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Vergleichung triigerisuh wird. Die glieiche Menge lief,ert ein- 
ma1 eine feine lange Linie derberer Kri~stallohen, ein and'ermal 
einien hau'chdunnen h e i t e n  ,$piegel"; offenbar giM ldalbei di,e 
Baschaffenbeit der  Gdasflachen den Ausschkig. 

Fur d ie  B,estimmung kEeiner Quecksilberg&alt~e in den M y -  
siologischsen Fliissigkeitien oder in  der Luft der  Arb.eiZsraume 
erscbien es wiinscbenswert, auch ein Verfahren zu genaulerer 
qumtitativer Bestimmung von weniger ds mg Qu4ec.k- 
silber zu haben. Ein ,solches lie6 sich auf dime seit langerem 
bekannte 2) Tatsa0h.e grunden, dai3 neutra1,e Quecksilblersalz- 
losungen durch Diphenyloarb'azid, OC(NH.NH .C,H,),, blau- 
violett gefarbt werd'en. 5/10000 mg Qu'ecksikber (als HgCI2) in 
2ccm L&ung, ,d. h. 1 Tmeil Quecksilber in 4000 000 Teilcen 
Wmser, isind so noch zu erkemen.  

Als Reagens dient .cine gesattigLe alkohdische Losung des 
notigenfalls nu8 Alkohol umkristallisierten Diplhenylcarbazides; 
sie ist fafiblos oder schwaah gelblich. 

Wir brachten ' d i e  zu untersuchenide nleujtnale wasserige 
Losung ;in einem kleinen Reagensglas (0,Scm weit, 5cm lang) 
auf 2 wm, versetzten si,e mit vier Tropf'en Clarbazidlosung md 
verglichen ihre Farbme auf einfachste Weise rnit derjenigen von 
ebengo behandelhen, friscli hergestellten Losungen bekann'kn 
IIgC~,-Giehdte~s, di'e in.2 ccm 10, 8, 6, 4, 2, 1 und Tausendst,el 
Milligramm Quecksllb'er enthileilten 3). Ihre  FarbistuFen kssen  
sich gut von,eiimndfer unterscheiden. Losungen rnit mg 
Quecksilber sintd schon fast undwohsiohtig, solche mit 6/10 ooo mg 
eben noch gefarb't 4). Entlialt d ie  zu analysierende Losung mehr 
als mg Queaksiilber s), so muB si,e vor der kolorimletrischm 
Unbersuchung entsprechenld verdunnt werd'en. 

Das Verfahren arb,eitet hinreichenmd genau, wie nwh-  
stehende Beleganalysen beweisen : 

Gefunden mg Hg: '1'0 9 / 1 ~ ~ - 1 / 1 ~  61100 '/loo '/loo '/IOOO 

Vorhanden mg Hg: e i , o ~ o  '/1000 '11ooo 1 / ~ ~ ~ ~  

Gefunden mg Hg: e/looo ~ / I O O O - ~ / I O O O  '/IOOO l/~ooo. 

Bei d,en mit * bezeiohneten Analysen wurd'en die Losungen 
erst eoweit vefidunnt, dai3 sick idie Carbazidfa.rbumg i n  d i e  
V,erglNei&sstlufen einordnete. 

Die fjarbigen (kolloiden) Liisungen entfgrben sich im Liahte 
in einigen Stunsdien unf,er N,iebers&lagbWung; im Dunikeln 
haliten sie sich mtehrere Tage liang unverandert. 

1st di.e Losung nicht neutral, sond,ern schwach saeer, so ver- 
setzt man sie zunachvt mit etwas kalt gesattigter Natrium- 
acetatlosung; die kolorimetrischie B'estimmung ijst dann glatt 
durchzwfuhren. Dagegen wird si'e unrnCigkh, wenn di'e Lo- 
sungen alkali.sch (Rotfarbung) ader s t a r k e r saner (Aus- 
bleiben ainfer Farbung) sinid. 6berhaupt wird die  Reakt im 
duroh einie game Reih,e von Stoffen gestont, so dumh Glegenwart 
von Zink, E.isen, Kobalt, Nickel, Blei, Kupfer, Silber, Gdd ' ,  von 
Cyanid mnd Bromi,d un,d Joidiid, sabald di,ese letut,en in &was 
groi3ener Mlenge vorhandaen s i d .  Ohne EinfluB blaiben Natrium, 
Kalium, Ammonium, Magn,esium, Calcium, Strontium, Baryum, 

Vorhanden mg Hg: '* 'Ilo* 61100* 21100* 'Iltw* 811000 

2)  C . a z e n  e u v  e ,  C. r. 130, 1478 [1900] und 131, 346 
[1900]; B o  t t g e r ,  Z. f.  Elektroch. 22, 69 [1916]; F e i g l  
und W e u b e r ,  Z. f. andyt. Ch. 62, 369 [1923]. H. F i s c h e r ,  
Wissenschaftliche Veroffentlichungen des Siemen,s-Konuerns 4, 
158 [1926], empfiehlt Diphenylthiocarbazon zum Queclrsilbsr- 
nachweis. 

3) Dite beiden Glaschen sbeckten dicht nebenein'and.er in 
Bohrmgeu eines Holzklotzes. Dime Augen waren 'durch ein 
Ptappkistchen gegen fremides Lioht geschiitzt. Wir beobachte- 
ten gegen eine weii3e Papieruntlerlage. Ein fur so kleine FUua- 
slglieitsmengen geeignetes Kolorimeter stand 1eid)er nicht ZUT 
Verfugung. 

4) Darch Ausschutteln der wasserigen Losung mit Blenzol, 
Chloroform older T'etraohlorkohlenstoff 1aBt sich der  Nachweis 
noch empfindlicher machen. Jedoch verliert er  an Siohherheit, 
weil sich Losungen des Diph,enylcarbazid,es in ,den genannten 
Losungsmittdn auuh bei Abwesenheit von Queclusilb'er dprch 
Luft rotvioliett fanbeu. 

6 )  Bei der erstten Unbersuchung ist zu priifen, ob weit'erer 
Diiphenylcarbaxidz~atz ,di.e Farbung noch v,ertieft. 

Aluminium, Mangan m d  Fluorisd, Chlorid (sofern die Menge 
b8atrachtlich ist, nach Natriumacetatzugabe), Sulfat, Nitrat, Car- 
bonat, Aaetalt, Oxalat. 

Prak&ch wenden ditese Storungen &ebten in Bsetracht 
kommen. Man iallt ja das Quecksiltm im Lauf,e der Andyse 
meist esst auf Kupfer otd'er derg1,eich'en aus und destiilliert 'es dann 
ab, so Idai3 es keine andderen Metalbe euthaltm kann. der 
in  unserer 'erst,en Mitbeilung ibeschriebenen Bestimmung des 
Queclr~silbergehaltes daer Luft b,ekommt man es ebenfialls bei 
von hemiden Msetallen. Lost man es dtann i n  Chlor- oder Brom- 
wasser und vertreibt das uberschiissige Halogen durch E i n l e i h  
von Luft e), 60 lafit sich di,e Losung, naahdem man s ie  mit etwas 
Natriumacetatilosung versdzt h,at, gut kolor.imetrieren. Lie@ 
das Quecksilber als Jodimd vor, 80 lost man 'diesea ' e b ' m f d s  in  
Chlorwasser und verfa,hrt auah im iib,rigen wie vorh,er. 

N a c h s c h r i f t : Erst nach Erledigung der  Korrektur vor- 
stehender Mitteilung wurden wir  a d  die Veroffentlichung von 
M 6 n i 6 r e uber die Bestimmung des Quecksilbergehaltes 
'der Luft (C. r. 146, 754 [1908]) aufmerksam, in dier disc 
kolorimetrische Bestimmung kleiner Quecksilbermengen rnit 
Diphenylcarbazid bereits beschrieben ist. Da sie keine Einzel- 
heiten bringt, halten wir  die Mitteilung unserer Erfahrungen rnit 
d,ieser M,ethode trotzdem fur nutzlich. [A. 108.1 

Neue Apparate. 1 
Neuer Apparat fIfr automatisches Auswaschen der 

NiederschlZige. 
Von Mich. Dimitroff H a d j i e f f .  

Agrikulturchemisches Institut der Universitat Sofia. 
(Eingeg. 27. April 1926.) . 

Es gibt versch'iedene Apparate fur 8diesen Zw'eck (z. B. 
nach H a u y ,  B e r z e l i u s ,  M o h r ,  K a p l a n ,  K n o r r ,  
S t .a n e k , E h m a n n usw.), jedler von h j e n  hat jedoch seinen 
Nachteil. 

Bs han'd'dt sich hier um einen neujen A p p r a t ,  der allen 
Anspriich,en an ein vollstandiges Auswaschren &es Nieder- 
schlagies, auch fur qmntitative Zwecke, mtspricht. Man kann 
diesen Apparat fur das Ausmsch,en verschiedlener Subsbanzen 
bei gewohnlicher md bei hoher Temperatux anwenden. 

U 
I 

Fiy f U I 
Fig.¶, U 

Iler Apparat besteht hauptsachlich aus folgenden Teilen: 
1. einer Mariottelschen Flasche oder einem Wasserbad rnit 
konstantem Niveau (s. Fig. 1 u. 2 - B); 2. zwei k o m m -  
trisch festvenbundenen Metallwheiblen rnit Rlegulator (L, S) ; 
3. einem Filtertriiahter (T). Die Scheibfen h&en fohgentdeol 
Durchmiesser: Der groi3e -35mm und der  kleine -7mm, 
d. h. 5 : I. 

Der Apparat wird zusamm~engestelilt, wie auf Fig. 1 u. 2 
gezeigt iat. Dde beiden Metallscheiben und die zugehorige 
Schale (C) werden mittels eines Gummischlauohes (F) und 
eines Glasrohrchens mit einer Mariotteschen Flasche (Fig. 1 B), 
resp. einlem W(asaerbade (Fig. 2 B) verbunden. Die Fluusig- 
keiit f u r  das Auswaschen wird in die Mariottesche Flasche 
(Wasserbad) eingegossen. Den auszumschenden Niederschlag 
legit man sdmt Filter in den Trichter (T). Die Mariottesche 

6 )  Nicht van K'ohlenldioxyd, wei,l diecses die Empfindliahkeit 
der Farbpeaktion verringert. . 
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F1,asche (Wasserbad) wird, wie auf Fig. 1 u. 2 geueigt ist, 
auifgestellt. Durcli Umdrehen dcer Sch,eibben von r,ech,ts naah 
links flheltt d ie  Fliissigkeit au,s der  Mariott~eschea Flasche 
(Wlasaerbad) dnrch den Gummischlauch (F) und das G h s -  
rohrchsen in den Trichtmer (T). Der Gummischlauch F wird 
mit e h e m  Quet'whhahn gesperrt. 1st die Fliissigkeit aus dem 
Trichter gut ausgetropft, so wird dle Schale und das Glas- 
rohrchen einerseits und d.er Trichtser mit der  Substanz 
anderseits in Gleichgew,icht gebracht. Fur  diesen Zweck 
dient die Schale C. Wipd das G.Ieichgewu'cht hergestellt, so 
steht die Ach,se d,es Regulators wenigst,ens fur  einige Augen- 
blicke senkrecht. Der R'eguiator S wind duroh Abschrauben 
entbernt. D a m  werden soviel Gramm auf d i e  Schale gelegt, 
(la8 dieselb'en ein Z e h t e l  des GLewichts d,er Fliissigkeit, di,e 
wir in dem Trichter ansamm~eln wdlen,  ausmachen. In  diesem 
FaUe wipd di'e Flussigkeit in dem Tricht'er vollends ausge- 
tropft sein. 

Sod,ann w i d  der Regulator in die tiefste Lage gebracht 
und das Schmeibenpaar von links nach rech.ts gesdreht. Duroh 
allmi+hliahes Aufwartsschaauben d,es Regulators wird bewirkt, 
da8 die G,ewichtNe in dier Schale allrein instand gesetzt werden, 
von rechls m c h  links zu drehen. Infolgedessea sinkt die 
#%hale, und di'e Fliissigkeit fangt an, den Trichter zu fullen. 
B.etragt das Gewicht der  Fliissigkeift im Trichter das zehnfache 
der  Schal,engewichte, so wird dmer Trichter schw.erer und dreht 
die Kreise von limks nach mxhts. Dann wird das  Roh,rchen 
gehoben und dile Flussigkeit hsrt auf zu fliel3en. Der Appanat 
bleibt in Ruhe, bis $e in den Trichter gekommene Filiissig- 
keit vol1,ends ,ausgetropft bt .  Nun sink,en die  Schde  un'd idas 
Rahrchen wiedser, und die Scheib.en dmhes  sich nach links. 
Die Fliissigkeit fSiolgt wiseder an, den Trichter zu fullen. Hat 
sich die  erwiihntie Menge Flussigkeit in d,em Trichter wied,er 
angesammelt, so ainkt er, das Rohrchen wird gehobien, und die  
Fliissigkeit hort wiader au.f zu fliei3en u.sw. 

Wenn wir ein.e bestimmte Msenge Fliissigkeit im Trichter 
nicht notig haiben, was fur gewiihn~liche Zwecbe dler Fall ist. 
stellen w,ir den Apparat direkt mit Fliissigkteit in den Trichter 
und mit Tariergranaten in die %hale ein. 

1st die Substanz schwer auszumschen, so w i d  d,er Appla- 
rat zuerst allein ( o h m  den Niederschlag) in Tatigkeit gesetut, 
und letzterer spater in d,en Trichter gebracht. 

Die Menge der sich im Trichter ansammelndm Fliissig- 
keit hangt ab: 1. von den G.ewichten, die a d  die  Sohale ge- 
leg$ weden,  nachd,em dieselbe und der  Trichter ins Gleioh- 
gewicht gebracht wonden sin,d; 2. von ,dem Gfewicht und dier 
Stellung des Regulators und 3. von dem Winkel, auf welchen 
die Scbeib.en geldreht werd.en. Andert man di.e e r w a h t m  B'e- 
dingungen, so kijnnen verschiedene Mengen Fliissigkieit in 
den Tricht.er gegossen werden (von einigen Gramm bis zu 
cinigen Kilogramm). Der Apparat Iiifit siah auch so ein- 
stellen, daB die im Trichter be6ndich.e Flussigkeist vollends 
od,er nur zum Teil aumstropft, worauf wi'eder nachgefullt wird. 

D,er Trichter rnit dem Nimederschlag maoht keine grofien 
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5ewvegungen auf- bzw. abwarts, so z. B. mncht da.s Rohtrchem 
bei einem Winkel von 900 eine Ampl'itude von nur 5,4cm auf- 
bzw. abwarts und dter Triohter in derselben Z,eit nur  l c m ;  
bei einem Winkel von 1200 macht das Rtjhrchen 11 ern und d,er 
Trichlier nur  2 cm. 

Dieser Apparat hat folgen'de VorteiBe: 
1. Einfache Konstruktion. 
2. Man kann den Niederschlag rnit beliebig groi3en Mengen 

Flussigk~eit auswaschen (5-10-15 kg  FI.) Die zum Aus- 
wasch,en ve~wmde, te  Fliiusigkeit iibt kleinm Einfluid auf die 
Empfindl@keit und d'ie Tatigkeit deR Appanatm aus. 

3. Die in der Mariotteschen Flasohe befinfdliche Fliissig- 
keit steht nicht in direkter Beruhrung rnit jener, d ie  schon 
in den Trichter eingeflossen ist, eine wiehtige Bedingung 
beim Auswaschen der  Niederschlage fur quantitative Zwecke. 

4. Drer Apparat funktioniert automati.sch. 
5. Die Vorteile dieses Apparates neigen sich besonders 

in den Fallen, wo d,ie zum Auswaschm b,estimmb Substanz 
nicht in Bberiihrung rnit ,der Luft kommen darf, da der  Appla- 
rat so meingsstellt werden k m n ,  dtaid, bevor der  Trichlter vollig 
ausgietropft ist, neue Flussigkeit in denselben e h t r o m t .  

6. Milt diiesem Apparat kann mlan gemau das im voraus be- 
rechnete Quantum Fliissigkeit (in (den Trichter) eingiei3en. 

7. Der Trichter rnit dem Niedmerschlag macht keinbe zu 
grofim Schwingungen. 

Der Apparat ist betsonders w,ertvoll, wenn man einle 
grofiere M,enge von Fliissigkeit zum Auswaschen nlotwendig 
hat und dile Openation infolgedqessen vfel Zeit in Anspruch 
nimrnt. Das gilt auch €ur dfe Fiille, bei d.enen man es mit 
schwer auszuwaschenden Substlanmn zu tun bat, und wobei 
man oft stundenlang auf das einmalige Austropfen des Trich- 
ters waden mui3. 

B 

rr 
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Der Appmat luann auch zum Abmessen von geniau be- 
stimmten Mengen Fliissigkeitm benutzt werden, wie au5 Fig. 3 
ersiuhtlich ist 1). 

1) Der im obigen Artikel beschriebene Apparat isst unter 
Nr. 34. 85941 pabemtiert worden und luann von d,w Firma 
I h .  Rob. Maencke G. m. b. I%., Berlin N4, Chausseestr. 8, ge- 
liefert werden. 

P a ten f b e r i c h f e ii b er ch em is c h 4  ec hnis  c h e A p p a r a f e. 
I. Warme- und Kraftwirtschaft. 

2. Koks. Leueht- und Kraftgas, Teer, Nebenprodukte. 
,,Lignojen" Maschinen- und Apparatebau G .  m. b. H., 

Berlin. Teerabscheider, 1. gek. durch zwei ineinandergestsellte, 
ein'en Ringraum ein'sch1,iefiende Zylinder, deren innerer iest- 
st'ehenidie iund bewegliche Fliigelra'der enbhalt. - 2. dad. gek., 
daB d,er Ringraum zwischsea den beiden Zylindern durch e h ' e  
wagefiechte Schebdewand in zwei Riiume getrennt wird; deren 
oberer tdi.e Zufiihrungsrohre fur das Glas audnimmt und durch 
Durchbrechungen der  Wand des inneren Zylinders rnit dessen 
Innenraum in V,er;bindung st'eht, wahrend dmer unter'e Raum 
zur Ableitung der gereinigten Ga.se dient un'd den entsprechien- 
den Abflufistutzen tragt. - 3. jdiad. gek., .da8 das Teersammel-v 
gefaB direlrt 'an Iden Auknzylinder angeschlossen md mit 
einer Heizschlange au,sgestattet ist. - 4. dad. gek., daB die  
beweglirh,en Flugelriider aof  einer gemeinlsamen Welle sitzen, 
die 0b.w iin Zylintderdeckel u n d  unien in der  Nabe eines n&- 

5hnJichen W t n m  bafestigt ist, wiihrend d ie  fest&eheniden 
Fliigelralder a n  der  Wand des Innenzylinders sitzen. - Durch 
d ie  beschrieibenie Apparatur wird ein sehr wirtschaftliches 
Teerabsaheidungsv'erfahren ermoglicht, inisofern als die  Ab- 
scheidung des Teeres ausschliefilich lauf trockenem Wege ohne 
Benutzung von Wasser geschieht. Ganz abgeseben von den 
durch dien Wasserverbrauch bedingten Kosten wird der  so ge- 
wonnene Teer stark wasserhaltig, und die Entfernung dieses 
bei der Gewinnung hineinsgebraehten Wassers verursacht 
ihrrerseits wieder erhebliche Kosten. Zeichn. (D. R. P. 420 467, 
K1. 261d, Gr .  1, vom 8. 9. 1923, ausg. 17. 12. 1928, vgl. Chem. 
Zentr. 1926 I 2066.) dn. 

Verfahren zurn Austragen 
des Gutes ails Drehriugtellertifen, 1. dad. gek., dai3 zum Ab- 
saugen des Produkts an der kAustnagstelle dias abgehende Be- 
triebsgas dient. - 2. dad. gek., dafi das Betriebsgais (Hteiz- 
mittel) im Kreislauf dureh den Obnnaum, die Austragstelle 

Imdwig Honigmann, Bad Tolz. 


