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diesem und anderen Zwecken einen grioBeren Vorrat haben),
die im Liter 14 g krystallisiertes Eisenalaun und 5 cem
konz. Schwefelsaure enthilt. Die genaue Einstellung der
Eisenalaunlosung kann entweder nach der gewohnlichen
Permanganatmethode oder durch Titanchlorir (I. ¢.) ge-
schehen.

Austiihrung der Bestimmung.

Eine genau abgewogene Menge (0,5 -1 g) des gepulverten
und gebrutelien Minerals (z. B. Rutil) wird withrend etwa
10 Minuten mit dem 10fachen Gewicht Atzkali geschmolzen
und nach dem Abkithlen mit Wasser in ein Becherglas
gespitlt, iIn welchem ein starker UberschuB von Salzsiure
sich befindet. Die erhaltene Losung wird auf 250 cem ein-
gestellt, und nun werden 25 cem in einem mit Bunsen-
ventil versehenen Erlenmeyerkolben mittels granuliertem
Zink und starker Salzsiure reduziert. Die Reduktion voll-
zieht sich in der Regel in etwa 10 Minuten. wenn aber viel
Eisen zugegen ist, so muB man das Zink wenigstens
20 Minuten einwirken lassen, um eine vollstindige Re-
duktion zu erzielen. Nachdem sich das granulierte Yink
in der Siure vollstindig gelost hat, setzt man den Gununi-
stopfen mit Bunsenventil auf und senkt in die heifle Losung
einen an dem durch das Ventil filhrenden Platindraht be-
festigten Zinkstab. Diesen liBt man in der Lésung ver-
weilen, bis sich dieselbe abgekiihlt hat. Man entfernt nun
den Stopfen, spilt die am Zinkstabe anhaftende Ilissigkeit
mit der Waschflasche in den Kolben, leitet durch ein bis
fast an das Niveau der Fliwsigkeit: reichendes Rohr Kohlen-
sdure e und titviert direkt mit Eisenalaun, unter Zugabe
cines groBen U'berschusses an Rhodankaliuin, bis «ine
bleibende Rotfarbung cuntsteht.

Die Mcthode ist rasch (bei titanrcichen Mineralien. wie
z. B. Rutil beansprncht eine Bestiminung inklusive Ab-
wiigen und Schmelzen etwa 40 Minuten) und liefert genauc
Resultate.

Anstatt mit eingestellter Eisenalaunlosung kalt zu
titrierenn, kann man auch die noch heiBe titanchloriirhaltige
Losung unter Einleiten von Kohlensiiure mittels eingestellter
Methylenblaulosung titrieren. In der Regel verwenden wir
die Methylenblaulosung in einer Stiirke von ungefilr 2 g
im Liter. Die Einstellung geschiecht durch Titration mit
auf Eisenalaun eingestollter Titanchloriirlésung.

Nach unserer Krfahrung geben beide Methoden gleich
genaue Resultate. Wolfram, Molybddan, Vana -
din, Zinn und Chrom dirfen niecht zu-
gegen sein

Eine kleine Modifikation der oben angefithrten Titration
mit Eisenalaun bestcht darin, daB man an Stelle von
Rhodankalium einen Tropfen verd. Methylenblaulosung als
Indicator verwendet. Wie bei der von uns beschriebenen
Chinonbestinmung®), zeigt sich dabei eine Bevorzugs-
wirkung, indem das Methylenblau nicht eher entfirbt
wird, bis alles Titanchloriir in Titanchlorid dbergegangen
ist. Diese Modifikation hat den Vorteil, daBl man mit der
Titration nicht zu warten braucht, bis die Losung sich
abgektihlt hat.

SchlieBlich moége noch erwihnt sein, daB sich das
Methylenblan eb:nfalls zur quantitativen Bestimmung des
Hydrosulfitsé), des Molybdins?), des Zinnchloriirs8), des
Chroms*) und des Vanadins®) eignet.

Facull y of Technology, Manchester University,
Oct. 30, 1913.

Ein neuer clektromagnetischer Riihrer.
Vo Hexne Wrarnies,
(Emgeg. 21,44, 1913.)

Gelegentlich einer Untersuchung iber die Nittosyl-
schwefelsiure stand ich vor der Aufgabe. energische Um-
rithrung einer Flissigkeit, dig unter Luftabschln8 mit che-

5) Ber. 43. 3455 (1910).

¢) Krnecht wnd Hibbert, Ber. 40, 3819 (1907).

yKnecht und Atack, Anaiyst, 1911, 98.

8 Atack, J. Dyers & Col. 29, 9 (19]3).

v) Atack, Analyst 1913, 99.

misch sehr aktiven Gasen (Stickoxyd und Stickstoffperoxyd)
sich im Gleichgewicht einstellen sollte, zu bewirken. Aus
apparattechnischen Griinden war ein Schiitteln des ganzen
Reaktionsgefifles ausgeschlossen. Glasrithrer mit Queck-
silberverschlufl o. dgl. konnten nicht in Frage kommen,
weil die genannten Gase sowohl Quecksilber wie jede andere
Flussigkeit zu stark angreifen. So ergab sich von selbst die
Aufgabe, einen energisch wirkenden elektromagnetischen
tithrer, bei dem alle Eisenteile durch einen chemisch wider-
standsfahigen (Tberzug iiberdeckt waren, auszudenken. Die
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Fig. 1.

direkte Aufforderung zur Konstruktion eines solchen Appa-
rates verdanke ich indessen Prof. Dr. G. Bredig, wofiir
ihm mein bester Dank gebithrt. Da mein Riihrer schon
mehrere Jahre ausprobiert ist, meine Untersuchung iiber
das Stabilititsgebiet der festen Nitrosylschwefelsaure aber
in der nachsten Zukunft auns duBcren Griinden nicht fort-
gefithrt werden kann, glaubte ich Kollegen, die vor #hn-
lichen Aufgaben sich gestellt sehen, durch eine kurze Be-
schreibung meines Umriihrapparates eventuell niitzen zu
konnen.

Der eigentliche Rithrer besteht aus einem platinterten
oder vergoldeten propellerférmigen Korper aus weichstem
Eisen (Fig. 1 und 2), der um eine in den Boden des Re-
aktionsgefifBles eingeschmolzene Platinachse von ca. 1 mm
Durchmesser frei rotieren kann. Um zu vermeiden, daB8
Eisen infolge der wenn auch geringen Abnutzung durch
die Rotation dem Angriffe der Lisung ausgesetzt werde,
ist zu dieser Achse passend in den Kisenkorper ein Platin-

Fig. 2.

ring von /,—1 mm Dicke c¢ingelegt. Um den Riihrer fest-
zuhalten, trigt die Achse zwei Verdickungen. Das Ein-
schmelzen der Platinachse geschieht zweckmiBig so, da3
der schon fertiggestellte, nach der beabsichtigten GroBe des
Reaktiousgefiflies dimensionigrte Rithrer mitsamt Achse
mittels Kupferdraht, dessen Endcn durch den GefaBlhals
gefihrt sind, in dem vorlaufiy bodenlosenn Reuktionsgefiific
festgehalten wird. Jetzt wird der Boden zugeschmolzen,
in den halbfliissigen Boden die Platinachse eingedriickt und
nach erneutem Erwirmen in der Flainme dem: Boden durch
Blasen die gewiinschte Form gegeben. Rei dieser Arleit
fand ich es am bequemsten, einen Kautschukschlauch iiber
den Flaschenhals zu schieben. Wenn der Rithrer schon
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Zeltaohrits o
angewandte Chemie,

geniigend tief nach unten gedriickt war, bog ich die Kupfer-
rihte so um die Kante des Schlauchendes, daBl ein be-
quemes Hineinblasen moglich war. Auf nachheriges iang-
sames Sichabkithlenlassen in der leuchtenden Flamme ist
selbstverstindlich besonderes Gewicht zu legen, da Tuvor-
sichtigkeit in dieser Beziehung bald ein Sprivgcn des Bodens
des Reaktionsgefafles zur Folge haben kann Nach voll-
stindigem Abkiihlen wird der Kupferdraht duich starke
Salpetersiure aufgelost.

Zu meiner Verfigung stand Gleichstrom von 110 Vol
Mit Hilfe von einem System von konzemtrisch uwin das

F¥ig. &

Reaktionsgefil gruppicrten Elektromagneten und einem
rotierenden Kommutator wurde ein geeignetes Drehfeld er-
zielt. Die hinteren Enden aller Eisenkerne der Elektro-
magnete, deren ich 8 beuutzte, waren durch ein ringformiges
Joch verbunden. Die einander gogeniiberstehenden Elektro-
magnete bildeten in der Weise Paure, daf die Spulen
hintereinander geschaltet und in der Weise gestellt waren,
daB bei Stromdurchilull die inneren Enden jedes Magnet-
g“a.ares entgegengesetzten Magnetismus zeigten. Duas ganze

lektrodensystem war, win Arbeiten im Flissigheitsthermo-
staten zu erlauben, in einem auflen verzinnten (in den
Figuren nicht eingezeichneten ) Kupfergehiause cingebaat. Die
freien Enden der Spulenwickluugen wurden durch zwei
Bleirchre nach auBen gefiibrt und mit den 8 symmetrisch

angeordneten Kohlenbiirsten des Kommutators (Fig. 3 u. 4)
in derselben Reihenfolge wie die Elektromagnete ver-
bunden. Bei StromdurchfluB waten bei richtiger Orien-
tierupg der Spulen immer 4 benachbarte innere Magnet-
enden nordmagnetisch, withrend die 4 tibrigen stdmagne-
tisch waren. Beim Rotieren des Kommutators mullte nun
nacheinander jedes Paar der einander gegeniiberstehenden
inneren Magnetenden die Art des Magnetismus wechseln.
Dem so entstandenen Drelifelde mufite der Rithrer folgen,

und es hing die Intensitit der Rihrung nur von der Ge-
schwindigkeit ab, mit welcher ich den Kommutator rotieren
lieB. Weil die Funkenbildung mit der Zeit den Kommutator
an der Schleifstelle der Kohlenbiirsten etwas angegriffen
hatte, lie ich den Ebonitring, der als Halter fiir die Metall-
kapseln der Kohlenbiirsten diente, langs der Achse des nicht
zu kurzen Kommutators beweglich machen, was ja leicht
und in verschiedener Weise zu erreichen ist. Vor dem Kom-
mutator schaltete ich gewohnlich einen Drahtregulierwider-
stand ein. Die notige Stirke des elektrischen Stromes
richtet sich nach den Dimensioncn der verschiedenen Appa-
ratenteile, speziell denen der Spulen, nach der Geschwindig-
keit der Umrihrung und nach der Viscositit der Fliissigkeit
resp. des Breies von Fliissigkeit und ,,Bodenkérper*. Ich
brauchte nie fiber 4 Amp. zu gehen, meistens geniigten auch
fiir starke Umyrithrung bedeutend schwichere Strome.

Um nicht zu viel Raum der Zeitschrift in Anspruch zu
nehmen, mul ich es bei diesen Andeutungen bewenden
lassen, hoffe jedoch, deutlich genug gewesen zu sein. Fir
den Fall des Bedarfes eines ihnlichen Apparates empfehle
ich die Firma Fritz Kohler in Leipzig, die die Konstruktion
des Apparates in Einzelheiten kennt.

Kelerovo, RuBlland, Okt. 1913.

Analytisches Laboratorium der Kupfer- und Messingwerke
»»Boltschugin',

Sicherheits-Gaswaschflasche nach Dr. Suchier.

D. R. G. M. Nr. 5704b7.
(Eingey. 24./10. 1913.)

Wir haben bei vorliegender Gaswaschflasche den Vor-
teil, daB die Waschfliissigkeit bei etwa eintretendem Unter-
druck nicht mehr, wie das bei den gewéhnlich im Gebrauche
befindlichen Flaschen der Fall ist, durch das Einleitungs-
rohr zuriicksteigen kann. Infolgedessen kann dieselbe auch
nieht in den vorgeschalteten, meist heiBen Destillierkolben
oder das GasentwicklungsgefiBjgelangen, was in vielen
Fallen ein Zerspringen derselben zur Folge hat ¥ %

Nebenstchende Zeichnung gibt einen Durchschnitt durch
die Flasche, welche i wesentlichen aus zwei Teilen besteht:

Einem inneren. oben in eine Kugel
sich erweiternden Rohre R, welches bei "™\ J J
S ini den Flaschenhals eingeschliffen ist, e
und der #dubleren, cigentlichen Flasche F. i
Durch das Einleitungsrohr E tritt das Gas H
ein, geht durch die Kugel des Rohres R
der Pfeilrichtung nach und tritt unten bei O
aus in die eigentliche Flasche F, welche
etwa bis zur Hilfte mit Waschfliissigkeit
angefillt ist. Das Gas steigt in dieser
auf, tritt durch die Offuung innerhalb
des Halses der Flasche F und verliBit
sie wieder durch das Rohr a. Eutstcht
im Destillierkolben oder dem Gasentwick- '
lungsgefal ein Unterdruck, so steigt die Waschflissigkeit
durch dic Verengerung des Rohres R hinauf in die Kugel,
welche 0 groB ist, daB sie etwa %/, vomn Rauminhalt der
Flasche F falit.

Da eine} Waschflasche normalerweise nicht tuber die
Hilfte bejun Gebrauch angefallt ist, so hat die zurick-
steigende Fliissigkeit in der Kugel vollkomnmen Raum, kann
also durch das Einleitungsrohr E nicht weiter zuriicksteigen
und somit nieht mehr in das Destillations- resp. das Gas-
entwicklungsgefial gelangen.

Das Rohr £ ist vorn noch mit einer Sicherheitsvorrich-
tung (eine kleine Glaskugel)iversehen, so dal die Wasch-
flasche auch in umgekehrter Richtung eingeschaltet werden
kann.

Die Herstelling und den;Vertrieb” hat die Firma Dr.
Hodes & Gobel, Ilmenan, itbernommen. [A. 232.]

—

\
|-

Verlag von Otto Spamer. — Verantwortlicher Redakteur: Prof. Dr. B. Rassow, Leipzig. — Epamersche Buchdruckerei in Leipzig.



