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sei bemerkt, daB das beste Heilmittel der Bleierkrankung 
Beschaftigung in frischer, staubfreier Luft ist. Wenn es 
stellenweise, wie in den keramischen Buntdruckfirmen in 
Leipzig, nooh nicht gelungen ist, die Bleikrankheit zu ver- 
mindern, so hat dies wohl zum guten Teil darin seinen Grund, 
daB bis vor kurzem die Kenntnis von Bleierkrankungen in 
diesen Betrieben noch recht gering war. Hier kommt es 
vor allem darauf an, durch Verbesserungen der Maschinen 
den Weitererkrankungen einen Damm entgegen zu stellen. 
Eine fortdauernde Kontrolle kann nur durch Anstellen von 
sachlich durchgebildeten Fabrikarzten erfolgen, beginnend 
am neuanzustellenden Personal in je zweiwochentlichem 
Turnus mittels Blutuntersuchung. 

E r n s t l i c h  z u  w a r n e n  i s t  d a v o r ,  d a B  n e u e  
G e s e t z e  g e s c h a f f e n  w e r d e n ,  d e r e n  B e s t i m -  
m u n g e n  u n s e r e  h e i m i s c h e  B l e i i n d u s t r i e  z u  
v e r n i c h t e n  o d e r  s i e  i n  d i e  N a c h b a r l i i n d e r  
a b z u d r a n g e n  i m s t a n d e  s i n d .  Vorsicht muB vor 
allem geubt werden bei Bestimmungen, die den volligen 
AusschluB der tatsiichlich bleikranken alteren Arbeiter von 
der Arbeit betreffen. Jugendliche Arbeiter und Arbeiterinnen 
schlechtweg von der Bleiarbeit iiberhaupt auszuschlieBen, 
liegt kein Grund vor. Dem Ermessen des begutachtenden, 
auch die Blutuntersuchung beherrschenden Fabrikarztes 
muB im weitgehenden MaBe Rechnung getragen werden, 
ohne daB zurzeit scharfe Gesetzesvorschriften gefaBt und 
erlassen werden. Fur solche Bestimmungen bedarf es erst 
noch weiterer Beobachtungen und Veroffentlichungen. Jetzt 
schon bestimmte Normen aufzustellen, ist verfruht. 

Als Leitsatze fur einen Entwurf zur Bekampfung der 
Bleikrankheit lassen sich folgende aufstellen : 

1.  Zum Nachweise der Bleikrankheit soll neben den 
klinischen Symptomen (Bleicolorit, Hamatoporphyrinurie) 
vor allem die Blutuntersuchung (basophile Kornelung bzw. 
Polychromasie) ausschlaggebend sein. 

2. Fur das Bleigewerbe sollen besonders vorgebildete, 
mit der Blutuntersuchung vertraute, unabhangige Arzte 
angestellt werden. 

3. Dem untersuchenden Arzte soll es uberlassen bleiben, 
gutachtlich den AusschluD eines Bleiarbeiters a u f G r u n d 
d e s G e s a m t b e f u n d e s zu beantragen. 

4. Tatsachlich Bleikranke mit komplizierenden Erkran- 
kungen sollen den Beruf wechseln. Staatliche Beihilfe soll 
den Ubergang zu einem anderen Berufe ermoglichen und 
den etwaigen Ausfall am Verdienst ersetzen. 

5. Durch Bleieinwirkung tatsiichlich krank gewordene 
Arbeiter und Arbeiterinnen sollen als Unfallkranke be- 
trachtet und entschadigt werden (Kontrolle auch durch 
Blutuntersuchung). Ihre Wiedereinstellung in den Arbeits- 
betrieb soll auf Grund des Blutbefundes jederzeit moglich 
sein, auBer wenn Folgeerkrankungen bestehen, die Invalidi- 
ta t  bedingen. 

Bei Abfassung dieser Punkte bin ich gegenuber fruheren 
Forderungen in mancher Beziehung von meinem Stand- 
punkte abgewichen. Fortgesetzte Beobachtungen in groBer 
Zahl efweiterten meine Kenntnis der Bleikrankheit und 
bestimmten mich dazu. Bei Erfullung aller dieser Forde- 
rungen konnen wir, wenn auch nicht die vollige Beseitigung 
der Bleikrankheit uberhaupt, so doch das Verschwinden 
der schweren Erkrankungsfalle an Blei erhoffen. Es wird 
nicht nur erreicht werden, daB manche Familie durch Ver- 
hinderung der Lahmlegung der Arbeitskraft ihres Ernahrers 
vor schweren Tagen bewahrt wird, sondern daB auch die 
Arbeitgeber sich ein gesundes, arbeitsfreudiges Personal er- 
ziehen und erhalten, das ohne vielen Wechsel ausdauernd 
im Interesse der Industrie tatig sein kann. Durch die Blut- 
untersuchung wird erreicht, daB die tatsachlich Bleikranken 
friihzeitig erkannt und der entsprechenden Fursorge zu- 
gefuhrt werden konnen, wahrend andere der Simulation 
uberfuhrt werden konnen. Im Sinne der ausgleichenden 
Gerechtigkeit konnen so die Segnungen unserer humanen 
Oesetzgebung den tatsachlich Kranken in groBerem Um- 
fange zuteil werden als bisher. 

Zur Bestimmung des Nickels mit Dimethyl- 
glyoxim. 

Von 0. BRUNCK. 
(EhlEeE. 26.m 1914) 

Vor mehreren Jahren habe ichl) gezeigt, daB das Tschu- 
gaeffsche Reagens nicht nur eine sehr genaue Bestim- 
mung des Nickels ermoglicht, sondern auch seine Trennung 
von zahlreichen anderen Metallen, insbesondere von den 
das Nickel am hiiufigsten begleitenden Elementen Kobalt 
und Eisen in einfachster Weise gestattet. Die Methode ist 
sehr in Aufnahme gekommen, namentlich seit der anfang- 
lich etwas hohe Preis des Reagenses so weit zuruckgegangen 
ist, daB er heute kaum mehr ein Hindernis fur die all- 
gemeine Anwendung bilden kann. Eine ganze Reihe von 
k'achgenossen hat die Methode nachgepruft und mit an- 
deren Methoden verglichen. In allen Fallen wurde ihre 
Genauigkeit und Brauchbarkeit bestatjgt. Insbesondere 
hat ihre Anwendung auf einen praktisch wichtigen Fall, 
die Bestimmung des Nickels im Nickelstah12), Eingang 
in die Praxis gefunden. 

In verschiedenen yeroffentlichungen, die sich rnit der 
Methode befaBten, wurden aber auch Vorschlage zu ihrer 
Abiinderung gemacht, oder es wurde auf Schwierigkeiten 
hingewiesen, die in bestimmten Fallen bei ihrer Anwendung 
erwuchsen. Bis jetzt habe ich dazu nur in einer kurzen 
Notiz3) Stellung genommen. Nach nunmehr siebenjahriger 
praktischer Erfahrung mochte ich im folgenden etwas 
niiher darauf eingehen. 

Die Methode beruht bekanntlich darauf, daB Nickel 
mit Dimethylglyoxim ein wohldefiniertes, krystallines 
Salz von der Zusammensetzung NiC,H,,N,O, bildet, das 
in Mineralsauren leichtloslich, in Wasser, verdunnter Essig- 
saure und Ammoniak praktisch unloslich ist. Da es sich 
ferner sehr leicht auswaschen und bis zur Gewichtskonstanz 
trocknen la&, eignet es sich in hervorragender Weise als 
Wageform fur Nickel. Ich habe empfohlen, den Nieder- 
schlag gleich nach der bei Siedehitze vorgenommenen Fal- 
lung auf einem Neubauer-Tiegel abzusaugen, bei 110" bis 
120" zu trocknen und zu wagen. Filtrieren und Auswaschen 
selbst sehr groBer Niederschlage nehmen nur wenige Mi- 
nuten in Anspruch und nach langstens 314 stundigem Trock- 
nen ist Gewichtskonstanz erreicht. Von verschiedener 
Seite wurde darauf hingewiesen, daB die Fallung erst nach 
einiger Zeit vollstandig sei, weshalb man den Nieder- 
schlag stehen lassen musse, bevor man filtriere. Es ist dies 
richtig. Filtriert man sofort, so scheiden sich aus dem Fil- 
trat nach einiger Zeit rote Nadelchen von Nickeldime- 
thylglyoxim aus. Das Gewicht des Niederschlags ist aber 
vie1 geringer, als dies bei der voluminosen Beschaffenheit 
erscheint. Es betrug bei zahlreichen Versuchen fast nie mehr 
als 1 mg entsprechend 0,2 mg Nickel, meist aber erheblich 
weniger. In den meisten Fallen wird man im Interesse der 
Zeitersparnis diese Menge vernachkssigen konnen. Wo es 
aber auf den hochsten Grad von Genauigkeit ankommt, 
empfiehlt es sich, vor dem Filtrieren 1 Stunde stehen zu 
lassen. Ich kann auf die in meiner eingangs zitierten Ab- 
handlung in dieser' Zeitschrift mitgeteilten Beleganalysen 
verweisen. Stets wurde unmittelbar nach der Fallung fil- 
triert, und doch betragt der Verlust nur in einem Falle 
0,2 mg Nickel. Sonst ist er uberall kleiner. Ein groBer Uber- 
schub an Ammoniak erhoht die Lijslichkeit um ein Geringes, 
wahrend Ammoniumchlorid auch in betrachtlicher Menge 
ohne EinfluB ist. Hingegen macht sich die losende Ein- 
wirkung des Alkohols bemerkbar, wenn das Volumen der 
alkoholischen Lijsung des Reagenses verhaltnismaBig groB 
ist gegenuber dem Gesamtvolumen der Flussigkeit, wenn 
man also groBere Mengen an Nickel aus sehr konzentrierter 
Liisung fallt. DaB P r e t t n  er4)  bei der Bestimmung 
des Nickels im Nickelstahl wesentlich groBere Differenzen 
erhielt, je nachdem er den Niederschlag sofort oder erst 

1) Angew. Chem. 20, 1844 (1907). 
2 )  Stahl u. Eisen 28, 331 (1908). 
3) &em.-Ztg. 37, 1374 (1913). 
4) Chem.-Ztg. 33, 396 (1909). 
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nach 24stiindigem Stehen filtrierte, diirfte auf die grol3en 
Massen von komplexen Eisensalzen zuriickzufiihren sein, 
sowie auf den groBen UberschuB von Weinsauren, die eine 
verzogernde Wirkung auf die Abscheidung des Nickel- 
salzes ausiiben. 

F. I b b o t s o n 5, will beobachtet haben, daB das Nickel- 
dimethylglyoxim gegen Ende des Auswaschens triibe durchs 
Filter gehe, und glaubt auch, daB die Liislichkeit des 
Niederschlages in heiBem Wasser nicht zu vernachliissigen 
sei. Er empfiehlt zur Behebung dieser Mange1 einen Zusatz 
von Ammoniumnitrat zum Waschwasser. Diese Besorgnis 
I b b o t s o n s ist grundlos. Das Triibedurchlaufen beim 
Auswaschen von Niederschlagen tritt nie ein, wenn diese 
krystallin sind, sondern nur bei amorphen, die Neigung zur 
Bildung colloidaler Liisungen zeigen. Es ist auch von 
keinem der zahlreichen Forscher beobachtet worden, die 
sich rnit der Methode beschaftigt haben. Die Liislichkeit 
des Niederschlages in heiI3em Wasser ist so gering, daB sie 
keinen bemerkbaren EinfluB auf das Resultat ausiibt, 
selbst wenn man das Auswaschen vie1 langer fortsetzt als 
notig ist. 

Uber die zweckmiil3igste Form, in der man das Nickel 
nach der Fallung rnit Dimethylglyoxim zur Wagung bringt, 
gehen die Ansichten sehr auseinander. H. W d o  w i s -  
c e w s ki6)  schlug als Erster vor, den Niederschlag auf 
einem gewohnlichen Filter zu sammeln, nach dem Aus- 
waschen noch feucht an der Luft im gewogenen Tiegel zu 
vergluhen und als Nickeloxydul zu wiigen. A. I w a n i c k i7)  
erklart, daB dies Verfahren keine genauen Resultate geben 
konne wegen der leichten Sublimierbarkeit des roten Salzes 
schon bei verhaltnismaBig niedriger Temperatur. Er zieht 
es vor, den Niederschlag auf einem Filter zu sammeln und 
samt diesem bei 120-125" zu trocknen und zu wagen. Das 
Gewicht des Filters ermittelt er nicht durch vorheriges 
Trocknen und Wagen, sondern er nimmt ein zweites, gleich 
schweres Filter, durch das er, um beide Filter der gleichen 
Behandlung zu unterziehen, das Filtrat hierdurch gieBt und 
Niederschlag und leeres Filter mit der gleichen Menge heiBen 
Wassers auswkscht. Beide werden zusammen in einem 
Wageglaschen getrocknet und gewogen. Hierauf wird das 
Filter entfernt und wieder gewogen und schlieBlich das Ge- 
wicht des leeren Wageglaschens festgestellt. Aus diesen 
Daten ergibt sich das Gewicht des Niederschlags. W d o - 
w i s c e w s k is) hingegen behauptet, daB ein Verlust an 
Nickel nicht stattfinde, wenn man rnit der notigen Vorsicht 
arbeite. Der Niederschlag miisse noch feucht samt dem 
Filter in ein zweites feuchtes Filter eingewickelt werden, 
worauf man die ganze Masse durch schwaches Erhitzen in 
einem Tiegel langsam verkohlt. Dann erst wird die Tempera- 
tur gesteigert. P. B o g o 1 u b o f f s )  stimmt dem zu. Er 
fiihrte eine Reihe vergleichender Analysen aus, wobei er 
den Niederschlag einmal auf einem Neubauertiegel absaugt 
und in der von mir empfohlenen Weise zur Wagung bringt, 
das anderemal nach W d o w i s c e w s k i als NiO wagt. 
Die Resultate stimmen recht gut uberein, fallen sogar bei 
dem letzteren Verfahren um eine Kleinigkeit zu hoch aus, 
da das Nickeloxydul leicht etwas Kohlenstoff einschlieBt. 
Auch I b b o t s o n (1. c.) bestatigt, daB das Nickelsalz sich 
ohne Verluste in Oxydul uberfiihren lasse. Da er dem Wasch- 
wasser ja Ammoniumnitrat zusetzt, kann er den Nieder- 
schlag naturlich nicht direkt zur Wagung bringen. 

Ich habe mich iiberzeugt, daB es tatsachlich moglich 
ist, das Nickeldimethylglyoxim ohne Verluste zu vergluhen 
bei Einhalten der angegebenen VorsichtsmaBregeln. ES 
ware dies kaum moglich, wenn es beim Erhitzen auf 250" 
unzersetzt sublimierte. Es findet vielmehr bei dieser Tem- 
peratur eine Zersetzung des Salzes unter starker Gasent- 
wicklung statt, wobei Teile des noch unzersetzten, trocknen 
Niederschlags als auBerst feiner, roter Staub mitgerissen 
werden, was den Anschein erweckt, als entweiche ein roter 
Dampf, 1st der Niederschlag aber von einer unverletzten, 
doppelten Schicht von Filterkohle eingehiillt, so wird der 

5 )  Chem. News 104, 224. 
6 )  Stahl u. Eisen 28, 960 (1908). 
7)  Stahi u. Eisen 28, 1646 (1908). 
8 )  Stehl u. Eisen 28, 338 (1909). 
9) Stahl u. Eisen 30, 458 (1910). 

mote Staub zuruckgehalten, gewissermaBen abfiltriert. Im- 
nerhin erfordert diese Arbeitsweise sehr grol3e Vorsicht 
ind einige Erfahrung. Im Anfang wird man zunilchst 
neist einen MiBerfolg zu verzeichnen haben. DaB aber 
las Verfahren von W d o w i s c e w s k i einfacher sei als 
las von mir empfohlene, will mir nicht einleuchten. Doch 
iat es den unbestreitbaren Vorteil, daB der teure Neubauer- 
(iegel entbehrlich wird, was bei den heutigen enormen Platin- 
xeisen besonders dort ins Gewicht fallt, wo ganze Reihen 
lerartiger Analysen nebeneinander auszufiihren sind, wie 
:. B. bei der Untersuchung des Nickelstahls in Eisenhutten- 
aboratorien. Ich habe mich daher bemiiht, einen Ersatz 
'iir den Filtriertiegel aus Platin zu finden, ohne zum Asbest 
tls Filtermaterial zu greifen, bei dessen Verwendung sowohl 
lie Genauigkeit a19 auch die Einfachheit der Methode eine 
EinbuBe erleidet. Der auf meine Veranlassung von der 
Firma W. C. H e r a e u s in H a n a u angefertigte Filtrier- 
;iegello) ist ein gewohnlicher Goochtiegel, auf dessen Sieb- 
3oden eine Filterschicht aus Platinmohr fest eingehannt ist. 
Der Tiegel, der bereits in Hunderten von Exemplaren im 
3ebrauch ist, hat sich in der Praxis sehr bewahrt. Er eignet 
iich besonders in solchen Fallen, wo der Niederschlag nicht 
Zegliiht zu werden braucht. Doch vertragt er bei vorsich- 
;igem Anwarmen auch dunkle Rotglut. Nur wenn man den 
loch nassen Tiegel unvorsichtig mit freier Flamme erhitzt, 
Cann durch den sich plotzlich entwickelnden Wasserdampf 
iie Filterschicht als zusammenhangender Kuchen abge- 
iprengt werden. Beim Reinigen des Tiegels ist es unbedingt 
notwendig, daB man die zum Liisen der festhaftendenTeilchen 
les Niederschlags benutzte Saure und ebenso auch das 
Waschwasser durch die Filterschicht hindurch saugt. Spult 
man einen derartigen Filtriertiegel nur oberflachlich rnit 
Saure und Wasser ab, so kommt es vor, daB beim Erhitzen 
lie Platinteilchen im Innern der Schicht durch Kohlenstoff 
Dder andere Zersetzungsprodukte der Niederschlage fest 
verkittet werden, wodurch die Filtrierfahigkeit und natur- 
lich auch die Genauigkeit der Resultate leidet. Aber auch 
bei sorgfiiltigster Behandlung verringert sich nach langerem 
Gebrauche, insbesondere wenn haufig alkalische Liisungen 
Eiltriert werden, die Filtriergeschwindigkeit. Es tritt eine 
scheinbare Verstopfung der Filterporen ein, die sich auch 
durch das von H e r a e u s  angegebene Mittel - Durch- 
saugen einiger Kubikzentimeter Konigswasser - nicht be- 
heben 1aBt. Saugt man aber ein wenig verdiinnte FluB- 
saure durch die Filterschicht und wascht sofort rnit heil3em 
Wasser nach, so ist die urspriingliche Durchlassigkeit wieder 
hergestellt. Fein verteiltes Platin hat bekanntlich die Eigen- 
schaft, kolloidal geloste Kieselsaure zu adsorbieren. Diese 
verstopft die Poren und umgibt die Platinteilchen mit einer 
Hiille, die sie vor dem Angriffe des Konigswassers schutzt. 

In  der technischen Analyse wird die Methode haupt- 
sachlich zur Bestimmung des Nickels neben Kobalt vonseiten 
der Nickelwerke benutzt, sowie in den Eisenhiittenlabora- 
torien zur Bestimmung des Nickels im Nickel- und Chrom- 
nickelstahle. Im ersteren Falle wird in der Regel so ver- 
fahren, daB man zuerst Nickel und Kobalt zusammen durch 
Elektrolyse bestimmt und dann in der Lijsung beider Me- 
talle das Nickel mit Dimethylglyoxim fallt. Sind beide Me- 
talle in groBerer Menge vorhanden, so kann man auch in 
einem aliquoten Teile der auf ein bestimmtes Volumen ge- 
brachten %sung Nickel und Kobalt elektrolytisch abschei- 
den und im Reste das Nickel mit Dimethylglyoxim fallen. 

Am hkufigsten wird wohl die Methode bei der Analyse 
des Nickelstahls angewendet, und die meisten Veroffent- 
lichungen beziehen sich auf diesen Spezialfall. Der grol3e 
Vorteil gegeniiber den friiher ublichen Methoden beruht 
darauf, daB dasNickel direkt in der Liisung der Stahlprobe be- 
stimmt werden kann, da weder das Eisen, noch die anderen 
in derartigen Spezialstahlen vorkommenden Metalle, wie 
Chrom, Mangan, Molybdan, Vanadium, Titan, Kupfer usw. 
bei der Bestimmung stijrend wirken. Die ganze Analyse 
erfordert einschlieBlich Abwagen und Auflosen der Probe 
nur ll/z Stunden Zeit, wovon die Halfte auf das Trocknen 
des Niederschlags kommt. An Schnelligkeit diirfte sie nur 
von der Mooreschen maBanalytischen Methode iiber- 

10) Chem.-Ztg. 33, 649 (1909). 
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troffen werden, die dafiir einige Nachteile gegenuber jener 
aufweist. Sehr genau und rasch ausfiihrbar ist nach ver- 
gleichenden Versuchen von P r e t t n e r (1. c.) auch die 
Methode von G r o D m a n n  und H e i l b o r n " ) ,  die auf 
der Fallbarkeit des Nickels mit Dicyandiamidin beruht ; 
wenn sie auch etwas mehr Zeit wie die Dimethylglyoxim- 
methode verlangt. 

Die Genauigkeit der letzteren Methode gestattet, mit 
vie1 kleineren Enwagen zu arbeiten wie friiher. Wahrend 
sonst meist 5 g  angewandt wurde, genugt hier der zehnte 
Teil. Trotzdem werden vielfach noch wesentlich groBere 
Substanzmengen verwendet. Man mu0 dann einen sehr 
groBen UberschuB von Weinsaure verwenden, um das Eisen 
in Ldsung zu halten, wenn man es nicht yorzieht, die Haupt- 
menge des Eisens durch Ausziehen mit Ather zu entfernen, 
wie dies in vielen Eisenhuttenlaboratorien ublich ist. Im 
ersteren Falle wird aber die Abscheidung des Nickeldime- 
thylglyoxims verzogert, wiihrend das letztere Verfahren die 
Methode unnotig kompliziert. 

Kobalt war friiher im Nickelstahl nur in den minimalen 
Mengen vorhanden, wie sie durch das Handelsnickel hinein- 
gebracht werden, das durchschnittlich etwa 1 yo Kobalt 
enthalt. In neuerer Zeit kommen aber Legierungsstahle 
unter den verschiedensten Namen in den Handel, die neben 
Nickel auch betrachtliche Mengen Kobalt enthalten. Bei 
der Ubertragung der von mir fur Nickelstahl angegebenen 
Arbeitsweise auf solche Kobaltstahle ist man nun auf Schwie- 
rigkeiten gestoBen, indem der Nickelniederschlag kobalt- 
haltig wurde. H e i n r i c h K 6 n i 8 1 2 )  hat darauf hin- 
gewiesen und eine Kontroverse mit N. W e  1 w a r t13) und 
0. B a u e r und E. D e i s ,la) hervorgerufen, in die ich rnit 
einer kurzen Notiz 15) eingegriffen habe. Hier mochte ich 
etwas naher auf die Verhaltnisse eingehen. 

Macht man eine mit Dimethylglyoxim versetzte Kobalt- 
losung ammoniakalisch, so entsteht ein leicht losliches 
komplexes Kobaltsalz, das neben Ammoniak auch Dime- 
thylglyoxim enthalt. 1st aber gleichzeitig Ferrisalz in 
groBerer Menge vorhanden, so entsteht auch bei Gegenwart 
von Weinsaure ein voluminoser, amorpher, rotbrauner 
Niederschlag. Dieser verstopft beim Filtrieren nach kurzer 
Zeit die Filterporen und 1aBt  sich auch durch Auswaschen 
unter Dekantieren nicht vollig rein erhalten. Er stellt eine 
Eisen-Kobaltiverbindung des Dimethylglyoxims dar und 
enthalt beide Metalle ungefahr im Verhaltnis 1 : 1. Sind 
in der Eisen-Kobaltlosung nur Ferroionen vorhanden, so 
bleibt sie auf Zusatz von Dimethylglyoxim und Ammoniak 
vollkommen klar. Der unlosliche Eisen-Kobaltniederschlag 
entsteht durch Oxydationswirkung des Ferrisalzes ; denn 
er bildet sich auch bei Gegenwart groBerer Mengen des letz- 
teren nicht, wenn man die Oxydation durch Zusatz eines 
Reduktionsmittels, z. B. schweflige Saure, verhindert. 

Daraus erklaren sich die schlechten Resultate bei der 
Analyse von Kobalt-Nickelstahl. Arbeitet man wie beim 
gewohnlichen Nickelstahl, so erhalt man einen Niederschlag, 
der in der Hauptsache aus den roten Nadeln des Nickel- 
dimethylglyoxims besteht, zwischen denen man deutlich 
den amorphen rotbraunen Kobalti-Eisenniederschlag er- 
kennen kann. Beim Vergliihen desselben erhalt man ein 
Nickel, das nicht nur Kobalt, sondern auch Eisen enthalt. 
Aus diesem Verhalten erkliren sich die Widerspriiche der 
verschiedenen Forscher. K 6 n i g fallt bei Gegenwart des 
gesamten Eisens und erhalt natiirlich einen kobalthaltigen 
Niederschlag, wahrend B a u e r und D e i s s , die vorher 
das Eisen nach R o t h e entfernen, richtige Werte finden. 
Es ist aber nicht notwendig, das letztere Verfahren anzu- 
wenden. Es genugt, alles Eisen in Ferroionen iiberzufiihren. 
Daher gelingt die Bestimmung des Nickels bei Gegenwart 
von Eisen und Kobalt ohne weiteres bei der Fallung aus 
essigsaurer Lijsung, wobei die Reduktion des Eisens auch 
bei Abwesenheit von Kobalt Vorbedingung ist. Will man 
das Nickel aus ammoniakalischer Lijsung fallen, so redu- 

11) Stahl u. Eisen 29, 143 (1909). 
12) Chem.-Ztg. 37, 1106 (1913). 
1s)  Chem.-Ztg. 37, 1224 (1913). 
14) Chem.-Ztg. 37, 1374 (1913). 
16) Chem.-Ztg. 37, 1374 (1913). 

ziert man die konzentrierte Lijsung durch Erhitzen mit 
schwefliger Same und fugt dann noch, um eine Wiederoxyda- 
tion durch den Luftsauerstoff zu verhindern, einen Uber- 
schuB von ca. 5-10 ccm an gesattigter Schwefligsaure- 
losung zu. Dann erst verdunnt man mit heiBem Wasser 
und fallt in der iiblichen Weise. Die Menge des Dimethyl- 
glyoxims bemesse man nicht zu knapp. Am sichersten geht 
man, wenn man das Fiinffache der geschiitzten Menge von 
Nickel plus Kobalt anwendet. 

Nachstehend seien einige Beleganalysen mitgeteilt, die 
unter Anwendung abgemessener Volumina von Lijsungen 
genau bekannten Gehaltes ausgefiihrt wurden, wobei die 
Kontrolle am sichersten ist. Die Fallung wurde teils in essig- 
saurer, teils in ammoniakalischer Liisung ausgefiihrt. 

A. F i i l l u n g  a u s  e s s i g s a u r e r  L o s u n g .  Aus- 
fiihrung in der von mir16) beschriebenen Weise. Es wurde 
unmittelbar nach der Fallung filtriert : 

1. Angewandt: 0,02185 g Ni 
0,0430 ,, Co 
0,208 ,, Fe 

Gefunden: 0,1077 ,, Nickeloxim = 0,0219 g Ni 
2. Angewandt: 0,02185 ,, Ni 

0,0860 ,, Co 
0,208 ,, Fe 

3. Angewandt: 0,02185 ,, Ni 
0,0430 ,, Co 

Gefunden: 0,1072 ,, Nickeloxim = 0,0218 g Ni 

0,416 ,, Fe 
Gefunden: 0,1057 ,, Nickeloxim = 0,0215 g Xi 

4. Angewandt: 0,02185 ,, Ni 
0,0860 ,, Co 
0,416 ,, Fe 

Gefunden: 0,1071 ,, Nickeloxim = 0,0218 g Ni 

B. F a l l u n g  a u s  a m m o n i a k a l i s c h e r  L o -  
s u n g. Die Lijsung der Metallsalze wurde mit 3 g Wein- 
skure versetzt und dann unter Erhitzen schweflige Saure 
zugefugt, bis die orangegelbe Farbe in Rosenrot umgeschlagen 
war. Dann wurden noch 5-10 ccm zugegeben, mit heiBem 
Wasser auf ca. 300 ccm verdunnt und in iiblicher Weise 
gefallt. 

5. Angewandt: 0,02185 g Ni 
0,0430 ,, Co 
0,400 ,, Fe 

6. Angewandt: 0,0087 ,, Ni 
0,0430 ,, Co 
0,400 ,, Fe 

7. Angewandt: 0,02185 ,, Ni 
0,0430 ,, Co 
0,400 ,, Fe 

8. Angewandt: 0,02185 ,, Ni 
0,0400 ,, Co 

Gefunden: 0,1074 ,, Nickeloxim = 0,0218 g Ni 

Gefunden: 0,0437 ,, Nickeloxim = 0,0089 g Ni 

Gefunden: 0,1076 ,, Nickeloxim = 0,02185 g Ni 

0,400 :, Fe 
Gefunden: 0,1071 ,, Nickeloxim = 0,02175 g Ni 

Bei 5 und 6 wurde gleich nach der Fallung filtriert, 
bei 7 und 8 nach l/,stiindigem Stehen im bedeckten Becher- 
glase. 

Aus diesen Versuchen geht hervor, daB die Bestimmung 
des Nickels auch bei Gegenwart von Eisen und Kobalt in 
einwandfreier Weise gelingt. Wenn ich friiher diese Moglich- 
keit nicht in den Kreis meiner Versuche gezogen hatte, so 
lag dies einfach daran, daB kein Bediirfnis dafiir vorhanden 
war. Denn bei vollstiindigen Analysen wird man doch im- 
mer meist das Eisen vom Kobalt und Nickel nach dem 
Acetatverfahren abscheiden. Das Ausziehen rnit Ather ist 
nur ublich, wenn das Eisen selbst in der Probe nicht be- 
stimmt werden soll. Dabei ist aber zu beriicksichtigen, daD 

16)  Bngew. Chem. 20, 1850 (1907). 
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das Kobaltchlorid in Ather nicht unbetrachtlich loslich 
ist, so daB die atherische &sung wiederholt mit verdiinnter 
Salzsaure ausgeschuttelt werden mu& falls auch das Ko- 
balt bestimmt werden soll. Hat man Nickel von Kobalt 
und Eisen in der oben beschriebenen Weise getrennt, so kann 
man im Filtrate das Dimethylglyoxim durch wiederholtes 
Eindampfen mit Salzsaurse zerstoren und Eisen und Kobalt 
nach einer der bekannten Methoden trennen. 
Freiberg i. S., Chemisches Laboratorium der Bergakademie. 

[A. 52.1 

Eine neue Riihrwerkskonstruktion. 
Vortrag, gehalten in der Versammlung des Miirkisohen Berirkavereins 

am 17. M&rs 1914. 

Von LUDWIQ WICKOP, Cbem.-Ingenieur. 
(Elngeg. la/& 1914.) 

Ruhrwerkc verwendet man in der Industrie hauptslich- 
lich zum Mischen von Flussigkeiten untereinander, sowie 
zum Mischen von solchen rnit festen Stoffen, haufig auch 
zum Mischen mit Gasen. 

Die Zwecke des Ruhrens sind sehr mannigfaltig, und es 
ist deshalb auch die Zahl der verschiedenen in der Technik 
zur Verwendung kommenden Ruhrwerkskonstruktionen sehr 
groB. 

An erster Stelle ist wohl hier das Umriihren mit Gas- 
blasen zu nennen; man verwendet hierzu einen Dampf- 
strahl-LufMruckapparat, ein sogenenntes Ruhrgeblase, wel- 
ches durch die Firma Gebr. Korting in Hannover in der 
ganzen industriellen Welt bekannt ist. In allen Fallen ist 
dieser Apparat jedoch nicht rnit Vorteil zu verwenden, 
auch kann demselben ein verhaltnismaBig groBer Dampf- 
konsum nicht abgesprochen werden. 

Als Vorbild der mechanischen Ruhrvorrichtungen ist 
wohl der Handquirl anzusehen; es sind auch Ruhrwerke 
nachdiesem Prinzip konstruiert, und zu industriellen Zwecken 
in groBer Anzahl und in mannigfacher Ausfuhrung fur 
Hand- und Maschinenbetrieb in Gebrauch. 

Die einzelnen Anordnungen, wie Flugel-, Planeten-, Pro- 
peller- usw. Ruhrwerke hier naher zu beschreiben, erubrigt 
sich, da sie jedem in der chemischen Technik stehenden 
aus eigener Praxis bekannt sind. 

Die einzelnen Konstruktionen haben nun ihre Vorteile 
und ihre Nachteile. 

Es kommt sehr darauf an, wie ein Riihrwerk ange- 
ordnet ist, wie es mischt und ruhrt, ob es auch samtliche 
Teile der zu ruhrenden Fliissigkeit in Bewegung bringt, 
oder ob es nur Teile des GefaBinhaltes in geniigende Be- 
rihrung bringt, und andere nur ungiinstig beeinfluBt werden, 
wieviel Kraft und Zeit es beansprucht, um ein gewisses 
Quantum zu leisten, uberhaupt, ob es seinen Zweck er- 
fUllt.  

Bei dem stchenden Riihrwerk, wie es ja meistens fur 
Flussigkeiten verwendet wird, ist es bekanntlich sehr 
wesentlich, daB es die zu mischende und zu ruhrende Masse 
nicht einfach vor sich herschiebt, sondern, daB auch ein 
wirkliches Mischen erreicht wird. 

Zu diesem Zwecke bringt man nun vielfach an den 
Wanden der RuhrgefaBe Leisten, sogenannte Wellenbrecher, 
an. An diesen stoBt sich die in Bewegung versetzte Flussig- 
keit, hierdurch wird den Flussigkeitsteilchen eine andere 
Richtung gegeben wie die, welche sie durch die Bewegung 
der Ruhrflugel oder Schrauben erhalten, und hierdurch 
wird dann wieder eine innigere Mischung der Masse ver- 
ursacht. 

Auch hat man Anordnungen getroffen, bei denen in 
einem GefaBe verschiedene Ruhrwerke angebracht sind, die 
jedea nur einzelne Teile der umzuriihrenden Masse in Be- 
wegung setzen. Hierbei brechen sich dann einzelne Teile 
der gebildeten Mischwellen an den Beriihrungsstellen, wo- 
durch wieder andere Teile der Mischung miteinander in 
Beriihrung kommen und eine bessere Mischung veranlaRt 
wird . 

Auch laBt man einzelne Teile eines Riihrwerkes in ver- 

schiedener Richtung arbeiten, was ebenfalls eine gute 
Mischung hervorruft. 

Solche Konstruktionen mu13 man z. B. anwenden, wenn 
die GefiiOe, in welchen das Riihren vor sich gehen soll, 
keinen kreisformigen Querschnitt haben, also bei quadra- 
tischem oder rechteckigem Kasten. 

In  diesen baut man auch wohl zwei oder mehrere ein- 
zelner Riihrsysteme ein, um eine innige Mischung zu er- 
halten. 

Solche Konstruktionen sind verhaltnismaBig kompliziert, 
daher kostspielig und beanspruchen vie1 Kraft, verteuern 
deshalb oft die Fabrikation nicht unbetrachtlich. 

Alle diese Nachteile hat nun die Konstruktion, welche 
ich hier besprechen mochte, nicht aufzuweisen. Im Gegen- 
teil hat diese sehr einfache Anordnung bedeutende Vor- 
zuge gegen alle anderen bisher gebrauchlichen Riihrwerks- 
konstruktionen. 

Diese besonderen *Vorzuge sind, kurz zusammengefaBt, 
die folgenden : 

Inniges, durchaus gleichmaBiges Vermischen in allen 

erheblich abgekiirzte Mischdauer, 
bedeutend verringerter Kraftbedarf, 
weniger Konstruktionsteile in der Flussigkeit, 
lange Lebensdauer, 
leichte Reinigung, 
in jedem Material herstellbar. 
Das Ruhrwerk, um welches es sich hier handelt, wird 

von der Ruhrwerkefabrik, G. m. b. H. in Berlin, Gerichts- 
straBe 2, welche die betreffenden Patente besitzt, in den 
Handel gebracht, seine Konstruktion ist aus nachstehender 
Zeichnung im Prinzip zu ersehen. 

Hohenlagen, 

m u 

, 

Das Riihrwerk selbst besteht aus einem einfachen Flugel, 
dessen Form so gewiihlt ist, daB die durch die zentrifugale 
Wirkung hervorgerufene trichterformige Absenkung der 
Oberflache gunstig beeinfluBt wird, und verbraucht selbst 
bei schneller Umdrehung nur sehr wenig Kraft. 

Der Antrieb geschieht in bekannter Weise mit Kegel- 
raderubersetzung von der auf dem GefaB montierten hori- 
zontalen Welle aus. 

Eine besondere Eigentumlichkeit dieser Riihrwerks- 
vorrichtung sind nun die besonders geformten Wellen- 
brecher, welche in dieser Form bisher noch nicht zur An- 
wendung gekommen sind. 

Dieselben sind nicht, wie es bisher bei anderen Riihr- 
apparaten der Fall ist, an den Wanden des GefaBes stabil 
befestigt, sondern befinden sich an in der Hohenrichtung 
verschiebbaren Stangen, welche man durch eine sehr ein- 
fache Anordnung beliebig einstellen kann. 

Sie konnen je nach dem Zweck, welchem sie dienen 
sollen, beliebig ausgebildet werden. Bei Gebrauch sind 
diese Brecher so einzustellen, daB sie gerade die Oberflache 
der ruhenden Flussigkeit schneiden, wodurch sie bei der 
Bewegung des Mischflugels eine Storung der im Fliissig- 
keitsflugel und in dem durch die Riihrbewegung gebildeten 
Trichter vorhandenen Oberflachenspannung bewirken. 

Durch diese Storung der Oberflachenspannung tRird er- 
reicht, daB sich die Flussigkeit, welche sich ohne diese 
Leisten nur in konzentrischer Kreisbewegung um die Achse 


