37. Jahrgang 1924]

Die Verdiinnung der alkoholischen Jodldsung mit Wasser
ohne Kaliumjodidzusatz verursacht bei Gegenwart des Oles iiber-
haupt keine stérende Jodausscheidung und beim Leerversuch, wo
eine solche anfangs eintritt, verschwindet sie im Laufe der Titration.

4. Infolge Abwesenheit eines Fettlosungsmittels gestaltet sich
die Titration des Jodiiberschusses, dic bei anderen Methoden ein
Gfteres starkes Schiitteln zwecks Ausbringung des Jods aus dem
Chloroform oder Tetrachlorkohlenstoff erfordert, angenehmer und
rascher.

6. Die Methode lafit sich sofort nach Ansetzung der Jodlosung
und binnen kurzer Zeit ohne eine durch notwendige Einwirkungsdauer
verursachte lingere Unterbrechung durchfiihren.

7. Die Arbeitsweise gestattet auch die in anderen Fillen, z. B.
in essigsauren Lésungen nicht ausfithrbare Bestimmung der bei der
Reaktion entstandenen Halogenwasserstoffsdure und ermdglicht, da
die Saurebildung stets 50 % des Jodverbrauches betrigt, dadurch
gleichzeitig eine Kontrolle der Jodzahlbestimmung.

8. Die nach der Methode mit Jod allein erhiltlichen Jodzahlen
stimmen mit den H i b1schen, die als Standardzahlen in der Literatur
Eingang gefunden haben und daher stets zum Vergleich herangezogen
werden, gut iiberein. [A. 77.]
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Einfacher Apparat fiir Arsenbestimmungen.
Von Dipl.-Ing. Richard Hiinerbe1n.
Mitteilung aus dem Laboratorium der Chem. Fabrik
Dr. H. Zeumer, Nikolai (Poln. O.-8.).

Nach F. Hetfti!) werden kleine Mengen Arsen bequem kolori-
metrisch bestimmt mit Hille der Reaktion von Fliickinger und

Lehmann, indem man den — durch Reduktion mit Hilfe von
Zink und Schwefelsaure erhaltenen — Arsenwasserstoff aut Mercuri-
chloridpapier einwirken 148t. — Man bedient sich dazu eines von

Treadwell und Comment konstruierten Apparates, bestehend
aus dem Gasentwicklungsgefafl (Erlenmeyerkolben), welches mit
Hille cines doppelt durchbohrten Korkes versehen ist mit: 1. einem
als Mefirohr ausgebildeten, mit Glashahn versehenen Zulaufrohr,
2. einem wagerecht angeordneten, mit kristallisiertem Chlorcalcium
gefiillten Trockenrohr; dieses wird durch einen Kork verschlossen,
welcher eine rechtwinklig nach oben gebogene, am freien Ende ab-
geschliffene Diise von 8 bzw. 16 mm Durchmesser trigt. Sie wird
mit Mercurichloridpapier bedeckt, und dieses wird mit einer matt-
geschliffenen Glasplatte beschwert.

Im hiesigen Laboratorium hat sich folgende Versuchsanordnung
bewihrt, bei welcher die Mercurichloridpapierscheiben ersetzt sind
durch Mercurichloridwatte, bereitet durch Trinken von langfaseriger
Verbandswatte mit einer wésserigen, warmgesittigten Mercurichlorid-
l6sung, Auspressen der iiberschiissigen Losung und Trockmen bei
60—70° Diese Watte wurde in ein beiderseits offenes Glasrohr von
5 mm Durchmesser gestopft, so dafl ein milig dichter, etwa 3 c¢m
langer Pfropfen entstand. Es zeigte sich, daB} in diesem Pfropfen die
Firbung um so weiter fortschreitet, je mehr Arsen zur Anwendung ge-
langt, und zwar streng proportional der angewandten Arsenmenge.

Ein Einfluf der Stromungsgeschwindigkeit des Wasserstoffes auf
die Intensitit der Farbung der Watte konnte nicht festgestellt werden.

Es erzeugten:

0,01 mg As ecine gefirbte Schicht von etwa 2,5 mm Linge

0505 ” ” » » ” ”» 13 ” ”

071 k) ” ” n ” ” 26 ” n

Es war also moglich, den Arsengehalt direkt mit dem Zenti-
metermafistab zu messen.

Die Anwesenheit von organischer Substanz in der Beschickung
(vor allem Mineralol) zeitigt einen nachteiligen Einflufl aut die
Reaktion und mufl ausgeschlossen werden.

Bei der Benutzung des in dieser Weise abgeiinderten Apparates
von Treadwell und Comment zeigten sich nach einiger Zeit
verschiedene Schwierigkeiten, vor allem war es notwendig, die Chlor-
calciumfilllung des 6fteren zu erneuern. — Ich sah mich daher ge-
notigt, dem Apparat die aus nebenslehender Abbildung zu ersehende
Gestalt zu geben.

Der Erlenmeyerkolben A ist durch einen dreifach durchbohrten
Kork versehen mit: 1. dem mit Glashahn versehenen Zulauirohr B;
2. dem Steigrohr C; 3. der senkrecht angeordneten Trockenkolonne.

Diese Trockenkolonne besteht aus dem Tropfchenfinger D und
dem Trockenrohr E.

Als Trépichenfinger dient ein pipettenartiger Hohlkérper, welcher
mit kurzen Glasrohrstiicken gefiillt ist. — Es ist einfach, diese Glas-
rohrstiicke in das Innere des Hohlraumes einzufithren, wenn man

1) Siche Treadwell, Lehrbuch der analyt. Chemie II, 8. Aufl.,
1919, S. 171.
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dem oberen Verbindungsrohr von D —a— einen grofieren Durc_h-
messer gibt, als dem unteren —f—. Das freie Ende des Verbin-
dungsrohres a ist derart angeschliffen, daf es in drei Spitzen endet.
Auf diesen Spitzen ruht die Glocke F, ohne den Gasdurchgang zu
hemmen. Das Verbindungsrohr a ist durch die Bohrung eines Korkes
gefithrt, welcher das mit kristallisiertem Chlorcalcium gefiillte
Trockenrohr E trigt. Da sich nach einer gréBeren Anzahl von Be-
stimmungen auf diesem Kork
eine gesittigte Chlorcalcium-
losung sammelt, wurde der
Kork — um diese ablassen zu
kénnen — mit einer zweiten
Bohrung versehen, welche beim
Gebrauchh durch einen Glasstab
verschlossen gehalten wird. Die
Glocke F verhindert, dafl das
Verbindungsrohr a durch Chlor-
calcium verstopft werden kann,
gleichzeitig wird eine gleich-
miflige Verteilung des Gas-
stromes erreicht. Das Trocken-
rohr E endet in dem Gasablei-
tungsrohr G. An diesem wird
mit Hilfe eines kurzen Gummi-
schlauches das mit dem Watte-
pfropfen versehene Indicator-
rohr H befestigt. Um dem
Apparat eine groflere Stabilitit
zu geben, wurden die beiden
Rohre B und E mit einem Draht
umbunden.
Arbeitsweise:
Erlenmeyerkolben wird be-
schickt mit chemisch reinem
Zink, nach F. He fti mit wenig
Kupfer legiert (von Kahlbaum

Der

zu beziehen). Nach dem Zu-
sammenstellen des Apparates
werden durch B eingefiillt:
1. etwa 50 cem verdiinnte

Schwefelséiure (1 Vol. konzen-
trierte Sdure und 4 Vol. Was-
ser); 2. die auf Arsen zu prii-
fende Losung, von der man
zweckmifigerweise soviel an-
wendet, daB die eingefiihrte Arsenmenge zwischen 0,01 und 0,1 mg
liegt. Man spiilt B mit etwas Wasser nach.

Die Wasserstoffentwicklung lifit in demselben MaBe nach, als
das vorhandene Arsen in Arsenwasserstoff iibergefiihrt wird. Nach
ctwa 20 Minuten ist die Bestimmung beendet. Der Apparat ist sofort
fiir die niichste Bestimmung verwendbar.

Wurde die Watte im Indicatorrohr zu fest gestopft, so erkennt
man dies am Fliissigkeitsstand im Steigrohr C.

Steht Zink, nach F. Hefti mit Kupfer legiert, nicht zur Ver-
{ligung, so kann mit gleichem Erfolg chemisch reines Zink zur An-
wendung kommen, wenn man nach dem Einfiillen der Schwefelsiure
1 ccm ciner schwach sauren, gesittigten Kupfersulfatldsung zugibt.

Ein Unterschied in der Wasserstoffentwicklung konnte gegeniiber
der Anwendung von Zink, nach F. Hefti mit Kupfer legiert, nicht
festgestellt werden. Nur ist es notwendig, die Zugabe von Kupfer-
sulfatlésung bei jeder Bestimmung zu wiederholen, trotzdem das Zink
fiir mehrere Bestimmungen ausreicht, da die innige Beriihrung mit
dem Kupfer aufgehoben wird in demselben Mafle, als das Zink in
Losung geht.

Der oben geschilderte Apparat hat sich bei mehr als 100 Be-
stimmungen sehr gut bewiihrt.

Die hier zur Anwendung gekommene Trockenkolonne diirfte auch
fiir andere Zwecke verwendbar sein, es wird eine sehr gute Trock-
nung des Gases erreicht und das Chlorcalcium wird weitgehend aus-
geniitzt.

| Rundschau.

Aluminiumlegierungen.

Im Jahre 1858 wurde als wissenschaftliche Beilage zum Jahres-
bericht der Offentlichen Iandelslehranstalt zu Leipzig eine 46 Quart-
seiten umfassende Abhandlung verdflentlicht: ,Das Aluminium
und einige seiner Legierungen® Verfasser war Dr.
Hirzel, der spitere auBlerordentliche Professor an der Universitit
Leipzig. Von dieser Abhandlung besitzt die Offentliche Handelslehr-
anstalt zu Leipzig nur noch ein Exemplar. Da kiirzlich eine grofie
Firma nach der Abhandlung gefragt hat, ist geplant, durch BreSma-
druck die Abhandlung reproduzieren zu lassen. Der Preis eines
Abzuges lifit sich noch nicht genau feststellen, da er von der Zahl
der Besteller abhéngt. Interessenten werden gebeten, ihre Bestellung
an die Leitung der Offentlichen Ilandelslehranstalt zu Leipzig zu
richten.





