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Die Gewichtsdifferenz ergab . . . . . . . 0,0024 g SO,
In der 1. Rohre gefunden . . 0,0021 g SO,
In der 2. Rohre gefunden . . 0,0008 g SO,
0,0029 g SO,

abziiglich Konstanten 0,0010 g SO, o
Kondensiert 0,0019 g SO,
Verlust 0,0005 g SO,

oder 20%,.
Ein zweiter Versuch ergab:
Gewogen . . . . . . . . .. ... ... 0,0120 g SO,
Gefunden 1. Rohre . . . . . 0,0095 g SO,
Gefunden 2. Réhre . . . . . 0,0006 g SO,
0,0101 g SO,

2 Konstanten 0,0010 g SO,
Kondensiert 0,0091 g SO,

Verlust 0,0029 g SO,
oder 259,.

Da in der 2. Rohre nur wenig mehr als die Konstante
an SO, auftrat, konnte nicht angenommen werden, daB das
Trioxyd nicht geniigend Zeit gehabt hitte sich abzuscheiden.
Der Fehler muite an anderer Stelle gesucht werden.

Die angewandte rauchende Schwefelsiure war gewohn-
liche kaufliche, gelb bis braun gefarbt. Es wurde nun zu-
niichst einmal eine gréBere Menge derselben erhitzt (ohne
Sieden) und das entwickelte Trioxyd in reine konz. Siure
eingeleitet. Es zeigte sich, daB die sich zu Trépfchen
kondensierenden iibergehenden Diampfe fiir lange Zeit braun-
gefarbt waren. Erst spiter verschwand die Farbung voll-
stindig. Nun wurde die Vorlage gewechselt. Die so er-
haltene 2. Partie rauchender Schwefelsiure war nur noch
ganz schwach gelb geférbt, und nachdem die Destillation
oder Sublimation mit dem reineren Produkt wiederholt
worden war, erhielt man eine fast farblose Siure. Letztere
wurde nun zum néchsten Versuch benutzt.

Gewogen . . . . . . . .. ...
Gefunden 1. Rohre . . . 0,0213 g SO%)
Gefunden 2. Rohre . . 0,0027 g SO,
Summe 0,0240 g SO,
‘— 2 x Konstante 0,0010 g SO,

Kondensiert 0,0230 g SO,

Verlust = 0,0005 g SO,
oder 29%,.

Dieser Versuch zeigt, dafl die Kondensation in den
Rohren vollstindig ist, und damit diirfte die Grundlage fiir
praktische Anwendung dieser Bestimmungsmethode ge-
geben sein.

Einige Untersuchungen an Schwefelsiure mogen hier
folgen:

0,0235 g SO,

Ofenart i SX:"_‘*_%;& Vol. % 8O, “2“;‘ ;,“m)
1
| 15,70 0,034 0,22 (24)
16,20 0,060 0,36 (25)
16,00 0,048 0,29 (26)
.l 1800 0,033 0,20 @7)
: 15,80 0,180 1,13 (28)
13,30 0,050 0,40 (29)
15,20 0,130 0,86 (30)
| 14,60 0,280 1,93 (31)
| 15,00 0,117 0,78 (32)
17,00 0,183 1,09 (33)
- ' 16,00 0,111 0,69 (34)
: 14,80 0,111 0,74 (35)
| 18,70 0,096 0,52 (36)
11,50 0,087 0,76 (37)
usw.

8) Bei den vorhandenen, verhiltnisméfig groflen Quantititen
von Trioxyd mufl das Einbringen von Wasser in die Réhre vor-
sichtig geschehen, am besten von e aus. Die geringste Quantitit
desselben erzeugt weie Nebel, die vielleicht fiir eine gewdhnliche
Analysenwage unwiigbare Mengen darstellen, die aber bei unvor-
sichtigem Arbeiten merkliche Fehler verursachen konnten.

In der zweiten Rohre traten die Nebel nicht auf. Auch bei spi-

Bei fast allen oben angefithrten Versuchen wurden zwei Kon-
densationsrohren angewandt und die erhaltene Menge Schwe-
felsiure In jeder derselben gesondert bestimmt. Es zeigte
sich (vorausgesetzt, die Gasgeschwindigkeit wurde geniigend
klein gehalten, mindestens 20 Min. fiir 1000 ccm), daf3 alles
Trioxyd in der ersten Rohre aufgefangen werden konnte.
Die zweite Rohre ist daher nur als eine Vorsichtsmafregel
zu betrachten. Man kann sie wahrscheinlich ganz weg-
lassen, wenn det erste Kondensationsapparat entsprechend
verlangert wird. [A. 254.]

Sauerstoffschatzung mit Adurol.

Von L. W. WingLer, Budapest.
(Eingeg. 20./1. 1918.)

Ich habe in dieser Z. (24, 341 u. 831 [1911]) ein Ver-
fahren angegeben, das die Schitzung des im Wasser ge-
l8sten Sauerstoffes gestattet. Wird nidmlich einer Wasser-
probe Adurol und eine ammoniakalische Ammoniumbromid-
l6sung hinzugefiigt, so wird sie um so dunkler, je mehr Sauer-
stoff im Wasser gelost ist. Dieses Verfahren kann auch dahin
abgeindert werden, daB man die ammoniakalische Ammo-
niumbromidlésung nicht bendtigt und zum Alkalisieren
des Wassers Bora x verwendet. Hierdurch wird dieses
nicht nur fir den Fachmann, sondern auch fiir den Nicht-
chemiker bestimmte Verfahren noch weiterhin vereinfacht.

Man gibt zur Untersuchungswasserprobe und zur Ver-
gleichsfliissigkeit je eine Messerspitze Boraxpulver (beim
Arbeiten mit Glasstépselflischchen von 50 ccm etwa 0,25 g),
dann etwas Adurol (etwa 0,05 g), mengt und vergleicht nach
etwa finf Minuten die Farben. (Niheres siehe in den er-
wihnten Abhandlungen.)

Es kann auch ein Gemenge von Boraxpulver
und Adurol zur Verwendung gelangen. Mischt man
nidmlich Adurol mit Boraxpulver, so bleibt die Mischung
bei gewohnlicher Temperatur unverindert. Bei gelindestem
Erwirmen jedoch gibt der Borax Wasser ab, wodurch das
Pulver zu einer braunen Masse zusammenbackt. Nimmt
man aber teilweise entwasserten Borax, so bleibt die Mi-
schung bei den in Betracht kommenden Temperaturen (Som-
merhitze, Korpertemperatur) unverandert. s

Man zerreibt gewdhnlichen krystallinischen Borax zu
feinem Pulver und trocknet dieses unter 6fterem Mischen
erst bei gelinder Wiirme (30—40°), nachher einige Stunden
lang bei etwa 50°, wodurch ein dem oktaedrischen Borax
(Na,B,0,.5 H,0) entsprechendes Salz zuriickbleibt.

Die Mischung wird aus 1 Teil Adurol und 9 Teilen ge-
trocknetem Boraxpulver bereitet; man kann den Borax
vorteilhaft auch teilweise (zu einem Drittel) durch bei 100°
getrocknetes Seignettesalz ersetzen. Hierdurch er-
reicht man, daB auch bei sehr hartem Wasser kein Nieder-
schlag entsteht und das Gemenge sich im Wasser schneller
16st. Die Mischung wird gesiebt. In einem braunen Medizin-
flaschchen mit Korkstopselverschlufl bleibt die Mischung die
langste Zeit hindurch ganz unverindert. Wasserfreier Bo-
rax ist seiner Schwerldslichkeit halber zur Bereitung der
Mischung weniger geeignet.

Um nun die Sauerstoffschitzung auszufiihren, streut
man in die Untersuchungswasser, resp. Vergleichsfliissigkeit
enthaltende kleine Glasstopselflaschen je etwas von dem
Adurol-Boraxgemenge, verschlieSt die Flaschen und schiit-
telt sofort, um das Zusammenballen des Gemenges mog-
lichst zu verhindern. Man verwendet vom Gemische auf
eine 50 ccm-Probe nach Augenmall etwa 0,25 g. Finf Mi-
nuten spiter, nachdem der Borax sich gelést hat, und die
Flussigkeiten den erwiinschten rétlichbraunen Farbenton
angenommen haben, kann der Farbenvergleich vorgenom-
men werden.

Es wire naheliegend, das Adurol-Boraxgemisch der Be-
quemlichkeit halber zu Pastillen gepreBt in Verwendung zu

teren Versuchen in der Praxis konnte ich dieselben nicht beobachten.
(Verschiedene Modifikationen von Schwefeltrioxyd ?)
9) Die %80, 4+ SO; waren mit einer Hempelschen Queck-
silberbiirette und Kalilaugepipette gleichzeitig bestimmt worden.
10) Verlust an Schwefel durch Bildung von Trioxyd.
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nehmen. Solche Pastillen 16sen sich aber schwer, da der
%'etrocknete Borax unter Wasseraufnahme zusammenbackt ;
erner ist in den Pastillen auch eine betrachtliche. Menge
Luft eingeschlossen. Die Verwendung von Pastillen emp-
fiehlt sich also nicht. [A.18]

Einfache Methode
zur Erzielung konstanter Temperaturen im
Bereich der Zimmertemperatur.
Von Dr. Frivz Banr.

(Aus dem agrikulturchemischen Institut der Universitit Gottingen.)
(Eingeg. 16./12. 1912)

Da eine groBe Anzahl von physikalischen Konstanten
auf Zimmertemperatur, d. h. auf irgendeinen Temperatur-
punkt zwischen etwa 10 und 30° bezogen werden, so ist-es
nicht allein fiir wissenschaftliche Versuche, sondern auch
fiir manche Fille von in der Praxis zur Verwendung gelan-
genden Untersuchungsmethoden von Wichtigkeit, eine
lingere Zeit anhaltende Temperaturkonstanz innerhalb
dieses Gebietes zu erzielen. Die Erfahrung lehrt jedoch,
daB gerade hier sich dem Experimentator Schwierigkeiten
entgegenstellen, die bei hiheren Temperaturen nicht vor-
handen sind. Die einfache Heizregulierung mittels Leucht-
gas und Toluolregulator oder dgl. versagt, sobald die Tem-
peratur des Thermostaten nicht mehr wesentlich hoher
liegt als die Zimmertemperatur. Im allgemeinen kann man
sich bei geniigender Konstanz der Zimmertemperatur um
so mehr nihern, je groBer der Thermostat ist. Das Arbeiten
mit sehr groBen Thermostaten ist aber umsténdlich, und
man stellt daher viele Messun-
gen im stromenden Leitungs-
wasser an. Da aber die Tem-
peratur desselben bei wech-
selnder Belastung des Leitungs-
netzes starken Schwankungen
unterworfen ist, so
ist sie in vielen
Fillen z. B. bei
Messung der inne-
ren Reibung von

Fliissigkeiten
nicht konstant ge-
nug. Es bedeutet
daher einen grofen Vorteil, wenn es gelingt, mittels
eines beliebig kleinen Thermostaten alle Temperaturen
innerhalb des erwiahnten Gebietes zu realisieren. Dieses er-
méglicht folgende sehr einfache Einrichtung, die im we-
sentlichen auf eine Kombination von kiinstlicher Abkiih-
lung und gleichzeitiger Heizregulierung hinausliuft. Man
nehme ein gewohnliches, nicht zu weites Biegerohr aus
Glas, blase mit Hilfe einer kleinen Geblaseflamme ein seit-
liches Loch hinein (Fig. 1) und ziehe das Rohr an dieser
Stelle zu einer Spitze aus. Man erhalt dabei einen lanzett-
formigen seitlichen Schlitz (Fig. 2). An einer passenden
Stelle der Verjiingung schneidet man ab und biegt ein
Stiick daneben das Rohr in einem Winkel von 360° um,
so daB es die Form eines Hebers bekommt. Diesen Heber
hingt man in den gefiillten Thermostaten ein und setzt
ihn in Titigkeit. Sobald nun das Niveau des Wassers bis
zu dem seitlichen Schlitz gesunken ist, fangt dér Heber an,
Luftblasen mitzureiBen, und laBt man gleichzeitig einen
nicht zu starken Strom Leitungswasser in den Thermo-
staten einflieBen, so bleibt das Niveau des Wassers kon-
stant. Das den Thermostaten durchstromende Leitungs-
wasser, dessen Geschwindigkeit man bis zu einer durch
die maximale Leistungsfahigkeit des Hebers bedingten
oberen Grenze beliebig wihlen kann, sorgt stets fiir die
notige Kithlung und die Genauigkeit, mit der man die ge-
wiinschten Temperaturen iiber und unter Zimmertempe-
ratur innehalten kann, ist nur abhéngig von der Empfind-
lichkeit des Heizregulators. In einem Becherglas von einem
Liter Inhalt kann man bei guter Rithrung und Verwendung
eines guten Toluolregulators mit Leichtigkeit eine Tempe-
raturkonstanz bis auf 0,05° erhalten. [A. 248.]

Fig. 2.

Titan- und Zirkonglas eine ,,neue Glasmasse?

Von Patentanwalt Dr. B. Avexaxper-Karz, Berlin.

(Eingeg. 28./1. 1918.)

In Fachblittern liest man jetzt oft von Zirkon- und Ti-
tanglas als einer sog. ,,neuen Glasmasse‘‘, welches sich durch
hohe Wirmebestiandigkeit und chemische Widerstandsfahig-
keit auszeichnen soll. Das osterreichische Patentblatt gibt
naheren Aufschluf iiber diese Erfindung von Dr. Wolf -
Burckhardt und Prof. Dr. Borchers. Danach be-
steht das Verfahren zur Herstellung der Glasmasse darin,
daB ,,man Siliciumdioxyd, wie es in wasserfreiem, reinem
Zustande in der Natur vorkommt, mit Oxyden der Ele-
mente der Kohlenstoffsiliciumgruppe, am zweckmiBigsten
mit Titansdure oder mit Zirkonoxyd oder mit Titansaure
und Zirkonoxyd zu einer nach den aus der Glasindustrie be-
kannten Methode verarbeitbaren Glasmasse verschmelzt.

Die danach hergestellte ,,chemisch wie thermisch sehr
bestindige Glasmasse* soll aus Quarz als Grundsubstanz
und einer Losung von Oxyden sauren Charakters und hohen
Schmelzpunktes in Kieselsiure bestehen.

Die Erfinder bezwecken, wie die dsterreichische Patent-
beschreibung angibt, ein dem Quarzglas, d. h. dem ge-
schmolzenen Quarz mindestens gleichwertiges Glas zu er-
zeugen, und setzen zu dem Zwecke der Kieselsdure geringe
Mengen von Oxyden zu, welche gleich der Kieselsiure sau-
ren Charakter haben und chemisth und thermisch sehr be-
sténdig sind. Als geeignetste Oxyde werden besonders Zir-
kon- und Titanoxyd hervorgehoben. Mehr besagt die Be-
schreibung im wesentlichen nicht. Sie gibt weder iiber
Zusatzmengen, noch iiber die Art der Schmelzung irgend-
etwas an. )

Um welche Zusatzmengen es sich handelt, kann
man aber aus einem Aufsatze von Thomas, dem Mit-
arbeiter von Prof. Borchers in Aachen, in Nr. 4 der
Chemikerzeitung vom 9./1. 1912 entnehmen. Daraus ergibt
sich, daB der Zusatz ein minimaler ist und zwischen
0,1 und 1,09, schwankt.

Ist es nun schon an sich unzulissig, geschmolzenen
Quarz als Glas zu bezeichnen — denn Quarz ist kein
Glas, die richtige Bezeichnung fiir das Schmelzprodukt ist
Quarzgut, glichviel ob es undurchsichtig oder durch-
sichtig ist —, so ruft es direkt eine Verwirrung hervor,
wenn W olf und Borchers die nach obigem Verfahren
hergestellte Masse als eine ,neue Glasmasse* ansprechen
und sie dadurch scheinbar von geschmolzenem Quarz unter-
scheiden wollen. Fiir die wissenschaftliche Feststellung
kommt es nicht darauf an, welchen Phantasienamen man
einem Stoffe beilegt. Das mag wohl fiir die wirtschaftliche
Ausbeutung eines solchen Verfahrens wertvoll sein, ist aber
nicht. geeignet, dariiber hinwegzutiuschen, daf die ,,Glas-
masse** dem Wesen nach nichts anderes ist, als geschmolze-
ner Quarz, also Quarzgut, und in gleicher Weise, wie dieses
hergestellt und verarbeitet wird. Die grundsitzlichen Unter-
schiede, welche zwischen Quarz und Glas bestehen, exi-
stieren zwischen geschmolzenem Quarz und der angeblich
,neuen Glasmasse” nicht. Die chemische Untersuchung
von Zirkon- und Titanglas, wie es im Handel ist, ergibt
folgende Zahlen!):

Zirkonglas Titanglas
Gluhverlust . . . . 0,119 Gliihverlust. . 0,139,
'Ir(ies(ialsﬁure. . 99,049, Iéieselsﬁ.ure. . 98,999,

onerde ° alciumoxyd °
Eisenoxyd |* ~ ° ° 0.61% Ma.gnesiunz’oxyd } 0,71%
Zirkonoxyd ... . . 0,15% Zirkonoxyd . 0,059%
Titansdure . . . . Spuren Titansiure . . . . 0,11%

Vergleicht man damit die Zusammensetzung?) von dem
im Handel befindlichen Quarzgut, wie es nach den grund-
legenden Patenten der Deutsch-Englischen Quarzschmelze
in Pankow hergestellt und als Vitreosil in den Handel ge-
gebracht wird:

1) Nach den Untersuchungsresultaten des ,,Chemischen Labo-
ratoriums fiir Tonindustrie* in Berlin.



