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schon seit lgngerer Zeit, ahnliche Bestrebungen, die durch den 
Weltkrieg zweifellos auch besonders gefordert werden diirften, 
durchzusetzen und besonders der Chemie daa Verstiindnis weiter 
Kreise zu erschlielen. Der Bromberger Oberlehrer L T r i n  k -  
w a 1 t e r hat in einem sehr beachtenswerten Aufaatz iiber: ,,F r a g e n 
d e s  c h e m i s c h e n  U n t e r r i c h t s "  in derzeitschrift: ,,Am 
der Natur" (1917, S. 380-387 und 456-463) nicht mit Unrecht 
darauf hingewiesen, daB man auch die fiihrenden Geister der Chemie 
nicht ganz von den Vorwurf freispreohen konne, daB me sich zu 
wenig bemiihten, weitere Kreise fiir die Bedeutung chemischer 
Forschung zu interessieren; und auch seine weitere Bemerkung, 
daD die Vertreter anderer Wissenschaften und der Kunst den Che- 
mikern auf' dem Gebiet einer gesunden Popularisierung der Wissen- 
schaft weit iiber seien, entbehrt durchaus nicht einer gewissen 
Berechtigung. Andererseits darf man aber auch nicht verkennen, 
daB in neuerer Zeit daa Interesse f i i r  die Chemie in groBeren Krei- 
sen etwaa gewaohsen ist. Allerdings gibt es auch heute noch 
manche Chemiker, die allen solchen Bestrebungen mit einem ge- 
wissen MiBtrauen gegeniiberstehen, weil sie daraus eine Gefilhrdung 
des rein wissenschaftlichen Charakters der Chemie befiirchten. 

Was Prof. K 1 a t t iiber die Bedeutung der Naturwissenschaften 
und besonders der Chemie fiir die staataburgerliche Erziehung 
sagt, die nach seinen Wiinschen schon auf der Schule einsetzen 
sollte, enthiilt ebenfalls eine ganze Reihe von h g u n g e n ,  denen 
auch dejenige seine Zustimmung nicht versagen wird, der eine 
allgemeine Einfiihrung in die Volkswirtschaft weniger der Schule 
als den Hochschulen zur Aufgabe stellen moohte. Ganz richtig wird 
allerdings bervorgehoben, daO die groBen Machte unserer Volks- 
wirtschaft, Landwirtschaft und Industrie, ihre Bedeutung, ihre 
Bediirfniaae und ihre gegenseitigen Abhiingigkeitaverhilltnisse nur 
dejenige verstehen kann, der iiber einige naturwissenschaftliche 
Kenntnisse verfligt. ,,Eine Durohdringung der ohemisch-technischen 
Taffiachen mit volkswirtachaftlichen Gesichtapunkten, daa ist in 
der Tat daa Ideal, dem auch der Technologe wird naohstreben 
miissen, der im Unterricht auf der Hochschule auch auf die An- 
gehorigen anderer Berufe wird einwirken wollen." Bis jetzt ist ein 
Versuch, die Volkswirtschaft im naturkundlichen und chemischen 
Unterricht darzustellen, noch nicht in befriedigender We& gemacht 
worden. Es ist aber sehr beachtenswert, daB jetzt auch aus den 
Kregen der Lehrerschaft heraus der Wunsch geiiuBert wird, 
eine solche Anleitung zu erhalten. 

M m  wird in der Tat unter Beriicksiohtigung der leider fest- 
stehenden Tatsache, daB auch im dentachen Volk die Kenntnisse 
von den Errungensohaften der Technik und der Industrie noch vie1 
zu wenig verbreitat sind, immer wieder darauf aufmerksam machen 
miissen, defies, wieKlattsehrr icht igsagt ,n icht  d i e  r o h e  
K r a f t  d e r  A r b e i t s f a u s t e  a l l e i n  i s t ,  d i e D e u t s o h -  
l a n d s  I n d u s t r i e  g e s c h a f f e n  h a t ,  s o n d e r n  d a E  
e s  v o r  a l l e m  g e i s t i g e  K r i L f t e  g e w e s e n  s i n d ,  d e n e n  
m a n  d e n  A u f s o h w u n g  v o n  H a n d e l  u n d  I n d u s t r i e  
z u v e r d a n  k e n h a t .  Nicht nur die jetzt so beliebte Chemie 
des Krieges gilt es kennen zu lernen, sondern den Versuoh zu machen. 
dem Sohiiler und Studenten mit Hilfe einiger passend ausgewiihlter 
Beispiele aus der Geschichte der chemischen Industrie einen Einblick 
in dieses gewaltige Gebiet nationaler Arbeit zu verschaffen. Wenn 
man dadurch zu dem Ergebnis gelangt, Deutachlands Stellung in 
der Weltwirtachaft frei von chauvinistisohen Vorurteilen allmahlich 
zu begreifen, so bedeutet daa in der Tat auoh ein Stuck nationaler 
Erziehung. 

Herr Prof. K 1 a t t , der mit seinen Schiilern von Gorlitz aus 
vielfaoh teohnische Betriebe beaichtigt hat, hiilt es auch fiir 
notwondig, bei der vorherigen Erortemng dieser Besichtigungen daa 
soziale Moment nicht zu vergeasen. Wmmherziges soziales Empfin- 
den zu wecken, ist sicherlich ebenfalls eine vaterliindisch wert- 
volle Arbeit, die in den obersten Klaasen, aber wohl besser noch 
rtuf den Universiaten und technischen Hochschulen, wie auch auf 
den Handelshoohschulen, niemals vergessen werden sollte, da dooh 
gerade die dentache Sozialpolitik den anderen Polkern a h  ein vor 
dem Kriege auch im feindlichen Auslande stets neidlos anerkanutes 
Vorbild gegolten hat, ein Urteil, daa auch heute noch seine volle 
Bereohtigung beaitzt. 

Wir werden ma zweifellos auch nach dem Kriege mit den Frac 
gen dea chemisohen Unterriohta auf den Schulen und Hochsohulen 
eingehend befaasen miiseen. Dabei wird es vor allem anoh erforderlioh 
win, darauf hinznarbeiten, d a B  d i e  j e t z t  l e i d e r  n o c h  
v e r h O l t n i s m B E i g  l o s e n  B e z i e h u n g e n  z w i s c h e n  
d e n  a k a d e m i s o h e n  L e h r e r n  u n d  d e n  S c h u l p L d a -  

g o g e n  i m  e n g e r e n  S i n n e  f e s t e r  g e k n i i p f t  w e r -  
d e n ,  denn nur durch eine gemeinsame Arbeit wird es sohlieBlich 
gelingen konnen, die einer notwendigen Erweiterung des natur- 
wissenschaftlichen und speziell des chemischen Unterrichta ent- 
gegenstehenden Schwierigkeiten im allgemeinen Interesse zu iiber- 
winden. [A. 98.1 

Glycerinbestimmung nach dem Jodidverfahren 
mit kleinen Mengen Jodwasserstoffsaure (Halb- 

mikro jodidverfahren). 
Von R. NEUMAX~N. 

(MltteIlung aus dem chemischen Laboratorium des Apoliowerkea 
Wieu-Slmmering.) 

Die quantitative Bestimmung des Glycerins nach dem Verf. von 
Z e i 8 e 1 - F a n t ol) konnte sich trotz mancher Voniige gegeniiber 
anderen Glycerinbestimmungsmethoden keinen allgemeinen Eingang 
in die chemische Praxis verschaffen. Es wurde ihr vielfach die ver- 
hiiltnismiiBig lange Ausfiihrungsdauer und insbesonden der hohe 
Preis der in Betracht kommenden Reagenzien zurn Vorwurfe ge- 
macht, und man fand sie daher als technische Untersuchungsmethode 
ungeeignet. In den gegenwiirtigen Kriegszeiten kommt neben den 
noch hoheren Kosten der Chemikalien auch die schwere Beschaffungs- 
moglichkeit der Jodwaaserstoffsaure hinzu, was ein konstantes 
Arbeiten nach dem Jodidverfahren vollig unmoglich macht. 

Die Bestrebungen gingen infolgedessen dahin, den Verbrauoh an 
Jodwasserstoffsiiure wesentlich zu verringern, und es warder Gedanke 
naheliegend, durch Umgestaltung der Jodidmethode in ein Mikro- 
verf. zum Ziele zu gelangen. Eine Mikroanalyse im wahrsten Sinne 
dea Wortes ware fiir technische Zwecke selbstverstihdlich undenkbar, 
da unseren Betriebs- und Untersuchungslaboratorien wohl sohwerlich 
eine Mikrowage zur Verfiigung steht, ja in den meisten Filllen die 
Unterbringung einer solchen infolge Mangel an geeigneten %urn- 
lichkeiten ganz unmoglich ware. Es blieb somit zur Losung dieser 
Aufgabe nur der Weg, bei moglichster Herabsetzung der Jodwaaser- 
stoff menge die Konzentration der zu untersuchenden glycerinhal- 
tigen Substanz derart zu wahlen, daO das Gewicht des gebildeten 
Jodsilbers auf einer gewohnlichen, guten, analytischen Wage - 
wie sie sioh in jedem besser eingerichteten chemischen Laboratorium 
vorfindet - festgestellt werden kann, um daraus mit geniigender 
Genauigkeit den Glyceringehalt zu ermitteln. 

Eine Anzahl im hiesigen Laboratorium ausgefiihrter Versuche 
hat gezeigt, daB das Jodidverfahren bei Benutzung beliebig geringerer 
Mengen der Probesubstanz und entaprechend herabgesetzter Quanti- 
titen der Reagentien ebenso gut verwendbar ist wie bei genauer Ein- 
haltung der von Z e i s e 1 - F a n t o angegebenen Arbeitaweiee. 
So wurden zum Beispiel statt der vorgeschriebenen 5 ccrn bloB 2 ccm 
verschiedenster Glycerinlosungen mit nur 6 (statt 15) ccrn Jodwasser- 
stoffsiiure (D. 1,98) im S t r i t arschen Jodidapparatez) dem Jodid- 
verfahren unterworfen (wobei gleichzeitig auch die entapreohend 
geringere Menge alkoholische Silbernitratliisung - 18 ccm - ver- 
wendet wurde). In allen diesen Fiillen erhielt man vollstilndig zu- 
friedenstellende Resultate ; eine wesentliche Abkiirzung der Arbeita- 
zeit wurde dadurch nicht erzielt. 

Weit okonomisoher und vorteilhafter hingegen ist es, zur Jodid- 
beatimmung nur den 10. Tril der Probelijsung und der Raagenden 
zu verwenden und deren Durchfiibrung in einem eigens fiir dieaen 
Zweck in verkleinertem MaBstabe angefertigten S t r i t a r schen 
Jodidapparate vonunehmen. Dadurch wird nicht nur eine groBe 
Ersparnis an MateriaI, sondern auch ein weeentlicher Gewinn an 
Zeit erzielt, waa eine bedeutende Verbilligung der Methode darstellt. 

1. D e r A p p a r a t. Der Apparat zur Ausfiihrung der im naoh- 
folgenden geschilderten ,,Halbmikrojodidbestimmung" ist genau so 
beschaffen wie der von S t r i t a r konstruierte Jodidapparat, nur 
wurde er fiir den vorliegenden Zweck in den halben linearen Dimen- 
sionen hergestellt, so daB der Rauminhalt dea Siedekolbchens und 
der Vorlagen etwa den 8. Teil bet&& (siehe Abb. 1)s). 

In beaonderen Fhllen ist es vorteilhaft, zwischen den Teilen b u d  o 
ein AbsorptionsgefhB g in Gestalt eines S t r i t a r schen Kaliappa- 

1) Z f. Iandw. Versuchswesep in osterr. 5,729 [1902]; Z. f. analyt. 
Chemie 42, 549, 579 [1903]; Angew. Chem. 16, 413 [1903]. 

*) Z. anal. Chem. 42, 579 [1903]. 
a) Der Apparat ist gesetzlich geschiitzt und wird von der Firma 

Pa u I H a  a c k , Wien, IX. Garelljgasee 4. hergestellt. 
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rate53 einzuschdten, wodurch der Jodidapprat  die in Abb. 2 
veransohaulichte Form annimmt. 

2. A u s f u h r u n g  d e r  O p e r a t i o n .  Die Ausfiihrung der 
Beatimmung geachieht in ganz analoger Weise wie bei der bisher 
iiblichen Art der Jodidbestimmung. Der Aufsatz des Teiles b wird 
mit einer Aufschlammung von 0,0%-0,05 g gereinigtem, dunkel- 
rotem Phosphor in etwa 0,5 ccm Wasser gefiillt. welche Menge fiir 
eine sehr groBe Anzahl von Bestimmungen ausreicht. In die erste 
Vorlage d gelangen etwa 43-5 ocm, in die zweite e6)  0.5 ccm alkoho- 
lische Silbernitratlosung. I n  das Siedekolbchen (a) bringt man neben 

b . . Steigrohr mit Aufsatz samt 
Stopfen (Waschapparat). 

a . . Siedekolbohen. 

c . . VorstoO. 

Vorlagekolbchen. 

f . . Einleitungsriihrchen fiir- 
Naohbeatimmungen. 

5 

a. . Glyzerinbad. 

B .  . Blasenz&hler. 

-4bb. 1. (1/3 der natiirlichen GrGOe.) 

1-2 kleinen Tonsplitterchen 0,5 ccm der zu untersuchenden Lihung, 
die vorher auf einen Glyceringehalt von ungefihr 2,5-5% gebracht 
werden muR, und hierauf 1,5 cem Jodwasserstoffsilure vom spez. 
Gew. 1,9. Die Kohlensiiure wird am zweckrniiBigsten einer Stahl- 
flasche, die mit einem Reduzierventil versehcn ist, entnomrnrn 
und vor Eintritt in den Apparat durch einen kleinen Blasenziihler B 
geleitet (2-3 B 1 a n  in der Sekunde). 

S o h w e f e l h a l t i g e  S u b s t a n z e n  kann man auch 
o h n e  die von Z e i s e l - F a n t o  angegebene V o r r e i n i g u n g  
dem Jodidverfahren unterwerfen, w&8 eine bedeutende Vereinfachung 
in der Ausfiihrung der Glycerinbestimmung darstellt. Zu diesem 
Zwecke bringt man neben Phosphor etwas Cadmiumsulfatliisung 

. Ahsorp- ' Gonsgef&B. 

a 

G 
Abb. 2. (1 /3  der natiirlichen GriiBe.) 

in den Wucher. Bei Anwesenheit sehr groDer Schwefelmengen 
geniigt diese Anordnung nicht, da  - selbst bei Verwendung von 
starker Cadmiumsulfatliisung - in der Silbernitratliisung der crsten 
und mitunter auch der zweiten Vorlage ein schwaner Niederschlag 
entsteht. I n  diesem Falle ist ea notwendig, den Absorptionsapparat g 
anzuwcnden, der mit 30-40y0 iger sehr schwach angesauerter 
Cadmiumsulfatlosung gefiillt wirdB). Auf dieae Weise wird der 

4, Chem.-Ztg. 33, 264 [1909]. 

5, In den meisten Fillen kann man - bri Vermeidung eines alizn 
starken Kohlensiiurestromes - von der Verwenduvg der zweiteu 
Vorlage absehen (und 'nur  unter Benutzung des f i i r  Nachbestim- 
mungen bestimmten Einleitungsrohrchens f arbeiten), narnentlich 
wenn ea sich um Glycerinbestimmungen in gleichartig zusamrnen- 
gesetzten Stoffen handelt, deren Verhalten im Jodidapparate bereits 
durch vorhergegangene Bestimmungen geniigend erprobt ist. 

Es ist empfehlenswert, auch bei Jodidbestimmungen von 
Stoffen minder groBen Schwefelgehaltes den Absorptionsapparat 
zu venvenden, da der Wischer durch das auegeschiedene Cadmium- 

g e s a m t e Schwefel (im Gegensatz zu der Vorreinigung mit Barium- 
acetat, bei welcher nur der stiirende EinfluD des S u 1 f a t  schwefela 
beseitigt wird) von der Cadmiumsulfatlosung zuriickgehalten, und 
man erhiilt ganz hellgefilrbte Silberniederschliige. 

Eine weitere Vereinfachung des Verfahrem besteht auch d a r k  daB 
man, statt 0,5 ccm einer verdiinnten Glycerinhung zu verwenden, 
d i e  u r s p r i i n g l i c h e  S u b s t e n z  d i r e k t  in das Siede- 
kolbchen einwiigt und mit 1,5 ccm Jodwasserstoffsiiure (D. 1,9) 
versetzt. Um stark hygroskopische Stoffe auf diese Art behandeln 
zu konnen, wird das Siedekolbchen wahrend der Wiigung mit einem 
zum Schliffe passenden Stopsel und das Seitenrohr des Kolbchens 
mit einer Kappe versehen. Daa Eintragen der Probe geschieht 
in diesem Ralle mittels einer Tropfflmche rnit eingeschliffener Pipette 
samt Kautschukhiitchen. Fiir d i m  Art der Ausfiihrung wird die 
Probe in einer Quantitiit zur Einwage herangezogen, die ungefiihr 
0,03--0,06 g Jodsilber liefert?). Stark wasserhaltige Pmben, die 
gleichzeitig go glycerinarm sind, daB zur Analyse eine Einwage 
von mehr als 0,5 g erforderlich ist, werden vor der Behandlung im 
Jodidapparate im Siedekolbohen (bei hochstens 100') so lange vor- 
getrocknet, bis der Wassergehalt bei Verwendung von etwa 4 g Ein- 
wage auf etwa 12%. bei etwa 2 g Einwage auf etwa 25% und bei 
etwa 1 g Einwage auf etwa 50% gesunken ist. 

Die Bestimmung selbst verliiuft in genau derselhen Weise wie im 
groBen Jodidapparate, nur daB der Vorgang weit kiirzere Zeit in 
Anspruch nimmt. 

Eine genaue Angabe der Ausfiihrungsdauer ist nicht moglich, 
da  die Zeit fiir die Behandlung im Jodidapparate von verschiedenen 
Umstiinden (wie Stiirke des Siedens und des Kohlendioxydstromea 
rind vor nllern von der Natur der zu untersuchenden Substanzs)) 
11 hhangig ist. In1 allgemeinen jedoch ist eine Beatimmung, die einen 
normalen Verlauf nimmt, in etwa 5&60 Minuten beendet. Es ist 
aber jedenfalls anzuraten, sich durch Nachbestimmungen von der 
Beendigung der Operation zu iiberzeugen, besondem wenn das Ver- 
halten der Probe im Jodidapparate noch unbekannter oder zweifel- 
hafter Art ist. 

Die weitere Behandlung des Silberniederschlages erfolgt in be. 
kannter Weise, am besten nach der von S t r i t a r angegebenen 
Vorschrift. Wenn nach erfolgtem Waschen des Niederschlages im 
Filterrohrchen mit Wasser nooh ein Spiilen rnit Alkohol und hierauf 
mit Ather vorgenommen wird, ist fiir das Trocknen (im Trocken- 
sohranke bei 120-13O0) nur eine Zeit von 15-20 Minuten notwendig, 
80 daB die h a m t d a u e r  fiir die vollstiindige Durchfiihrung einer 
Glyoerinbestimmung nach dem Halbmikrojodidverfahn ungefiihr 
2'12 bis 3 Stunden betriigt. 

3. R e a g e n z i e n .  Fur die Halbmikromethode werden die- 
selben Reagenzien (Phosphor, Jodwasserstoffsilure und Silbernitrat- 
liisung) von gleicher BeschaffenheiP) gebraucht und gelangen in 
derselben Konzentration wie bei Ausfiihrung der Glycerinbestimmung 
im groBen Appmate zur Anwendung. Es kommt nur noch die 
Cadmiumsulfatlosung hinzu, die 30-40y0ig unter Zusatz weniger 
Tropfen verdiinnter Sohwefelsiiure hergestellt wird'o). 

4. B e d i n g u n g e n  u n d  B e h e l f e  z u r  A u s f u h r u n g  
d e r  Halbmikrojodidbestimmung. a) Zum Aus- 
fiihren von Bestimrnungen nach dem Halbmikrojodidverf. ist vor 
allem eine gute, analytische Wage notwendig, die auf 0,l mg ver- 
Iilllich empfindlich ist. 

sulfid fortwiihrend beschmutzt wird und einer hiiufigen Reinigung 
bedarf, was jedoch jedesmal mit Verlusten an Phosphor verbun- 
den ist. 

?) Zur Orientierung hber die fur die Einwage erforderliches 
Mengen der Probesubstanz mogen folgende Angaben dienen: Bei 
einern Glyceringehalt unter 1% sind etwa 2-4 g Einwage, bei einem 
Glyceringehalt von etwa 1% sind etwa 1-2g Einwage, bei einern 
Glyceringehalt von etwa 10% sind etwa 0,2 g Einwage, bei einern 
Glycwingehalt von etwa 50% sind etwa 0,04 g Einwage, und tei 
konzentrierten Glycerinen von etwa SO-lOO~O sind etwa 0,02 g 
Einwage notwendig. 

8 ,  So ist z. B. der wacisergehalt (oder die Konzentration) der 
Probesubstanz oder ein Gehalt an Zucker von EinfluB auf die 
Dauer der Jodidbestimmung. Auch Echeint die Anwesenheit von 
Pol yglycerinen, dcren Umsetzung zu Isopropyl jodid vermutlich nur 
langsam und allmiihlich erfolgt, verziigernd einzuwirken. 

Bei Verwendung von Cadmiurnsulfat ist allenfalls auch 
schwefelhaltige Jodwasserstoffsiiure derselben Konzentration zu- 
liissig. 

lo) Bei Verwendung irn Absorptionsapparate ist die Liisung in 
dieser Konzentration zu gebrauchen, zum Fiillen des Waschers kann 
sie derart verdiinnt werden, daB eine etwa 10% ige b u n g  entsteht. 
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Der Gewichtssatz der Wage mu13 kontrolliert und bei merklichen 
Abweichungen (mehr als 41-42  mg) eine Korrektionstabelle an- 
gelegt werden. 

Der Nullpunkt muD von Zeit zu Zeit nachgepriift, und die er- 
forderliohe Korrektur in Rechnung gezogen werden (was besonders 
dann zu geschehen hat, wenn die Wage auch fiir andere technische 
Analysen stark in Anspruch genommen wird). 

d) Die znr Verwendung gelangenden MeBgefaBe miissen auf ihre 
Riohtigkeit gepriift und erforderlichenfalls selbst geeicht werden. 
Dies gesohieht am besten durch absolute Eichung mit Hilfe der 
Wage und unter Zupmdelegung desselben Gewichtssatzes, wel- 
cher fiir die Ausfiihrung der Jodidbestimmungen benutzt wird. 
Auf diese Weise ist es moglich, MeDgefilBe verschiedensten 
Rauminhaltes je nach ZweckmilBigkeit beliebig zu gebrauchen. 
So wurden z B. im hiesigen Laboratarium in den zahlreichen 
Filllen, in dencn das Halbmikrojodidverfahren zur Anwendung 
gelangte. die zur Beatimmung erforderlichen 0,5 ccm einer Gesamt- 
menge von 10, 15, 25, 50 und 100 ccm entnommen und stets ein- 
wandfrei tibereinstimmende Resultate erhalten. 

Als einziges unbedingtes Erfordernis ist somit nur eine genau 
geeichte und sorgfliltig iiberpriifte 0,5 ccm-Pi p e t t e notwendig, 
die vollstilndig fettfrei win und daher von Zeit zu Zeit mit saurer 
Kaliumbichromat- oder Permanganatliisung gewaschen werden 
muBll). Im hiesigen Laboratorium werden Pipetten mit bdormiger 
Erweiterung von 0,5 ccm Inhalt und solche zylindrischer Form von 
1 oom oder 0,5'ccm Inhalt (h 1/100 cam geteilt) mit gleich gutem 
Erfolge verwendet. 

c) Die Konzentration der glycerinhaltigen Liisungen, die zur 
Durchffihnmg der Jodidbestimmung in den Apparat gelangen, 
mu0 innerhalb jener Grenzen gewiihlt werden, die einerseits durch 
die nur auf 0,l mg empfindliohe Wage und andererseita dumh die 
fur die Umsetzung zur Verfiigung stehende Jodwasserstoffmenge 
gegeben sind. Es sol1 somit die Einwage der Probesubstanz derart 
bemeasen werden, daB die Verdiinnung auf ein beatimmtes Volumen 
eine durchschnittliche 2,5-5y0 ige Liisung ergibt, so daB bei Ent- 
nahme von 0,5 ccm zur Jodidbestimmung ungefahr 0,03-0,06 g 
Jodsilber zur Wiigung gelangen. 
Es wurden wohl auch glyceriniirmere Liisungen (bis zu 0,5y0) 

dem Halbmikrojodidverfahren unterworfen und dabei ganz giinstige 
Resultate enielt; dooh ist im Interem der Genauigkeit und Zuver- 
liissigkeit dea Vedahrens in der Regel von der Verwendung solch ver- 
diinnter Liisungen abzuraten. 

B3i direkter Einwage der urspriinglichen Substanz in das Siede- 
kolbchen muD die Menge der Probe ebenfalls derart gewahlt werden, 
daO etwa 0,034,OB g Jodsilber entstehen. 

d) Alle Operationen konnen bei Anwendung dea Halbmikrojodid- 
verfahrens in gewohnter Art und Weise vorgenommen werden. Be- 
sondere Sorgfalt ist nur auf das Messen der 0,5 cam-Probeliksung und 
auf desWiigen des Silbejodids zu verwenden. 

5. B e r  e c  h n u n g  d e s  G l y c e r i n s .  Die Bereohnung des 
Glycerins (in Prozenten ausgedriickt) erfolgt nwh der Formel: 

a x 0,3922 x f x 100 
Glyceringehalt. = -___-___yo, E 

wobei a das Gewicht des Jodsilbers, f der, Verdiinnungsfaktor und E 
die Einwage bedeutat. 

6. B e  1 c g a n a 1 y R e n. Durch die vielen bisher ausgefiihrten 
Bestimmungen nach dem Halbmikrojodidverfnhren konnte einwand- 
frei festgestellt werden, daB die Resultate, die manauf diese Art erhiilt, 
vollstiindig mit den Untersuchungsergebnissen nach dem Makro- 
jodidverfahren iibereinstimmen Die kleinen Abweichungen liegen 
stets innerhalb der Fehlergrenzen, die auch bei Ausfiihrung der 
Jodidbestimmung im groBen Apparate zuliissig sind. 

Als Beleganalysen mogen folgende Beispiele dienen: 
I. R-ine wiisserige Glycerinliisung vom spez. Gew. 1,0212 (M- 

sung B). 

11) Auch alle anderen fiir diem Verfahren in Verwendung stehen- 
den MeDgefiiBe, ebenso die Vorlagen, in denen sich der Silbernieder- 
schlag bildet, und die dazu gehorigen Einleitungsrohrchen sollen mog- 
lichst fettfrei erhalten bleiben. Bei letzteren erleichtert dies sehr daa 
Auswaschen des Niederschlages, der sich in diesem Falle nicht hart- 
nackig an den Wandungen featsetzt. (Im iibrigen sei hier bemerkt, daO 
am Einleitungsrohrchen anhaftende Beschlilge leicht durch abwech- 
selndes Spiilen mit Wasser und Alkohol oder mit Hilfe eines klei- 
nen Gummiwischers oder kleinen Biirstchens zu' entfernen sind.) 

G e w o  h n l i c h e  J o d i d -  
b e s t i  m m u n g. 

a) 20 ccm der L&ung B auf 
100 ccm verdiinnt und 5 ccm 
zur Jodidbestirnmung ver- 
wendet. 

Erhalten: 0,2291 g AgJ. 
Ergibt: & 8 0 ~ o  Glycerin. 

H a 1  b m i  k r  o j o d i d b e -  
s t i  m m u ng.  

b) 20 ccm der Lasung B auf 
100 ccm verdiinnt und 0,5 ccm 
zur Jodidbestimmung ver- 
wendet. 

Erhalten: 0,0226 g AgJ (korr.). 
Ergibt: 8,6Sy0 Glycerin. 
c) 5 ccm der Lhung B auf 

15 ccm verdiinnt und 0,5 ccm 
zur Jodidbestimmung ver- 
wendet. 

Erhalten: 0,0387 g AgJ (0,0385 g 
korr.). 

Ergibt: Glycerin (8,87y0 
korr. ). 

2. Technisches, Glycerin enthaltendes Rohprodukt (sulfat- 

A Einwage: 8.0993 g, 

haltig). 

mit Wasser verdiinnt, in der Hitzc mit BariumacetatlSung 
behandelt und nach dem Erkalten auf 100 ccm aufgefiillt, 
geachiittelt und trocken filtri~rt- 

a) 5 corn des klaren Eltrats 
zur Jodidbestimmung vor- 
wendet. 

Erhalten: 0,4669 g AgJ. 
Ergibt: 4532% Glyoerin. 

B. Einwage: 1,3375g, 
in einem 15 cam-Kolben mit e twa  Wasser verdiinnt, in der 
W b e  mit Bariumacetatlkung bis zur vollst&ndigen Am- 
fallung des Sulfats behandelt, nach dem Erkalten auf 15 ocm 
aufgefiillt, geachiittelt und durch ein trockenes Filter filtriert. 

7. Z u s a m m e n f a s s u n g. Im folgenden seien die wiohtigsten 
Anhaltspunkte zur Ausfiihrung von Glyaerinbestimmungen nach 
dem Ha lbmikro jod idve rn  kurz zusammengeatellt. 

L G l y c e r i n b e s t i m m u n g  b e i  A b w e s e n ' h e i t  

a) In Liisungen, die einen Glyceringehalt von ungefiihr 2-5% 
besitzen: 

Man verwendet 0,5 ccm der unverilnderten Liisung und unter- 
wirft sie mit 1,5 ccm Jodwasserstoffsilure der Dichte 1,9 dem Jodid- 
verfahren. 

s t a r e n d e r  S t o f f e .  

b) In Lijsungen unter 2% Glyceringehalt: 
Man bringt die &ung durch Eindampfen auf die gewiineohte 

Konzentration (2,!k-5y0), was zweckmaBig und raach im Siede- 
kolbchen selbst vorgenommen werden kann (indem man eine ent- 
sprechend grolere Menge in das Kolbchen bringt, so daD durch Ein- 
dampfen der Fliissigkeit auf ca 0,5 ccm der gewiinschte Konzen- 
trationsgrad erreicht wird). 

c) In Fliissigkeiten von mehr als 5% Glyceringehalt oder in 
festen glycerinhaltigen KGrpern: 

1. Durch V e r d i i n n u n g  einer entaprechenden Menge der 
Probe auf ein bstimmtes Volumen bzw. Liisen einer gewogenen 
Quantitiit des festen Stoffes in einem gememenen Volumen Wasser, 
so daD eine Fliissigkeit von etwa 2,5-5y0 Glyceringehalt entsteht, 
wovon 0,5 ccm zur Jodidbestimmung heranzuziehen sind. 

2. Durch d i r e k t e s  E i n w i l g e n  der fliissigen oder fasten 
Probe1*) (in daa Siedekolbchen) in einer Quantitiit, die aus den 
Angaben auf S i t e  235 ersichtlich ist, und deren Behandlung mit 
1.5 ccm Jodwasserstoffsiiure (D. 1,9) im Jodidapparate. ober die 
Verwendungamoglichkeit von Jodwasserstoffsiiure der Dichte 1,7 
bei wasserilrmeren, glycerinhaltigen Korpern sind noch Versuche im 
Gange. 

In allen unter L angegebenen Fallen ist die Benutzung von 
Cadmiumulfat nicht notwendig, jedooh keineswegs storend. 

l*) Diese Art wurde z. B. fiir Glycerinbestimmung in Seifen 
wiederholt mit Erfolg angewendet. 
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II. G 1 y c o r i n b e s t i  m in u n g b e i A n  w e s e n  h e i t 
s c h w e f  e 1 h a 1  t i g  e r S t o f f e. 

a) M i t  V o r r e i n i g u n g .  

1. O h n e  B e r i i c k s i c h t i g u n g  d e s  B a r i u m s u l -  
faa t v o 1 u m e n s. 

Ist der Schwefel nur in Form von Sulfat zugegen, kann in der bis- 
her iiblichen Weise vorgegangen und durch Behandeln der Probe 
mit Bariumacetat daa Sulfat ausgefilllt werden. Hierbei wird das 
Volumen des gebildeten Bariumsulfats vernachliissigt, waa bei 
schwefelilrmeren Substanzen keinen nennenswerten Fehler ver- 
ursacht. Will man hingegen bei schwefelreicheren Korpern auch 
diesen Fehler vermeiden, so kann man - vorausgesetzt, daB man 
cine grol3e Anzahl von Glycerinbestimmungen in Stoffen anniihernd 
gleichen Sulfatgehaltes auszufiihren het - die Analyse 

2. m i t  B e r u c k s i c h t i g u n g  d e s  B a r i u m s u l f a t -  
v o 1 u m e n s dumhfiihren, d. h. den Rauminhalt des Bariumsulfat- 
niederschlagea bei Verwendung einer bestimmten Einwage der 
Probe ein fur allemal feststellen und bei der Berechnung des Glycerins 
in Abzug bringenla). 

Im iibrigen wird die vorn Bariumsulfatniederschlage abgegossene 

b) O h n e  V o r r e i n i g u n g .  
Vie1 einfacher und rascher ausfiihrbar ist die Durchfiihrung der 

Jodidbestimmung in 'schwefelhaltigen Substanzen bei G e g e n - 
w a r t  v o n C a d m i u m s u 1 f a t ohne vorhergehende Behandlung 
mit Bariumacetat, wobei auch kein Fehler durch Volumvernach- 
liissigung begangen wird. 

Auch in diesem Falle wird nach den im Punkte I ausgefiihrten 
-4ugaben verfahren, bloB mit dem Unterschiede, da13 die Anwesenheit 
von Cadmiumsulfat - bei geringen Schwefelmengen im Wiischer, 
bei schwefelreicheren Stoffen im Absorptionsapparate - cine un- 
bedingte Notwendigkeit ist. 

Zur Ergiinzung seien folgende Beleganalyseii angefiihrt. die gleich- 
zeitig die Richtigkeit dieses Arbeitsverfahrens erweisen sollen: 

Verwendet wiwde eine ungefiihr 14% Natriumsulfat enthaltende 
Substanz vorn spez. Gew. 1,2337 (Probe S). 

1. Zur Glycerinbestimmung 'wurden 20 ccm der Probe S heran- 
gezogen, mit Bariumacetatlosung behufs Ausfiillung des Sulfats 
behandelt und ohne Riicksicht auf den entstandenen Niederschlag 
. a d  100 ccm gebracht. Die Jodidbestimmung wurde rnit 0,5 ccin der 
klaren Losung vorgenommen. 

oder trocken filtrierte) Losung genau nach Punkt, I behandelt. 

a) Erhalten: 0,0448 g AgJ (korr.). 
Ergibt: 14,240(, Glycerin. . . . , , . Resultat la:(ohne 

Beriicksichtigung dea 
BaS0,-Vol. ). 

b) Das Resultat l a  mit Anbringung einer Korrektur, durch die 
das Bariumsulfatvolumen in -Rechnung gezopen ~ r d ,  zeigt nach- 
stehende hinderung: 

Nach der Formel x = R- G + a + b + K wurde ermittelt, daB 
bei Gegenwart von 3 g Natriumsulfat durch Behandlung mit Barium- 
acetat ein Bariumsulfatniederschlag vom Volumen 2,8 ccm ent- 
ateht, was bei Verwendung von 20 ccm der Substanz S ungefiihr 
zutrifft. Somit hat man bei Verdlinnung auf 100 ccm nur ein Fliissig- 
keitsvolumen von 97,2 ccrn; daher ist bei 'Entnahme von 0,5 ccm 
der LBsung zur Jodidbestimmung fur die Berechnung dee Glycerins 
statt des Verdiinnungsfaktora 200 der korrigisrta Wert 194,4 zu 
setzen (oder vom Glyceringehalte 14.24 sind 2.8% dieaes Wertes in 
Abzug zu bringen), woraus sich ein ,wirklicher Glyceringehalt von 
,I3,84% ergibt. . . . . . . . . . . . . . . Resultat l b  (mit Be- 

riicksichtigung des 
BaS0,-Vol. durch 
Anbringung e.iner 
Korrektur) 

0 ccm der Probe S 

niederschlage filtriert; der Niederschlag wurde am Filter sorgfilltig 
ausgewaschen und Filtrat samt Waschwasser bis auf etwa 80 ccrn 
eingeengt, hierauf in einemMeBkolben auf 100 ccrn gebracht. 0,5 ccm 
dieser Lijsung wurden zur Jodidbestimmung herangezogen. 

2. Zur Glycerinbestimmung~.wurden wiede 
verwendet, n i t  Bariumaoetat behandelt, jedoc T von Bariumsulfat- 

Erhalten: 0,0435 g AgJ (korr.). 
Ergibt: 1S,S3~0  Glycerin. . . . . . . . . Resultat2'(ohneVer- 

nachliissigung des 
BaS0,-Vol. ). 

13) Daa Volumen des Bariumsulfatniederschlages' bestimmt man, 
iindem man in einen gewogenen MeBkolben vom Qewichte K und 

. ~___ 

Angaw. aham. lSl7. All(utrtsU 0. Bd.) m Nr. 78. 

3. Glycerinbestimmung ohne Vorbehandlung mit Bariumacetat: 
Zu diesem Zwecke wurden wieder 20 ccm der Probe S in einen MeB- 
kolben gebracht und ohne Fiillung mit Bariumacetat auf 100 ccm 
verdiinnt. Davon wurden 0,5 ccm zur Jodidbestimmung entnommen, 
die hei Gegenwart von Cadmiumsulfat im Absorptionsapparate 
durchgefiihrt wurde. 

Erhalten: 0,0434 g AgJ (korr.). 
Ergibt: 13,60~0 Glycerin. . . . . . . . Resultat 3 (ohneVor- 

behandlungund ohne 
Volumvernachliissi- 
Bung). 

4. Glycerinhostimmung durch direkte Einwage der urspriinglichen 
Probe S in daa Siedekolbcben. 

Einwage: 0,2097 g (0,17 ccm3), mit 1,5 ccm Jodwaaserstoffsiiure 
(D. 1.9) dem Jodidverfahren bei Gegenwart von Cadmiumsulfat 
im AbsorptionsgefiiBe unterworfen. 

Erhalten: 0,0738 g AgJ (korr.). 
Ergibt: 13,60:.6 Glycerin. . . . . . . . . Resultat 4(ohne Vor- 

behandlung durchdi- 
rekte Einwage). 

111. G l y c e r i n b e s t i m m u n g  b e i  A n w e s e n h e i t  r o n  

Die Anwesenheit geringer Mengen von Chloriden ist ohne merk- 
IichenEinfIuB auf die mittels des Jodidverfahrens erhaltenen Glycerin- 
werte. Sind gro13ere Mengen Chlor zugegen, so wird ein Mindergehalt 
von wenigen Zehntel Prozenten erhalten, ein Fehler, der bei tech- 
nischen Analysen im allgemeinen vernachliissigt werden kann, um- 
somehr als die von F a n t o angegebene V~rbehandlunq~') behufs 
Vermeidung dieses Fehlers umstilndlich und sehr zeitraubend ist. 

Somit erscheint ee zweckmllbig, bei Anwesenheit von Chlor 
1. die Bestimmung ohne Beriicksichtigung des Chlors vonu. 

nehmen und in derselben Weise, wie im Punkte I oder IIb16) 
angegeben ist, auszufiihren, oder 

2. das Chlorid mittels Silbersulfat oder Silberacetat zu fallen, 
daa Volumen des gebildeten Silberchlorids zu vernachliissigen 
bzw. - bei Ausfiihrung vieler Analysen in Stoffen anniihernd 
gleichen Chlorgehaltea - eine Korrektur anzubringen, wodurch 
daa Volumen des Silberchlorids (analog dem Bariumsulfat- 
volumen) in Abzug gebracht werden kann. 

Im iibrigen sind Versuche zwech Vereinfachung der Behandlung 
chlorhaltiger Substamen (direkte Bestimmung im Jodidapparate 
ohne Vorbehandlung unter gleichzeitiger Vermeidung von Fehlern 
dumh Volumvernachliissigung) im Gange und deneit noch nicht 
abgeschlossen. 

C h 1 o r i d e  n. 

IVJ G l y c n r i n b e s t i m m u n g  b e i  A n w e s e n h e i t  f l i i c h -  
t i g e r  s t o r e n d e r  S to f fe .  

Bei Anwesenheit von fluchtigen Alkoholen u. dgl. kann man die 
Vorbehandlung derart vereinfachen, daB man eine entsprechende 
Menge der Probe (0,5 ccm) in das Siedekolbchen bringt. mit 1 ccm 
Wasser versetzt, durch Verdampfen der Fliissigkeit das urspriingliche 
Volumen (0,5 oom) wieder herstellt und hierauf die Jodidbestimmung 
durchfiihrt. 

Daa Halbmikrojodidverfahren vereinigt alle Vorziige der Methode 
neoh Z e i s e 1 - F a n  t 0 ,  ohm deren Neoht.de - die eingangs 
erwiihnt warden - zu besitmu. Die Kosten einer Beatimmung sind 
auf ungefllhr den zehnten Teil und die Ausfuhrungszeit (ohne die 
Vorreinigung nach Z e i s e 1 - F a n t o in Rechnung zu ziehen) auf 
etwa die Hillfte vermindert 

Rauminhalte R eine gewogene Menge chemisch reines Bariumchlorid 
(a Gramm) bringt und die zur Fiillung notwendige Menge Natrium- 
sulfat (b  Gramm) hinzufugt, bis zur Marke mit destilliertem Wasser 
auffiillt und daa Gesamtgewicht G feststellt. Das Volumen dee a m  
a Grammen Bariumchlorid entstandenen Bariumsulfatniederschlagee 
x berechnet man naoh folgender Gleichnng: x = R -  Q + a + b + K ccm. 

14) Fiillen mit Silbersulfat, hierauf mit Banumacetat, Filtrieren 
und quantitatives Auswaschen des Niedersohlages, Einengen des mit 
dem Wasohweeser vereinten Filtrates mw. (Angew. Chem. 16, 413 

16) Nach Punkt I, wenn kein Schwefel anwesend ist, nach IIb, 
wenn neben Chlor auch Sohwefel vorhanden ist. 

[19031.) 
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I/ 15ccmHJ(D.1.9) 1,BOK. 
2 g AgNO . 0 18 

Am nachfolgender Zusammenstellung ist der Preisunterschied 
der Materialien deutlich zu entnehmen: 

11 Jodldverfahren 1 Ealbmikrojodldverfahren 

1,5cclnHJ(D.1.9)0,18 K. 
0 , 5 g  AgNOl . . 0,02 ,, 

115ccmHJ(D.1.9) 2,70K. 1,5ccmHJ(D.1.9) 0,27K. 

3,65K.l 0,37 K. 

Jetzige Preise '1' g AgN08 - - 0,60 ,, 0,2 g AgNOs - . 0,06 1, 

45 ccm Alkchol . 0,35 ,, 4,5 ccm Alkohol . 0.04 ,, 

Dim Kosten beziehen sich iiberdies nur auf die Chemikalien, 
ohne dabei die Zeit und die Arbeitskraft zu beriicksiohtigen. 

Eine weitere Ausnutzung der Zeit besteht auch darin, daB man 
eine Anzahl von Bestimmungen gleichzeitig nebeneinander - bei 
Verwendung mehrerer Apparate, die in Form einer Batterie geschaltet 
sein konnen, so daB die Kohlensiiure einer einzigen Stahlflaache ent- 
nommen wird - und ohne Unterbrechung hintereinander - bei 
Auswechslung von Siedekolbchen und VorstoB samt Vorlagen an 
je einem Apparate - ansfiihren kann. Bei dieser Arbeitsweise eignet 
sich das Jodidverf. auch fiir den Massenbetrieb, indem bei gleich- 
zeitiger Verwendung von 3 Jodidapparaten, tiiglich - bei acht- 
stiindiger Arbeitszeit - ungefiihr 9. Glycerinbestimmungen voll- 
sthdig durchgefiihrt werden konnen. [A. 74.1 A 

Verfahren zur kostenlosen direkten Glewinnung 
chemisch reiner Salpetersaure in Verbindung mit 
der Valentiner-Methode zur Darstellung roher 

Salpetersaure. 
Von Dr. J o m  TEEDE, E e s  (Belgien). 

w e e ~ ~ i a i l s 1 7 . )  
p Untar chemisch reiner Salpetersiiure wird eine silure verstanden, 
deren Trockenriickstand nicht mehr ale 0,0015y0 betriigt, und die 
frei von Chlor-, Jod-, Untersalpeter- und Schwefelsiiure ist. Eine 
80 beschaffene slim entspricht auch den von der Pharmakopiie 
gestellten Bedingungen. 

I m  allgemeinen wurde die Rektifikation der rohen Salpetersiiure 
bisher durch nochmalige Destillation in Glas- oder BleigefaBen be- 
wirkt. Nach dem D. R.P. 155 006 z. B. flieBt die zu reinigende 
Salpetersaure auf Kieselsteine oder dgl., die in cinem von a d e n  
geheizten Destillierkessel eingcfiillt sind. Die Siiure soll verdampfen, 
bevor sie die GefiiBwandungen beriihrt, und d a m  in beliebiger Weise 
k-ndensiert werden. Die nicht fliichtigen Verunreinigungen, wie 
Eisenverbindungen, Kieselsliure, Bisulfat, sollen in dem Keasel 
zurfickbleiben. Die bekannte Methode von P ii t z e r arbei- 
tet mit BleigefiiBen, die sich in einem durch ein Kohlenfeuer 
beheizten Chlorcalciumbad befinden. Die bei 120 bis 130' 
iiberdestillierende Saure wird in Liebigkiihlern konden siert. 
Durch Einblasen von Luft muB das Destillat von der reichlich 
auftretenden Untersalpetersiiure befreit werden. Trotedem dieses 
Verfahren als eine Verbeaserung der friiher iiblichen Reinigungs- 
methoden angesehen wird, ist es noch recht umstiindlich und erfordert 
erhebliche Unkosten. D i m  belaufen sich auf rund 10,00 M fur 100 kg 
fertiger Siiure 36 er, wie an einem Beispiel gezeigt werden 8011. Die 
Jahresproduktion der chemischen Fabrik F r i e d r i c h C u r t i u s 
in Duisburg a. Rh. an chemisch reiner Salpetersiiure von 36' BB 
betrug im Jahre 1910 97 049 kg. Fiir ihre Herstellung waren fol- 
gende Ausgaben erforderlich: 
1. Konzentrationskosten fur die nberfiihrung der Aw- . . = 3303,44 M 
2. Siiurever1u.t: 5822 kg 36 er S&ure 18,5 . . . . . = 1077,07 ,, 
3. Kohlcn: 43710 kg x 1,2 . . . . . . . . . . . = 524.52 ,, 
4. Fabrikationslohne . . . . . . . . . . . . . . . = 1548.96 ,, 
5. Reparaturlohne . . . . . . . . . . . . . . . . = 367,47 ,, 
0. Reparaturmaterialien, wie Asbest, Schrauben, 

Flanschen, Muttern, Gummitefie, Glaawaren, Ton- 
waren usw. . . . . . . . . . . . . . . . . . = 1226.23 ,, 

7. Salzsiiure, Kalk . . . . . . . . , . . . . . . . = 202,35 ,; 
Zus.: 8250.04 M 

gltngssiiure = 102 871 kg 36er in 48er Slim 

ffbertrag: 8250.04 Id 
8. Destilliertes Wasser, etwa 40000kg. . . . . . . = 96,OO ,, 
9. Aufsicht, Luftpumpen, Verschiedenes . . . . . . = 500,00 ,, 
10. Zinsen, und Amortisation des Anlagekapitals von 

4 0 0 0 M . .  , . . . . . . . . . . . . . . . . = 800,00,, 
ZUS.: = 9646,M M 

also fiir 100 kg chemisch reiner Siiure 9,94M. 
Dagegen wird nach dem Verfahren, daa von dem Verfasser dieses 

Aufaatzes unter der wertvollen Beihilfe des verstorbenen Fabrik- 
besitzers R i c h a r d  C u r t i u s ,  unddesFabrikmeisters J a k o b  
F o x , beide in Duisburg a. Rh., ausgearbeitet wurde, die chemisch 
reine Siiure vollig kostenlos gewonnen. Die Methode, die vornehm- 
lich auf Anwendung der fraktionierten Destillation beruht. scheidet 
aus der nach dem Valentinerverfahren erhaltenen Rohsiiure einen 
gewissen Teil direkt als chemisch reine Siiure aus. Die Ausbeute 
kann bis zu 20% der Gesamtsiiure betragen. Das Verfahren beruht 
auf der Beobachtung, daB die ersten und letzten Fraktionen der Roh- 
siiure das meiste Chlor enthalten, daa sind im allgemeinen die iiber 
44" BB. und die unter 40' BB. Der genaue Punkt, wo die iiberdestil- 
lierendc Siiure chlorfrei ist, und der Augenblick, wo sie wieder an- 
fangt, chlorhaltig zu werden, miissen bei jeder Destillation durch 
fortlaufende qualitative Analysen festgelegt werden. Die chlorfreie 
Siiure, also im allgemeinen die zwischen 44-40' BB, wird gesondert 
aufgefangen; sie erweist sich als chemisch rein. Sollte es vorkom- 
men, daB sich in der genannten Fraktion Spuren von Chlor finden, 
so hat man nur notig, diem etwa eine Stunde lang mit filtrierter 
Luft zu blasen. Die Temperatur der Siiure betriigt dabei am besten 
gegen 50". An einem besonderen Beispiel soll gezeigt werden, wie 
dieses Vcrfahren, und zwm mit bestem Erfolg, in der Praxis zur Aus- 
iibung gekommen ist. Es i4t hierbei noch eine Reihe von Bedin- 
gungen einzuhalten, uni in jedem Fall das gewiinschte Resultat zu 
erreichen. Es hat sich gezeigt, daB, je groBer die angewandte De- 
stillationsblase ist, um so sicherer chemisch rcine Saure erhalten 
wird. Der Unterteil der Retorte hatte einen Inhalt von 18 cbm 
und war zur Aufnahme einer Charge von 8000 kg Salpeter geeignet. 
Zur Verwendung kamen raffinierter Salpeter, der bis 0,6% NaCl 
enthielt, und 60 er rohe Gloversiiure mit einem Gehalt bis zu 44% As, 
auBer anderen Verunreinigungen. Vor allem ist es wichtig, die De- 
stillation so gleichmiiBig wie moglich zu leiten. Aus diesem Grunde 
erfolgte die Beheizung der Retorte mittels einer Muffelfeuerung. 
so daB eine direkte Beriihrung zwischen dem Retortenboden und der 
Flamme nicht stattfinden konnte. Die Temperatur der iiberdestil- 
lierenden Siiure wurde moglichst niedrig gehalten; sie sollte 160°, 
gemessen beim Austritt BUS der Retorte, nicht iibersteigen. Ale 
bestes Vakuum wurde das zwischen 3-00 mm Quecksilbersaule 
ermittelt. Die zur Verwendung gelangenden Kondensationsgefah 
und Kiihlschlangen bestanden am gebranntem Steinzeug, die teils 
von den Deutachen Ton- und Steinzeugwerken in Charlottenburg. 
teils von den Schamottewerken in Euskirchen geliefert waren. Ein 
Unterschied beziiglich ihres Widerstandes gegen Salpetersaure wurde 
nicht festgestellt. Bevor sie fiir diese Gewinnung chemisch reiner 
Salpetersilure benutzt wurden, dienten sie f i i r  die Kuhlung und 
Kondensation von roher Salpetersiiure, die aus mindestens 80-100 
Operationen zu 8000 kg Salpeter resultierte. Was also etwa von 
diesen Schlangen und GefaBen loslich war, hatte die Salpetersiiure 
herausgelost. Man hatte as nun mit Behaltern zu tun, die in tech- 
nischem Sinne als vollig unempfindlich gegen Salpetersiiure zu be- 
trachten waren. Ob die Verwendung derartig auRgelaugter GefaBe 
fiir das Gelingen des Verfahrens eine Notwendigkeit ist, vermag 
nicht gcsagt zu werden. Jedenfalls wurde festgestellt, daB neue Ton- 
topfe verhiiltnismiiBig stark von Salpetersaure angegriffen werden. 

Wie oben ausgefiihrt, betragen die Kosten f i i r  die ffberfiihrung 
der rohen Salpetersaure in chemisch reine Saure nach dem Verfahren 
von P ii t z e r  rund 10,OO M. Andere bisher iibliche Methoden 
werden nicbt billiger arbeiten. Der materielle Nutzen, den die ge- 
schilderte Ncuerung abwirft, liegt darum klar auf der Hand und 
diirfte vor allem diejenigen Firmen zu einem Versuche veranlasscn, 
die eine Salpetcwaureanlage nach dem V a 1 e n t i  n e r schen System 
besitzen. Damit sol1 nicht gesagtsein, daB nicht auch andere Fabriken, 
die nach G u t  t m a n ,  fl b e  1 usw. die Salpetersiiure gewinnen, unter 
zweckmaBiger Abiinderung des Verfahrens Erfo!g mit der direkten 
Herstellung chemisch reiner Salpetersiiure haben solltcn. Hicrzu 
miichte der vorstchende Aufsatz die Anregung gegeben haben. Ob 
allerdings der Luftsalpeter f i i r  die Zukunft nicht andere Wcge fur 
die Gewinnung chemisch reiner Salpetersiiure wcisen wird, mag 
dahingcstellt bleiben. [A. 81.1 




