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Rhodankalium als Indicator bei der Re-
duction von Eisenoxyd- zu Oxydulver-
bindungen.

Von J. Volhard.

Unter obigem Titel macht Dr. A.Ebeling,
Hannover, in Heft 23 dieses Jahrganges
S. 571 zur Titrirung des Eisens mit Per-
manganat einen Vorschlag, gegen den ich
nicht umhin kann, einige Bedenken geltend
zu machen.

Um vollstindige Reduction des Xisen-
oxyds sicher zu stellen, will Ebeling nicht,
wie bisher #blich war, einen Tropfen der
Lésung mit Rhodankalium prifen, sondern
der FEisenlésung gleich bei der Reduction
1 oder 2 Tropfen einer 10-proc. Ldsung von
Rhodankalium zusetzen; nach Verschwinden
der rothen Farbe und erfolgter Abkiihlung
soll dann mit Permanganat titrirt werden.

Gegen dieses Verfahren erheben sich als-
bald die zwei schweren Bedenken, dass
nimlich die Rhodanwasserstoffsdure

1. durch Permanganat oxydirt,

2. durch nascenten Wasserstoff reducirt
wird.

Wenn man eine Lésung von Permanganat
in eine mit verdimnter Schwefelsiure ver-
setzte Losung von Rhodankalium eintropft,
30 verschwindet die Farbe des Permanganates
augenblicklich: der Schwefel wird zu Schwefel-
sdure oxydirt, wie man leicht nachweisen
kann, wenn man statt Schwefelsure ver-
dimnte Salpetersiure oder Uberchlorsiure
anwendet; das Cyan geht {ber in Blausiure,
die sich alsbald durch den Geruch bemerk-
lich macht. In der That gebraucht man zur
Oxydation einer gegebenen Menge Rhodan-
salz nahezu die der Gleichung

SCNH -+ 0, =80, -+ CNH
entsprechende Menge von Permanganat. Ich
habe vor 25 Jahren Versuche gemacht, in
der Absicht, die auf Silber eingestellte Losung
von Schwefelcyanammonium auch zur Titer-
stellung des Permanganates zu verwenden,
Es ist mir aber nicht gelungen, die Be-
dingungen aufzufinden, unter denen die Re-
action ganz glatt im Simne obiger Gleichung
verlfuft; man braucht etwas weniger Per-
manganat, statt 6 nur 5,5 bis 5,7 Aquivalente
Sauerstoff, und die Resultate sind nicht con-

stant.
Ch. 1901,

Giebt man zu einer Wasserstoff ent-
wickelnden Mischung von Zink und Schwefel-
saure oder Salzsiure Rhodankaliumlgsung,
8o entweicht alsbald Schwefelwasserstoff.
Diese Zersetzung der Rhodanwasserstoffsiiure
geht ziemlich langsam vor sich; sie wird
wohl von Temperatur, Concentration der
Saure, Intensitit und Dauver der Wasserstoff-
entwickelung beeinflusst.  Eisenammoniak-
alaun (20 cem !/, Normal-Lésung) wurde
unter Zusatz von 2 Tropfen 10-proc. Rhodan-
kaliumlésung mit Zink wund verdiinnter
Schwefelsiure bis zu volliger Farblosigkeit
reducirt; die Fliissigkeit gab mit Fisenchlorid
eine deutliche Rhodanreaction; viel Rhodan
war allerdings nicht mehr vorhanden, denn
die Titrirung verbrauchte nur 1,8—2 ccm
Permangaratlosung (Factor 0,108) mehr als
ohne Zusatz von Rhodankalium; ob die Re-
duction kalt oder warm vorgenommen wurde,
machte keinen Unterschied; hatte man nur
einen Tropfen Rhodankaliumlésung zugesetzt,
so trat mnach volliger Reduction des Risen-
oxyds auf Zusatz von Kisenchlorid keine
Rhodanreaction mehr ein.

Wenn Ebeling in etwa 100 Titrirungen
vorziiglich stimmende Resultate erhalten hat,
s0 ist daraus zu schliessen, dass bei seinen
Versuchen die Rhodanwasserstoffsiure stets
vollstindig zerstdrt worden war.

Wie dem aber auch sein moge, entweder
ist nach der Reduction noch Rhodanverbindung
tbrig, dann muss diese eine entsprechende
Menge von Permanganat reducirer und damit
die Menge des Eisens grosser erscheinen
lassen; als sie wirklich ist; oder das Rhodan
erleidet. bei der Reduction vollstindige Zer-
setzung, dann ist der Zusatz von Rhodan-
kalium tberfliissig, weil zuletzt kein Reagens
iberbleibt, das einen Rest von Oxydsalz zur
‘Wahrnehmung brichte, und nachtheilig, in-
sofern man gleichwohl das Verschwinden der
rothen Farbe als Beweis der volligen Re-
duction ansieht.

Dabei ist noch daran zu erinnern, dass
eine sehr verdinnte Ldsung von Eisenoxyd-
salz eines verhiltnissmissig grossen Uber-
schusses von Rhodansalz bedarf, um deut-
liche Réthung zu geben!); die seitherige Art
der Priifung, bei der man einen Tropfen der

1y Vgl Liebig’s Annalen 198, 327 die Fussnote
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Biihler: Holzdestillation.
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auf Oxyd zu prifenden Flussigkeit in eine
Lésung von Rhodankalium bringt, ist mithin
sicherer als das Verfahren Ebeling’s, selbst
wenn das Rhodan durch Reduction nicht
oder nicht vollstindig zersetzf wirde.

In jedem Falle muss ich sohin den Vor-
schlag Ebeling’s fur durchaus unzweck-
méssig erachten,

Neuerungen und Vorschlige auf dem Ge-
biete der Holzdestillation.
Voan F. A. Biihler, Ingenieur.

Der frither hier gegebenen Uebersicht
iiber den Stand der Holzdestillationsindustrie
(s. Heft 7 u. 26 Jahrgang 1900) mége die
Erérterung einiger Neuerungen folgen, welche
die Nothwendigkeit, aus dem stetig theurer
werdenden Rohmaterial hdhere Ausbeuten bei
moglichst geringen Fabrikationsunkosten zu
erzielen, gezeitigt hat. Die steigenden Lohne
und Kohlenpreise drangen auf rationelle
‘Wirmeausnutzung und méglichsten Lrsatz der
Handarbeit durch diejenige von Maschinen
oder arbeitsparenden Apparaten. In letzterer
Hinsicht bemerkenswerth ist e¢ine Vorrichtung,
welche das Filllen von liegenden Retorten
erleichtert und beschleunigt, Bisher muss
dies von Hand geschehen. Mehrere geiibte
Lader werfen nach Entleerung der abge-
triebenen Retorte die Scheite so schnell wie
moglich hinein. Je nach dem Grade von
Uebung, Geschicklichkeit und Sorgfalt wird
die Ladung mehr oder minder geschickt ver-
staut und demgemiss der Laderaum mehr
oder minder gut ausgenutzt. Legen sich zu-
fallig einige Scheite queriiber, dann geht ein
grosserer Theil des nutzbaren Raumes verloren.
Bei grosseren Anlagen fehlt die Zeit, den
Fehler zu beseitigen, ausserdem verhindern
die Hitze und die sich entwickelnden Dimpfe
eine Annsherung. Die Arbeit der Bedienungs-
mannschaften ist eine beschwerliche, so dass
nur kriftige Leute zu verwenden sind. Die
Verkohlung von kleinstickigem Holze oder
von Abfillen ist bei liegenden Retorten bis-
her in rationeller Weise mnoch nicht mdglich
gewesen. LKine Maschine, welche gestattet,
die Retorte schnell, milhelos und dicht zu
laden, womdglich auch Abfille einzustaunen,
scheint demnach eine Existenzberechtigung
zu haben. In den Figuren 1 bis 4 ist die
Construction einer Retortenlademaschine nebst
einer rationellen Retorteneinmauerung dar-
gestellt.

Die Maschine besteht in der Hauptsache
aus einer, die Ladung enthaltenden, auf
einem fahr- und drehbaren Gestell verschieb-

baren Hiillse, welche in die Retorte ein-
geschoben wird und beim Zuriickziehen die
Ladung in derselben zuriicklasst. Die Lade-
hiilse @ enthilt die Holzftillung, ca. 2,2 Raum-
meter; in der Zeichpung ist der Moment dar-
gestellt, wo sie in die Retorte eingeschoben
ist. Sie ragt alsdann aus letzterer noch
etwas heraus und rubt mit ihrem ¥nde auf
dem Maschinenrahmen &, welcher die Trag-
und Leitrollen ¢ bezw. ¢, tragt.

Am freien Ende der Hilse links sitzen
zwel starke Zapfen, an demen mittelst
Schellen d zwei Gall’sche Ketten ¢ von je
2000 kg Zugfihigkeit angreifen., Das eine
Kettentrum geht iiber die Rolle f (links) und
das andere @iber f rechts. Das erstere geht
direct zu dem Antriebskettenrade f;, dann
iiber die Leitrolle 7, nach f rechts, hiermit
den Kettenlanf schliessend. Wird f; ge-
dreht, dann zieht die Kette mittelst der
Zapfen die Ladehiilse bald nach rechts hald
nach links, je nach der Drehrichtung von 7.
Die beiden Ketten konnen einen Zug von
zusammen 4000 kg in jeder Richtung sus-

iben. TFir gewihnlich wird ja nur ein
Bruchtheil dieser Kraft erforderlich sein.
Man muss indessen auch etwaigen Ver-

sackungen der Hiilse Rechnung tragen und
deshalb das Kettenzugwerk auf die Maximal-
beanspruchung berechnen.

Auf der Hauptachse ¢ sitzt das Haupt-
zahnrad A, welches in Eingriff steht mit dem
Hauptzahntrieb A,. Dieser sitzt auf der
Vorgelegewelle g,, welche an ihrem andern
Ende das Zwischenzahnrad A, triigt. Letzteres
wird angetriecben von dem auf der Hand-
kurbelwelle g, sitzenden kleinen Zahnrad fs.
Das (Gesammtibersetzungs - Verhiltniss  ist
1:20. Da die Arbeiter an den Hand-
kurbeln ¢ nur kurze Zeit und mit lingeren
Pausen beschiftigt sind, kann deren ILeistung
zu je 20 kg, am Hebelarm von 0,4 m an-
greifend, angenommen werden.

Damit die Holzfillung in der Retorte
verbleibt, muss der Arretirdeckel £ in Funktion
treten. Beim Kinschieben der Hiilse in die
Retorte wird er selbstthitig mitgenommen,
da ein starker Winkelring ithn am Ausweichen
nach links verhindert. Man legt nunmehr
die Stitzen [, welche sonst in Haken seit-
wirts des Gestelles ruhen, in die Fithrun-
gen k; des Deckels £ und hakt sie anderer-
seits in die Druckbdcke m ein, welche auf
ciner starken Traverse links sitzen. Zielt
man jetzt die Hilse heraus, dann bleibt der
Deckel an Ort und Stelle sitzen und hindert
die Holzfillung am Mitgenommenwerden. Der
Deckel % hat hinreichend Fithrung in a,
damit ein Klemmen nicht eintreten kann.
Ist @ ganz nach links gelangt, dann dreht





