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Farbenreaction zwischen Einhnnderttausenstel 
und  Fiinfmillionstel Eisen in schwach ange- 
sauerter Liisung liegt, eine Menge, die vie1 
kleiner ist, als sie je zur volumetrischen Be- 
stimmung kommt. Da die Titration in der  
Kiilte erfolgt, so ist die unbestrittene Be- 
hauptung, dass die Farbenreaction in der 
Wiirme noch schwacher ist, ganz belanglos. 
Die optische Wirkung der  beiden Farben, 
das Grun der  Chromoxydsalae und das Violett 
des Eisensalicylates, welche sich als nahezu 
complementir gegenseitig aufheben, schmalert 
allerdings, wie Herr  G i n t l  bemerkt ,  das 
Erkennen des Endpunktes der  Reaction; durch 
den Ersatz  des Bichromates durch eine Eisen- 
oxydsalzliisung wird aber dieser Fehlerquelle 
wirksam begegnet. Dass man zum Zuriick- 
titriren anstat t  der  Untersuchungsfliissigkeit 
eine auf die Thiosulfatliisung eingestellte 
Eisenoxydsalzlijsung anwenden kann, ist wohl 
selbstverstandlich. Mit dieser Modification 
entspricht meine Methode wohl den strengsten 
Anforderungen an die Genauigkeit einer 
volumetrischen Bestimmung und empfiehlt 
sich im ffbrigen durch die bequeme und 
rasche Ar t  ihrer Ausfiihrung. 

Privatlaboratorium, Veldes, Krain. 

Fettgewinnnng von Abwasserschlamm. 
In Heft 46 der ,,Zeitschrift fiir angewandte 

ChemieU wird ein Vortrag des Herrn Dr. B u t t e  n-  
b e r g  iiber obiges Thema (gehalten im Hamburger 
Bezirksverein) wiedergegeben. Es b e h d e t  sich 
darin ein Irrthum. Bis jetzt besteht nur in 
Cassel eine Anlage zur gewerblichen Gewinnung 
von Fett aus Abwasserschlamm; in Oppeln ist 
laut Erkundigung keine Anlage im Betrieb. 

Herr Dr. B u t t e n b e r g  meint, dass es erst 
den Bemiihnngen des Iferrn Dr. D e g e n e r  ge- 
lungen sei, eine Methode auszuarbeiten, urn aus 
stlidtischem Abwasserschlamm Fett zu gewinnen. 
Ich mochte indessen bestreiten, dass es zu der 
Fettgewinnung erst der D e g e n  er’schen Patente 

bedurfte, da es noch andere, vielleicht bessere 
und nicht patentirte Methoden giebt. W e n n  
die Fettgewinnung aus Abwasserschlamm friiher 
nicht geschah, so liegt der Grund einfach 
darin, dass die ganzen Verhatnisse hierfiir 
noch nicht giinstig waren, solange man 
die A b w h e r  meist mit Chemikalien kliirte. 
Trotzdem ich bereits im Jahre 1891 auf den 
hohen Fettgehalt des Frankfurter Klirbecken- 
schlamms aufmerksam machte, riet ich doch von 
einer Fettgewiqnung ab, da sie nicht rentabel 
sein konnte. Ahnlich darften die Verhaltnisse 
auch bei anderen Stidten mit Klirbecken- 
Anlagen gelegen hiben. 

F r a n k f u r t ,  December 1902. 
Dr. Bechold. 

Znr Untersnchnng von Grubenwettern. 
Auf die Ausserung des Herrn S c h r e i b e r  

in dieser Zeitschrift Seite 1138 erwidere ich 
wie folgt: 

Herr S c h r e i b e r  verwendet bei seinem 
Appirat zwei  Abmessbiiretten rnit zwei  Kiihl- 
mhte ln  und zwei  Manometern. Meine e i n e  
Biirette rnit ihren drei kugelfhrmigen Erweite- 
rungen dient allerdings demselben Zweck wie 
die b e i d e n  Biiretten des Herrn S c h r e i b e r ,  
hat aber in ihrer Construction rnit den Biiretten 
des genannten Herrn durchrus nichts zu thun, 
vielmehr habe ich 8.  Z. Herrn S c h r e i b e r  mit- 
getheilt, dass ich, allerdings ebenfalls unter Ver- 
einigung des Schondorff’nchen und B r o c k -  
mann’schen Apparates, mit e i n e r  Biirette bei 
geeigneter Construction derselben amzukommen 
hoffe, was sowohl von diesem Herrn als auch 
von dem ihn begleitenden Herrn Dr. P e t e r s  
nur mit einem unglaubigen Licheln aufgenommen 
wurde. 

Fiir den etwas grosseren Z e i t a u f w a n d  bei 
der Sauerstoff bestimmung entschidigt eben die 
gr6ssere E i n f a c h h e i t  des Apparates. Auch 
geniigt das e i n e  Manometer vollsthdig, da j a  
immer auf das Gas in der e i n e n  Burette ein- 
gestellt wird; der eventuelle iusserst geringe 
Druckunterschied in der kurzen linksseitigen 
Capillare kommt bei deren minimalem Raum- 
inhalt nicht in Betracht. c. Androwshy. 

Anorgdeche Chemie. 
H. Erdmann. Ueber Orthosalpetemlinre N(OH), 

nnd die d m h  Weeserebspaltnng dareus 
entetehenden Verbindungen. (Z. anorg. Chem. 

Versetzt man reine Salpetemiiure mit etwge mehr 
Wasser, ds zur Bildnng der Orthosfinre N(OH), 
erforderlich ist, nnd esugt durch diese Yischung, 
am beaten im partiellen Vacuum, trockene Luft, 
so verdunstet nor das aberschiisrrige Wasser nnd 
es hinterbleibt reine Orthosalpetersliure. Dieselbe 
bildet lange Nadeln, welche bei - 350 sohmelzen; 
sie siedet nnter 18 mm Drnck bei 40°-440,60 

89, 431.) 

nnter Dissociation. - Achtbaische Salpetersaure 
(OH),N . 0. N(OH),, das Anslogon der krystallisirten 
Arsenslinre, kryatallisirt in Prismen vom Schmp. 
- 890; dreibaeische SalpetersHure 0 = N(OH), in 
rhombischen Tafeln vom Schmp. - 340; durch 
Beimengungen h6herer nnd niederer Hydrate wird 
der Schmelzpnnkt herabgedriickt ond die erstarrte 
Mwse bildet dem Zuoker Hhnliche Krystalle. - Vier- 
baeieche SalpetersHnre (OH), . NO - 0 - NO(OH), 
bildet eternfhrmige Aggregate vom Schmp. - 65,Z0 
nnd siedet nnter 16 mm bei 480. - Gew6hnliche 
SalpetersHnre HNO, schmilzt bei - 420 nnd siedet 
nnter 24 m m  bei 21,60. 

101 * 
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H. Erdmann. Ueber die Constitntion dea h e n -  

Schiittelt man ein Gemisch von 5 g fein gepul- 
vertem Arsensesqnioxyd, 20 g Zinkstaub nnd 
200 ccm Schwefelkohlenstoff, zn dem annkhernd 
gleiche Volnmina einer Borax- oder einer Chlor- 
ammoninml6snng oder eine Chlormagnesinmlange 
zugesetzt sind, anhaltend durch, so bilden sich 
geringe Mengen von gelbem Arsen (vgl. ds. Zeitschr. 
1901, 1022), welches vom Schwefelkohlenstoff ge- 
l6st wird. Eine etwas gr6ssere Menge desselben 
entateht neben reichlichen Mengen Arsenwasser- 
stoff, wenn ein Gemisch von 200 ccm Schwefel- 
kohlenstoff, 200 ccm Waeser, 100 g Zinkstanb und 
10 g Arsensesqnioxyd nnter Umschiitteln mit 
10 ccm 60-proc. Essigsiinre versetzt wird. 

Verf. schliesst nus diesen Resultaten, dass die 
Constitution des Arsensesqnioxyds der des g e l b e n  
Arsens analog sei; fiir das letztere hat er die 
Formel A R ~  erwiesen (vgl. loc. cit.),. deren 4 Atome 
vermnthlich zn einem Ring vereinigt sind, and in  
Folge dessen nimmt er an, dass ein derartiger 
Ring anch in dem Oxyd vorhanden ist. Die Con- 
stitution desselben wiirde dnnn der Formel 

sesqnioxyds. (Z. anorg. Chem. 89, 452.) 

0 

0 =AS - AS = 0 
/\ 

I 1  
0 =AS - AS= 0 

entapreohen. K1. 

A. Skrbal. Ueber Darstellnng von reinem Wen. 

Das ans Oxalatl6snng elektrolytisch geflillte Eisen 
enthat,  wie A v e r y  nnd D a l e s  gezeigt haben, 
Kohlenstoff. Verf. hat in demselben auch Wssser- 
stoff nachgewiesen. Eisen, das Verf. fiir frei von 
Kohlenstoff halt, gewinnt er in der Weise, dass er 
das aos der OxalatlSsung elektrolytisch abgeschie- 
dene rnit der Platinelektrode, anf der es abge- 
schieden war, als Anode in eine mit Schwefelshure 
schwach angesiinerte Losung von Eisensolfat oder 
Mohr’schem Sale einsenkte nnd gegen eine Platin- 
kathode mit 0,4 Volt elektrolysirte. Das nun anf 
der letzteren niedergeschlagene Eisen zeigta kryetal- 
liniscbe Strnctnr, eine weisse Farbe nnd loste 
sich in verdinnter Schwefelsirnre volletiindig anf 
ohne Verbreitnng des bekannten Kohlenwasserstoff- 
gernchs. Kl. 

W. Hem. Dialysetorversuche mit letallhydroxy- 
den. (Z. anorgan. Chem. 88, 357.) 

Wird eine alkalische &sung von Stannihydroxyd 
in den Dialysator gebracht, so wandert das Zinn 
glatt durch die Membran desselben, ein Zeichen, 
dsss das Zinnhydroxyd rnit Alkalien wahre Salze 
bildet, in denen es selbst als Shore fnngirt. Anti- 
mon verhalt sich ebenso. 

Verf. hatte friiher nachgewiesen, dass f r i s c  h 
g e f i l l t e s  Zinkhydroxyd nach dem AuflBsen in 
Alkalilauge enr Diffusion kaum fiihig ist, dagegen 
wandert daa Zink in grosser Menge durch die 
ld6mbran dee Dialysators, wenn man eine alkalische 
L6snng von Zinkhydroxyd verwendet, die in der 
Weise hergestellt wird, dass eine Zinksalzl6song 

(Berichte 36, 3404.) 

mit Ammoniak geflillt, das abgeschiedene Hydroxyd 
ansgewaschen, g e t r o c k n e t  und rnit iiberschiissiger 
Natronlauge gesahiittelt wird. Auch eine in gleicher 
Weise hergestellte L6sung von Beryllinmhydroxyd 
zeigt das gleiche Verhalten, whhrend eine alkalische 
L6snng von f r i e c h  ge f i t l l t em Beryllinmhydroxyd 
nicht diffondirt. Dime Hydroxyde scheinen dem- 
nach beim Trocknen eine chemische Verknderung 
ZP erleiden. K1. 

M. Qrliger. Ueber Alumininmchromet. (Berichte 

Der bei der Fiillong von Alannl6snng rnit Kalium- 
chromat entstehende gelbe Niederschlag SOU nach 
F a i r r i e  der Znsammensetzong 

Al,O, . CrO, .7HzO 
entsprechen. Dime Angabe ist nicht richtig. Bei 
der Wiederholnng der Versnche hat Verf. beim 
Vermischen von L6eungen, welche Aluminium ond 
Chrom im Verhiiltniss von lAI,O, zn 2 bez. 3, 6 
und 9 CrO, enthielten, im ersten Fall iiberhaupt 
keinen Niederschlag erhalten, im zweiten eine 
Fiillung, welche beim Waschen mit Wasser daa 
gesammte Chrom abgab, bei den weiteren Ver- 
snchen Niederschliige, welche im Verhiiltniss zur 
angewendeten Qoantitiit wachsende Chromsiure- 
mengen enthielten. Fiillnngen mit c o n s t a n t e m  
Chromsiuregehalt wurden erhalten, als an Stelle 
des Alauns eine Alumininmchloridl6snng angewendet 
wurde. Anf indirectem Wege wnrde festgestellt, 
dass die hier entstehenden Niederschliige Aluminium 
und Chrom in dem der Formel 

2Al,O,. CrO,. 6H20 
entsprechenden Verhiiltniss enthalten, nnd dam 
die Umsetzong im Sinne der Gleichnng 

4AlC1, + 11K,CrO, = 12KCl - t  5K,Cr,O, + 2A1,0,. CrO, 

85, 3420.) 

verlliuft. 
Die rothe Losong, die man durch Behandeln 

von Alnmininmhydroxyd rnit Chromeinrel6snng 
gewinnt, enthiilt auch d a m  kein einheitliches 
Product, wenn bei ihrer Herstellong Thonerde im 
Uberschnss verwendet wnrde. Das Mengenverhklb 
niss der in der LBsnng vorhandenen Chromsinre 
nnd Thonerde ist abhirngig von der Menge der 
urspringlich angewendeten Reagentien und der 
Concentrstion der Chromsirnre. Augenscheinlich 
bildet sich ein Gleichgewichtazustand, der ansser 
von den angegebenen Verhhltnissen such von der 
Temperatur abhhngig ist. Ealinmchromat firllt 
an8 dieser L6snng das oben erwiihnte basische 
Aluminiumchromat. Kl. 

J. Illeyer. Ueber die Oxydatton des smmoniaka- 
liachen Kupferoxydnls. (Berichte 36, 3952.) 

S c h i i t z e n b e r g e r  und l i i e s l e r  geben an, dsss 
ammoniakalische Knpferoxydnll6sung beim Schiitteln 
mit Luft doppelt soviel Sanerstoff aufnimmt, als 
zur Uberfiihrung in Oxyd erforderlich ist. Diese 
Beobaohtung ist nach den Versochen des Verf. 
falsch nnd sol1 sich dadurch erklliren, daas 
S c h i i t z e n b e r g e r  seine Knpferoxydull6sung durch 
Behandeln von Kopfervitriol mit Natriom h y d r o -  
s n l f i t  dargestellt hat, welches hierbei in nen- 
trales Natrinmsnlfit iibergeht. Beim Schiitteln 
mit Loft oxydirt sicli dann nicht nor das Kupfer- 
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oxydul-, sondern anch das scbwefligraure Salz, 
nathrlich unter Absorption von mehr Sauerstoff, 
als zur Oydation dea Kopfersalzes allein erforder- 
lich ist. Wenn man dagegen die Dar s t ehng  
des Kupferoxyduls mit neutralem Natriumsulfit (in 
der Siedehitze) vornimmt nnd einen Uberschnss 
des letzteren vermeidet, so entspricht die boi 
der Reoxydation verbrauchte Sauerstoffmenge ziem- 
lich genau der theoretisch erforderlicben. Die 
Sch i i t zenbe rge r ’ sche  Annahme, dass diese 
Oxydation outer gleichzeitiger Bildong von Wasser- 
stoffsnperoxyd verlhuft, ist daher nicht richtig. 

Dass thatsiichlich Natriumsulfit bei Gegen- 
wart von Kopferoxydulsalzlijsung oxydirt wird, 
konnte Verf. dadurch nachweisen, dass er gleiche 
Mengen der letzteren mit wechselnden Mengen 
Natrinmsulfitlosung versetzte und das Gemisch mit 
Luft schhttelte. Es wurde nicht nor mehr Saoer- 
stoff verbraucht, als znr Oxydation des Kupfer- 
oxyduls erforderlich war, sondern die verbrauchte 
Sauerstoffmenge nahm anch mit der Natriomsulfit- 
menge zo. Die Gegenwnrt yon Kupfersalzen 
scheint demnach katalytisch die Einwirkung des 
Sauerstoffa aof Solfitlijsung zu begiinstigen. 

Die weitere Angabe S c h h t z e n b e r g e r ’ s ,  
dass eine durch Lnft oxydirte Knpferoxydull6sung 
eine gleiche Menge nicbt mit Luft behandelter 
Oxydull6sung in Oxyd verwandeln kcnne, konnte 
ebenfalls nicht besthtigt werden; ein nach seinen 
Angaben behandeltes Gemisch absorbirte noch 
Sauerstoff. K1. 

8. v. Knorre nnd E. Schiifer. Znr Kenntnles der 
Kaliumwolframbronce. (Berichte 36, 3407.) 

G. v. K p o r r e  hat im Jabre 1883 saure Kalinm- 
wolframate mit Wasserstoff, Leuchtgas, Zinn oder 
elektrolytisch redocirt und festgestellt, dass hierbei 
stets dasselbe Product ron der Formel KPW4O1, 
entsteht, der einzige Vertreter der in der Natrium- 
reihe in 4 Varietkten bekannten Kaliumwolfram- 
broncen. Hen opeau hat neuerdings ebenfalls 
iiber Kaliomwolframbroncen gearbeitet nnd will 
dabei bei der Einwirkung von Wssserstoff eine 
Verbindung von der Formel KpWs O,, durch Zinn 
eine Verbindung Kg W, 0,, erhalten haben. Diese 
Mittheilong hat die Verf. veranlasst, die Versoche 
G. v. Knor re ’ s  zo wiederholen. Sie haben dabei 
festgestellt, dass es, den friiher erhaltenen Resnl- 
taten entsprechend, nur e i n e  Kaliumwolframbronce 
obiger Formel entsprecbend giebt und die An- 
gaben Hanopeau’ s  irrthiimlich sind. Der Irr- 
thnm Banopean’s erklsrt sich einmal aos der 
angewendeten wenig genanen analytiscben Metbode, 
andererseits dadnrch, dass e r  versiumt bat, die 
erhaltenen Prodocte dorch Behandeln mit K6nigs- 
waaser von gleichzeitig entstehenden niederen 
Oxyden bez. metallischem Wolfram zu befreien. 
Das von H a n o p e a n  beschriebene Product der 
Formel K, W, 0,, hat sich als Kaliumoctowolframat 
K, W, 0, erwiosen. Kl. 

E. Wedeldnd. Ueber die Reduction der 7Arkon- 

Erhitzt man Zirkoninmoxyd mit etwas mehr ah 
der znr v6lligen Bedoction erforderlichen Menge 
Bor imlelektrischen R6brenofen mit einem Strom 
YOU 660 Amp. und 120 Volt ll/p Minute lang, 

erde. (Berichte 36, 3929.) 

so erhhlt man eine dnnkle por6se Masse, welche 
Glas ritzt, gegen Wnsscr ziemlich hestindig ist 
nnd mit Salzshure erst in der WHrme lebhaftcr 
Gas entwickelt. Das Gas brennt rnit nicht- 
lenchtender Flamme nnd schwkzt Silbernitrat- 
papier. - Erhitzt man das Product noch weitere 
3 Minuten mit einem Strom von 800 Amp., so 
verwandelt es sich in eine grauschwarze Schmelze 
von metallischem Aossohen, die rnit Salzsirure erst 
beim Kochen mit griiner Parbe brennbares Gaa 
entwickelt. Bus concentrirter Schwefelshnre macht 
sie bei stkkerem Erbitzen Schwefeldioxyd frei, 
BUS der in Wasser gegossenen L6song fi l l t  
Ammoniak Zirkoninmhydroxyd. Das Product ent- 
hhlt Zirkon, Bor und Kohlenstoff; ob sin koh le  
haltiges Borid des Zirkons oder ein Zirkonboro- 
carbid vorliegt, konnte bisher nicht entschieden 
werden. 

Schmilzt man Zirkonoxyd mit der in gleicher 
Weise berechneten Menge Silicium rnit StrBmen 
von 700-800 Amp., so erhhlt man einen Regulos 
von Metallglanz, dessen Bruchflhchen silberglhnzende 
Krystalle enthalten. Das Product ist frei von 
Graphit nnd stellt sehr wahrscbeinlich ein Zirko- 
niumsilicid dar. Im elektrischen Ofen sublimirt 
es bei lingerem Erhitzen in danklen Krystallen 
und ist sehr widerstsndsfhhig gegen chemieche 
Agentien. m. 
F. Qiesel. Ueber Radium nnd radioactive Stoffe. 

Radium ertheilt der Flamme eine cbarakteristische 
carminrothe Fiirbnng und besitzt ein gliinzendes 
Flammenspectrum, das von dem Demarqay’schen 
Funkenspectrom verschieden ist. Radiumbromid 
verliert constant Brom, wobei alkalisch reagirendes 
Radinmhydroxyd entsteht; zngleich wird ein Gas 
entbonden, das in den Krystallen occlndirt bleibt 
und beim Lijsen derselben unter Rnistern ent- 
weicht. Bewahrt man eine L5sooq von Radium- 
bromid in oben geschlossenen Pipetten aof, so 
fivbt sich die Fliissigkeit in Folge der Brom- 
abscheidnng gelb und das ausgeschiedene Gas 
sammelt sich im oberen Theil dea Rohres. Die 
nHchstliegende Vermuthong, dam das Gas Wasser- 
stoff sei, konnte bisber nicht bestktigt werden, da 
dasselhe in der Mischung rnit Saueratoff nicht 
explodirte. Roh-Badiumbromid last sich dnrch 
e i n e  Ryetallisation von Calcium und Strontium, 
durch weitcre ca. 8 Krystallisationen aos Wasaer 
vom Baryum befreien. Das r e i n e  R a d i n m -  
b r o m i d phosphorescirt anfangs stark und liefert 
ein continnirliches Spectrum ; die Phosphorescenz 
l a s t  schon nach knrzer Zeit nach; dagegen ist 
die Becquerel-Strahlung des Productes sehr be- 
dentend nnd so stark, dass vorher geschmolzene 
Alkalibaloide in wenigen Minuten gefkrbt werden. 

im Gegensatz zu W. M a r c k w a l d ’ s  (vgl. 
dime Zeitschr. 1902, 783) Priparaten besitzt vom 
Verf. hergestelltes P o l o n i u m  neben leicht ab- 
sorbirbaren anch dorchdringende Strahlen, welche 
dnrch den gewijhnlichen Baryumplatincyan~rachirm 
wabrgenommen werden kijnnen. Einen mit Ge- 
latine bereiteten Zinksolfidschirm erregt Polonium 
in derselben Weise wie Radium. 

Der Zinksolfidschirm eignet sich znm Nach- 
weis der Rutherford’schen Emanation. Legt 

(Berichte 86, 3608.) 
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man einige Centigramm der activen Substanz auf 
den Schirm, so verbreitet sich die Emanation auf 
demselben ond erzeugt ein durch Luftstrbmungen 
bewegtes Phosphorescenzlicht. Bringt man das 
Priparat  in ein Glasrohr, so kann man durch 
Blasen den Schirm an beliebigen Stellen zum 
Leochten bringen. Am Baryumplatincyaniirschirm 
ist die Erscheinung nicht zu beobachten. Die 
Emanation wird dnrch ein magnetisches Feld nicht 
beeinflnsst, wohl aber durch elektrische Einwirkung. 
Ein durch eine Inflnenzmaschine negativ geladener 
Schirm leuchtet bei der AnnBherong des in 
Filtrirpapier gewickelten Papiers aof, ein positiv 
geladener Schirm bleibt donkel. Kl. 

Analytische Chemie. 
A. Wohl. Qasometrische Besthmnugen im Qas- 

kolben. I. Bestimmnng eines Gasbeetand- 
thells dnrch Flilssigkeitsmessnng. (Berichte 

An Stelle der gegenwirrtig in der Gasanalyse an- 
gewendeten Apparate gebraucht Verf. calibrirte 
Kolben von 100 event. anch mehr ccm Inhalt, 
deren Gausranm durch einen bis an die Marke 
einzudriickenden Gummistopfen abgeschlossen wird. 
Zum Druckausgleich und zor Einfiihrung der Ab- 
sorptionsfliissigkeiten dient ein diesen Stopfen durch- 
setzendes capillares Glasrohr von ca. 2 mm lichter 
Weite nnd 4 cm Lirnge; Ietzteres triigt ein a. 
5 cm langes S t i ck  Capillarschlanch, der nnmittel- 
bar iiber dem oberen Ende des Glasrohrs dnrch 
einen Quetschhahn verschlossen wird. - Das Ein- 
leiten der zu untersuchenden Gase geschieht mit 
Hiilfe eines diinnwandigen Messingrohrs von 
1-11/2 mm Umfang, welches neben dem lose auf- 
gesetzten Gummistopfen durch den Kolbenhals bis 
auf den Boden des Kolbens gefiihrt wird. Das 
Fiillen des Kolbens geschieht dorch einfaches 
Dorchstrbmenlassen durch den Kolben, sofern das 
Gas unter Drnck steht, andernfalls wird es mit 
Eiilfe einer kleinen Gommipumpe durch den Kol- 
ben gesangt. In letzterem Fall steckt man das 
Messingrohr dnrch ein kleines T-Stlick, mit dem 
es dnrch einen Schlauch verbunden ist, fiihrt es 
dann durch das oben erwirhnte capillare Glasrohr 
in den Kolben ein nnd zieht den auf der Glas- 
capillare angebrachten Gommischiauch ebenfalls 
iiber das T-Stiick. Dann verbindet man daa Mes- 
singrohr rnit dem Gasbehklter und aspirirt durch 
die am seitlichen Ansatz des T-Sticks angebrachte 
Gummipnmpe. 

Nach Fiillung des Kolbens bringt man das 
in demselben befindliehe Gas anf Lufttemperntur, 
indem man den Kolben einige Yinuten in Wasser 
hdt ,  und bffoet dann znm Druckaosgleich einen 
Moment den das Gas abschliessenden Quetschhahn. 
Nun wird in den capillaren Gummischlanch ein 
gerade abgeschnittener Trichter von 40-50 ccm 
Inhalt eingefiihrt, das Absorptionsmittel in den- 
selben eingegossen, die Luftblasen ans Schlauoh 
und Trichter durch einen Draht entfernt und dnrch 
leichten Druck auf den Quetschhahn outer Um- 
schwenken des Kolbems die Absorptionsfliissigkeit 
eingesaugt, wobei man darauf zu achten hat, dass 
etwas Fliissigkeit im Trichter verbleibt. Nach 
vollendeter Absorption giesst man Waeser in den 

35, 3485.) 

Trichter, bffnet den Verschluss und 1-t die Fliis- 
sigkeit ansaogen, wobei wieder etwas Wasser im 
Trichter bloiben muss. Zom Temperaturausgleich 
stellt man wieder in Wasser nod offnet noch ein- 
ma1 den Qoetschhahn. Das nicht absorbirte Gas 
steht nun noch nnter dem Ueberdrock der im 
Triohterrohr verbleibenden WassersHule. Um diese 
Fehlerquelle zu beseitigen, wird der Trichter ent- 
fernt, an seine Stelle ein 5 cm langes und 5 mm 
weites Glasrohr anfgesetzt und der Kolben schriig 
abwirts geneigt, so dass die Fliissigkeit den Hals 
desselben erfiillt. Offnet man jetzt den Quetsch- 
hahn, so wird etwas Fliissigkeit ans dem Kolben 
herausgedrirngt. Man hat nun Kolben und Glas- 
rohr in horizontale Lage zo bringen, wobei voll- 
stiindiger Druckausgleich stattfindet und genan 
soviel Lbsung im Kolben bleibt, als dem absor- 
birten Gasvolomen entspricht. - Um diesesvolurnen 
zu ermitteln, fbl l t  man nun entweder den Kolben 
mit einer Biirette mit Wasser bis znr Marke anf, 
wobei die Differenz zwischen dem Kolbeninhalt 
nod der zogefiigten Wassermenge das gesuchte 
Volumen ergiebt, oder man wagt den Kolben, 
dessen Gewicbt man in diesem Fall vor der Be- 
stimmung festgestellt hatte, nach derselben von 
Neoem. Unter Beriicksichtignng des specifischen 
Gewichts der LBsnng ergiebt sich dann dasvolumen 
durch einfache Rechnung. Kl. 

A. Wohl. Gasometrische Bestimmnngen im Qas- 
kolben. 11. Bestimmnng eines 6lasbeatnnd- 
theiles dnrch Drnckmessnng. (Berichte 36, 

Bei gleichbleibender Temperator kann eiue 
Gasmenge nicht nur bei konstantem Druck aus 
dem Volomen, sondern auch bei bekanntem VO- 
lumen aus dem Druck bestimmt werden. Dazu 
kann folgendes Verfahren dienen: Ein Gaskolben 
(vgl. vorstehendes Refmat) ist mit einem Gommi- 
stopfen nnd einem dorch diesen gesteckten Glas- 
hahn verschlossen, dessen Riicken zwei von der 
Bohrnng nachentgegengesetzter Richtungverlaufende 
capillare Feilstriche triipt. Dieser Glashahn ist 
dnrch einen Gummistopfen rnit der Offnung nach 
nnten anf einer Saogflasche anfgesetzt, welche rnit 
einer zweiten Saogflasche loftdicht verbnnden ist. 
Auf dieser ist durch einen doppelt durchbohrten 
Gummistopfen einmal ein Qnecksilbermanometer, 
andrerseits ein ebenfalls mit capillaren Feilstrichen 
versehener Glashahn angebracht, der die Ver- 
bindnng znr Pompe vermittelt. 

Die Drnckmessnng bei constantem Volnmen 
erfolgt in der Weise, dass man das nach Aus- 
fihrong der Absorption im Halse des Kolbens 
angesammelte Absorptionsmittel so weit aus dem 
Kolben heranssangt, dass dasselbe genan an der 
Bohrung des am Kolben angebrachten Glashabns 
stehen bleibt. Der genanen Regulirung des Ab- 
tropfens der Absorptioosfliissigkeit ainerseits und 
des in der Sangflasche herrschenden Unterdrncks 
andrerseits dienen die an den HBhnen angebrachten 
Feilstriche, welche dadurch, dass die Luft be- 
ziehongsweise die Fliissigkeit sioh dnrch sehr enge 
Capillaren hindorchdrhgen muss, eine &nsserst 
genane Einstellong der Saugwirkung gestatten. 
Diese Vorrichtong ist unbedingt nothweodig, weil 
sonst beim Orfnen des am Gaskolben befindlichen 

3493.) 
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Hahns in Folge dea im Rolben nach der Absorp- 
tion herrschenden Minderdrucks Luft in den Kolben 
treten (wodurch natiirlich die Bestimmung ver- 
dorben wiirde), andererseits bei zu grossem Minder- 
druck in der Saugflasche die Entleerung des Gas- 
kolbens zu rasch erfolgen wiirde. Die angedeutete 
Einrichtung gestattet jedoch, nachdem die Pumpe 
in Thktigkeit gesetzt und darauf der auf der 
zweiten Saugflasche befindliche Hahn geschlossen 
ist, an dem nach &hen des den Gaskolben ver- 
schliessenden Hahns eintretenden langsamen Auf- 
oder Absteigen der Absorptionsfliissigkeit zu benr- 
theilen, ob im Kolhen oder in der Saugflasche 
groeserer Minderdruck herrscht, und erlanbt durch 
passende Einstdlung mittels des auf der hug-  
flasche befestigten Hahns den Druck so zu regu- 
liren, dass er in der Saugflasche zunichst einige 
Centimeter geringer ist als im Gaskolben. Durch 
vorsichtiges Offnen eines zwischen der Pumpe und 
der eweiten Saugflasche angebrachten T-Stiickes 
kann man die Druckdifferenz auf ein Minimum 
herabdriicken. 1st das geschehen, wird das T-Stick 
wieder verschlossen, der am Gaskolben hefindliche 
Hahn ganz, der an der Saugflasche befindliche 
capillar geBffnet , die Absorptionsfliissigkeit hei 
voll angedrehter Pumpe bis zur Marke abgesangt, 
die Pumpe abgeschlossen und der Druck am 
Manometer abgelesen. Beziglich der Einzelheiten 
muss auf das Original verwiesen werden. Bei der 
Berechnung ergiebt sich der Procentgehalt des a b  
sorbirten Bestandtheils zu 

+ .loo, B - f  
wo p die am Manometer abgelesene Quecksilbor- 
hBhe, p die HBhe der im Hahoansatz des Gas- 
kolbens verbleibenden Fliissigkeitaskule, B den 
Barometerstsnd und f die Tension des Weaeer- 
dampfs bei der herschenden Temperatur bedeutet. 
Das Volumen dea Gaskolbens bleibt bei der Be- 
rechnung ausser Betracht; fiir die vom Wasser 
abweichende Tension des Absorptionsmittels sind 
Correcturen anzubringen. XI. 

E. Rnpp. Zur Jodometrie der schwefligen Slime. 

Die directe Titration von schwefliger Sirure 
in BicarhonatlBsung mit Jod sol1 nach T r e a d w e l l  
(quantitative Analyse S. 450) zu niedrige Resultate 
geben. Verf. hat diese Angabe bestiitigt gefunden, 
erhirlt jedoch richtige Zahlen, wen; er mit iiber- 
schiissigem Jod versetzt und den Uberschuss des 
letzteren nach ' / # ind igem Stehen mit Thiosulfat 
zuriicktitrirt. K1. 

(Berichte 35, 3694.) 

E. Bnpp nnd A. Fino%. Die Jodometrie von phos- 
phoriger Slime nnd Phosphortrihalogeniden. 
(Berichte 36, 3691.) 

Phosphorige Siiure wird anch in Bicarhonat- 
h u n g  durch Jod nur langsam zu Phosphorsinre 
oxydirt. Immerhin kann man die Reaction zur 
quantitativen Bestimmung der Silure benutzen, 
wenn man die zu analysirende bicarbonatalkaliache 
LBsung in gut verschlossenen Fleschen mit einem 
reichlichen dberschuss titrirter JodlBsung 2 Stunden 
lang sich selbst fiberlbst nnd den Jodiiberschuss 
nach dieeer &it zuriicktitrirt. - Die Methode 

kann auch zur Bestimmung von Phosphortri-chlorid 
bez. -bromid dienen, welcho man zu diesem Zweck 
in Wasser l6st und dann in gleicher Weise be- 
handelt. KL. 

A. Gutbier. Ueber nene quantitative Trennungs. 
methoden des Tellnrs yon hthnon. (Z. an- 
org. Chem. 8%, 260.) 

Zur Trennung von Tellur und Antimon verwendet 
Verf. Hydrazinhydrat bez. dessen salzsaures Salz 
(nicht aber das Sulfat) oder salzsaures Hydroxgl- 
amin. Bei Verwendung von Hpdrazinhydrat ver- 
fahrt er in der Weise, dass er in der =song der 
Metalle etwa vorhandene Salpeter- oder Schwefel- 
siure durch Salzsirure ersetzt , zur Ch lo r id lhng  
viel iiberschiissige Weinsilure hinzugiebt und die 
heiese Fliissigkeit mit verdiinntem Hydrazinhydrat 
reducirt. Hierbei scheidet sich lediglich Tellor 
aus, Antimon, das heispielsweise durch schweflige 
S h r e  stets mitgefkllt wird , bleibt vollstiindig in 
L6sung. Auf Vollstindigkeit der Fil lung priift 
man das Filtrat durch weiteren Zusatz von Hydra- 
zinhydrat. Das abgeschiedene Tellor wird im 
G o o c h - N e u b a u e r - T i  e g e l  geaammelt und bei 
1050 getrocknet. - Das Antimon wird aus der 
mit starker Salzsiure aufgekochten Losung mit 
Schwefelwasserstoff gefillt nnd wie iiblich be- 
stimmt. 

Zur Trennung durch Hydroxylamin wird die 
Chloridlijsung der beiden Metalle mit viel Wein- 
skure und einigen Gramm Hydroxylaminchlorhydrat 
versetzt, dann wird schwach erwirmt, concentrirtes 
Ammoniak nnd nun weitere 6-8 g Hydroxylamin- 
chlorhydrat hinzugefiigt. Das Gemisch wird dar- 
auf so lange gekocht, his der Niederschlag sich 
gut absetzt, der letztere auf dem N e u b a u e r -  
Tiegel geaammelt und getrocknet. Da es nicht 
gelang, das geaammte Tellor in einer Operation 
zu fiillen, so ist der ganze Process so lange zu 
wiederholen, bis die erhaltene LBsung keine weitere 
Filllung giebt. KI. 

H. Geisow m d  P. Horkheimer. Ueber ehe neue 
qnantitatlve Trennnng des Maens vom 
Zirrkon nnd das Snperosyd d B  Zhkons. 
(Z. anoygan. Chem. 82, 372.) 

Zur Trennung von Eisen und Zirkon versetzen 
Verf. die L6sung derselben mit der 3-4-fachen 
Menge WasserstoffsuperoxydlBsung und geben zu 
dieser Mischung das 10--12-fache der zur Bus- 
fillung des Eisens n6thigen Menge aluminiumfreien 
Alkalis. Filtrirt man nach '/,-stindigem Stehen 
in der Ealte, so bleibt auf dem Filter zirkon- 
freies Eisen zuriick, im Filtrat hefindet sich aus- 
schliesslich Zirkon. - Die Trennung gelingt auch 
in der Weise, dass man die Eisen-Zirkonl6sung 
mit etwaa mehr als dem gleichen Volumen einer 
ca. 10-prm. NatriumsuperoxydlBsung versetzt, 
nach einigen Minuten verdiinnt und nach ca. 
12-stiindigem Stehen in der Kiilte durch ein ge- 
hiirtetes Filter filtrirt. - Die Abscheidung des 
Zirkons gescbieht, nachdem die angesiluerte L6- 
sung zur Zerstrirong dea Superoxyds eine Zeitlang 
erwhrmt worden ist, durch Ammoniak. 

Doe von B a i l e y  beschnebene Zirkonoxyd der 
Formel Zr,05 wird aus wassriger Zirkonsulfat- 
lcsung durch Wasserstoffsuperoxyd nur bei starker 
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Concentration beider Componenten abgeschieden, 
stark schwefelsaure Lbsungen des Sulfats scheiden 
das Oxyd erst nach 24-stiindigem Stehen ab, 
mit Natriumacetat versetzte sofort, da das Oxyd 
in Essigsiiore unl6slich ist. K1. 

E. Ropp und 8. Schaumann. Die jodometrlsche 
Bestimmung yon Wismnth als Chromat. 
(Z. anorgan. Chem. 32, 362.) 

Wismnth sol1 uach M o h r  in der Weise bestimmt 
werden, dass man die m6glichst neutrale L6sung 
desselben mit iiberschiissigem Bichromat erhitzt, 
das abgeschiedene Wismothchromat abfiltrirt, aus- 
wiischt nnd mit Hiilfe von Mohr'schem Salz nnd 
Permanganat bestimmt. Nach Verf. ist aber die 
Wismuthffillung dorch Kalium b i c h r o m a t  nicht 
quantitativ, da die bei der Umsetzung entstehendo 
Salpetersiiore einen Theil des Wismoths in L6snng 
hitlt. Eine quantitative AusfHllung wird aber er- 
reicht, wenn man an Stelle von Bichromat 
Kaliummonochromat in aosreichendem Uberschuss 
zur Fhllnng verwendet. Die entstehende Snlpeter- 
siure wird dann dadurch unschitdlich gemacht, 
dass sie mit iiberschiissigem Monochromat Kalinm- 
bichromat und Salpeter bildet. Das Wismuth 
scheidet sich hierbei als (BiO),Cr,O, ab. Der 
Niederschlag enbpricht aber nur dann genau 
dieser Formel, wenn die Fi%llung in der Kiilte 
geschieht und Zusiitze von Natriumacetat oder 
freien Alkalien vermieden werden. 

Zur B e s t i m m u n g  der Wismuthmenge zieht 
es Verf. vor, anstatt die Chroms&nre dea Nieder- 
schlage zu ermitteln, mit abgemessenen Mengen 
einer Chromatl6song von bekanntem Gehalt zn 
arbeiten, nach der Ansfiillung auf ein bestimmtes 
Volumen zu bringen, abznfiltriren und in einem 
aliqnoten Theil des Filtrats die onverbrauchte 
ChromsAore mit Hiilfe von Jodkalium und Thio- 
sulfat zn beatimmen. KL 

J. Harcnsson. Abscheidung von Cholesterin nnd 
PliyLosterln am Wschuugen yon fettem Oel 
und Mineraliil. (Mitth. Kgl. Techn. Versuchs- 
anstalt. Berlin 19, 259.) 

Nach Hinweis auf zwei friiher beschriebene, dem 
gleichen Zwecke dienonde Yethoden beschreibt 
Verf. eine bei Gegenwart beliebig dicker Mineral- 
6le braochbare Methode, welcbe darauf berubt, 
dass die hbheren Alkohole der fetten Ole, welcbe 
aus alkoholischer Seifenlbsung dorch Petrolsther 
nur hbchst unvollstiindig entfernt werden kbnnen, 
aus wirssriger pde r  schwach alkoholischer Seifen- 
lbsung dorch Atbylather leicht aosgezogen werden. 
Nachdem das zu untersuchende Olgemisch (eine 
etwa 100 g fettem 01 enbprechende Menge) zur 
Verseifung dea vorhandenen fetten Oles mit alko- 
holijcher Kalilauge geniigend gekocht worden ist, 
wird die SeifenlBsnng mit gleichem Volum Wesser 
versetzt, nach S p i t z  nnd H 6 n i g  mit Petrolether 
vom Mineral61 befreit und hierauf zur Entfernung 

des Alkohols eingedampft. Der neben der Fett- 
seife die h6heren Alkobole enthaltende Riickstand 
wird mehrfach mit Athylither ausgeschiittelt; 
die iitherische Msong hinterliisst beim Abdestilliren 
die gesuchten Alkohole (Cholesterin n. e. w.), welche 
durch Umkrystallisiren BUS Athylalkohol veiter 
zu reinigen siod. Die beschriebene Trennung der 
hbheren Alkohole vom Mineral61 ist selbstver- 
stiindlich nicht qualitativ, sie geniigt aber bei 
einer Ansgangsmenge, die etwa 100 g fettem 01 
entspricht, zum quantibtiven Nachweis der thie- 
rischen oder pflanzlichen Abkunft des fetten O I ~ S  
und bis zu einem gewissen Grade auch zur Er- 
kennong von Gemischen beider Ole neben Mine- 
ral6l. -9. 

H. Plahn. Nene Btlbenuntersochun~methode 
mittels der kalten alkohollschen oder der 
wilsserlgen Digestion. (Centralbl. f. d. Zucker- 
ind. 1902, 1114.) 

Die neue Riibenuntersnchungsmethode basirt 
aof der bekannten Thatsache, dam ein bestimmtes 
Quantum Riibenbrei gem& seinem Saftgehalte 
einer ganz bestimmten Menge Fliissigkeit bedarf, 
om dem der Polarisation zn Grunde liegenden Ver- 
hatniese, 26,048 g zu 100 ccm gelhst, zn ent- 
sprechen. 

Eotgegen den Apparaten L e  D o c t e ' s ,  
E r i i g e r ' s  etc., welche die Wagong eines ein f i r  
allemal bestimmten Gewichtea Riibenbrei und die 
Hinzufiigong einea fertig abgemessenen Volomens 
Digestionefliissigkeit vorschreiben , wird hier eine 
beliebige Ribenbreimenge zur Untersnchong ge- 
bracht nod dieser sodann das entsprechende 
Flissigkeitsvolumen zngefiigt. s. 
Yentre Pack. Colorimetrisches Verfahren mm 

Nachweis sehr geringer Znckermengen. 
(Centralbl. f. d. Zuckerind. 1902, 998.) 

Das Verfahren besteht in der Einwirknng 
einer heissen, mit Schwefelsiinre angesanerten 
Zuckerlbsnng auf eine Mischong von Ammonium- 
molybdat nnd Nitrobenzol. Die erforderlichen 
Agentien, reine Schwefeleiiore, alkoholische Msung 
von Nitrobenzol (I Vol. : 1 Vol.) and w&erige 
geshttigte LBsung reinen Ammoniummolybdats 
werden in Tropfgliischen anfbewahrt. 

10 ccm der ZuckerlSsnng, we lch  vorher fil- 
tr ir t ,  gekliirt oder, wenn ncthig, mit Bleiacetat 
(ohne Uberschw) gereinigt wird, werden in einem 
grosaen Reagensrohr mit 12 Tropfen Schwefel- 
silore, dann mit 6 Tropfen der Nitrobenzoll6sung 
und schliesslich mit 20 Tropfen Yolybdinl6song 
versetzt, fiber einer Spiritnslampe erhitzt nnd drei 
Minoten im Sieden erhalten. Der gauze Inhalt 
wird in ein kieines Rohr gegossen und es entsteht 
eine Blanfiirbnng, welche um so intensiver ist, j e  
mehr Zocker die Flissigkeit enthiilt. Die Firbung 
wird mit den dorch gewogene Zuckermengen her- 
vorgernfenen Farbungen verglichen. s. - 




