdem kommt nur Glas

mit den sauren Diampfen in Berithrung. Zur Ver-
hinderung zu starken Schiumens werden dem Wein
einige Tropfen Olivendl zugesetzt. C. Mai.
Ferdinand Jean und €. Frabot. Bemerkung iiber
die Fillang der Farhstoffe der Rotweine und
den Naechweis der fremden Farben. (Ann.
Chim. anal. 12, 52. 15./2. 1907.)
50 com Wein werden mit 1 cem 409%iger Form-
aldehydlésung und 4 ccm reiner Salzsiure cinige
Minuten im Wasserbade serhitzt, nach dem KEnt-
stehen eines Niederschlages ammoniakalisch ge-
macht, bis zum Verschwinden des freien Ammo-
niaks weiter erwirmt und nach dem TFrkalten fil-
triert, Bei Naturrotweinen erhilt man ein farbloses



