
halten. In dieees Rohr ergieBt sich die eohwewre der beiden Fliiasig- 
keiten dumh den Auslauf e. Die leichtere dagegen wird dem Trich- 
ter f zugefiihrt, dessen Rohr hart unter dem Sieb in die 1 m hohe 
Kammer am Grunde des Zylindem 6 mindet. Am Boden d iem 
Kmnmer SchlieRIich tritt die schwerere Fliieeigkeit durch daa Rohr h 
ans, deseen Anelauf kin eolcher Hohe stehen mu& daB die im Rohr h 
enthaltene Siiule von achwerer Fliiesigkeit dem im Zylinder Q befind- 
lichen Gemisch von schwerer und leichter, das die game Zylinder- 
h&e bis zum A&uf der leichten Fliissigkeit bei g erfiillt, das Gleich- 
gewicht halt. 

Die beiden zu EinIaufrohr c und Trichter f laufenden Fliissigkeiten 
entnimmt man aus Lsgergef&hn, deren Griih GewHhr dafiir leistet, 
daB keine hderungen der Zusammensetzug in kurzen Zeitspannen 
eintreten konnen. Men holt sie am besten mittels zweier gCeieel- 
pumpen heraus und regelt die Fliidgkeiteetr6me durch einfache 
HiLhne, die an daa Ende der Zufiihngsleitnng gesetzt werden, also 
kurz bevor sich die Fliiasigkeiten in c und f ergiehn. Hier ist auch 
der P lah  des Mannes, der den Gang der Einrichtung beaufsichtigt; 
denn hier hat er auch die Au&ufe 9 und k vor Augen. Um jeweils 
die Fliiaaigkeitsmengen genau rn kennen, die in der Zeiteinheit zu- 
fliebn, schaltet man hinter die genannten B,egulierhlihne je ein 
Rotameter ein. 

Beim Betrieb einer eolchen WascheSde mscht man die Beob- 
achtung, daB selbst bei Fliieeigkeiten, die im unstetigen Betrieb mit- 
einander geschiittelt eine starke Emulsionsechicht auf der Grenze 
bilden, doch die Audufe g und k vollkommen klar laufen. Die Er- 
kliirung dafiir liegt in dem Umdnde, daS aller Schlrcmm, der sich 
natiirlich auch hier bildet, im Apparat verbleibt und sich in tot- 
liegende Winkel in der Ringfiillung begibt. Natiirlich kommt aber 
eine Zeit, wo er hier nicht mehr Platz findet. Man erkennt dies 
daran, daO die Ringsilule den Fliissigkeiten einen gr6Beren Gegen- 
druck bietet als vorher, und daB daher das Fliissigkeitgniveau in 
f und c ansteigt. Auch fangt die bei 8 auslaufende Fliissigkeit an, 
etwaa triib zu werden. Dam ist es an der Zeit, die Siiule zu reinigen. 
Man entleert me von Fliisaigkeit und kit, je nach den UmstiLnden 
und der Natur des Schmmes, passende Usungsmittel hindurch 
treten. Manchmal hilft schon kaltes oder heilks Wasser, in anderen 
Fiillen aber wird man m saure~ oder alkalischen Fliissigkeiten greifen 
miissen. Gewohnlich ist eolche Fkinigung, die hBchstens alle Woche 
einmal, in der Regel sber erst nach einem oder mehreren Monaten 
notig wird, in wenigen Stunden erledigt und die Waschsilule arbeitet 
dann wieder tadellos wie am ersten Tage. 

Es versteht sich von selbst, daB man daa stetige Auelaugungever- 
fahren in Waschsiiulen mit .R a s c h i g s Ringen nur wird anwen- 
den konnen in FUen, wo man mit grokn Fliieaigkeitsmengen zu 
arbeiten hat. Hier aber ist es dem unstetigen Verfahren weifaus 
iiberlegen und seine Einfiihrung lohnt sich noch unter Verhiltnissen, 
wo man bisher wegen der zu hohen Betriebskosten den unstetigen 
Verfahrens, auf Auelaugung iiberhaupt vereichtete. Schwache U- 
sungen von Anilin z. B., die bei der Anilinheratellung stetxi abfallen 
nnd bisher auf dem Destillationswege aufgearbeitet wurden, wird 
man in Zukunft besser im stetigen Verfahren mit Benzol auslaugen, 
ebenso diinne Essigegure mit Ather und vieUeicht sogar schwachen 
Alkohol rnit Renzol. 

DaD man die ungeheuren Mengen von Benzin, Petroleum und 
Schmierol im stetigen Verfahren mit veit weniger Schwefelsiiure 
reinigen kann, Js im unstetigen, ist schon oben dargelegt. Hier wird 
allerdings nicht zu umgehen sein, daB ein 80 mit Schwefelsiiure ge- 
waschenes ErdB einer Nachwlleche mit W-r und dann eogar mit 
Natronlauge unterzogen wird. Aber auch dieees Nachwaschen 
kann man im stetigen Verlauf mit Hilfe einer direkt angeechlossenen 
eweiten und dritten Wwhsiiule vornehmen und bekommt 80 in einem 
einzigen Arbeitsgang eine fertige verkiiufliche Ware, wo friiher eine 
genze Reihe von Waschungen mit unausbleiblichem Verlust an &it 
und Material unabwendbar war. 

Das Verfahren, im stetigen Verlauf zwei miteinander nicht misch- 
bare Flbsigkeiten in Waschsiiulen rnit R a s c h i g s Ringen zu ver- 
arbiten, ist durch eine Patenttdmeldung der Farbenfabriken 
vom. Friedr. Bayer & Co. zu Leverhaen bei C6ln a. Rh. geschutzt. 

mcht, dieses Verfahren amwenden, geht nich t durch Erwerb 
von Raschigs Ringen auf den mufer iiber. Es muB vielmehr fur 
j& einzelne derartige Anloge ein Sonderabkommen mit dem Ver- 
iamr getroffen werden. [A. 1041. 

Schwefelsaurekonzentration, Riihrensysteme- 
Krell-Strzoda. 
Von W. STWODA. 
Nech D. E. P. 212168. 

Eingeg. ai.la. isia 
L S c h w e f e l s i i u r e k o n z e n t r a t i o n  

i m  a l l g e m e i n e a  
Die im KammerprozeB hergwtellte Siiure von etwa 50" BB. uud 

Abfallsiiuren von diemr Stiirke oder schwiichere Siimn haben nnr 
wenig technische Bedeutung. J e  stiirker die Saum ist, um 80 
hijhere Bedeutung erlangt sie fiir die Tedmik. Mit 60° BB. (78%ig) 
findet sie schon Anwendung in den Superphosphatfabriken und m u  
Gewinnung von schwefelsaurem Ammon. Fiir Sprengetofizwecke, 81- 
raffination UBW. muB die SchwefeMure eine noch hiihere Konzenfra- 
tion besitzen. Die Vorkonzentration der Kammersiiure auf 60" Be. 
geachieht gewohnlich in Glovertiinnen oder offenen beheizten Blei- 
wannen. Die weitere Konzentration muB in geschlossenen GefUen 
gemhehen, da mit dem Deatillatwaaser SchwefelsiGurediimpfe mit 
entweichen und zwar um 80 mehr, je nAher die Konzentration auf 
97-980/, getrieben wird, 80 da6 Deatillata der Endkonzentration 
eine Stiirke von 60"Be. und dariiber erreichen. Dieaer starken 
Siiure sowie den starken DestiUaten gegenuber gibt M nur wenige 
Materialien, die Widerstand leisten. Die heute gebr&uchlichsten 
Konzentrations-Apparate sind K e s s 1 e r - D ii r o n - und G a i 1 - 
l a r d -  Apparate, die &I Prinzip mit heilJen Koks- oder KohIe- 
verbrennungsgasen arbeiten, die im Gegenstromprintip d m h  die 
Apparate geleitet werdea Das Baumaterial dieser Apparate sind 
Volvikhva oder hochsiiurebmtihdige S h e .  Praktisoh und 6ko- 
nomisch kann die Schwefelsaure in diesen Apparatan nur auf 
93/94y0 konzentriert werden. Eine hohere Konzentration geht auf 
Kosten der Produktionsmenge und dw Apparatenmaterials. Friiher 
wurden auch Platin- und Glasapparate verwandt, die sich aber fur 
GroBbetriebe nicht eignen und wiihrend des Kriegea vdlig am- 
geschaltet d e n .  Nebenbei arbeiten noch die H a r t  m a n  n - 
Be n k e r schen Schdenkonzentrationen und andere Apparate mit 
eisernen Kemeln, auch die K r e  11 sche Konzentration rnit Eisen- 
rohren im Bleibade, die aber aus technischen Griinden ihre Be- 
deutung verloren haben. 

Der Izrieg mit seinen hohen Anforderungen hat die Herstal,lung 
von hochkonzentrierter S a m  in Kontaktanlagen stark bqpinstigt. 
Hier werden die schwefligsamn Diimpfe dumh die Hontaktmasse 
in Sohwefelsiiureashydriddiimpfe umgewandelt, welche letztere durch 
hochkonzentrierta Sure von 97198% aufgesaugt werden, wodurch 
das sog. Oleum entsteht und als Monohydrat berechnet iiber 100%. 
120y0 usw. Schwefelsiiurernonohydcat darstellt, daa auch in der Tat 
durch Zusatz von Waeeer in eine entsprechende Menge l00%iger 
SchwefeLsiiure umgewandelt werden kam Die Abmxptiodure 
von 97}98y0 wird meistens in dieaer Weise, d. h. durch Zusatz 
vcrdiinnter SAure, hergeatellt, waa aber auf Kosten der Oleum- 
produktion geht. Deahalb haben fiir Vorschlagsiiure die Konzen- 
trationen auf 9 3 W r  und 97/98er siiure wiihrend des Kriegea eine 
so hohe Bedeutung erlangt. Der Eintritt der Friedenszeit dtirfte 
ein Stillegen vieler Konzentrationen eur Folge haben, auch diirfte 
die Erzeugung dea Ole- auf seine ursprtingliche Herstellungs- 
w e b  eingeachriinkt werden. Der Kammerbetrieb dtirfte in abseh- 
barer %it wohl kaum verschwinden. im Cegenteil wieder erhohte 
Bedeutung erlangen, und aullerdem werden viele chemische Fa- 
briken ihre durch Verarbeitung resultierenden verdiinnten Siiuren 
weiter selbst konzentrieren, ehe sie durch Bezug von Oleum Er- 
satz anschaffen, deshalb werden viele Konzentrationen weiter im 
Betrieb bleiben oder durch vollkommenere mtzt werden. 

II. K r e 11 - S t r z o d asche K o n z e n  t r a t i o n e n. 
Die K r e  I 1 - S t r z o d a schen Konzentrationen hsben wiihrend 

dea Kriegea Eingang gefunden, leider zu spiit, um ihre Bedeutung 
fiir die Siiurewirtschafb schon wiihrend dea Kriegea voll zur Geltung 
bringen EU konnen. Dem Verfaaer war ea vor mehreren Jahren ge- 
lungen, dee Neutraleisen, ein htichstaiiurebeatjindigea Material, her- 
zustelien und im In- und Auslande eineufiihren. Isider war dss 
Material m spriide, um ea fiir grollere Appamta venvenden 
zu komen, was hohe Versuchskoeten verursacht hat. Durch sein 
D. R. P. 272 158, auch patentiert in mehreren Steaten, ist ea ihm 
gelungen, Konzentrationarohre und Apparatenteile am diesem Ms- 
terial mit moglichst siiurebestiindigem gewohnlichen (fu8 ummantelt 
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hermstebn, bei welchem der Zwiachenraum mit einem sliure- 
beatiindigen Kitt auagefiillt wurde. Durch Selbstkittung werden die 
im Betrieb eintretenden Spriinge des spdden Ausfiitterungs- 
materiaIa sofort wider dicht. Durch Betnebserfahrungen d e n  
die sich anfangs noch zeigenden Schiiden derart beaeitigt, daB heute 
eine Apparatur geliefort wird, die cine grab Haltbarkeit im Betriebe 
crwieeen hat. 

Die Rohre werden in einem eigenartig auegefiihrten Ofenoberbau 
ah Heizraum parallel in einer etwas gencigtan Flache angeordnet 
und durch Verbindungsrohrkopfe gleicher Awfuhrunprt  mit F’ntz- 
und Deetillatabfihrungastutzen versehen, so miteinander verbunden, 
daB die Siiure, die durch einen Einlaufkopf mit SiiureverechluB 
ins erste Rohr gelangt, eiimtliche Rohre p i e r t  und durch einen 
-4blaufkopf zum Siiurekiihler und SammelgefiiB gelangt. J e  zwei 
R o b  sind d m h  einen Halbmondstein in besondore Deatillatriiume 
eingeteilt, aua denen die Deetillate zu den Destillatr6hrenkiihlem 
aus den Verbindungsrohrkopfen abgeaaugt werden, wo sie voll- 
kommen kondensiert werden, so daB nur etwa vorhandene Nitrose- 
gase zum Abzug gelangen. 

111. V o r t e i l e  d e r  n e u e n  R o h r e n s y s t e m e .  
Nach Bedarf kann zu einem Systcm eine beliebige Anzahl 

Rohre bis zu 12 Stiick zusammengeatellt werden, je nachdem ent- 
sprechende Tonnenanzahl 97/98er Saure Tagesemugung verlangt 
W i d .  

Der Hanptvorteil der Riihrensysteme ist die kurze Bauzeit dcr- 
aelben. Wenn nicht beaondcre bauliche Schwierigkciten vorliegen, 
kann die Aufstellung eines solchen Apparates, mag derselbe ein 
6-, 8.. 10- oder sonstigea Rohrsyatem seh, in 10-12 Wochen er- 
folgen. Die Apparatur hicrfiir kann in 5 - 8  Wochen geliefert wcrden. 
Der Betrieb geataltet sich einfach, da nur die Feuerung und der 
Zulauf der S u r e  kontrolliert zu werden brauchcn und sich nach 
der zu produzierenden Siiure richten. Reparaturen und Auswechse- 
lung von fehlerhaften Apparaturteilen ist ohne Schwierigkeit zu 
bcwerkstelligen und erfordert nur kurze Betriebsunterbmhnngen 
von hiichstens 10-20 Stunden, ebenso die Reinigung siimtlicher 
Kohre von sich bddendem Satz und Inkrustationen au9 Salzen, die 
die Siiure mitfiihrt. 

Die Apparate jcder Rohrenanzahl konnen auf die Erzeugung 
von 93194% Monohydrat oder auch auf die von 97/98% Mono- 
hydrat eingeatellt werden, welch letzterer Fall bei den bie jetzt in 
Betrieb gekommenen Apparaten ausnahmsloa in Anwendung gebracht 
worden ist. Hierdurch ist m. E. fiir die Kre11-S t rzodasche  
Konzentration des Ubergewicht gegemuber allen anderen heute im 
Betrieb befindlichen Konzentrationen geschaffen worden. gin 
weiterer nicht hoch genug einzuschatzender Vorteil gegeniiber allen 
anderen Systemen, beaondera auch dem Kontaktverfahren gegen- 
iiber liegt darin, daB die Rohrenapparate eine wasserhelle, klare 
Fliissigkeit liefern, wie sie friiher nur aus Plathapparaten resd- 
tierte. 

Die Kontektsiiure jeder beliebigen Konzentration hat m. W. eine 
milchige Beschaffenheit von suspendiertem Eiseneulfat der che- 
misch angegriffenen Apparate, und bedarf wochenlenger Lagerung 
zum Absetzan und K l h n .  

Die Konkurrenzapparate liefern bei Beanspruchung derselben 
a d  hbhere Konzentration eine ebemo VeNlVeinigte am, die den 
&Xedenebedtihhen nicht geniigen diirfte. 

IV. B e t r i e b s k o s t c n  u n d  P r o d u k t i o n .  
Durch die Zuflihrung der Heizgase direkt zur Konzentration 

der Siiure in den K e s s l e r - D i i r o n s c h c n  Apparat ist der 
Kohlenverbrauch geringer, aber dcr Unterschicd ist nicht so hoch 
gegenuber dem Kohlenverbrauch beim Riihrensptcm. 

Vorerst wird featgestellt, daB beim K r e 1 1 - S t r z o d a echen 
System gewbhnlicher Anordnung auf 1 Rohr und 24 Stunden in 
kleinen Systemen bis zu 6 Rohren etwas weniger ale 0,9 t 97/98er 
Sllurc hergeetellt werden kann, ohne die Apparatur zu bean- 
spruchen, dagegen 0,9 bis 1,0 t auf 1 Rohr fur Systeme mit mehr 
als 6 Rohren. 

hat eber die indirekte Beheizung bei den K r e 1 1 - S t r z o d a echen 
Konzentrationen den in der Praxis nicht hoch genug m ver- 
anschiagenden Vorteil, daB die Destilleta durch dio Verbrennunge- 
gase und uberachllaeige Verbrennungeluft garnicht verdiinnt und 
deshalb in verhsltniamiiBig sehr kleincn Kiihlern ohne Zwiachen- 
schaltung von Koks oder Quanfiltern vollkommen kondensiert 
werden, wodurch die Baukoeten erheblich herabgesetzt werden 
und fiir gleiche Leistung etwa 2/8 der bei K e s s 1 e r - D u r o n schen 
Apparaten erforderlichen Baukosten beanspruchen. Hierzu kommt 
noch die Gewinnung von durch Flugasche nicht verunreinigter 
SBure und die leicht erreichbare Normalkonzentration auf 97198% 
Monohydrat, die m. W. durch keinen anderen Apparat im Dauer- 
betriebe erreicht wird. 

V. D c  r P e t e r s  e n s  c h e Vo  r k onz e n t r a t i o n s  t u rm. 
Die Deetillate der K r e 1 1 - S t r z o d a when Konzentration 

werden durch bleierne R(lhrenstand- oder Whrenflaohktihler unter 
teilweiser Zuhilfenahme von L i e b i g schen Kiihlern niederge- 
schlagen, wodurch eine grolle Kiihlwaasermenge absorbiert wird. 

Durch den Vorschlag von H. P e t e r s e n ,  Berlin-Steglitz, 
d iae  Deatillate in einen kleineren Turm zu leiten und dort 
zum gr6Bten Teil mit Fiilfe von entgegenfliellender 50er Kammer- 
siiure sle Berieaelung niederzuschlagen und d m h  die mitgefuhrte 
Wiirme weiter zu konzentrieren, wird dem R6hrensystem eine weitere 
Konkurrenzfahigkeit gegentiber den anderen Konzentrations- 
systemen gegeben. Die durch die Destillate abgefiihrte Warme 
wird, statt Kiihlwaeeer zu absorbieren, dazu verwandt, 50er Kammer- 
saure vonukonzentrieren, wobei die Destillatkondensate auf min- 
destens 85-90% Monohydret vorkonzentriert werden, die dem 
Apparate wider zufliehn und seine Leistung bei gleichem 
Kohlenverbrauch zum Teil im Verhiiltnis erheblich erhohen miisaen, 
d. h. der Kohlenverbrauch fiillt dcmentsprechend auf 1 Tonne. 
Die aua dem Turm entweichenden geringprozentigen Sauredampfe, 
die auf ein g e e  Quantum vermindert worden sind, konnen 
infolge Nitrosengehalta den Kammern zugefiihrt oder in einem 
Rohrenstandkiihler vohg niedergeschlagen werden, um auf den 
Glovern als Emetz von Knhlwasser ausgenutzt zu werden. 

VI. S a u r e  k ii h 1 u n g. 
Zum Abkiihlen der am dem Apparate abfliehnden 97/98%igen 

Siiure oignen sich Kiihlapparate aus Blei nicht mehr, da Blei bei 
dieser Konzentration zu stark angegriffen wird. Um diesem riel- 
stande und weiteren technischen Schwierigkeiten auf d i w m  Gebiet 
zu begegnen, hat Verf-r sich einen eisernen Siiurekuhler durch 
Gebrauchsmuster 673 426112 i schutzen laasen, der bei geringster 
Raumbeanspruchung die htichste Leistung erfiillt. Dereelbe hat als 
Rippenkiihler die groBte Kiihlflache und besitzt einen Schlamm- 
sammlcr, der leicht zugiinglich ist. Dieser Apparat empfiehlt sich 
von selbst. 

VII. S c h 1 u B b e m e r k u n g  en .  
Die Riihrcnkonzentrationen haben sich aufgebaut auf der be- 

kannten K r e 1 1 echen Konzentration. Das Bleibad ist jetzt auage- 
schaltet, und aus den 2-Riihrensystem ist ein Mehrrobystem ent- 
standen, allerdings mit Ausfuhrung von Apparatenteilen, die dem 
Erfinder der K r e  11 schen Konzentration als Ideal fur seine Kon- 
zentration vorgeachwebt haben. 

DaO dim Konzentrationen eine groh Zukunft haben, zeigt 
z. B. deren Einbiirgerung bei der Gewerkschaft Georg von Gieaches 
Erben, wo 3 Stiick 6-Rohryateme und ein B-Rohraystem in 
Saegerhiitte, Schoppinitz, aufgestellt sind und sich im jablungen 
Betrieb bew8hi.t haben. Ebenso zeugen fur die aulkrordcntlichen 
Vorteile 4 Stuck 8-Rohrsyateme bei der Schlesischen Aktien- 
Geaellachaft fur Bergbau und Zinkhiittenbetrieb in Lipine O/S., 
scit etwa einjahrigem Betriebe. Desgleichen kommt bei der Mane- 
feldschen Kupfemhiefer bauenden Gewerkschaft Anfang Juni a. c. 
ein IO-Rohmystem in Kupferkammerhiitte bei Hettatedt in Betrieb, 
und 3 Stuck 11-Rohrsystemo werden bei der gleichen Gewerkechaft 
hi Gotteabelohnungshutta bei Hettatodt errichtet. 

Dime und kleinere Anlagen, die rruf Grund von Betriebskontrollen 
in Saegerhiitte, Schoppinitz OjS., von Fachleuten begutechtet sind 
und aus Bctriebsereebnissen readtieren. konnen heute als Grund- 

.-. - - 

Bei der zugrunde gelegten einfachen Rostfeuemng Rind durch- 
schnittlich 30% Kohle fur die Tonne 97/98er S u r e  gebraucht 
wordea Da man beim gleichen Kohlenverbrauch auf 1 Rohr 

unter glcichen Vcrhaltnissen etwa 15-16% betragt. Demgegeniiber i moglichst reiner klarer Siiurc handelt. 
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E.3 kommen Spteme von 1-12 Riihren in einem Ofen vereinigt 
in Frage, so daI3 allen WIinechen der Intereseenten gedient werden 
kann. Dieaelben leisten entaprechend von 48--1,O t 97/98,, Sure 
oder 1,2-1,5 t 9 3 m r  Siiure. Ale Feu- kommen je nach Heiz- 
material einfache Rostfeuerungen, fiir @&re Spteme die T o p f - 
sohe Schriigmetfeuenrng und am vorteibfteatan aaefeuerung in 
m e ,  deren Anwendung von artlichen Verhiiltnken ebkngt. 

Daa Hauptengenmerk ist darauf zu richten, daE die Rohre 
mhtzeitig von Schlammabsonderungen und Inkruetationen ge- 
reinigt werden, d8 sie sonet verbrennen und ausgewechselt werden 
miissen. Weitem Einzalheiten in bezng auf Bau dnrfen hier im 
Kriegeinterwse nicht gegeben werden. 

Schoppinitz, den 22. Mai 1918. 
[A. 761. 

Beitriige zur Gewichtssnalyse VI1). 
Von L W. WIH~LHL, Budapest. 

(Elngeo. 17./6.1918.) 

VIII. B e e t i m m u n g  d e s  C a l e i u m e .  
1. B e s t i m m u n g  a l e  C a l c i u m o x a l e t .  Um bei dem 

F'en dee Calcinme als Oxalat einen klirnigeo NiedemhIag er- 
halten, muS das FiiUen am k o c h e n d h e i B e r  L B e u n g  in 
Gegenwsrt r e i c h l i c h e r  M e n g e n  A m m o n i u m o b l o r i d  
u n d  E s s i g s i i u r e  erfolgen - Ee wjrd tmkmUi,g wie folgt 
v e r f b  : 

Die 100 ccm betragende. htkhetaw 0,l g Calcium enthalhde 
n e u t r a 1 e , notigenf& & h m o n i &  oder mit 6elesiiure ganau 
neutrolieierte (-ex Methylomnge) wird mit 3,Og 
A m m o n i u m o h l o r i d  u n d  10 c r o p  a E s a i g s i i u r e  
vqnetzt; hat sich bei dern Neutzalisierea sohop Bmmoniumchlorid 
gebildet, so wird man davon entapmhend weniger nebmen. Die 
Fldeaigkeit wird bis zum Aufkochen erhibt, 20 com .,2,5% ige" 
A m m o n  i u m o x el a t 16 e u n g  m5 g (NE,hC,O,,I&O in 
WQaaer cu 100ccm gelht] hinzngetriiufelt; man biilt die Fliieaig- 
keit noch weitahin mit ganz kleiner Flamme etwa 5 Minutan lang 
m ruhigem G i e c l a  W i d  in angegebener W e b  verfehren, 80 ge- 
laagt daa Calciumoxalat ab g r o b k 6 r n i g  e r N i e d e r e c h l a g 
cur Abecheidung, welcher nach dem Entfernen des B e c h e r g k  
von der Kochplatte fas t  sofort m Boden s a t ;  die Gber dem Nieder- 
schIag bafindliche Flbigkeit ist nach einigen Minutan krystallklar. 
Nimmt man weniger Ammoniwnchlorid oder Eeeigsaure, ale vor- 
geschrieben, 80 ist der Niedereohlag feinpdverig, venururcht, daS 
die Fliimigkeit beim Kochen heftig etaBt und verstopft bei dem 
Seihen den Wattebauech. Die letaten Spuren dea Calciumoxalatm 
scheiden sich a h  aus der Praesigkeit nur nach dem Erkalten all- 
miihlich aue, so daS man bei genauen Untersnchungen fiber Nacht 
stehen lassen mu& Der auf den Wattebausch gebrachte Nieder- 
schlag wird mit 50ccm k a l t e m  W a s s e r  ausgewaechen. En 
lohnt sich niimlich nicht, anstatt deetillierten Wserters als Waech- 
fliissigkeit geeiittigte wiieeerige Calciumoxalatlhung zfl nehmen, da 
50ccm Waeser kaum 0,3mg Calciumoxalat liisen. Bei grirbren 
Niedersohlegemengen henutzt man bei dem Auswaschen dea Nieder- 
schlagea vorteilhaft die Waaseratrahlpump; rnit dem Seihen nnd 
Answamhen ist man in Stunde fertig. Werden die letzten An- 
teile des Weschwamere abgeaaugt, so geniigen nun Tmcknen kleiner 
Niedemhlagemengen (einige Zentigramme) 2-3 Stunden, fiir 
grMere Niedmhlagsmengen (einige -me) 3 4  Stunden. 
Man kann den Niedemchlag anstatt auf einem Wattebausch auch 
auf einem Papierfilter oder im Goochtiegel sammeln und dann 
trocknen. Dae Trocknen erfolgt bei 100"; es bleibt CaC,O,,H,O 
ZUrIiCk. 

EB wurden 25,6770g w a s s e r k l a r e n  i s l a n d i s c h e n  
D o p p e 1 s p a t e s in einem Kolben mit eingeeehniirtem Halee*), 
mit Verwendung einea Wattebauschea als VemhluS, in verdiinnter 
Sahiiure, unter Erwiirmen auf dem Dampfbade, geldt. Die Id- 
sung wurde dann in einer Plathchale auf dern Dampfhade mog- 
lichet eingeengt, um den h c h u B  der Sslzaiiure zu verjagen. 

I) Vgl. Angew. Chem. 30, I, 251 u. 301 [1917]; 31, I, 46, 80 u. 

9 Angew. Chem. 29, I, 218 [1916]. 
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Das nach dem Erkalten kryatdlinkh emtarrte Wciumchlorid 
wurde in deatilliertem Wwer auf 5000ccm geliiet. Van der neu- 
tralen Laaung gelangten Anteile von 50, 10 und 1 ccm znr Ab- 
measung. Die Proben wurden auf 100ccm verdiinnt, dann das 
Fiillen, dae Auawaechen und "rochen dea Niederschlegee in 
beschriebener W e b  vorgenommen. Nach dem Fiillen blieb die 
Fliissigkeit iiber Nacht stehen; dae Seihen uaw. wurde dann erst 
vorgonomrnen. Die berechneten Mengen CaC,O,,H,O sind 374,84, 
74,97 und 7,50 mg, wiihrend die Versuche folgendes ergaben: 

377.3 mg 75.7 mg 6.8 mg 
37794 ,, 75,1 ,. 730 ,, 

377.1 ,, 75,4 ,, 6,9 ,, 
376,9 ,. 75,7 ,, 7,1 ,, 

376.2 ,, 7594 1, 7,1 ,. 
376J .. 7590 99 6.9 7s 

Mittel: 376,87 mg 75,38 mg 6,97 mg 

Die. V e r b e s e e r u n g e w e r t e  berechnen sioh aua diesen 
W e n  wie folgt: 

Qertcht d. Nledersdhger V e r w e r t  
0340 g -2.1 mg 
035 ., -2.0 ,, 
0930 ., -1.8 ,, 
025 ,, 4 5  ,. 
0.20 1. -1.3 v 9  

0,15 ,, -1,o ,, 
0.10 ,, -0,s 1, 

0,05 ., -0.1 ,. 
0.02 1, $ 0 3  ., 
401 ,, i 4 5  ,, 

Wurde nach dem Fallen die kochendheih Flibigkeit'darch 
Einatellen in kdtm Waseer vollstiindig abgekwt md dm &&en 
nach z w e i  S t u n d e n  vorgenommen. 80 ftihrten die Beetim- 
mnngen mit 50, 10 und 1 com auf 100 com vedtirmter Calcium- 
chloridl6sung zu folgenden Zahlen: 

373,7 mg 74,6 mg 533 q 
374,5 ,, 75,5 ,. 690 ., 
374.9 1, 7597 ,, 5 2  ,, 
375J ,, 75.9 ,, 594 9s 

376,l ,, 75.4 ,. 5,3 ,f 

7534 ,, 5 2  ,, 3752 ,, 
Mittel: 374,9 mg 75.4 mg 5,5 mg 

. 

Dae Seihen nach 2 Stunden kann ale0 dann angewendet werden, 
wenn in 100ccm Liisung O,lOto.O2g Calcium enthalten ist. und 
man auf die erreichbare griillte Genauigkeit verzichtet. Be- die 
Caloiummenge in 100ccm nur wenige MiUigramme, so ist die Be- 
stimmung nicht mehr adiihrbar. V e r b e s s e r u n g s w e r t e  
k o m m e n  k e i n e  z u r  A n w e n d u n g .  

Die Qegenwart groderer Mengen A m m o n i u m c h l o r i d  
als vorg-hrieben beeinflussen das Ergebnis kaum. Wurden niim- 
lich von der &lciumchloridliisung 50 ccm genommen, auf 100 com 
verdiinnt, 10 ccm n E~igsiiure hinzugefiigt und in der Fliiasigkeit 
5,O und 10,O g Ammoniumchlorid gelost und nach dem Fiillen am 
anderen Tage geaeiht, endlich das Gewicht dea getrockneten Nieder- 
echleges beatimmt, so d e n  die Zahlen 377,5 und 377,2mg er- 
haltan. In Gegenwart von 3.0, 5,O und 10,Og A m m o n i u m  - 
n i t r a t betrug das Gewicht dea bei 100" getrockneten Nieder- 
schlagee der Reihc nach 376,O. 376,9 und 376,6 mg. 

Ee wurde auch die Wirkung von gegenwiirtigem K a 1 i u m - 
u n d N a t r i u m c h 1 o r i d  untersucht, indem Verauche mit 50, 
10 und 1 corn auf 100 ccm verdiinnter Calciurnchloridl~nng aus- 
gefiihrt wurden. In diesem Falle enthielt die Laaung a u b r  den 
weiter unten angegebenen Mengen KCl und NaCl nur 1 g NH,Cl. 
Daa Ansiiuern erfolgte wie gewohnlich mit 10 ccm n. Eseigsiiure, 
und als Fiillnngemittel wurden 20 com ,,2,5% ige" Ammoniumoxalet- 
lhung genommen. Gcseiht wurde am anderen Tage. Die b e d -  
neten Mengen CaC,O,.H,O sind 374,84, 74,97 und 7,50 mg, wiihrend 


