
Die Kurve des 95,796igen Alkohols weist bei 13 bis 
15 Vol. !% Benzol und bei 55-61% Benzol ganz eigen- 
artige Abweichungen auf, ebenso der 96,4%ige Alkohol 
bei 13% his 14% Benzol. Ich habe diese merkwurdige 
Erscheinung, die jedenfalls mit der Bildung von soge- 
nannten ausgezeichneten Losungen zusammenhangt, 
iiiclit weiier \ erfolgt. Sie wurde bei den anderen Prozent- 
gchalten nicht beobachtet, und beeintrachtigte deshalb 
die Bestinimungsmethode nicht. In der beschriebenen 
Weise wurden die Entmischungstemperaturen bei den ver- 
schiedensten Wasser- und Benzolgehalten bestimmt und 
in das Koordinatensystem eingetragen. Der geometrische 
Ort dieser Entmiscliungstemperaturen stellt sich als eine 
Schar von Linien dar, rnit deren Hilfe nun bestimmt 
werden kann, wie hochprozentig der Alkohol in einem 
beliebigeri Spritbenzolgemenge ist. Zu diesem Zweck 
mui3 vorher der Benzolgehalt des Genienges bestimmt 
werden. Das geschieht am besten durch Ausschutteln 
rnit kalttm (120 C) Wasser, da Benzol in stark ver- 
dunntem Sprit nicht merklich loslich ist. Dazu verwendet 
man zweckmli3iger Weise eine 100 ccm Burette, deren 
Glashahn gerade (ohne Bogen) angesetzt ist, und deren 
offenes Ihde 2% cm iiber dem Nullstrich abgesprengt 
ist, damit das im toten Ende event. anhaftende Benzol die 
Genauigkeit der Messung nicht beeintriichtigt. Die Be- 
stimmung wird folgendermai3en ausgefiihrt : Man fullt 
einige ccm kaltes Wasser in die Burette und pipettiert 
dann 10 ccm des zu bestimmenden Benzolspritgemenges 
hinein. 1)arauf wird rnit kaltem Wasser auf Null aufge- 
fullt, die Burette durch einen Guinmistopfen verschlossen 
und durch niehrfaches Umdrehen (5 mal) das Benzol- 
spritgemenge ausgewaschen. Sind weniger als 10 % 
Benzol vorhanden, so genugt das Auffullen des Wassers, 
welches die sehr kleinen Blaschen, die einzeln aufperlen, 
auswascht. Wenri (bei schlecht gereinigter Burette) 
einzelne Benzolbliischen an den Wandungen hangen 
bleiben sollten, so 1ai3t man durch vorsichtiges Hinein- 
blasen diirch den Hahn ein paar Luftblaschen aufsteigen, 
welche das hangengebliebene Benzol rnit sich fortreiaen. 
Hat das Benzol sich oben abgesetzt, so liest man die seit- 
lichen, oberen Rander des Meniskus ab, indem man 
einen diinnen, weii3en Karton mit geradem Rand eng 

um das Rohr legt. Es wurde festgestellt, dai3 die Ge- 
nauigkeit dieser Bestimmung + l Vol. % Benzol be- 
tragt. Sind nur etwa 2 %  Benzol vorhanden, so mui3 Eis- 
wasser zum Auswaschen genommen werden. Wenn der 
Feinsprit vergallt war, z. B. rnit Toluol, so geht die Ver- 
gallung mit in das Benzol. Die gefundenen Benzolwerte 
sind in diesem Falle um 2% zu hoch. 

Hat man den Benzolgehalt des zu analysierenden Ge- 
misches bestimmt, so folgt nun die Bestimmung des Ent- 
mischungspunktes. Zu dem Zweck versetzt man genau 
2 ccm des Gemisches mit 2 ccrn Petroleum (aus einer 
Burette). Der Entmischungspunkt wird durcli langsame 
Abkuhlung mit einem in Zehiitelgrade eingeteilten Ther- 
mometer bestimmt. Wenn das Gemenge bereits bei 
Zimmertemperatur entmischt ist, so wird es in einem 
Wasserbade (Erlenmeyerkolbchen), welches sehr lang- 
sam angeheizt wird, bis zur Losung erwarmt. Dann lai3t 
man in dem Bade unter Umriihren rnit dem Thermometer 
sehr langsam erkalten. Die Entmischung tritt mit einem 
Schlage ein, so daij die Ablesung ohne groi3e Obung auf 
l/ioo genau erfolgen kann. 

Oft genugt auch Erwarmen rnit der Hand, um Losung 
herbeizufuhren. Bei hoherprozentigen Alkoholen mit vie1 
Benzol mui3 man Kaltemischungen anwenden, um Ent- 
mischung herbeizufuhren. 

Man sucht dann auf der Tabelle den Alkohol heraus, 
der zu dem bestimmten Benzolgehalt den gefundeneri 
Entmischungspunkt aufweist. Dadurch ist also der Pro- 
zentgehalt des rnit Benzol gemischten Alkohols bestimmt. 
Qie Erfahrung hat gezeigt, dai3 die Genauigkeit dieser 
Bestimmung =k 0,05% Wassergehalt betragt. Das ange- 
wandte Petroleum hatte DI6 0,808. Die Siedezahlen 
waren : 
1 5 10 20 30 40 50 60 70 80 90 ccm 

195 203 205 220 225 229 236,5 243 253 259 8700 C. 
Diese Bestimmungsmethode gestattet eine schnelle 

und genaue Oberwachung der Destillationskolonnen und 
hat sich seit langerer Zeit im praktischen Betriebe durch- 
aus bewahrt. Trotzdem ware es wohl angebracht, statt 
des mit der Zeit veranderlichen und nicht einheitlichen 
Petroleums einen chemisch eindeutigen KGrper an- 
zuwenden. [A. 361.1 
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Zur Bestimmung der Acetylzahl. 
Von Prof. Dr. FRITZ CRONER, BerlinsSchoneberg. 

(Eingeg. 19. Juni 1927.) 

In dieser Zeitschrift, Jahrgang 1925, H. 43, veroffent- 
licht die ,,Deutsche Kommission zur Schaffung einheit- 
licher Untersuchungsmethoden fur die Fettindustrie" die 
von ihr erprobten Untersuchungswege. 

Es sei mir gestattet, auf eine Ungenauigkeit bei der 
Vorschrift fur die Bestimmung der Acetylzahl (S. 964) 
hinzuweisen. 

Die Destillation der mit Schwefelsaure freigemachten 
Essigsaure tragt niiinlicli, wenn sie nach der Vorschrift 
ausgefiihrt wird, eine Fehlerquelle in sich. Wiederholt 
ist es mir bei dieser Operation begegnet, daij mehr oder 
weriiger groBe Mengen Schwefelsaure mechanisch mit- 
gerissen wurden, was natiirlich ganz falsche Resultate 
ergnb. 

Ich hattc in der Weise gearbeitet, daD ich die Ver- 
seifung, das Verjagen des Alkohols und die Wasser- 
danipfdestillation der Essigslure nach Ansauern mit 
Schwefelsaure in  demselben gewohnlichen Steh- oder 

Rundkolben von etwa 400 ccm Inhalt vornahm, wie sich 
dies zwangslaufig aus der Vorschrift ergibt. Die Destilla- 
tion lafit sich aber nur fehlerfrei durchfuhren, wenn marl 
langhalsige Kolben, die allgemein fur die Stickstoff- 
bestimmung benutzten Kjeldahl-Kolben, verwendet, uqd 
sie durch einen Kjeldahl-Aufsatz rnit dem Kuhler ver- 
bindet. Erst nach Anwendung dieser Vorsichtsmafinahme, 
die sich im Vorversuch als brauchbar erwiesen hatte, 
erhielt ich einwandfreie Werte fur die Acetylzahl. Meine 
Bemuhungen, die durch mitgerissene Schwef elsaure ver- 
ungluckten Destillationen durch gewichtsanalytische Be- 
stimmung der Schwefelsaure zu retten, hatten keinen ein- 
wandfreien Erfolg. 

Der 4. und 5. Absatz der Vorschrift fur die Be- 
stimmung der Acetylzahl muijte also folgendermafien 
lauten: 

,,Etwa 2 g des Acetylproduktes (auf Zentigramm ge- 
wogen) werden in etwa 5 ccm neutralisiertem Alkohol 
gelost und in der Kalte rnit alkoholischer %-n-Kalilauge 
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titriert. (Xcetylsiiurezahl, d. 11. die zur Absiittigung der Kolben) iibergefiihrt und die Fettsiiure iiiit iiberscliiissigcr 
freieti ;ict:tylit.rten SSuren crlorderliclie Anzahl Milli- verdiinnter Scliwefclsiiure in Freiheit gesetzt. 
graintii I(aliutitli3dro~!,d.) ]>anti wird ntit ctwa 25 ccni Sach Aufsetzen einer Kjeldahl-Kugcl wird die ab- 
utigetiilir ! ~-n-alltoliolisclier Kalilaugc: eine halbe Stuiide geschiedene Essigsaure niit Wasserdanipf in einen mit 
aul. siederidein WasSerbad verseift, der Alkohol ver- neutralisiertem Alkohol gewaschenen Erlenmeyer-I(olbcii 
tiiebtw, der I:ilckstatitl unter  Zuhi1Ii:nahme von Wasser (1 1) iibcrdestilliert und im 1)estillat (600,'iOO ccni) niit 
ciliatit itativ in eitieit langhalsigeti Kolbeii (Kjeldalil- l i l o  n-Kalilauge titriert (Plicnolphthalein)." [A.  82.1 

Sicherste colorimetrische Messung kleinster Mengen in 0 1  gelosten Phosphors. 
Von C. Srtcir, Leipzig. 

(Lingcg. 20. Juni 1027.) 

Schnell, sicher, empfindlich, das sind die Anfor- 
dcrutigen, die an einc praktisch hrauchbnre Annlysen- 
vorschrift gestellt werden niussen. Die riachstehend be- 
xc*lirirbene Metliode zum Nnchweis und zur Bestimmung 
kleinbter Mengen yon elenientnreni Phosphor in oligen 
Losuiigen entspricht diesen Anforderungen: Eine schnell 
:iusfiilirliare Iieaktion, die ldeiiiste Meiigen mit Sicher- 
heit e rke i inen  und cororinietrisch txstimnien Iiii6t. E i n c  
groDe Znlil  voii Aiialysen, die i n  unsereiii Laboratorium 
ausgeliihrt wurden, 1)i:stiitigrn die Zuverlassigkeit. 

Als  Reagons dieiit eine gesattigto Losung von Silber- 
nitrat iii .lcetoii. als Iiisungsrnittel cin Gemisch von AI- 
liohol. lither wid Aceton ini Verhiiltnis 40 Ather : 20 Al- 
kohol abs. : 5 Aceton (cent). Die Silbernitrat-Aceton- 
I~6suiig erzeugt in dein zu untersuchenden Ole, das bei 
Ausfiihruiig der 13estitnmung mit der zehnfachen Mengc 
1,osuiigsniittel ZII verdiinnen ist, allrubhlich eine braune 
J:iirhung, sofern der Pliosphorgehalt des Oles nicht zu 
groi3 ist. 

1)ie Yerglcichslosung stcllt ntari sich auf folgende 
IVeisc dnr: ca. 0,05 g farbloser Phosphor werden genau 
pewyeti  und in Mandeliil oder anderem fetten 01 zu 
ciner 0,1 '%igeii L o ~ u ~ i g  gelost. ZweckmiiBig erwiirntt 
iitnn ini  W:issei.l)ad (Dahlener Danipftopf), bis der Phos- 
phor gesc-hmolzeii ist, und schiittelt bis Zuni Erkalten. 
])as Mandel61. ist vorlier rnit eineni Antikatalysator zu 
1,ersetzcn (2? ;  Xther, 1?6 'J'erpen ~tsw.). Von der auf 
diese U'eise ctrhaltenen Losung werden 10 g wieder niit 
!!O g fettem (31 versetzt uiid kriiftig durchgeschiittelt. 
1 p diescr so erha1tt:nen L6sung cntspricht nach der 
Herstdlung 0,t nig elementarem Phosphor. 

. .  

Berichtigung. 
Vorsicbt hei der Herstellung v(m Bleihromat. 

Ztschr. angcw. ('hem. 40, M l  [1097]. 
Die Aiig;ibe, dali, (lie Arbeit von G ii II  z e 1 und M a r c u s : 

..O bet. I)].; ims:iu 1.w Hlri untl (Ins 1)i:icetatotli plumbo-hronint" 
(Z t s r l t r .  atige\v. C'heni. 38, {E!) f. [19%]), ini  Ikgister tles 
('heniisc-heri Zer~tralblntlcs nur utitct. ,,l)iuc.etatodiI)lutilbo- 
1)roni:tt" aufgc>.Fiihrt ist, cntslirii.ht niclit den Tatsachen. Ich 

.... . . . . .  . .- . .. .  . . .  

Angewandt wurden bei unseren Versuchen : 
Standard-LBsuiig 

0,l O,? 0,4 O,G O,8 1,0 g entsprechend 
0,Ol O,O2 O,04 0,N 0,08 0,l mg P. 

Nach Auffiillen mit dein Losungsniittel auf I0 ccni 
Lvurde jede Probe init je 10 Tropfen Silbernitrat in 
Acetonlosung versetzt. J e  nach der Menge des Phosphors 
stellte sich niehr oder weniger rasch eine Braunfarbung 
ein. Nach zirka 10 Minuten war die Farbung konstant 
geworden. Der Unterschied in dcr Farbintensitiit 
zwischen den einzelnen Proben fallt sofort in die Augen. 
Fur die Projektion iet die Verviendung von kleinen, 
vollstandig gefiillten und niit Glasstopfen verschlossenen 
Cuvetten zu enipfehlen, die mit steigendem P-Gehalt 
nebeneinander aufzustellen sind. 

Kontrollanalysen bestatigten nach jeder Richtung 
das Ausgefiihrte. Fur colorinietrische Bestiinniuiigen 
ist nstiirlich darauf zu acliten, dai3 moglichst gleiche Ge- 
fBi3e fur die Bestimmungen benutzt werden. Schon die 
Durchsicht von der Seite her Iiii3t recht genaue An- 
gaben iiber Phosphorgehalt machen; wird die Ver- 
diinnung zu groi3, so priift nian die Farbintensitiit bei 
Durchsicht von oben. 

Die Losungen sind in Iieagensglasern, mit Guninii- 
stopfen verschlossen, lange Zeit stabil. Geringc 
Spuren Wasser scheinen die Ausflockung sehr zii be- 
giinstigen; bei Ilereitung aller Losungen ist deshalb auf 
peinlichste Trockenheit 211 achten. Ein Zusatz von 54 bis 
1 ccm Schwefelkohlenstoff wirkt bei manchen Olen ver- 
zogernd auf die Ausflockung, doch ltann hieriiber nichts 
nllgemein Giiltiges gesagt werden. [A.  83.1 

hatte tliese Bcmerkung cler Mitteilung einer nmtlichcn autori- 
tativen Stelle entnoninien, tlie ihre Angabe erst beriehtigte, 
als meine Notiz bereits im Druclt war. \Vie ich niicli inzwischen 
selbst iiberxeugt habe, is1 die Albeit von ( i .  u. M. unter ,$lei- 
hromat" untl unter ,,BromsSure I'b-Salz" wgistriert. Es ent- 
fallen tladurch selbstverstiiiitllich tlie ail die vcrnieintlirh 
urivollstlntlige Rcgistrierung gelrniipften ScIilu8folgeruiigen. 

Victor .  
. -. -. . - . . . . . . . .  . . .  . . .  

Patent b e r i c h t e u ber c h emisc h- te c hnis  c he App a r a t e. 
I. Warme- und Kraftwirtschaft. 

1. Kolile, Torf, Holz. 
I'liilippe Wolf, Nogf,Iit-sur-.\lnrltc, Seine (Fr~iI l l ir . ) .  Setz- 

niaschiiie fi ir Koblen. V o t i  antleren bekannlen Setzmaschinen, 
hei \vclchen die Regylirng tles Auslrags selbsttiilig erfolgl, 
unttrwhcitlet F i c h  tlcr I.:rfititlunjis~egenslniitl tlndurch, dafi die 
.\ntricbbs- i t n t l  I~c~~r~lvorr i r l~ l~Ingcn  nirht in tlas Wasser und das 
;ibzufiihrciidt, G r i t  eiritnurl!cti, so tlafi solrlie niechanisrheri 
Kinrit hlitngen, \vclchc I(:irli.t beschiidigt \verden liiinnen, ver- 
niicdcn tvcidcti. .411r iiiechiinischcn Teile befinden sirh i n  tler 
Luft irnler den besleri _~rb~~itxbediiigiilIgen und ohne Gefalir 
c:incr BescIii~.digtl.ng. Die :\ustr;igung tles leichtesten und des 
schwcrs'en (;Ute.; an  clcr Xustragabteilung fur die schwersten 

Produkte erfolgt gleirhzeitig. Anspr. und Zeichn. (D. R. P. 
446992, KI. 1 a, Gr. 3 ,  vom -1. 11. 1922, ausg. 16. 7. 1927.) 

Damag-Meguin A.-G., Berlin, untl Karl Ronner, Butzbach 
( I k ~ s c i i ) .  Stronisetzanlage fur Kohlen, hestehend in einer 
eiiieri Schn rmm~troni  mit dem Wnschgut fuhrenden Schwemm- 
rinne zur schichtenweisen iibel.ciliariderordtiung tles Gutes 
iiach dcr (ileichfiilligkeit niit in den I3otlcii der R i m e  ein- 
gcsrhnlteten T<amiiiern mit aufsteigendem Fliissigkcitsstrom, in 
die die Bestandteile der jeweils zu unterst liegenden schwersteii 
Svhicht iiber i n  deli Kanimern angcordnete Siebe hinweg- 
gehcntl eiitgegen der Wirltung des aufsleigenden Stromes aus- 
lallen, dad. gek., dafi sich an das Ablaulende des oder der 
hiebe ein uni die dem Siebe zu liegende Kante schwenkbar 

on. 




