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getragen. Es entstand kein Niederschlag. Nach
vierstiindigem Stehen war eine geringe weille Trii-
bung entstanden.

Es wurden 4,6 ccm 1/, ,-n. NaOH statt 19,22 ccm
verbraucht.

Wie oben gesagt, entsprachen 100 ccm der
1/,0-n. NaOH-Losung genau 100,38 cem 1/4-n.
HCl.

Zur Nachpriifung der Genauigkeit der Reaktion
zwischen Thiosulfat und Quecksilberchlorid wurden
nachfolgende Versuche mit abgewogencn Mengen
von chemisch reinem Natriumthiosulfat (M erc k)
gemacht.

Das abgewogene Thiosulfat wurde in Wasser
gelost, die Losung in 40 cem Quecksilberchlorid-
losung tbergespiilt, dann etwa 20 Min. gekocht,
abgekiihlt, mit 30 ccm 4-n. Chlorammonium ver-
setzt und die entstandene Sdure mit 1/,,-n. NaOH
(F. 1,0038) unter Benutzung von Methylorange als
Indicator titriert.

0,4350 g Na,S,05.3H,0 verbrauchten 36,55 ccm

NaOH-Losung.

Entsprechend: 0,124 48 g Na,S,053.5H,0 p. 10 cem.
Faktor demnach 1,0027.

0,4552 ¢ Nay8,03.5H,0 verbrauchten 36,55 ccm
. NaOH-Lésung.
Entsprechend: 0,124 54 g Na,S,03.5H,0 p. 10 ccm.
Faktor demnach 1,0032.
9,4552 g Na,S,0;.5H,0 verbrauchten 36,55 ccm
NaOH-Losung.
Entsprechend: 0,124 54 g Na,S,053.5H,0 p. 10 cenm.
Faktor demnach 1,0032,
Faktor im Mittel demnach 1,0030.
statt. 1,0038.

Die mitgeteilten Resultate beweisen, dall die
Titerstellung von Atznatronlésung sehr genau ist.

Falls man kalt arbeitet, dauert die Titerstellung
cinschlicBlich des Abwiigens ctwa nur 10 Min.

Diese Methode verdient daher vor allen bisher
iiblichen Methoden zur Titerstellung von Atz-
alkali, sowohl was Genauigkeit, wic was Schnellig-
keit anbelangt, den Vorzug. Nach meiner Erfah-
rung ist das Mercksche Natriumthiosulfat,
chemisch rein, durchaus zuverlissig.

Ieh habe z. B. krystallisiertes Natriumthio-
sulfat in Gebrauch, welches vor etwa Jahresfrist be-
zogen wurde. Dasselbe wird in einer mit Kork-

stopfen verschlosscnen Flasche aufbewahrt und hat

sich bis jetzt als titerbestindig erwiesen. Dies
stimmt auch mit meinen fritheren Erfahrungen mit
dem Merekschen chemisch reinen Natriumthio-
sulfat iberein. Ich kann daher, meiner Erfahrung
nach, die mitgeteilte Mcthode zur Urpriffung bei
der Alkalimetrie durchaus cmpfehlen.

Vorteilhaft ist es, daB bei dieser Methode die
Jodometrie und Alkalimetrie auf eine Ursubstanz
bezogen werden, welehe leicht rein zu erhalten ist.
Die Genauigkeit und Einfachheit der Titerstellung
mit resublimiertem Jod ist zur Geniige bekannt,
die vorliegende neue Methode gestattet es demnach,
die Urpriifung der Alkalimetrie indirekt durch Jod
vorzunchmen. — Als weitere Belege werden noch
einige von Herrn Roland Calberlain meinem
Laboratorium ausgefithrte Versuche zur Urpriifung
von !/ y-n. Jodidsung (15 u. 16) und von 1/,4-n.
Natronlauge (17 u. 18) mitgeteilt:
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Na,S;0; [11,00. NOB| 1/;o-n. Jod
wa:ng;(;t berechnet |berechnet br:x:ht Fehler
g cem ccm cem %
15 | 0,617 — 20,8 20,7 0,5
16 | 0,5148 — 20,7 20,7 +0,0
17 | 0,5012 40,4 — 40,35 -0,1
18 | 0,4642 37,4 — 37,35 -0,1

Auch diese Versuche ergeben die Genauigkeit
der Methode. [A. 78.]

Bestimmung von Chrom in Chrom-
eisenstein.

Von Dr. Orro NYDEGGER.
‘Eineeg. d. 85. 1011

Zur Bestimmung von Chrom in Chromeisenstein
sind eine Anzahl Methoden vorgeschlagen worden,
die aber nur hei sehr sorgfiltigem Arbeiten eines ge-
iibten Chemikers zuverlassige Resultate geben. Im
Interesse des Handels und der Industrie wiirde es
liegen, daf} die Laboratorien, die solche Analysen
auszufiihren haben, sich auf eine Methode einigen,
denn nur so wird es moglich sein, die jetzt vor-
kommenden, oft nicht unerheblichen Analysendiffe-
renzen aus der Welt zu schaffen. Zu diesem Zwecke
vertffentliche ich mit Einwilligung der Chemischen
Fabrik R. Wedekind & Co. m. b. H. in Uerdingen-
Niederrhein eine von mir in deren Laboratorium
ausgearbcitete Methode, die sich seit vielen Jahren
dort bestens bewihrt hat, und allen anderen, mir
bekannten Methoden zur Werthestimmung des
Chromeisensteins an Kinfachheit iberlegen, an Ge-
nauigkeit mindestens gleichwertig ist. —

Der Aufschluf3 geschieht mit Boraxflul, wie
schon von Fieber (Chem.-Ztg. 1900, 333) und
Dittmar (Chem. News 82, 97) vorgeschlagen
wurde. —

Um Verluste, hervorgerufen dureh CO,-Ent-
wicklung bei der Schmelze, zu vermeiden, stellt
man den Boraxflufl vorritig her durch Zusammen-
schmelzen von 2 (ewichtsteilen wasserfreier Soda
mit 1 Gewichtsteil Boraxglas auf dem Gebliise bis
zum ruhigen Flu. Die zerkleinerte Schmelze ist
duBerst hvgroskopisch, sie mn daher gut ver-
schlossen aufbewahrt werden. Sie greift Platintiegel
gar nicht an.

0,5 g des pulverisicrten LKrzes (weit gehendes
Pulverisieren und Beuteln ist nieht erforderlich,
wegen der damit verbundenen Fehler sogar nieht
erwiinscht) werden in einem Platintiegel mit 5 g
des Boraxflusses bei nicht  dicht  aufliegendem
Deckel auf ciner starken Bunsenflamme gegliiht,
bis beim Neigen des Tiegels am Boden keine Kérn-
chen mehr wahreenommen werden. Ofteres Schwen-
ken des Tiegels befordert den Aufschlull, der nach
1—2 Stdn. vollstiindic ist.  Der erkaltete Tiegel
wird in einem Becherglas mit 300—400 cem Was-
ser 4- 4 cem reiner konz. Schwefelsiure digeriert,
bis die Schimelze gelost ist, und dann aus der Fliis-
sigkeit herausgenommen. Da bei jedem AufschluB
ein kleiner Teil des Chroms als CrpQy in der Schimnelze
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enthalten ist, wird die Losung durch Kochen mit
0,2 g Kaliumpersulfat vollstindig oxydiert. Zur
Zerstérung des iiberschiissigen Persulfats wird das
Kochen 30—40 Min. fortgesetzt. Das im Chrom.
eisenstein fast stets vorhandene Mangan wird durch
das Persulfat als MnO, ausgeschieden und nach dem
Kochen abfiltriert. Das Filtrat enthélt alles Chrom
als Chromsiure, die am einfachsten durch Titration
mit Ferrosalzlosung bestimmt wird. Es ist frei von
Verbindungen, welche diese Titration beeinflussen,
Die Titrierfliissigkeit wird hergestellt durch Auf-
lésen von 50—100 g M o hr schem Salz in Wasser
unter Zusatz von 10—20 g konz. Schwefelsdure auf
1 1. Nachdem aus der Biirette dem in einem Becher-
glas befindlichen, auf 300—500 ccm gebrachten Fil-
trat so viel dieser Losung zugesetzt wurde, dal die
Farbe fast rein hellblau erscheint, priift man durch
Tiipfeln auf eine ca. 19,ige Ferricyankaliumlésung
auf der. Porzellanplatte und fithrt die Titration
unter jeweiligem Zusatz von 1-—3 Tropfen der
Ferrosalzlosung zu Ende, d. h., bis beim Tiipfeln
eine deutliche Blaufirbung auftritt. Diese Arbeits-
weise ist der Anwendung eines Uberschusses von
Ferrosalzlosung und Zuriicktitieren mit Jod- oder
anderen Losungen entschieden vorzuziehen. Die
am gleichen Tage vorzunehmende Titerstellung der
Ferrosalzlosung geschieht durch Titration von 0,5 g
chem. reinem Kaliumbichromat in ungefabr gleicher
Verdiinnung und mit Zusatz von 1 cem konz. Schwe-
felsiure. —

Boraxflul und Schwefelsiiure wirken meist
auch etwas auf die Ferrosalzlosung. Dieser Einflu}
wird fiir diese Materialien ein fiir alle mal festegstellt
durch einen blinden Versuch, der sonst in gleicher
Wese durchgefithrt wird; der gefundene Betrag
wird dann jedesmal vom Titrationsresultat in Ab-
zug gebracht. —

Ist T die Anzall Kubikzentimeter, verbraucht
fir 0,5 g KyCry04, F die Anzahl Kubikzentimeter,
verbraucht fiir die Schmelze mit 0,5 g Erz, { die An-
zahl Kubikzentimeter, verbraucht fiir den blinden

Versuch, so ist élﬁ—srl(‘]?ﬂ = Prozent Cry,Q3 im Erz.

Die Genauigkeit der Methode kann leicht kon-
trolliert werden, indem man statt des Erzes reines
Kaliumbichromat einwigt und den Analysengang
damit durchfiihrt. [A. 87.]

Studium iiber das Probenehmen von
Erzen mit Maschinen.

Von O. BeENDER.

(Nach amerikanischen Quellen.)
(Eingeg. 27.[3. 1911.)

Zum selbsttidtigen Probenehmen von Erzen
werden bekanntlich Vorrichtungen verschiedener
Konstruktion verwendet; nachstehende Studien
iber die bei solchen automatischen Probenehmern
auftretende Fehlerquellen wurden von J. Church
angestellt. Diese Studien sind sehr geeignet, die
Schwierigkeiten des Probenehmens zu erlautern,

Die Betrachtungen kniipfen an eine bestehende
Anlage, die wie folgt beschaffen ist, an.

Zu ebener Erde befindet sich die erste Zerklei-
nerungsvorrichtung fiir das Erz. Das zerquetschte
Erz wird durch einen Riemenelevator 18 m hoch,
bis zu Spitze des Gebdudes gehoben. Hier fillt es
zuerst in einen Erzbehilter und aus diesem auf Probe-
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Abb, 1,

nehmer und Zerkleinerungsapparate (Abb. 1), so
dall, nachdem ein Teil des Erzes abgeworfen ist,
der Rest weiter zerkleinert wird, dann durch einen
zweiten Probenehmer von neuem geteilt wird usw.,
bis die Endprobe unten anlangt, diese Endprobe ist
in diesem Falle 1/,44, der urspriinglichen Menge.

Die ganze Anlage kann téglich 2000 geférderte
Tonnen bewiltigen, von diesen gehen zum Probe-
nehmer 400 t.

Ungiinstige Einfliisse auf die Probenahme kon-
nen schon im ersten Steinbrecher stattfinden, in-
dem der feinere Teil des Erzes einfach durch den-
selben hindurchfillt, wihrend die gréberen Stiicke
erst zerkleinert werden miissen und dadurch eine
Verzogerung dieser hervorgerufen wird, so daf} eine
Trennung des Groben vom Feinen stattfindet,

Gleitet nun das Erz auf der Ausmiindung des
Steinbrechers, die eine Neigung von 50-——55° hat,
abwirts, so fallen bei dieser Neigung die feineren
Erze nicht mit derselben Geschwindigkeit, wie die
groferen Stilicke, herab.

Das Erz fallt nun auf einen Simplexprobeneh-
mer, dieser besteht aus einem Rad (Abbildung 2),
auf welchem zwei sich gegeniiber stehende Gleit-
rinnen befestigt sind, das Erz kommt eine Rinne
herab und fillt ununterbrochen in eine tiefer-
stehende, die in einen Erzbehilter fithrt. Kommt
nun eine von den Gleitrinnen des Probenehmers
vor die Rinne des Erzstromes, so wird ein Teil
des Erzes weggenommen. In dieser Zufiihrungs-
rinne wird abermals das feinere Erz zuriickgehalten,
wihrend das grobere rascher fillt; oft, wenn grofiere
Stiicke von der Rinne abprallen, kann man sehen,
wie dieselben den iibrigen vorauseilen. Hierdurch
kann veranlaBt werden, dal ein kleineres Stiick
die Rinne erst erreicht, nachdem die Schaufel des
Probenehmers schon an derselben vorbeigegangen
ist, so daB es dadurch nicht mehr in die Probe ge-
langt, sondern zum abgestoBenen Erz geht. Da
in dieser Anlage 7 Probenehmer hintereinanderge-
schaltet sind, so kann sich dieser Vorgang siebenmal



