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Differenz 

Mg 
Y I OlO 

- I -  
- - 

- 2.1'+ 21,O 

- 11,3'+ 11,3 

- 4,6,+ 18,4 
- 12,3'+24,6 

-16 '+ 6.4 
- - 

Lehmmortel verbunden, gebrannte Ziegel auf, spater 
auch glasierte und emaillierte, weii3e, gelbe, griinlich- 
blaue, zweifarbige, sowie mit geometrischeii Mustern 
nach Art von Mosaik verzierte, zuweilen auch dekorative 
Einsatze, Ziernagel und dgl. aus gebranntem Tonso). 
Die Hauser der sog. Altstadt weisen nicht selten gut 
verputzte und getunchte Wande auf, auch zweifarbige 
- -- 

3 0 )  116, 117, 190, 219; 117, 120, 186. 

Ge- Differenz 
funden 

Mg Mg 
y y I O h  

1,52 - 0,98 - 39,2 
4.68 - 0.37 - 7,4 

10,35 -t 0,35 + 3,5 
26,45 + 1,45 + 5.8 
51.0 + 1,0 + 2.0 

101,3 + 1,3 + 1,3 
250 0 0  
495 -5 - l,o 

I Analytische Untersuchungen I 
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(gelb, rot)"); die fast nie fehlenden Radestuben ent- 
halten tonerne Wannen und Wasserkriige, besitzen treff- 
liche FuBboden aus gebrannten Ziegeln oder Cipsbeton, 
der rnit Asphalt iiberzogen ist, und werden durch Ton- 
rohre entwassert, und zwar in die Ableitungen der oft 
kaum iiber 1 m breiten, aber wohlgepflegten und kana- 
lisierten StraBen3'). [A. 102.1 

91) 249. 32) 247 ff.  

K o l  o r  im e t r i sc  h e M a g n  esi urn b es tim m ung.  
Von Dr. F. ALTEN, Dr. H. W E I L A N ~  und R. KURMIES. (Eingeg. 27. September 1933.) 

Arbeiten der landwirtschafllichen Versuchsstation Lichterfelde. 

Wir veroffentlichten in dieser Zeitschrift eine Me- 
thode zur kolorimetrischen Al-Bestimmung (1) uber das 
Aluminiumoxychinolat. Genau wie das Al-Oxychinolat 
lassen sich naturlich alle Oxychinolinniederschlage rnit 
Diazobenzolsulfosiure zu einem leicht lbslichen und gut 
kolorimetrierbaren Farbstoff kuppeln. 

Die gravimetrische und titrimetrische Mg-Bestim- 
mung iiber das Oxychinolin (2,3,4) erlaubt die Be- 
stimmung bis etwa 0,l mg. Durch Anwendung der 
kolorimetrischen Methode gelingt es, 10-500 y Mg in 
kleinem Volumen kolorimetrisch rnit einer Cenauigkeit 
von f6% zu bestimmen. Bei der Trennung des 
Mg von andern rnit Oxychinolin in alkalischer oder 
ammoniakalischer Losung Niederschlage bildenden 
Ionen muBte ein Verfahren angewandt werden, das 
unter Vermeidung zu groi3en Reagenzienzusatzes, der 
Mg mitbringen konnte, die Isolierung des Mg moglichst 
schnell vorzunehmen erlaubte. 

Die Mg-haltige Losung wurde auf etwa 1 cms ein- 
gedampft, schwach essigsauer gemacht, rnit Natrium- 
acetat versetzt und darin Fe, Al, Mn, Cu, Zn und Ti mit 
Oxychinolin gefallt. Die alkalischen Erden wurden an- 
schlieBend ohne Filtration durch Zugabe von Ammon- 
oxalat gefallt. Im Filtrat wurde dann nach Zugabe von 
NAOH und Na-tartrat, um etwa noch nicht gefalltes A1 in 
Losung zu halten, das Magnesium als Oxychinolat gefallt. 
Die gewaschenen Mg-Oxychinolat-Niederschlage wurden 
angefarbt und rnit Farblosungen, die rnit reinem Oxy- 
chinolin erhalten wurden, verglichen. Dabei wurden, wie 
Tabelle 1 zeigt, immer zu hohe Werte erhalten, im 
Gegensatz zu Fallungen aus reinen Mg-Lasungen, die 
sehr gute Werte ergaben. 

T a b e l l e  1. 
- . . . . - . 

:a, PO4 Ohne Zusatz von Fe, I .  Al, Ca. PO, 

- 
- 
12,l 
29.6 
62.3 
111,3 
266 - 

war zu vermuten, daB bei der angewandten Behand- 
lungsweise das Oxychinolin etwas zersetzt bzw. in der 
Art verandert wurde, daiJ es bei der Kupplung eine 
etwas tiefere Farbe ergab. 

T a b e l l e  2. 
Angewandt Gefunden Differenz 

Y Mg Y Mg Y % 
10 12,l + 2,l + 21,o 
25 30,8 + 5,8 + 23,2 
50 5893 + 8,3 + 16,6 

100 111 + 11 + 11 
250 271 + 21 + 8:4 

Durch Vergleich der angefarbten Versuchsfallungen 
mit Fallungen aus reinen Mg-Losungen bekannten Ce- 
haltes ohne Zusatze nach gleicher Behandlung wie beim 
Trennungsgang konnten dann gute Resultate erhalten 
werden, wie aus Tabelle 3 hervorgeht. 

T a  b e l l e  3. 
Angewandt Gefunden Differenz 

Y Mg Y Mg Y % 
10 994 - 0,6 - 6  
25 25,9 + 0,9 + 3,6 
50 53,4 + 3,4 + 6.8 

100 100,5 + 0,5 + 0,s 
250 250 0 0 

Die Arbeitsweise nach dieser Methode gestaltet 
sich wie folgt: 

R e a g e  n z i e n. 
1. Essigsaure Oxychinolinlosung (Fallungsreagens) : 4 g Oxy- 

chinolin pro Analysi werden rnit 8 cma Eisessig verriihrt, in 
'LOO cxns kochendes W a s e r  gcbracht und unter dauerndem 
Riihren bei Siedehitze geliist. - 2. Natriumacetatlosung, gc- 
ssttigt. - 3. Natriumtartratlosung, geslttigt. - 4. n-Salzsaure. 
-- 5. 2n-Natronlauge. - 6. Sulfanilsaurelosung. 8.6 g Sulfanil- 
saure werdcn in 1000 cm3 30%iger Essigsaure unter Erwarmen 
gelost. - 7. Natriumnitritlosung: 2,85 g NaN0,llOOO H,O. 

A u s f i i h r u n g  d e r  B e s t i m m u n g .  
Zu 1 cm3 Zer ganz schwach essigsauren, NH.-freien 

Mg-Losung gibt man 0,s cms gesattigte Natriumacetat- 
losung und fallt das Fe"' und Al"' mit einer 2%igen 
essigsauren Oxychinolinlosung im Uberschui3. Die 
Fallung 1af3t man etwa 3 h bei Zimmertemperatur 
stehen. Dann gibt man zur Fallung des Ca" einige 
Tropfen gesattigte Ammonoxalatlosung hinzu und er- 
warmt etwa 30 min auf dem Wasserbade. Der Nieder- 

Da auch reine Mg-Losungen ohne Zusatz von Al, 
Fe, Ca und PO, beim Vergleich gegen Farblosungen aus 
reinem Oxychinolin zu hohe Werte ergaben, wenn sie 
wie bei der Trennung behandelt wurden (s. Tabelle 2), 

schlag wird niittels Filterstabchen von der Losung ge- 
trennt, und zwar so, daB man das Filtrat gleich in ein 
zweites Probierglaschen saugt. Der Niederschlag wird 
zweimal mit je 0,5 cm3 kaltem Wasser gewaschen. Zum 
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Filtrat gibt man 1 cm3 gesattigte Natriumtartratlosung, 
(um etwa nichtausgefallenes Al"' in Losung zu halten), 
noch etwas Oxychinolinlosung (etwa 0,2-0,3 cms essig- 
saure Losung) und macht mit 1 cm3 2 n-NaOII alkalisch. 
Die Fallung bleibt bei  Zimmertemperatur iiber Nacht 
stehen und wird dann 30 min auf dem Wasserbade er- 
warmt. Der Mg-Niederschlag wird mittels Filterstab- 
chen isoliert, dreimal mit j e  1,5--2 cms ammoniaka- 
lischem, heifleni Wasser gewaschen und in 1-2 cms 
heiBer n-HCl gelost. Die Losung wird in einen 50-cm3- 
Kolben gesaugt. Bei grofieren Mengen wird nu r  ein 
aliquoter Teil (etwa 25-50 y )  der  Losung des Mg- 
Niederschlages angefarbt. Dann gibt man je 1 cms 
Sulfanilsaure und NatriumnitritlBsung zu, lafit 5-10 min 
stehen und macht mil 10 cm3 2 n-NaOH alkalisch. 

Da infolge von Nebenreaktionen (beginnende Zer- 
setzung des Oxychinolins?) bei diesem Analysengange 

nicht gegen reine Oxychinolinlosungen bekannten Ge- 
haltes kolorimetriert werden kann, fallt man je l cma 
von reinen Mg-L8sungen bekannten Gehaltes nach obiger 
Vorschrift, indem man sie genau wie die  Versuchs- 
losutigen behandelt, und benutzt die angefarbten 
Losungen zum Vergleich. Es konnen so 10-500 y Mg 
in 1 cm3 mit einer Genauigkeit von + 6 %  bestimmt 
werden. 

Von jeder Bestimmung sind, wie uberhaupt bei 
Mikrobestinimungen empfehlenswert, wenigstens 3 Pa- 
rallelen anzusetzen. [A. 103.1 
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Kurze Erwiderung*) auf Edmund 0. von Lipp- 
mann: ,,Einige Bemerkungen zu R. Bathurst, 

ein unbekannter Vorlaufer Lavoisiers". 
Von Dr. Charlotte S a e c h t 1 i n g , Prag. 

Herr Prof. von Lippmann zieht in seinen ,,Bemerkungen"l) 
die SchluBfolgerung, dai3 Balhursl nicht zu den Tragern der zur 
Snuerstofftheorie Lovoisiers fuhrenden Ideen gezahlt werden 
Iiorrne. da er an altere Uberlieferungen ankniipfe und die An- 
schnuung seiner Zeitgenossen uber den ,,6piritus nitro-aereus" 
nicht weitcr entwickelt habe. 

Da13 Bnfhurst an altere Uberlieferungen angekniipft Eat, 
Iann und sol1 nicht im mindesten hestrittcn werden. Es war 
in meinem Artikel nicht hervorgehoben, einerseits, weil e8 
selbstverstiindlich ist, andererseits, weil das Aufzeigen dieser 
Wurzcln zu weit gefiihrt hatle. 

Balhursl vertrat Ideen, wie s ie  damals in einem ganzen 
Kreise von Forschern, der sich urn Boyle gruppierte, vor- 
herrschten, und wenn er sie auch nur in Einzelheiten weiter 
entwickclte (z. B. bleichendc Wirkung des spiritus nitro-atreus), 
80 ist ihni nus diesem Grunde allein die Vorlauferschaft zu den 
Tdeen Lnvoisiers nicht abzustreiten. Hooke, der unwider- 

*) E .  0. von Lippmnnn hat auf eine nochmalige Erwiderung 
verzichtet. 

1) Sieht! diese Ztschr. 46, 351 [1933]. 

. . . . - - . 

sprochen zu den Vorlaufern Lncoisiers gerechnet wird, hatte 
lteine tiefere Einsicht in die Verbrennungsprozesse, ebenso 
auch Rey, von dem Kincnn, in bezug auf seine Erklarung der 
Verkalkung, sagt, ,,. . . daB er ebensowenig die Ehre eines Er- 
finders verdient als ein gliicklicher Traurner die  eines Pro- 
pheten"2). 

Wenn trotz dieser IJnklarheit uber die Grundlage ihrer An- 
sichtcn Hooke wie auch R e y  iind Balhurnl zu den Vorlaufern 
Lnvoisiers ni. E. nech gezihlt werden konnen, so desbalb, weil 
das Wesentliche bei Lavoisier gerade dies war, was auch seine 
Vorlaufer betonten: daO bei der Verbrennung urid beim Atmen 
die Luft kein einfacher Rezipient des entweichenden Phlo- 
gistons (oder .,Schwcfels") sei, sondern, do13 ein Luftbestandteil 
aktiv in diese Prozesse eingreife. 

Klar tritt dies irn Falle Prieslleys und Sehecles hervor. 
Trotzdem sie den Sauerstofl entdeckt hatten, also sozusagen 
den spiritus nitro-aereus in der  Hand halten, waren sie - ganz 
in der Phlogistontheoric befangen - nicht auf den Gedanken 
gekommen, in ihm ein wesentliches Agens der Verbrennung zu 
sehen; ja sie lehnten die Thcorie Lmoisiers ab, und Priestley 
bekampfte sie bis an sein Lebensende. Es war also durchaus 
notwendig und wescntlich, die Blickrichtung der Phlogistik um- 
zukehren, im Sinne wie es Lauoisier und seine Vorlaufer taten. 

2) R. Kirzcan, Physisch-chemische Schriflen, aus dem Eng- 
lischcn iibersetzt von I,. C r e 11. Berlin 179911801. Band 3, 
Seite 238. 
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VERSAMMLUNGSBERICHTE 

1. Internationaler Glas- und Keramik-KongreR 
in Mailand. 

16. bis 25. September 1933. 
Vorsitzender fiir die Faehgruppe Glas und die gemeinschaft- 
lichen Gruppensitzungen: On. B. D o n  z e  11 i , Generalprasident 

der Fedcrazione Nazionale Fascista dell'hdustria del Vetro. 
Vorsitrender fur die Fachgrnppe .Keramik: On. Ing. 1,. S c o t t  i , 
Gerieralprlsident der Federazione Nazionale Fnscista dell'In- 

dustria della Ceramica. 

I. Gemeinsame Gruppensitzungen. 
Prof. G. R a 1 1  a r d i n i , Faenza: ,,Due ,Corpus' der ilalie- 

niseh en Ma jnlikn." 
Vortr. gibt einen fiberblick iiber die Entstehung und Ent- 

wicklunz des gron angelegten italienischen Sanimelwerkes, das 
ictzt vom Ministerium dcr nationalen Erziehung herausgegeben 
wird. - 

G. U g o 1 i n i , Pcsaro: ,,Kommerzielle Moglichkeilen in  der 
hns/kernmik." - E. I3 a r o v i e r , Murano: ,,,Ohm Dekor'. 
Murnnoer Kzmst~1iist.r." - Prof, W. v. E i I f , Stuttgart: ,,Die 
IZitnst im D i m s 1  der l~erz~ollkommnung des Glases." - 

L e c h c v a l i e r  - C h e v i g n a r d ,  SPvres: ,,Fie Unlet- 
riehtsorgnnisntion in der  frnnzosischen Kernmik." 

Die ersle kerarnische Bildungsstltte in Frankreich ging aus 
der Nationalmanufaktur in Sevres hervor. Wiihrend der Unter- 

richt hier zunachst nur an cinigen Stunden der Woche statt- 
fand. wurde 1879 eine eigentliche kerainische Schule gegriindet 
zwecks Heranbildung eines geeicneten Nachwuchses filr die 
einzelnen Abteilungen der Manufaktur. 1893 entgtand dann als 
Erweiterung der bisherigen T,ehrlingsschule die E c o 1 e d e 1 a 
C t! r a m i q u e ,  welche Mitarbeiter fiir die Privdinduslrie 
herenbilden sollte und eine kiinstlerische und eine technische 
Abteilung umfa0te 1920 wurde das I n s t i t u t d e  C 6 r a - 
m i q u e f r a n c a is  e gegrilndet zur Vorbcreitunq von ieiten- 
den technischen Beamten und qualifizierten Facharbeitern. 
Endlich wurde die Schule der  Keramik von SPvrw 1937 zur 
E c o l e  N a t i o n a l e  F u p E r i e u r e  zur Ausbildung von 
Fachineenicuren erweitert. Fiir den mittleren keramischen 
Unterricht ist die E c o I e N a t i o n  a 1 e P r o f  e s fi i o n  n e l  1 e 
in V i e r z o n bestimmt. Eine andere ahnlirhe Einrichtunc be- 
steh! fieit einigen Jahren an der E c o 1 e P r a c t i q u e d' I n - 
d u s t r i e in B e  a u v a i s. Fiir andere Zwecke wurden eine 
Lehranstalt fur Porzellanindustrie in 1, i ni o q e s und fur kera- 
mische Werltstoffe in C h fi 1 o n - 6  u r - S o n e geschaffen. Die 
Organisation des Vnterrichk an allen Lehranstalten geht heute 
von der A s s o c i a t i o n  d ' E n s e i g n e m e n t  T e c h n i q u e  
C B r a r n i q u e  aus. Zur Fortbildung des in der keramiwhen 
Industrie beschkftiqten Personals werden iibcrdies praktkrhe 
und tbeoretische ]Curse in den einzelnen Tndustriezentren urrd 
an den verschiedenen Handwerks- und Gewerbeschulen ab- 
gehalten. - 


