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Ueber den Gebrauch von Bernsteinsiure
in der Alkalimetrie.
Von Docent Dr. Emil Petersen, Kopenhagen.

Zur schnellen und bequemen Feststel-
lung der Titer von Siuren oder Basen in
der Alkalimetrie, eine Frage, die noch jetzt
auf der Tagesordnung steht, sind bekannt-
lich mehrere Substanzen vorgeschlagen wor-
den, doch sind die bisher gepriiften entweder
nicht hinldnglich genau oder sie miissen
durch verschiedene Manipulationen vorbe-
reitet werden, welche theils umstindlich
sind, theils zu Verlust und Fehlern Veran-
lassung geben konnen.

Die Stirke von beispielsweise Natron-
lauge oder Barytwasser lisst sich sehr be-
quem und fir fast alle Zwecke mit hin-
linglicher Genauigkeit feststellen mittels
Bernsteinsdure (gew.), die jetzt im Handel
mit geniigender Reinheit vorkommt. Ich
habe mit einem von Kahlbaum i. J. 1894
bezogenen Priparat gearbeitet. Dasselbe
wurde so wie es war, also ohne Umkry-
stallisiren, benutzt. Nur musste die Siure
vor dem Abwigen bei niedriger Temperatur
(ca. 70°) getrocknet werden, um Feuchtig-
keit (etwa !/, Proc.) zu entfernen. Die
Pritfung ihrer Brauchbarkeit zu dem in
Rede stehenden Zweck geschah auf folgende
Weise:

Eine reine, ca. 1-normale Chlorwasser-
stoffsiure wurde gewichtsanalytisch genau
bestimmt durch Filiung mit Silbernitrat und
Wigung des Chlorsilbers. Diese Methode
zur Titerstellung einer Normalsiiure ist
zweifellos die zur Zeit genaueste.

Mit dieser Séure wurde das Molecular-
volumen von ca. ![;-Normal-Barytwasser
und von ca. ![;-Normal-Natronlauge titri-
metrisch mittels Phenolphtalein bestimmt,
indem von der Siure bez. ca. 10 g und ca.
25 g genau abgewogen und die Basen mit
vorher durchgepriiften Geissler’schen Bii-
retten abgemessen wurden. Gleich nach
jeder Bestimmung wurde dieselbe mit soviel
getrockneter und genau gewogener Bern-
steinsiure wiederholt, dass die verbrauchte
Anzahl cem der Basen ungefihr dieselben
waren wie vorher. Gefunden wurde, theil-
weise zu verschiedenen Zeiten:

Volumen von /; Mol. Baryt.

Mit Chlorwasserstoffsiiure: Mit Bernsteinsdure:

4898,6 ccm 4893,0 ccm
4906,2 - 49099 -
4930,0 - 49411 -
49035 - 48830 -
- - 49082 -
- - 4906,0 -

Differenz:
— 1,1 pro mille.
+075 - -
+295 - -
—31 -
+~10 - -
+05 - -

Mit kohlensiurefreier Natronlauge!) wur-
den die folgenden Resultate erhalten:

Volumen von 1 Mol. Natron.

Mit Chlorwasserstoffsiiore: Mit Bernsteinsiure:

unmittelbar vorher: 2035,5 ccm 2038,6 cem
- nachher 2039,3 - 2033,9 -
2038,5 -

Durch Wégen, statt Messen, der alka-
lischen Losungen kann wohl noch gréssere
Genauigkeit erreicht werden. Mittels der
genau bestimmten LSsungen kann selbstver-
stindlich die Titerstellung von Normalsiuren
geschehen,

Die Bernsteinsdure 18st sich, pulverisirt,
schnell in Wasser; die Lisung bleibt beim
Versetzen sowohl mit Barytwasser wie mit
Natronlauge vollstindig klar und der Uber-
gang (zur schwachen Rosafarbe) ist vorziig-
lich scharf; derselbe wird unzweideutig mit
s com des ca. !/s Normal - Barytwasser her-
vorgerufen. Man trocknet die Bernsteinsiure
am besten bei ca. 70° bis zum constanten
Gewicht; eine Stunde geniigt fir 0,5—1,0 g
der pulverisirten Séure. Bei hoherer Tem-
peratur, schon bei wenig fiber 100° scheint
eine beginnende Anhydridbildung eintreten
zu konnen.

Neuer Riickflusskugelkiihler (nach Dr.
Martin Singer).
Von Dr. Peters & Rost, Berlin.

Dieser Kithler (Fig. 1) besteht aus zwei con-
centrischen Kugeln. Die #ussere Kugel wird durch
ein Rohr mit dem Destillationsgefiss verbunden.
Das Kihlwasser tritt durch ein Rohr in die
innere Kugel pahe am Boden ein, fillt die-

1) Dieselbe wurde folgendermaassen dargestellt:
Reines, zweifach umkrystallisirtes, kohlensaures
Natron wurde mit geloschtem Kall, aus islindischem
Doppelspath bereitet, in einem gerdumigen Kolben
von Jenaer Normalglas ecaustificirt. Der Kolben
war mit Rickflusskihler versehen, der oben durch
cine Natron-Kalkrohre gegen die Luft geschiitat
war. Nach Beendigung des Processes und Erkalten
wurde der Kiihler entfernt und statt dessen sofort
ein zweimal durehbohrter Gummistdpsel eingesetat;
dureh die eine Durchbohrung ging eine Natron-
Kalkrohre, durch die andere eine gebogene Glas-
rohre, die so weit hinab reichte, dass die klare
Lauge aufsteigen konnte und aussen mit der (gleich-
falls geschiitzten) Biirette in Verbindung stand.
Die Lauge zur Titrirung kann auf diese Weise
vollstindig kohlensiurefrei in die Birette getrichen
werden; sie enthilt Spuren von Kieselsiure, die
indess fir die Bestimmung der Alkalitit ganz un-
wesentlich sind.
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selbe und strémt durch das gebogene Rohr auf
die #ussere Kugel, dieselbe gleichmissig bespiilend.
Die concentrischen Kugeln sind, wie aus der Zeich-
nung ersichtlich, von einer Glasglocke umgeben.
Die Glasglocke dient zum Auffangen und Ableiten
des Kihlwassers, nachdem dasselbe die #ussere
Kugel bespiilt hat. Das Ablaufrohr der. Glocke
ist mit einem Quetschhahn versehen, wodurch eine
Regulirung des Kihlwasserstandes in derselben
ermbglicht wird.

Durch vorliegende Construction ist bei kleinem
Volumen des Kiihlers eine grosse Kihlfliche ge-
schaffen, da die Dimpfe, um zum Ableitungsrohr
zu gelangen, die scharf gekiihlten Oberflichen
beider Kugeln passiren miissen und auf diesem
Wege vollkommen condensirt werden. Auch die
Ausniitzung des Kithlwassers ist im Vergleich zu
den bisher gebriuchlichen Ruckflusskithlern eine bei
weitem bessere, indem das aus der inneren Kugel
austretende, also schon etwas erwirmte Wasser
sich beim Berieseln der #usseren Kugel wieder
abkiihlt.

Vergleichende Versuche haben ergeben, dass
z, B. bei siedendem Benzin in gleicher Zeit und
bei gleich grossen Kiihlwassermengen der Ver-
dampfungsverlust bei diesem Kiahler 15—20 Proe.
geringer ist, als bei anderen Riickflusskithlern.

Es sei zum Schluss noch bemerkt, dass nach
gemachter Erfahrung der beschriebene Kiihler sich
auch vorziglich fir die fractionirte Destillation
von leicht siedenden Flissigkeiten eignet, da man
es durch Regulirung des Wasserzu- und -abflusses

ke
Fig. 1.

in der Hand hat, die Temperatur des Kiihlwassers
in der inneren Kugel und Glocke bei einem be-
stimmten Punkte zu erhalten.

Referate.

Analytische Chemie.

J. Formanek. Ueber einen neuen Indicator.
(Z. anal. Chem. 39, 99.)
Der Verf. empfiehlt die Verwendung des Farb-
stoffes Alizaringrin B von der Firma Dahl
& Co. in Barmen als Indicator. Eine saure
Losung wird durch eine kleine Menge der Farb-
stofflosung sechén roth gefirbt; neutralisirt man
mit Lauge, so nimmt die Losung eine fleischrothe
Firbung an; bei dem geringsten Uberschuss an
Lauge findet ein prichtiger Umschlag in Griin statt.
Fir die directe Bestimmung von Carbonaten
eignet sich der Indicator nicht. In seinem Ver-
halten zeigt er grosse Ahnlichkeit mit dem Lack-
musfarbstoff. Sowie bel diesem ist auch bei An-
wendung von Alizaringriin B bei Gegenwart
von Ammonsalzen der Reactionsumschlag nicht
scharf erkennbar. Mit der Farbstofflosung ge-
trankte Papierstreifen eignen sich gut fir Tipfel-
zwecke. -br-

N. Teclu. Zur quantitativen Bestimmung des
Ozons, (Z. anal. Chem. 39, 103.)
Verf. hat einen Apparat construirt, welcher einer-
seits das Abmessen eines bestimmten Volums Ozon
gestattet, andererseits das Zusammenbringen des
Gases mit einer verdiinnten Jodkaliumlésung er-
moéglicht. Nach dem Ansiuern der Lésung mit
Essigsdure kann das abgeschiedene Jod mit 1/,

Normalthiosulfatlésung und unter Benutzung von
Stirkeldsung bestimmt werden. 1 ecem der ersteren
entspricht 0,00 008 g activem Sauerstoff.

Die Starkelosung wird erhalten durch Auf-
16sen (auf dem Wasserbade) von 4 g Ozonstirke
(Karl Conrad in Kyritz, Z. anal. Chem. 38,
456) in 300 cem Wasser, -br-

H. Borntriiger. Ueber den Nachweis der Bor-

siure in Boraten. (Z. anal. Chem. 39, 92.)
Der Nachweis der Borsiure mittels Alkohol und
concentrirter Schwefelsiure durch Flammenfarbung
ist nicht der schirfste. Auf dem Platinbech er-
hitzt, farbt freie Borsiure die Flamme direct griin,
dagegen Borate nicht.

Borate erhitzt mit Flusssiure allein, oder mit
Ammoniumnitrat und Salmiak, oder mit Schwefel-
siure und Salzsiure, Scbwefelsiure und Salpeter-
siore, Salzsiure und Salpetersiure, firben die
Flamme direct gran und die Firbung tritt so-
fort auf. Borate, mit jeder der obigen Mineral-
siuren allein erhitzt, firben die Flamme nicht
grin. Dasselbe ist der Fall beim Erhitzen im
Wasserstoffstrome. -br-

L. Schneider. Die Bestimmung der Schlacke im
Eisen und Stahl. (Osterr.Z. f. Berg.- u. Hiittenw.
1900, 257.)

Die im Eisen eingeschlossene Schlacke besteht der

Hauptsache nach aus den Oxyden des Eisens und



