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Dic niedrigmolckularen Sduren lésen sich in
Alkohol. ihre Bariumsalze sind in Ather schwer
loslich.

Eine genanue Trennung der einzelnen Poly-
ricinuslsituren gelingt nicht.

Von den verwendeten Katalysatoren haben
Neutralsalze wenig Einflul, wenn sie nicht Ndauren
abspalten; ebensowenig organische Siaurechioride.
Organische  Basen wirken als  negative Kata-
Ivnuatoren.

W. H. Perkin: . Die Herstellung des Kaut-
sehuks wus Isopren.”  Das groBe Auditorium des
chemischen Instituts —- Havemeyer-Hall -- der
Columbia-Universitit war bis auf den letzten Plata
von einet sehr aufmerksamen Zuhorerschaft gefiillt.
Der Redner hob zuerst die Verdienste von Tilden
um die Untersuchung des Kantschnks und seinen
Abbau zu lsopren, sowie die Synthese des Kaut-
schuks nus lsopren Lervor; er demonstrierte auch
Originalpriiparatec von Tilden aus den 80er und
Her Jahren und Priaparate, die nach Tiidens
Methode hergestellt waren. Pewkin ging aber
nicht darauf ein, daB Tilden nie den Beweis
gefiihrt hat, daB dic elastischen Polymerisations-
produkte, die er erhielt, wirklich Kautschuk waren,
und daB dieser Beweis auch erst gefiilhrt werden
konnte, nachdem Harries zu Beginn dieses
Jahrhiunderts die Methoden zur ldentifizierung
von Kautschuk ausgearbeitet hatte. Ebenso wio
die Konstitution des Isoprens erst durch W.
I2ulers Synthese festgestellt wurde.

Perkin besprach dann die Methoden zur
Herstellung von Isopren und seinen Homologen
aus Aceton und [soamylalkohol und die Gewinnung
dieser beiden Stoffe nach Fernbach durch be-
stimmte Garungserreger.” SchlieBlich ging er zur
Darstellung des Kautschuks aus Isopren mit Hilfe
von Natrium iiber, ohne jedoch zu erwihnen, dab
Natriumkautschuk ein ander Ding als Parakaut-
schuk ist. Der Vortrag hielt sich im wesentlichen
im Rahmen dessen, was Per kin kiirzlich in der
Society of chemical Industrie berichtet hatte.

Da der Vortrag als .,(ieneral Lectur betrach-
tet wurde, fand eine Diskussion nicht statt., K.

[Weitere Berichte iiber die Abteilungssitzungen
folgen in einem der nichsten Hefte unserer Zeit-
achrift. Red.]

Das Cottrellsche Verfahren, feine
Stoffteilchen mittels des elektrischen
Stromes niederzuschlagen.

(Nach eigencn Mitteilungen des Erfinders.)
(Eingeg. 20./4. 1912)

Bei der Verwendung des ~lektrischen Stromes
zum Niederschlagen feiner schwebender Stoffteil-
chen aus Gasen oder Fliissigkeiten liben Gleich-
strome und Wechselstrome sehr verschiedene Wir-
kungen aus. Diejenige der Wechselstrome hesteht
zumeist darin, die winzigen Schwebekorper zu
groleren Massen zu vereinigen, die infolge ihrer
groleren Schwere schneller ausfalien. Hierauf be-
ruhen die in Frankreich und England ausgefiilirten

Versuche, Nebel mit Hilfe kriftiger elektrischer
Wellen zu beseitigen. Kbenso haben F, . ("ot t -
rellund Buckner S peeddavon fiir cin Ver-
fahren Gebrauch gemacht, das seit zwei Jahren auf
den californischen Olfeldern zur Abscheidung von
Wasser aus Rohol benutzt wird. Fiir die Behand-
lung der groBen Mengen von Hittenrauchgasen,
die sich rasch durch die Ziige hindurchbewegen, ist
dicses Zusammenballungsverfahren indessen, auch
Lei Verwendung moglichst groBer Staubkamnern,
zu langsam. FKiir derartige Zwecke ist (ileichstrom
zu benutzen.

Bringt man eine Nadelspitze, die mit einem
Pol verbunden ist. gegeniiber einer mit dem ent-
gegengesetzten Pol verbundenen ebenen Platte, so
wird der dazwischen befindliehe Luftraum mit der
gleichen Elektrizitit wie die Nadelspitze geladen,
ebenso wic alle durch den Luftraum hindurchgehen-
den isolierten Gas- oder sonstigen Partikel, dic in-
folgedessen von der Platte angezogen werden.

Bei der praktischen Anwendung dieser Lekann-
ten Tatsache auf dic Behandlung von Rauehgasen
bot die Herstelluing der chenen Elektrode keine
Schwierigkeit, da jede glatte, leitende Fliche sich
dafiir eignet. Auch fiir dic spitzen oder Entladungs-
elektroden lassen sich bei Laboratoriumsversuchen
feine Niithnadeln, selbst Drahtborsten bLenutzen.
Schwierig aber wird die Sache, wenn es sich darum
handelt, eine grolle Menge von sich rasch bewegen-
den - (asen bei miiBigen Temperaturen mit einer
groen Zall von Entladungsspitzen zu btehandeln
und dabei einen starken Strom in wirksamer Weise
zu verteilen.

Die Losung dieser Schwierigkeit, auf weicher
die bisherigen mit dem Verfaliren erzielten Erfolge
groBenteils beruhen, wurde durch die zufallige Beob-
achtung ermoglicht, da beim Dammerlicht unter
den besonderen Versuchsverhidltnissen die Kntla-
dungen der spitzen Elektroden auch nur dann
schwach sichthar wurden, wenn diese sich den ele-
nen Elektroden bis nehe zu dem Punkte der Funken-
entladung gendéliert hatten, wiihrend gleichzeitig
ein mit Baumwolle umwickelter Draht, der den
Strom den spitzen Elcktroden zufiihrte und von
irgendeinem mit entgegengesetzter Elektrizitiit ge-
ladenen Leiter weit entfernt war, auf seiner ganzen
Lénge ein schénes gleichférmiges, purpurnes Leuch-
ten zeigte. Die Erkldrung hierfiir bestand darin,
daB jede einzelne lose Baumwollfaser infolge ihrer
hygroskopischen Natur geniigende Leitfihigkeit
fiir den starken Strom besaB. und natiirlich eine
viel feinere und schirfere Spitze hatte als die diinnste
Metallnadel.

Die damaligen Versuche zielten auf die Nieder-
schlagung von "Schwefelsiuredimpfen hin. Die
Verwendung eines solchen mit Baumwolle umwun-
denen Drahtes als Entladungselektrode bei gewohn-
licher Temperatur lieferte weit bessere Ergebnisse
als jedes vorher hergestelite System von Metall-
spitzen. Als ganz besonderer Vorzug ergab sich da-
bei ferner, dal die entgegengesetzten Elektroden
nicht genau gleichen Abstand zu haben brauchen,
um eine ziemlich gleichmiBige Entladung zu er-
zielen.

Die Behandlung heiBer Sauregase erforderte
jedoch ein haltbareres Material als Baumwolle, und
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dies hat man in Asbest und Glimmer gefunden. Bei
ersterem liefern die feinen Fiaden, bei letzterem die
diinnen Schuppenrinder die Entladungsspitzen. Sie
werden um Draéhte gewunden oder sonstwie auf ge-
eigneten metallischen Unterlagen so befestigt, daf3
der elektrische Strom nur eine geringe Strecke auf
ihnen durch oberflichliche Ausbreitung zurilickzu-
legen hat, wobei ihre natiirliche Befeuchtung mit
Wasser oder Sauredampf fiir die Leitung hinreicht.
Ist letzteres nicht der Fall, so werden die Elektro-
den, bevor sie in den Zug eingestellt werden, noch
einer besonderen Behandlung unterworfen.

Natiirlich richten sich die Einzelheiten der
praktischen Durchfiihrung des Verfahrens nach den
sehr verschiedenartigen Zwecken. Die allgemeinen
Grundziige des Verfahrens sind in den Vereinigten
Staaten und anderen Lindern bereits patentrecht-
lich geschiitzt, wahrend fiir Zusitze und Abinderun-
gen darauf beziigliche Gesuche noch schweben.

Der erste praktische Versuch mit der Durch-
fihrung des Verfahrens wurde im Sommer 1906
auf dem Herkuleswerk der E. J. Du Pont de Ne-
mours Powder Co. in Pinole an der Bai von San
Francisco mit den Gasenihrer Mannhei-
mer Kontaktschwefelsdureanlage
gemacht. Die Gase enthielten an dem dafiir ausge-
suchten Punkte ungefihr 49, (dem Volumen nach}
trockenes SOj, fiir dessen Umwandlung in HySO,-
Nebel sie in Kontakt mit Wasser gebracht wurden.
Unter diesen Verhiltnissen wird sehr wenig SOy
von dem Wasser absorbiert, letzteres verdampft
vielmehr und bildet mit dem SO; die weit weniger
fliichtige H,80,, die sich alsbald als dichte weife
Wolke von feinsten schwebenden Tropfchen ab-
scheidet, — einer der allerschwierigsten Stoffe fiir
die Filterbehandlung.

Der Apparat bestand aus zwei konzentrischen
Zylindern aus geflochtenem Eisendraht, die mit
Asbest umwunden waren und die Entladungselek-
troden bildeten. Mitten zwischen diesen Zylindern
befand sich ein dritter Zylinder, gleichfalls aus
Eisendraht, aber ohne Asbest, der auf der aus Blei
hergestellten Bodenpfanne des Apparates ruhte
und mit einem duBeren Zylinder aus mit Blei liber-
zogenem Glas die Sammelelektrode darstellte. Der
Abstand der einzelnen Zylinder betrug 3,125 cm.
Der Rauch wurde von unten in der Mitte der Fl-
lungskammer eingefiihrt und bewegte sich durch
die drei Drahtzylinder und schlieSlich an dem
duBeren Glaszylinder hinauf, wobei er also durch
drei elektrische Felder nacheinander hindurch-
zugehen hatte. Die niedergeschlagene Siure lief
aus der Fillungskammer in ein darunter befind-
liches Gefi8 ab. Der Strom wurde von drei 1 Kilo-
watt = 110—2200 V.-Umformern geliefert, die se-
rienweise an ihrer 2200-V.-Seite verbunden waren,
um einen Strom von 6600 V. zu erhalten. Der
Kraftverbrauch stellte sich auf ungefiahr 1/; Kilo-
watt, und in 1 Minute LeBen sich 100—200 Kubik-
fuB (= 2,83—5,66 cbm) Gas behandeln.

Die mit diesem Versuchsapparat erzielten Er-
folge haben dazu gefiihrt, daB seitdem eine groBere
Anlage fiir bestindigen Betrieb eingerichtet worden
ist, in welcher das gesamte Gas einer Mannheimer
Arbeitseinheit behandelt wird.

Die Versuche in Pinole lenkten die Aufmerk-
samkeit der Selby Smelting & Lead Co.

auf sich, gegen deren in Vallejo Junction, einige
Meilen mehr nordlich an der Bai von San Francisco
gelegene Schmelzerei die umwohnenden Landwirte
Rauchschadenprozesse angestrengt hatten. An dem
Schaden hatten sich drei Essen beteiligt. Am stirk-
sten die Esse fiir die Bleigeblisedfen, die tiglich
mehrere Tonnen Bleirauch in die Luft entsandte,
was durch Errichtung eines Sackhauses beseitigt
wurde. AuBerdem aber war noch,eine Esge fiir die
Réstéfen da, die neben dem unsichtbaren SO, dichte
weile Dampfe, hauptsichlich von Schwefelsdure,
Arsenik und Bleisalzen, ausstieB, fiir die sich die
Sackfilter nicht benutzen lieBen, sowie ferner die
Raffinerieesse, welche die Ddmpfe der fiir die Lo-
sung von Silber verwendeten siedenden Schwefel-
siure fortfilhrte. Die beiden ersterwéhnten Essen
gaben je iiber 1416 cbm Gas in der Minute an die
Luft ab, die Raffinerieesse kaum ein Zehntel dieser
Menge.

Fiir letztere wurde nach monatelangen Ver-
suchen eine Anlage geschaffen, bei der in einem
Bleizuge von 1,2 X 1,2 m mehrere Reihen Blei-
platten von 10 cm Breite und 1,2 m Lidnge in Ab-
stinden von ungefihr 10 cm aufgestellt waren.
Zwischen jedem Bleiplattenpaar hing eine mit Blei
iiberzogene Eisenstange, die den Asbest oder den
Glimmer hielt. Letzterer erwies sich spéterhin in
dieser starksauren Atmosphire als geeigneter. Die
einzelnen Stangen wurden von Leitstangen iiber
den Platten getragen, die an der AuBenseite des
Zuges isoliert waren. Der von der Kraftanlage der
Hiitte gelieferte Strom von 460 Volt wurde in einen
Strom von 1700 Volt umgeformt, und sodann durch
einen synchronen Gleichrichter den Elektroden zu-
gefiihrt. Der Kraftverbrauch stellt sich auf unge-
fihr 2 Kilowatt. Die Anla.ge ist jetzt iiber 3 Jahre
taglich im Gebrauch gewesen, hat sich bewahrt und
fir Arbeit, Beaufsichtigung und Reparaturen mo-
natlich noch keine 20 Doll. Kosten verursacht. Tat-
siichlich hat die Verwertung der dabei ausge-
brachten schwachen Siure fiir die Erzeugung von
Vitriol die Ausgaben mehr als fiinfmal gedeckt.

Die Behandlungder Rauchgaseausden
RostéfenfiirPyritund Stein war eine
insofern schwierigere Aufgabe, als die abzuscheiden-
den Stoffe in einem Gemenge von festem Rauch
und Staub mit Schwefelsdure bestanden. In kleinem
MafBstabe ausgefilhrte Experimente lielen es an-
fangs méglich erscheinen, die Stoffe in ziemlich
trockenem Zustande niederzuschlagen und von den
Elektroden abzuschiitteln. Es wurden daher vier
parallele Kammern aus Zjegeln von je 6,6 m Linge,
2,1 m Breite und 2,7 m Hohe gebaut, in denen meh-
rere Reihen Eisenplatten als Sammelelektroden und
Entladungselektroden aus Draht und Asbest éhn-
lich wie in der Raffinerieanlage angeordnet wurden,
nur liefen die Isoliertriger iiber die Ziige hinweg.

Die Gase enthielten aber, wie sich herausstellte,
eine weit groBere Menge freier Schwefelsiure, als
man nach den Versuchen angenommen hatte, tat-
siichlich betrug ihr Gewicht hiufig mehr als das-
jenige aller in dem Gas enthaltenen festen Stoffe
zusammen. Auflerdem waren sie stark mit Wasser-
dampf sowohl von dem nassen Erz wie von dem
dampfzerstaubten Heizol geladen, so daB sie einen
schlammigen Niederschlag lieferten, der sich aus
den Kammern nicht auswaschen lieB3, da die Gase
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weiter abgekithit und noch in einem Bleizug, wie
bei der Raffinerie. behandelt werden sollten. Die
Anlage wurde daher durch einen Zug aus Bleiblech
von 1,8 X 1,8 m Querschnitt und 9,6 m Linge er-
setzt, der 38 Rcihen von je 16 Bleiplatten von 1,8 m
Linge und 10 cm Breite enthielt, zwischen denen
sich die Entladungselektroden befanden. Die Wir-
kung der Behandlung auf die Gase liBt sich an dem
verinderten Aussehen des Essenrauches deutlich
erkennen. Wenn man beriicksichtigt, daB in diesem
verhitltnismiiBig kleinen Zuge die gleiche (Gasmenge
behandelt wird, wie in dem Sackhaus, das ungefahr
29,4 < 37.5m < 16,5 mibt, und daB sogar die in
letzterem benutzten Wollsiicke von diesen Rost-
gasen in weniger als einer halben Stunde vollstindig
zerfressen werden, so erhilt man einen besseren Be-
griff von den Moglichkeiten, welche dieses Verfahren
eroffnet. Der Kraftverbrauch hielt sich zwischen
10 und 15 KW. Der Niederschlag auf den Platten
bildete einen graulichen Schlamm, der sich leicht
abwaschen und durch den Boden des Zuges in
darunter hefindliche Absitzkilsten abziehen lieB. Zu
letzterem Zwecke mufiten alle 4 -6 Stunden die
Gase am Zuge vorbeigeleitet, und der elektrische
Strom abgestellt werden. Fiir einen fortlaufenden
Betrieb wiirden natiirlich zwei oder mehr Ziige er-
forderlich sein, um die (ase withrend der Reinigung
des einen Zuges in den andcren zu leiten.

lagen entweichen durch einen gemeinsamen Zug
von 5,4 X 6 m Querschnitt. Thre Menge stellt sich
je nach den Arbeitsverhaltnissen auf 7080—14 160
Kubikmeter in der Minute, was in runden Zahlen
einer durchschnittlichen Durchgangsgeschwindig-
keit in dem Zuge von 3—6 m fiir die Sekunde ent-
spricht.

Nachdem in einer kilcinen Versuchsfallungs-
kammer ungefihr 19, aller Gase behandelt worden
war, wurde im Mirz 1910 mit dem Bau einer groBen
Anlage nach diesem Muster begonnen, die im Sep-
tomber 1910 in Betrieb gesetzt worden ist. Abb. 1
veranschaulicht eine der 9 Fillungskammern in
ihrer Beziehung zum Zugsystein und zur Hsse. Die
darin angegebenen groBen Ventilatoren sind nicht
fiir die Fiallungskammer bestimmt. noch durch diese
notwendig gqmacht, sondern bezwecken ausschlieB-
lich, in GemibBheit einer gerichtlichen Verfiigung
den Geha!t der Gase an Schwefeldioxyd auf 0,759,
herabzubringen. Sie arbeiten also nur, wenn sehr
schwefelhaltiges Krz verhiittet wird, so daB die
Gase mit frischer Luft zu verdiinnen sind, und der
Essenzug verringert werden mul. Sonst bleiben

) . ¢
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Abb, 1.

Um die freie Schwefelsdure und den Arsenik
auy ihrer Gasform in diejenige von schwebenden
Teilchen iiberzufilhren — denn nur auf die Behand-
lung solcher erstreekt sich das Verfahren —, ferner
auch, um den Bleizug gegen Wiirme zu schiitzen,
war es notwendig, die Rostgase auf unter 150° ab-
zukiihlen. Anfangs erzielte man dies durch feine
Wasserbrausen am Eingange des Zuges, dicht vor
den Elektroden, indessen verstopften sich die Brau-
sen dureh das aus dem Sacramentoflull Lezogene,
hiufig schmutzige Wasser. Man hat sich deshalb
dahin entschieden, die Kiihlung durch Strahlung
in einer vor dem Bleizug eingebauten Kammer aus-
zufiiliren.

Die Balaklalaschmelzereiin Coram
(Shasta County, (alif.) verhiittet tiglich 700 bis
1000 t 2,5—3%iges Kupfererz, das iiber 3% 8,
sowie erhebliche, aber schyankende Mengen Zn ent-
hait. Zum groBeren Teile wird es in Geblisedfen
behandelt. Das Erzfeine von weniger als 2,5 cm
KorngriBe, das noch nicht 10°; der ganzen Erz-
menge ausmacht, geht dagegen durch McDougal-
Réstiofen und einen mit Olheizung ausgeriisteten
Flammofen. Ferner besitzt die Hiitte zwei Kon-
verter. Die samtlichen Gase aus allen diesen An-

e
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Abb. 2.

sie auBer Titigkeit, vbwohl die Ofengase auch dann
durch sie hindurchgehen. Abb. 2 zeigt ecine Fill-
kammer im Querschnitt. Die senkrechten dicken
Linien stellen die Sammelelektroden aus KEisen-
blech Nr. 10 vor, die je 15 cm breit und 25 em hach
sind, wahrend die punktierten Linien die Entla-
dungselektroden bilden. letztere hestehen aus zwei
Eisendraltscilen, zwischen welche die Asbest- und
Glimmerteile -- beide Arten werden bLenutzt —
cingeflochten sind. Jede Kammer enthilt 24 Klek-
troden jeder Art. Die Sammelelektroden werden
von Stangen getragen, die direkt mit dem Kammer-
geriist verbunden sind, wihrend die Entladungs-
elektroden an Federn zwischen lLeitungsstiben ge-
spannt sind, die auf Isolatoren aullerhalb der Kam-
mern ruhen. In die diese Isolatoren umgebenden
Hilfskammern wird etwas Luft zugelassen, um das
Eindringen oder Absitzen von leitfahigem Staub
oder Rauch zu verhindern. Der quer iiber die Mitte
der Kammer laufende Schiittelarm hat sich als
iiberfliissig erwiesen, da sich die Elektruden leicht
von oben mit der Hand vollkommen frei schiittein
lassen. Die ganze Arbeit, die alle 6—8 Stunden,
je nach dem Staubgehalt der Gase, vorgenommen
werden muB, erfordert, einschlieBlich der Ausschal-
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tung der Kammer aus dem System und der Abnahme
und Wiederaufsetzung der Deckel, nur ungefihr
10 Minuten. Der von den Elektroden abfallende
Staub wird von einem Forderwerk einer gemein-
samen, an den neun Kammern vorbeifiihrenden
Forderschnecke zugeleitet, die sich in Wagen ent-
leert.

Filterproben haben gezeigt, daB unter giinsti-
gen Arbeitsverhiltnissen die Anlage 80—909 der
in dem Gas schwehenden Stoffe niederschligt. Fiir
die ganze Zeit, wihrend welcher sie in Tatigkeit ge-
wesen ist, hat sich der Durchschnitt etwas. niedriger
gestellt. Im vergangenen Ftiihjahr wurden 6—8 t
in 24 Stunden niedergeschlagen. Die Menge der zu
behandelnden Gase betrug zu jener Zeit 5660 bis
8495 cbm in der Minute; sie traten bei 100—150° in
die Fallkammer ein.

Eine der grofiten Schwierigkeiten dieser Anlage
bestand darin, die feinen Asbestfasern und Glimmer-
teilchen der Entladungselektroden leitfihig zu er-
halten. Bei gewohnlicher Zimmertemperatur neh-
men sie geniigend Feuchtigkeit aus der Luft auf
und auch bei héheren Temperaturen, wenn die Gase
Spuren von Schwefelsiure oder anderen leitfihigen
Stoffen enthaiten. Den hier zu behandelnden Gasen
werden aber bisweilen durch iliren hohen und wech-
selnden Zinkoxydgehalt alle leitfihigen Stoffe ent-
zogen, wodurch die Leitfahigkeit und Wirksamkeit
der Elektrodenfasern stark beeintrichtigt wird. An
der Beseitigung dieses Ubelstandes wurde im ver-
gangenen Friithjahre gearbeitet.

Die Balaklalahiitte hat im letzten Sommer den
Betrieb bis auf weiteres einstellen miissen, da sie
der oben erwdhnten gerichtsseitigen Verfiigung,
nimlich simtliche festen Stoffe aus dem Hiitten-
rauch abzuscheiden, den Gehalt von Schwefeldioxyd
nie iiber 0,759, steigen zu lassen und keinerlei Scha-
den zu verursachen, nicht buchstiblich hat nach-
kommen konnen. Die Hauptschuld trifft das Schwe-
feldioxyd. Die Cottrellsche Anlage hat sich
dagegen durchaus bewahrt. Sie hat ungefihr
135 000 Doll. gekostet.
~ Eine weitere Verwertung hat das Verfahren in
den Riverside Portland Cement Works
in Riverside im siidlichen Californien gefundén, um
den Staub aus den Ofengasen niederzuschlagen, der
auf die benachbarten Orangengirten sehr schadlich
wirkte. Die Anlage, die 100 000 Doll. gekostet hat,
arbeitet zur Zufriedenheit und liefert als Nebenpro-
dukt aus dem niedergeschlagenen Staub Kalidiinger.

Auch zum Ausbringen von Bleiaus Kup-
ferkonvertergasen wird das Verfahren
neuerdings angewendet. Zum Auffangen des Stau-
bes werden dabei keine ebenen Platten benutzt, son-
dern Réhren, in deren Mitte sich die Entladungs-
elektroden befinden. K. Pietrusky. [A.101.]

Uber einen qualitativen Nachweis
des Zirkoniums

von WiLuerLy Brirz und WerNER MECKLENBURG.
(Eingeg. 2997, 1912)

In der ilteren Literatur findet sich zum Nach-

weis des Zirkoniums in saurer Losung Wasserstoff-

superoxyd vorgeschlagen!). Eine Nachpriifung dieses

1) Bailey, Liebigs Ann. 232, 352 (1886).

Verfahrens fiihrte schon vor lingerer Zeit den einen
der Vi. dieser Notiz zu der Erk&nntnis, daf3 die Fill-
barkeit des Zirkoniums durch dieses Reagens nicht
dem Wasserstoffsuperoxyd als solchem, sondern
der den diteren Handelspraparaten von Wasserstoff-
superoxyd meist beigemengten Phosphorsiure eigen-
timlich sei. Wie gelegentlich gespriachsweise kon-
statiert wurde, deckte sich diese Erfahrung mit der
von Hillebrand, der zur Bestimmung geringer
Mengen Zirkoniums in Gesteinen die Natriumphos-
phatfiallung in saurer Losung benutzt?). Akter merk-
wiirdigerweise scheint diese Hille brand sche
Methode der Phosphatfiallung fiir andere, z. B. qua-
litative Zwecke wenig bekannt und benutzt zu sein.
obgleich sie in ganz spezifischer Weise eine schnelle
und eindeutige Ermittlung kleiner Zirkonmengen
gestattet3). Auch in dem soeben erschienenen, aus-
gezeichneten Werke von R. J. Meyer und O.
Hauser?) findet man sie in diesem Sinne nicht
zitiert.

Sduert man eine zirkoniumhaltige Losung mit
Salpetersiure oder Salzsdure stark an, fiigt einige
Tropfen Natriumphosphatlésung hinzuund erwirmt,
sofillt ein weiles Hydrogel, das Zirkon und Phosphor-
sdure enthilt. Uber die Empfindlichkeit der Probe
geben folgende Versuche einen Anhalt:

5 ccm der Losung wurden mit 5 ccm konz.
Salzsdure oder 5 ccm konz. Salpetersdure zum Sie-
den erhitzt und mit 2 ccm Natriumphosphatlosung
(0,4 molar.) versetzt und nochmals aufgekocht

Molaritit von ZrQ,
0,00050 deutlicher Niederschlag,
0,00025 Reaktion unsicher.

Ohne Sdurezusatz horte die Nachweisbarkeit
schon bei 0,002 molar auf. Anwesenheit von
Schwefelsdure verlangsamt die Reaktion sehr we-
sentlich.

Uns ist kein anderes an dieser Stelle der Ana-
lyse in Frage kommendes Element bekannt, das in
stark saurer Losung unter diesen Umstinden
einen Niederschlag gibe. FEisen, Aluminium, die
seltenen Erden, Thorium, Beryllium, Titan und
Kieselsiure sind unwirksam.

Sehr bequem ldBt sich der Nachweis im Mal-
stabe der Lotrohrprobierkunst fithren: Man schmilzt
die auf Zirkonium zu priifende Substanz in einer
an einer Platindrahtspirale gehaltenen Sodaperle
mit der oxydierenden Lotrohrflamme bei moglichst

2) W.F.Hillebrand, Analysc der Silicat-
und Carbonatgesteine. Deutsche Ausgabe von
ErnstWilke-Do6rfurt. Leipzig1910, S.144.
,»Meine cigenen Versuche und diejenigen anderer,
mit Wasserstoffsuperoxyd allein das Zirkon aus der
Lésung seiner Sulfate niederzuschlagen, waren er-
folglos bis auf Fille, wo in sehr starken L&sungen
und mit 30%igem Wasserstoffsuperoxyd gearbeitet
wurde. ‘¢

% Arthur A. Noyes, William (..Bray
und Ellwood B. Spear (J. Am. Chem. Soc. 30,
516 [1908]) empfehlen den Nachweis des Zirkons
neben Titan mittels Phosphorsalzesin schwefel-
saurer Losung. Nach unserer Erfahrung ist
die Empfindlichkecit der Reaktion in salz- oder
salpetersaurer L63ung wesentlich gréfler. (Anmerk.
bei der Korrektur.)

4) R. J. Meyer u. O. Hauser. Die. Analyse
der seltenen Erden und der Erdsiuren, Stuttgart
1912, 8. 147 und 174—177.





