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diesem metallischen Nebenproducte wesent-
lich um ein eisenhaltiges Aluminium mit ein-
geschlossenem Silicium und Titan und bei-
gemengtem Alumininmecarbid (féir dessen Vor-
handensein die theilweise Zersetzbarkeit mit
Wasser spricht) handelt, in welchem der Ge-
halt an Natrium, Calcium und wohl auch ein
Theil des Siliciums wahrscheinlich den an-
haftenden, mechanisch nicht véllig zu tren-
nenden Resten von schlackiger Masse ange-
héren dirfte. Das Auftreten dieser Metall-
massen, deren Kupfergehalt wohl nur auf
eine mehr zuffllige Verunreinigung durch in
die Schmelze gelangte Theilchen des Leitungs-
kabels zuriickzufithren sein diirfte, spricht fir
den Vollzug eines in der Schmelze unter
gewissen DBedingungen verlaufenden weiter-
gehenden Reductionsprocesses, dem endlich
auch die Thonerde selbst anheimféllt und
der sich wahrscheinlich nur an den Stellen,
wo die hdchste Temperatur geherrscht hat,
in unmittelbarer Berithrung mit der Anoden-
kohle vollzieht.

Als sehr interessant mdchte ich schliess-
lich noch erwihnen, dass ich in Hohlriumen
einzelner Blocke mehrfach, oft ganz isolirt,
kleine (hanfkorn- bis pfefferkorngrosse) Kiigel-
chen von theils prichtig rubinrother, theils
schén blauer Farbe vorfand, welche sich bel
niherer Untersuchung als Kérnchen der zuletzt
besprochenen sprdden krystallinischen Metall-
masse erwiesen, die mit einer dusserst diinnen
durchsichtigen, mikrokrystallinisch erscheinen-
den, rubinroth oder saphirblau, theilweise
auch griin (Mischfarbe aus dem Blau der
aufgelagerten Schichte und dem Gelb der
unterliegenden Metallmasse) gefirbten Schichte
umhiillt waren, welche, soweit die Unter-
suchung dieser, von der Metallmasse nur
schwer zu trennenden Schichte schliessen
liisst, vornehmlich aus Thonerde besteht.

Ich hoffe gelegentlich grossere Mengen
dieser iiberkrusteten Metallkiigelchen sammeln
zu kdnnen und dann auch in der Lage zu sein,
eine genaue Untersuchung der gefirbten Umhiul-
lungsschichten derselbenvornehmen zu kdnnen.

Prag, Laboratoriom fiir allg. u. analyt. Chemie.

Ueber die
volumetrische Bestimmung des Antimons in
salzsaurer Loésung mit Permanganat und
die Anwendung dieser Methode auf alle in
der Praxis vorkommenden Fiille.
Von O, Petriccioli u. Dr. Max Reuter.

Die Methode von Kessler!) zur maass-
analytischen Bestimmung des Antimon in

1 Pogg. Ann. XCV, 204; ebenda CXVIII, 17.

salzsaurer Lésung mittels Permanganat, so-
weit sie vom Autor beschrieben und von
Fresenius?) wiedergegeben wird, enthilt
nicht jene Cautelen, welche dieselbe zu
einer ebenso sicheren wiec raschen, mit einem
Wort ,technischen Methode machen kénnen.
Um die richtige, hiittenméinnische Verarbei-
tung des Minerals des Bergwerkes Rosia bei
Siena (Toscana) feststellen zu konnen, hatten
wir Gelegenheit, eine ausserordentlich grosse
Zahl von Antimonbestimmungen auszufithren,
und konnten wir uns dabei {iberzeugen, dass
einige Abinderungen in der Arbeitsweise diese
Methode ausserordentlich brauchbar machen.

Die Methoden zur gravimetrischen Be-
stimmung des Antimon, mit einziger Aus-
nahme der ,elektrolytischen“ Abscheidung,
schliessen, abgesehen davon, dass sie sehr
zeitraubend sind, eine grosse Anzahl von
Fehlerquellen in sich, so dass man in der
Praxis, wo auf mdglichst rasche und doch
gleichzeitig genaue Bestimmung ein Haupt-
gewicht zu legen ist, dieselben unter keinen
Umsténden anwenden kann.

Bevor wir auf die genannte volumetrische
Bestimmungsmethode genauer eingehen, wollen
wir zuerst die wichtigsten bekannten Me-
thoden einer kritischen Betrachtung unter-
ziehen.

1. Fillung und Wigung des Antimon
als Sulfid (Sb,S;), Fresenius, Sharples,
Rose?d).

Abgesehen davon, dass diese Bestimmungs-
methode sehr viel Zeit in Anspruch nimmt,
leidet sie an dem bekannten Ubel, dass das
SbyS; einerseits bei gewdhnlichem Trocknen
sehr leicht Wasser zuriickhilt, falls es als
rothes Sb,S; gewogen wird, und dass anderer-
seits, wenn man es in die schwarze Modification
iiberfithrt, sehr leicht und geradezu unver-
meidlich Verluste an Sb durch Sublimation
im CO,-Strom eintreten*). Auch jene Ab-
dnderung der Methode, das gefillte Sb,S;
durch einen Gooch’schen Tiegel zu filtriren
und dann denselben in einem eigens con-
struirten Apparat bei 240° im CO,-Strom
zu trocknen, um das SbyS; in die schwarze
Modification iiberzufithren, hat trotz zahl-
reicher eingehender Versuche zu keinen be-
friedigenden Resultaten gefithrt?),

%) Fresenius, Z. f. analyt. Chemie VIH, 15;
Analyse quantitative (Edition frangaise 1900),
S. 300—303.

%) Fresenius, quant. Analyse 1900, S.298;
Z. f. analyt. Chemie X, 348.

4) Vergl. hierzu Fresenius, quant. Analyse
(frz. Ausg. 1900) § 125, 1 u. S. 1277; wo Fehler
bis in die Einheiten der Procente auftreten.

%) Soweit uns bekannt, wurde diese Abinderung
zuerst von Prof. Treadwell, Zirich, in Vorschlag
gebracht.
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Eine andere Art und Weise, das Sb nach
dicser Methode zu bestimmen, besteht daiin,
den Schwefel (Gesammit-S) im Niederschlag
auf irgend eine Art zu ermitteln, um durch
geeignete Umrechnung Sb in Proceiten zu
erhalten.

a) Ein Theil des getrockneten, gewogenen
SbyS, (roth) wird mittels HNO, und KClo),
(das einzige Oxydationsmittel, welches keine
S-Abscheidung verursacht) oxydirt und die
entstehende Schwefelsdure als BaS0, ge-
wogen; oder

b) ein aliquoter Theil desselben Sulfils
wird mit HCl behandelt und der entweichende
Schwefelwasserstoff bLestimmt, sei es durch
Einleiten in eine Jodlésung®) oder durch
Auffangen in ammoniakalischer AgNO;-Ti-
sung, Wigen des ausfallenden Ag,S oder
Trocknen desselben, Kupelliren und Wigen
des Ag.

Diese beiden unter a) und b) angefithrten
Methoden sind ihrer Genauigkeit halber sehr
zu empfehlen; wir haben dieselben stets im
Anfang zu Controlbestimmungen angewandt
und wirklich schr genaue Zahlen erhalten.

Man verfithrt nach a) ungefihr wie folgt:
Das aus der schwach salzsauren Lésung mit
SH, ausgefillte SbyS; wird durch ein bei
100—110° getrocknetes und gewogenes Filter
filtrirt; man wischt mit SH,-haltigemmn Wasser
nach, breitet das TFilter mit dem Nieder-
schlag gut auf einer Porzellanschale aus und
trocknet bei 100—110Y (zum Schluss in
einem Wigegléaschen) his zur Gewichts-
constanz. So viel man nun vom Nieder-
schlag fortnehmen kann, ohne Papicrfasern
loszulésen, bringt man in eine kleine Por-
zellanschale, setzt etwa eine Messerspitze
K Cl0,, wenig Wasser und hierauf ca. 10 cem
conc. HNO; hinzu”). Die Oxydation ist
momentan vollendet; man dampft auf demn
‘Wasserbade zur Trockne und wiederholt das
Abdampfen 2—3mal auf Zusatz von cone.
H (1, bis kein Chlorgeruch mehr auftritt. Den
Rilckstand befeuchtet man wmit conc. HCI,
nimmt mit Wasser auf und filtrirt;
findet man Antimon in Ldsung. Man kaun
nun sofort nach Zusatz von Weinsaure®)
kochend mit BaCl, fillen, oder aber hesser,
man fillt zuerst mit Na, CO;-Losung kochend,
filtrirt und scheidet dann erst auf Zusatz
von Weinsiure die Schwefelsiure als BaSi),

stets

6y Schneider, Pogg. Ann. 110, 634.

7y Wendet man das in ,Lunge’s Taschenbuch
fir Sodaindustrie® S. 140 fir Pyrite angegebene
Gemisch von HCL HNO, an, so ist die S-Abschoei-
dung bedeutend und der Schwefel lisst sich nur
dusserst langsam durch K CLO; oxydiren.

%) Der Zusatz von Weinsiure scheint die Al-
scheidung von Ba$0, zu verzigern, so dass man
gut thut, mindestens 24 Std. zu warten.
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ab. Den hieraus ermittelten Schwefel rechnet
nman auf den Gesammtniederschlag um. sub-
trahirt von demselben und erhillt so direct
die Menge Antimon.

ITier fithren wir zwei Beleganalysen an:
Abgewogen in beiden Fillen 0,5 g Handelssulfid
(8hySy)Y), geldst und mit SH, gefillt, ergab:

L | I

Sb,S;+8 . . . . . .]04979 g | 04999 ¢
Duvon zur Bestimmung an-

gewandt . . . . .lo4852 - 04904 -
Ba 30, entsprechend Ge- ‘

sammt-S . . . . . .[11,039% - | 1,0694 -
S entsprechend Ba S0, . 0,14277 - | 0,1454 -
] - Gesammt- |

menge von SbyS; + 8 . ]0,1465 - @ 0,1483 -
Daraus berechnet sich Sb 10,3514 - ! 0,3516 -

70,28 Proc. 70,32 Proc.

und Sb,S, 198,44 Proc.'98,50 Proc.

Talls man nach b) arbeitet. bedarf es

keiner weiteren Beschreibung und fithren wir

fiir den Fall der Anwendung ammoniakalischer
AgNO,;-Lésung zwei Beleganalysen an:

entsprechend Procenten

L I

Ang. 0,5 g Substanz, ge-

lost, gefallt mit SH,,

filtrirt, gewaschen, ge-

trocknet und gewogen

als Sb,8, + 53 . 0,5020 g 0,4987 ¢
Davon genommen .1 0,4863 - 0,4802 -
Ergab Ag,S gewogen .| 1,0533 - 1,0471 -

- Ag, gewogen 0,9170 - 09117 -
S berechnet aus Ag,S . | 0,1364 - 0,13567 -
S - - Agy; .| (0,1362 -) | (0,1354 -
S - furGesammt-

8h, S, . 0,1408 - 0,1409 -
Giebt Sb . . .| 0,318 - 0,3516 -
Also in Procenfen Sb . | 70,26 Proc. | 70,32 Proe.
Oder in Procenten Sh, S, | 98,40 Proc. ‘ 98,50 Proc.

2. Die Methode von Bunsen™), Be-
stimmung des Antimon in Form von Shy0),
(8b 0,) durch Oxydation des Sulfids mit H NO,,
11,50,, kénnen wir unter gar keinen Um-
stiinden empfehlen; dieselbe giebt, wie be-
reits vom Autor'!) selbst angefithrt wurde,
gar keine zuverlissigen Resultate'®).

3. Die Methode, das Antimon mittels
Wasserstoffgas metallisch auszufiillen, ergab
keine zuverldssigen Zahlen, ebenso wenig

4. Die Methode von Carnot®®), das
Antimon in salzsaurer Losung mittels Zink,

) Gefunden wurden 0,80 P’roc. Fe,O, und

0,72 Proc. 8i0,.

1% Liebig’s Annalen d. Chemie 192, 305.

11y Zeitschr. f. analyt. Chem. 18, 267; siche uuch
speciell IFresenius: quant. Analyse (Hdition
frangaise 1900), S. 1039.

12y Dies scheint noch nicht allgemein bekannt,
denn wir finden diese Methode noch angefithrt von
O.Pufahlin Lunge’s chemisch-technischen Unter-
suchungsmethoden, Bd. 11, S. 304.

%) 'Wir fanden diese Methode in einer Broschiire
vou G.B. Traverso ,L.’Antimonio% 1897 angefithrt
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LEisen oder Zinn in Form von Metall nieder-
zuschlagen.

5. Die Methode von Tamm™), Es
wird das Antimon in Form von Tannat
(Sby03C H,g04?) gefillt; dieselbe ist keines-
wegs empfehlenswerth, da nicht vollstindig
quantitativ und ausserdem die Zusammen-
setzung des Tannats schwankt,

6. Von allen gravimetrischen Methoden
eritbrigt nur noch die elektrolytische') als
entschieden die genaucste anzufithren. Wir
haben dieselbe seiner Zeit auch ausprobirt,
konnen sie aber nicht anwenden, weil uns
bis heute noch die ndthigen FEinrichtungen
fehlen und anderntheils unsere volumetrische
Methode in vielen Fiéllen bedeutend rascher
zum Ziele fithrt,

Hiermit sind wohl mehr oder weniger
alle bekannten gewichtsanalytischen Methoden
erschopft und gehen wir zu den volu-
metrischen iiber.

1. Die Methode von Weil'®). TUber
diese Methode konnen wir uns kein Urtheil
erlauben, da sie nicht von uns ausprobirt
worden ist. Fiir eine ,technische“ Methode
schien sie uns auf den ersten Blick zu zeit-
raubend und umsténdlich.

2. Die Methode von Kessler!”), Titra-
tion mittels K;Cr,O,-T.8sung, hat alle jene
Nachtheile der Weil’schen, beansprucht
ausserdem 4 Normallsungen und ist der
Endpunkt der Titration keineswegs genau;
auch birgt die Methode in sich alle jene
Nachtheile der Titration von Zink und Kupfer
mit K, Fe(CN);.

3. Die Methode von Mohr'), bestehend
in der Bestimmung des Antimon in Iédsung,
welche Weinséiure und NaHCO4 enthilt, ist
zweifellos die genaueste der maassanalytischen
Bestimmungsmethoden.

Nachtheile dieser Methode sind: a) Jedes-
mal stets die gleiche Menge von Weinséure
und NaHCO,; anwenden zu miissen. b) Die
Unbestiindigkeit des Titers der Jodldsung,

und obwohl dieses Heftchen gewiss nicht den An-
sprach auf Vollstindigkeit macht, verwundert es
uns doch, dass dem Autor im Jahre 1897 keine
andere empfehlenswerthere Methode bekannt war.
Auf die Unzulinglichkeiten und aoch Unrichtig-
keiten, welche diese Abhandlung, den technischen
Theil betreffend, enthilt, behalten wir uns vor, in
einer spiteren Veroffentlichung zu antworten.

4y Chem. News 24, 207, 221; Z. f. analyt.
Chem. 14, 351.

1) Parodi und Mascazzini, Z. f. analyt.
Chemie XVIII, 587; Luckow, Z. f. analyt. Chemie
XIX, 18; Classen, B. B. XIV, 1629; Quant.
Analyse auf elektrolyt. Wege, S.15 u.42; Fre-
senius (s. 0.), S. 1041.

16) Fresenius (8. 0.), 5. 1040.

17} Pogg. Annalen XCV, 204: CXVIII, 17.

18) Traité d’analyse pour liqueurs titrées Trad.
Forthomme, 8. 376; Fresenius (s. 0.), 8. 300,

Ch. 1901,

die sich speciell bei uns in Ttalien bei der
herrschenden Temperatur sehr merklich fithl-
bar machte, so dass es tiiglich vor jeder Seric
von Antimonbestimmungen nothwendig war,
den Titer it As, Oy-Losung'®) zu controliren®),
¢) Die Producte der Sublimation, wie Sb,0,
und Sby,Oy, miissen auf Zusatz von Wein-
siiure gelst werden, was in der Regel,
speciell bei vorwiegendem Sby0,, mehrere
(8) Stunden in Anspruch nimmt; dieser Uni-
stand allein machte die Methode fiir unsere
Zwecke unbrauchbar.

Wir haben die Methode von Mohr, ihrer
grossen (renauigkeit wegen, stets zu Control-
bestimmungen verwandt und die beste Uber-
einstimmung mit der von uns abgeiinderten
Kessler’schen Methode gefunden.

Es wiren hiermit nun auch die maass-
analytischen Methoden erschopft und gehen
wir Gber zu unserem eigentlichen Thema.

Wir verfahren folgendermaassen: '/;—1 g
(bis 5 g, je nach dem Antimongehalt) der
fein gepulverten und gebeutelten Substanz
werden in einem Becherglas mit 50 cem
heissem Wasser und 50 cem reiner conc.
Salzsfiure iibergossen. Man achte darauf,
zuerst das Wasser und dann die Siure zu-
zugeben, wodurch die Auflosung bedeutend
beschleunigt wird. Man erwiirmt in einem
Sandbade auf ca. 70°% bis alles Antimon in
Losung gegangen ist, was je nach der Menge
5—1 Std. dauert. Man filtrirt in ein ge-
rdumiges Becherglas oder in einen Erlen-
meyer, wischt Anfangs mit HCl-haltigem,
spiter mit reinem Wasser nach, verdinnt
das Filtrat auf Zusatz von etwas Weinsiure
auf ca. 3, Liter, erwirmt auf 60—70" und
fillt das Antimon als Sulfid. Letzteres
sammelt man auf einem Filter, wischt mit
SH,y-haltigem Wasser nach und spilt dann
den ganzen Niederschlag in das urspriingliche
Fallungsgefiiss mit heissem Wasser zuriick,
16st das Sulfid in ca. 50 ccm conc. HCI und
erwarmt (Kochen zu vermeiden) so lange, bis
kein SHy mehr entweicht, was leicht daran
zu erkennen ist, dass auf Zusatz von kaltem
Wasser bei Anwesenheit von SII; sofort der
charakteristische Niederschlag von ShyS;
orangeroth entsteht, withrend sonst die milchig-
weisse Triitbung von basischem Chlorid zu

19) Es sei uns an dieser Stelle gestattet zu be-
merken, dass wir bei Herstellung der As, O3-Losung
nicht mit NaHCO;-Losung kochen, wie es in
Lunge’s Taschenbuch, S.276, angegeben ist; es
bildet sich hierbei unbedingt Na,CQ,, das seiner-
seits J absorbirt. Man lost besser As,O; in cone.
NaOH (wenig) unter Erwéirmen auf, neutralisirt
mit HCl tropfenweise auf Zusatz von Phenolphtalein
und figt dann eine kalte Losung, ca.20g NaHCO,,
hinzu und verdiinnt auf den Liter.

) Fresenius (s. 0.), S. 412.

96
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erkennen ist. In letzterem Falle verdinnt
man so lange mit Wasser, bis die hekannte
Tritbung auftritt, bringt dieselbe auf tropfen-
weisen Zusatz von verdinnter HCl eben in
Losung und titrirt mit KMnO,.

Der Titer der KMnQ,-Lsung ist cin ganz
beliebiger?) und lisst der Endpunkt der
Reaction mnichts an Schirfe zu
itbrig. Die Berechnung geschieht nach fol-
gender Gleichung?®?):

58bCl; + 16HCl + 2KMnO0, =
58bCl; + 2KCl + 2Mn Cl, 4 81, 0.

Sehr empfehlenswerth ist hierbei cine
Losung von 5,27 ¢ KMnO; chem. rein im
Liter, von welcher je 1 ccm, bei Anwendung
von 1 g Substanz, genau 1 Proc. Sb angicbt.

Diese Methode wende man auf folgende
Art in den einzelnen Fiéllen der Praxis an:

1. Erze. Das Antimon findet sich in
der Natur als Sulfid SbyS; (Grauspiessglanz),
als Oxyd Sby0; (Valentinit und Smarmontit)
oder 8b,0, (Cervantit), als Oxysulfid SbyS,0
(Kermesit) und nur iiusserst selten als Metall.
Das Sulfid 18st sich leicht und vollstindig
in verdinnter HCl unter Entwicklung von
SH, auf; man filtrirt auf Zunsatz von Wein-
siiure und wischt Anfangs mit HCl-haltigem,
spéter it reinem Wasser nach.

Das Filtrat, auf etwa 60—70" erwirmt,
wird mit SH; gefdllt; man filtrirt und [dst
das SbyS; auf die oben beschriebene Art in
conc. HCl und titrirt nach dem Verdiinnen
mit KMnO,. Man sieht also, dass die Me-
thode ohne Weiteres hier anwendbar ist;
dasselbe gilt auch, wenn das Sb in den
FErzen als SbyS; und SbyO; vorhanden ist.
Etwas Anderes ist es, wenn das Sh sich in
den Erzen in Form von SbyQ, befindet;
dieses Oxyd ist vollstindig unldslich in
Weinsdure, Salzsiiure etc, Hier bleibt Lein
anderer Weg ibrig, als mit dem bekannten
Gemisch von Na;CO; und S zu schmelzen;
dic Schuielze 188t man in heissems Wasser
auf, filtrirt von etwa ausgeschiedencin I'eS
ab und fillt aus der Lisung der sulfosauren
Walze das Antimon als Sulfid auf Zusatz
einer Sdure. Am besten wendet man Essig-
siwure an, da hierdurch jede Méglichkeit aus-
geschlossen ist, dass Antimon in Lésung geht

und ferner fillt Essigsiure das Sulfid und
den stets vorhandenen Schwefel in  viel

feinerer Form aus, als es etwa durch ver-

2} 8. 0., Kessler.

%) Bei allen unseren Berechnungen haben wir
uns an die neue Atomgewichtstabelle O =16 ge-
halten: siche Lunge, Taschenbuch fir Soda-
industrie 1900, 8. 2 und Lunge, chem.-techn.
Untersuchungsmethoden, Bd. I, S.179. Das Atom-
gewicht des Antimons wurde angenommen als 120
und nicht, wie Fresenius (quant. Analysen, Edition

frangaise 1900, 1041 u. 1287) angiebt, zu 122.

winschen

dimnte HCl geschehen wirde. Hat sich der
Niederschlag von SbyS; und S gut abgesetzt,
so decantirt man durch ein entsprechend
grosses Filter und behandelt den Riickstand
auf folgende Weise. Das Antimonsulfid und
der Schwefel werden mit etwas heissem
Wasser tibergossen und darin wenig KC10,
geldst; jetzt erst setzt man conc. HCl unter
lebhaftem TUmschiitteln hinzu; man halte
hierbei strenge die Reihenfolge der Reagentien
ein, sonst wird es nie gelingen, den Schwefel
rein gelb zu bekommen. Sollte bei oben be-
schriebener Decantation etwas vom Nieder-
schlag auf das Filter gerathen, so setzt man
den Trichter sammt Filter auf den Erlen-
meyer, in dem man die Ldsung mit KClO,
und HCl vornimmt, durchbohrt das Filter
und lisst dadurch das Chlor auch auf die
Masse am Filter einwirken (Cl. Winkler?).
Nach etwa !/, Std. spiilt man das Filter gut
mit Wasser nach und ist so sicher, alles
Antimon in Losung zu bekommen. Diese
Losung wird nun mit SH, gefillt und die
Bestimmung des Sb auf die beschriebene
Art angewendet.

Die Producte der Sublimation, wie
man sie aus den Oxydations- oder Rostofen
erhilt, enthalten das Antimon in Form von
SbhyO; oder SbyO,; das letztere in um so
grosserer Menge, je nither die Condensations-
kammern den Ofen gelegen sind und je linger
man eine solche Kammer geschlossen ge-
halten hat.

Zur Bestimmung des Antimons in Form
von 8by0; wigt man ea.'/y g Substanz ab,
16st in verdiémnter HCl (1:1) ca. 100 cem,
lasst etwa 1y Std. in der Wirme stchen,
verdiinnt auf die bekannte Art mit Wasser
und titrirt direct ohne jede weitere Filtration.
Tn einer anderen Probe von '/ g bestimmt
man das Gesammt-Antimon auf die oben be-
schriebene Art durch Schimelzen mit Na,COy, S
die Differenz der beiden Analysen giebt Sb
als Sby 0y,

In den Schlacken. welche das Antimon
meist, speciell bei reichen Antimonerzen. in
allen drei Formen: Sh,S;, Sby,0; und Sb,0,
enthalten, bleibt wohl nur der Weg der Be-
stimmung des Antimon durch Schmelzen mit
NayCO; und S tbrig.

Hier, in Rosia, haben wir es mit einem
Antimonerz (8—10 Proc. Sb) zu thun, das
nur Ausserst geringe Spuren von Fe cnthélt;
wir haben ferner festgestellt, dass im Mittel
von zahlreichen Analysen sich hochstens
0.1 Proc. Sb als XbyO, vorfindet und so
kénnen wir, was speciell zur Controle der
Ofen in kiirzester Zeit zu erreichen noth-
wendig 1ist, die Antimonbestimmung in den
Schlacken bedeutend abkiirzen.
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1—5 g Schlacke (fein gepulvert) werden
in 100 cem HOl (1:1) geldst; man lisst
ca. !f, Std. auf dem Sandbade stehen, ver-
diinnt mit kaltem Wasser auf ca. 1 Liter und
titrirt direct; auf diese Art kdnnen bis zu
10 Antimonbestimmungen in einer Stunde
ausgefithrt werden,

Finige von unseren zahlreichen Beleg-
analysen seien angefiihrt:

1. a) gravimetrisch bestimmt, Gesammt-
Antimon: 83,09 Proc.
b) volumetrisch bestimmt:
Sb als Sb,0; 80,71 Proc.
Sh- Sb,0, 234 - 83,05 Proc.
2. In einem anderen Ilandelsproduct:
a) gravimetrisch erhalten: 80,69 Proc. Sb,
b) volumetrisch erhalten durch 4 Be-
stimmungen: (0,5 g Subst.) 40,90 cem,
40,80 cem, 40,85 cem, 40,90 cem;
im Mittel 40,86 ><2><0,987 (Co-
officient der KMnO,-Lisung) =
80,66 Proc.

Rosia (Prov. Siena), Toscana, Italien.

Zur Frage
der Aichung der Normal- Aréiometer.

Gelegentlich der letzten Hauptversammlung
des Vereins deutscher Chemiker in Dresden wurde
in der Debatte iber Einfihrung der Aichung
far Schwefelsiure-Ardometer die Grossherzogliche
Priffangsanstalt fir Glasinstrumente zu Ilmenau
erwihnt, welche seit Jahren Ardometer mit Kin-
theilung nach specifischem Gewicht und nach
Graden der rationellen Baumé-Skala prift.

Herr Dr, Lange bemerkte hierzu: ,Es ist
hier gesagt worden, dass bereits eine solche
Prifungscommission bestehe, und dass 30 Proe.
der Ariometer gepriift werden. Dann hat sich
schon jetzt die Nothwendigkeit einer Aichung
herausgestellt, und eine von der Reichsbehorde
ausgefiihrte Aichung besitzt doch einen ganz anderen
Werth, als die Prifungscommission Thitringer
Fabrikanten«.

Hierzu sei bemerkt, dass die Prifungsanstalt
fiir Glasinstrumente eine Staatsanstalt ist und ganz
unabhingig steht von den Thiringer Glasinstru-
menten-Fabriken., Das Personal der Adnstalt,
welcher Herr Professor A. Bottcher als Director
vorsteht, besteht aus technisch gut geschulten
Beamten. Verbunden mit dieser Prafungsanstalt
ist ein staatliches Aichamt, welches die zur Aichung
zugelassenen Ariometer und chemischen Messgerathe
prift und aicht. Werden also die Ariometer far
Schwefclsdure zur Aichung zugelassen, so wiirde
voraussichtlich auch die Grossherzogliche Priifungs-
anstalt zu Ilmenau mit der Prifung und Aichung
solcher Ariometer beschiftigt werden.

Nachfolgendes Formular zeigt einen Prifungs-
schein, welcher zur Bescheinigung der Prifung
der nach der Baumé-Skala getheilten Ariometer
benutzt wird. Es findet sich hier die Umrech-
nungsformel fir specifisches Gewicht hinzugefagt.
Vielleicht kénnte mar noch eine darnach berechnete
kurze Tabelle beigeben.

Priifangsschein
des
Arzometers nach Baumé far ... ... .. . ..

No. . . ...
Die Angaben des Ardometers, welches an der
nach ... . Graden der Skale nach Baumé fort-

schreitenden Eintheilung bei der Temperatur
15 Grad der hunderttheiligen Skala das Gewicht
von . anzeigt, sind in der Nahe von
Gewicht von

. Grad um .. . Grad zu hoch, zu niedrig, fehlerfrei
Grad um . Grad zu hoch, zu niedrig, fehlerfrei

.. Grad um Grad zu hoch, zu niedrig, fehlerfrei
Grad um ...... Grad zu hoch, zu niedrig, fehlerfrei

Bei dieser Priifung wurde von unten an der
Schnittlinie, welche der Flissigkeitsspiegel mit
dem Ardometer bildet, abgelesen.

Die vorstehenden Priifungsergebnisse sind auf

.. Grade abgerandet.

Auf dem unteren Glaskorper befinden sich
aufgeitzt der Amtsstempel der Priifungsanstalt,
die oben angegebene Nummer und dus Gewicht
des Instrumentes: . Milligramm.

Ilmenau, den ..o 190.. ..

Grossherzogl. Sachs. Prifungsanstalt
fiar Glasinstrumente.

Referate.

Physikalische Chemie.

H. Biltz. Dissociation der Schwefelmolekeln S,.
(Berichte 34, 2490.)
Dumas und Mitscherlich haben bekanntlich
auf Grund ihrer Dampfdichtebestimmungen dem
Schwefel die Molecularformel Sy ertheilt, ein Re-
sultat, welches, wie erst neuerdings bekannt ge-
worden ist, mit Liebig’s Versuchen nicht aber-
einstimmt. Fiar Temperaturen fber 8600
wiesen Deville und Troost die Zweiatomigkeit
der Schwefelmoleciile nach. Die friheren Ver-

suche des Verf. zeigten, dass nach Dumas’ Me-
thode bei Temperaturen unterhalb 8000 an-
gestellte Bestimmungen zwar Werthe ergeben,
welche complicirteren Molekeln als 8, entsprechen;
die erhaltenen Zahlen erwiesen sich aber als von
der Temperatur abhiogig, entsprachen bei 468¢
annihernd dem Moleculargewicht S, nahmen bei
hoherer Temperatur stindig ab und liessen keinen
Schluss auf eine bestimmte Moleculargrosse, also
auch nicht auf die Existenz der Molekel 8; zu.
Nachdem nuu in weuerer Zeit auf kryosko-
pischem und ebullioskopischem Wege erwiesen war,
96*





