XXIV. Jahrgang.
Heft 14. 7. April 1911.

Tmutmnnn: Bestimmung d. Biliciums im Vanadin- u. Molybdanmetall.

635

namos usw. her. Eifige Ole wurden noch in flachen
offenen Behiiltern dem Lichte ausgesetzt; derartige
gebleichte Ole werden von vielen Verbrauchern sehr
geschitzt. — —

Bekanntlich wird in den Vereinigten Staaten
neben dem Erdél an vielen Stellen auch ,,Naturgas®
erbohrt; dieses stellt infolge seines hohen Heizwertes
einen wichtigen industriellen Faktor dar.

Das Gas findet sieh in pordsen Sandsteinen
oder lockeren Kalken, die denselben geologischen
Formationen angehdren, wie die erddlfithrenden
Schichten und diese meist iiberlagern; bisweilen ist
es auch in dem Erdol gelost und tritt dann beim
Bohren zusammen mit ihm zutage. Oft stromt das
Gas mit solcher Gewalt aus, daB ein Auffangen zu-
nichst unmoglich ist; im allgemeinen sinkt jedoch
der Gasdruck bald: es gibt nur wenige Brunnen, die
jahraus, jahrein reiche Ertrdge liefern. An vielen
Stellen hat sich das Gas selhst einen Weg durch lok-
kere Erdmassen gebahnt und entweicht frei in die
Atmosphire oder tritt in Seen und Fliissen in feinen
Bldschen zutage; die in dieser Weise verloren gehen-
den Gasmengen sollen recht bedeutend sein3?).

Im Gegensatz zur Olgewinnung stehen in der
Naturgasproduktion auch heute noch die appalachi-
schen Felder an erster Stelle. Pennsylvanien hat —
solange es Statistiken dariiber gibt — bisher stets
am meisten Naturgas pro Jahr geliefert; es folgt
dann der ebenfalls zum appalachischen Gebiete ge-
horende Staat West-Virginien. Viel Gas wird heute
ferner im Midcontinentalfeld (Kansas, Oklahoma)
und im Limafelde (Ohio, Indiania) erbohrt, wihrend
die Erdgasproduktion in Illinois, im Golffelde und
in Californien von wesentlich geringerer Bedeu-

tung ist.
Eswurden im Jahre 1908 an Erdgasgewonnen?3!),
Mill. Kubikfut
Pennsylvanien . . 130 476 237
West-Virginien. . 112181 278
Kansas . . . . . . . . . . . . . 80740 264
Ohio . 47 442 393
Oklahoma . 11 924 574
Indiania. 5 255792
Hlinois . 4978 879
Neu-York . 3 842 402
Alabama
Louisiana . . 1752 372
Texas. . . . . . . . . . ..
Californien 478 698

Zusammen mit allen anderen Staaten 402 140 730

Die durchschnittliche Zusammensetzung des
in den Hauptdistrikten gewonnenen Erdgases zeigt
die folgende Tabelle32):

Pennsylvania Ohio u. ,
. West-'vlirginia Indiana Kuausas
% % %

CH, 80,85 93,60 93,65
CxHy . 14,00 0,30 0.25
N oo 4,50 3,60 4,80
CO, 0,05 0,20 0,30
CO . 0,40 0,50 1,00
H . 0,10 1,50 0,00
H,S 0,00 0,15 0,00
o Spur 0,15 0,00

30) J. Soc. Chem. Ind. 1910, 857.
3t) Mineral Resources 1908, 320.
32} Eng. Min. Journ. 1906, 146.

Das Erdgas wird in langen Rohrleitungen den groBe-
ren Stidten zugefiihrt, hier in eisernen Behiltern
gesammelt und meist ohne jede vorherige Reinigung
an die Verbraucher abgegeben. Es findet als un-
iibertrefflicher Brennstoff in vielen Industrien, be-
sonders in der Hiitten-, Glasindustrie und in der
Keramik ausgedehnte Verwendung; ferner dient es
zur Beleuchtung zahlreicher Stadte und wird auch
viel im Hause zum Heizen, Kochen usw. gebraucht.
Fiir die letzteren Verwendungsarten wichst der
Verbrauch an Erdgas mit jedem Jahre, ja er hat
1908 den fiir industrielle Zwecke — dem Werte

nach — gar iiberstiegen.
- (Fortsetzung folgt.}

Die Bestimmung des Siliciums im
Vanadin- ‘und Molybddnmetall und
in deren Eisenlegierungen.

Von W. Travrmany, Ober-Uhna.
iEingeg. 6./3. 1911,

Die Trennung des Vanadiums und Molybdéns
von Silicium gelingt nach den Ansichten vieler
Autoren nicht auf dem gewdhnlichen Wege der Si-
liciumbestimmung durch Eindampfen mittels oxy-
dierender Sduren; vgl. z. B. ,,Das Vanadin von
Dr.FritzEphraim, S. 104, Stuttgart 1904.*

Es gelang mir indessen, auf diesem Wege eine
fiir die Technik brauchbare Methode auszuarbeiten.

Die Schwierigkeiten liegen in dem Umstande,
daBl MoO; und V,0; gern fest dem Siliciumdioxyd-
niederschlag anhaften und durch Wasser daraus
nicht ganz entfernt werden kénnen. Es ist also die
Aufgabe zu losen, von Haus aus kein MoQ; oder
V,0; in den Niederschlag sich ausscheiden zu lassen,
und dies wird erreicht durch lingeres Erwirmen des
auf dem Sandbade erhitzten Riickstandes auf dem
Wasgserbade mit konz. HCl oder beim Molybdin
noch besser mit starker Salzsiure und wenig Sal-
petersiure.

Ist beim Vanadium vollkommene Losung ein-
getreten, was nach den Erfahirungen des Vf. in
héchstens einer halben Stunde der Fall ist, gieBt
man nach dem Verdiinnen die Flissigkeit durchs
Filter, dekantiert die Kieselsiiure zweimal mit dest.
Wasser, dem man 109, Salzsiure zugefiigt hat und
bringt schlieBlich den Niederschlag aufs Filter. lch
konnte nachweisen, dafl die griine Salzsiure Losung
von Vanadin bei einem gewissen Verdiinnungsgrad
an den Winden der Schale und auf dem Kieselsiure-
niederschlag griine Uberziige zuriicklieB, die sich
mit reinem Wasser nicht 6sen liefen, jedoch bei
Anwendung von verd. Salzsiure sofort verschwan-
den. Die Losung zersetzt sich bei Saurernangel, und
die dabei resultierende Verbindung ist wasserunlds-
lich. Nun erst wischt man den Niederschlag und
das Filter, die beide rein weiBl sein miissen, mit
heiem Wasser vollkommen aus, verascht, glitht
und wigt.

Bei der Bestimmung des Siliciums im” Molyb-
dinmetall und Molybdineisen verfahrt man ebenso.
Man 16st in Konigswasser, dampft ein, a8t auf dem
Sandbad stehen und nimmt mit konz. Salzsiure
und wenig Salpetersiure auf, erwirmt, verdiinnt und
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gieBt wie oben ab usw. Hier scheint sjch bet einiger-
maBen rascher Arbeitsweise keine Molybdinséure
beim Séuremangel auszuscheiden; jedoch halte ich
auch hier ein Dekantieren mit verd. (5%,) Salzséure
fiir gut, damit kein basisches Eisensalz sich aus-
scheiden kann.

Zum Schlusse sei es mir noch gestattet, einige
Zahlen anzufiihren, die meine Angaben unter-
stiitzen.

! MAD I
' | Ver- '
! unreinigungen |

Angewandy O e it 5 1 | %
| HF erhalten .
| I T A
1,7190 Ferro-V. ;0,0690| 0,0008 1,85 (1,9
1,9940 , . [0,0100|  0,0006 0,22 | 0,21
1,8850 , . |0,0366] 0,010 r 085 | —
18830 , . |0,0310. 00004 0,76 0,72
2,0250 Ferro-Mo 0,2110 0,0080 P 47 4,8
1,9470 , , 00245 00020 054,051

Die Werte der Reihe IT wurden gefunden, in-
dem eine neue Probe genau nach Vorschrift be-
handelt, das rohe Kieselsdureanhydrid mit Kalium-
bisulfat geschmolzen, die Schmelze in salzsiure-
haltigem Wasser gelost und die Kieselsiure abfil-
triert wurde. Es bildete dies eine Kontrolle der
Methode und sei deshalb hier kurz erwihnt.

Aus all dicsem geht hervor, daB man fiir tech-
nische Zwecke bei der Analyse der genannten Pro-
dukte eine weitere Reinigung der Kieselsiure nach
dem!ersten Gliihen nicht vorzunehmen braucht.

[A. 47.]

Uber
die Bestimmung der Verseifungszahl.

Von L. W. WiNkLER.
(Eingeg. 28./2. 1911.)

Bei der Bestimmung der Verseifungszahl der
Fette und Wachse kann statt der mit Athylalkohol
bereiteten Losung vorteilhaft eine mit Propyl-
alkohol bereitete Kaliumhydroxydlosung ver-
wendet werden. Warmer Propylalkohol ist ndmlich
ein gutes Losungsmittel der Fette und Wachse,
ferner liegt dessen Siedepunkt bei eimer hoheren
Temperatur als der des Athylalkohols, so da8 die
Vergeifung schnell und glatt verlduft; so z. B. ist
Butterfett oder Bienenwachs bereits in 10 Minuten
vollsténdig verseift. Ein weiterer Vorteil dieses
Verfahrens wirc, da man keines Riicklaufkiihlers
bedarf. .

Zur Bereitung der Losung benutzen wir ge-
wohnlichen kiuflichen Propylalkohol, welcher vor-
erst gereinigt wird. Man 16st in dem Propylalkohol
pro Liter einige Gramm Kaliumhydroxyd, liBt
einige Tage stelien und destilliert hicrauf den Al-
kohol ab. In dem so gereinigten Propylalkohol wer-
den pro Liter 30 g reinstes kiufliches Kaliumhydr-
oxyd gelést und die Losung dureh einen kleinen
Wattebausch geseiht; diese Losung ist annihernd
0,5-n. Es moge bemerkt werden, da@ sich das Ka-

liumhydroxyd in Propylalkohol zwar ziemlich leicht
168t, wobei das Kaliumcarbonat zuriickbleibt, zweck-
méBig ist es jedoch, vorerst das Kaliumhydroxyd
zu grobem Pulver zu zerreiben; wird der Inhalt der
Flasche ofters umgeschiittelt, so ist das Kalium-
hydroxyd in einigen Stunden geldst. Das Seihen
wird aber am besten erst nach 2—3 Tagen vorge-
nommen. Die mit gereingtem Propylalkohol be-
reitete Kaliumhydroxydlosung ist farblos und firbt
sich auch nach langem Stehen kaum gelblich.
Die Bestimmung der Verseifungszahl selbst
wird in folgender Weise ausgefiihrt: Von dem zu
untersuchenden Fette oder Wachse werden ca. 2 g

-in einen Kolben von ca. 100 ccm genau eingewogen;

hierauf werden 25 ccm von der Kaliumhydroxyd-
16sung hinzuflieBen gelassen. Der Kolben wird mit
cmem ganz kleinen Becherglase (Vol.
25 ccm) so bedeckt, daf der Rand des Becherglases
den Kolben nicht beriihre, und avf dein Dampfbade
10—20 Minuten lang erwiirmt; die Heizflamme wird
so reguliert, daB der Inhalt des Kolbens eben ge-
linde siedet. Darauf wird in die heiBe Fliiesigkeit
etwas (0,01 g) Phenolphthalein gestreut, und die
Menge des Alkalis mit 0,5-n. Salzséiure zuriickge-
messen. Bei schwerer verseifbaren Substanzen wird
das Erwérmen auf dem Dampfbade auf 20—30 Mi-
nuten verlidngert. Es ist wichtig, den Kolben auf dem
Dampfbade erst dann sich selbst zu iiberlassen, wenn
das Fett oder Wachs schon vollstindig geldst ist;
ebendéshalb soll der Inhalt des schon warmen Kol-
bens anfanglich einigemal geschwenkt werden: Die
Verseifung kann auch in einem Erlenmeyerkolben
von 100 ccm mit aufgesetztem Trichter vorgenom-
men werden, jedoch wire der oben angegebene Ar-
beitsmodus vorzuziehen.

Zum Abmessen der Lauge wurde die in nebon-
stehender Zcichnung veranschaulichte,
mit Hahn versehene Pipette zweck- {7
maBig befunden, deren Hahn mit einer |
aus Ceresin' und Yaseline bereiteten Salbe
(1:3) gedichtet ist. Man arbeitet genau,
wenn man nach dem Ausfliefenlassen der
Lauge aus der Pipette noch 2—3 Minuten
wartet und die inzwischen iiber der un-
teren Marke sich ansammelnde Lauge ||
auch in den Kolben gibt. AuBer Gebrauch
wird auf den verjiingten Teile des Hahnes
eine kleine eingeschliffene und mit Hahn-
fett gedichtete Glashaube gesteckt und
die Pipette oben mit einem Korkstopsel
verschlossen. (Bezugsquelle der Pipette: (o
Dr. R. Riss, Glastechnisches Institut,
Budapest). Die Versuche zcigten
zwar. daB der Titer der alkoholischen
Lauge, wenn man widerstandsfahiges
Glasnimm¢, auch nach 30 Minuten langem
Erwéirmen auf dem Dampfbade, sich
meBbar nicht #indert; immerhin ist es
aber angezeigt, auch einen ,,blinden*
Versuch auszufiihren.

Necbst der Verseifungszahl wurde auch die
Sdurezahl der Fette und Wachse, und zwar
in folgender Weise bestimmt: Von dem zu unter-
suchenden F e t t e wurden 5,6 g in eine Flasche mit
Glasstopsel von ea. 50 cem Inhalt eingewogen, dar-
auf wurden 20 cem neutraler konz. Weingeist und
nach Augenmaf 0,01 g Phenophthalein hinzuge-




