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Farbenreaction zwischen Einhunderttausenstel
und Fiinfmillionstel Eisen in schwach ange-
siuerter Losung liegt, eine Menge, die viel
kleiner ist, als sie je zur volumetrischen Be-
stimmung kommt. Da die Titration in der
Kilte erfolgt, so ist die unbestrittene Be-
hauptung, dass die Farbenreaction in der
Wirme noch schwicher ist, ganz belanglos.
Die optische Wirkung der beiden Farben,
das Grin der Chromoxydsalze und das Violett
des Eisensalicylates, welche sich als nahezu
complementir gegenseitig aufheben, schmélert
allerdings, wie Herr Gintl bemerkt, das
Erkennen des Endpunktes der Reaction; durch
den Ersatz des Bichromates durch eine Eisen-
oxydsalzlosung wird aber dieser Fehlerquelle
wirksam begegnet. Dass man zum Zuriick-
titriren anstatt der Untersuchungsfliissigkeit
eine auf die Thiosulfatlosung eingestellte
Eisenoxydsalzlosung anwenden kann, ist wohl
selbstverstindlich. Mit dieser Modification
entspricht meine Methode wohl den strengsten
Anforderungen an die Genauigkeit einer
volumetrischen Bestimmung wund empfiehlt
sich im Ubrigen durch die bequeme und
rasche Art ihrer Ausfithrung.
Privatlaboratorium, Veldes, Krain.

Fettgewinnung von Abwasserschlamm,

In Heft 46 der ,Zeitschrift fiir angewandte
Chemie“ wird ein Vortrag des Herrn Dr. Butten-
berg iber obiges Thema (gehalten im Hamburger
Bezirksverein) wiedergegeben. Es befindet 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. Buttenberg meint, dass es erst
den Bemithnongen des Herrn Dr. Degener ge-
lungen sei, eine Methode auszuarbeiten, um aus
stadtischem Abwasserschlamm Fett zu gewinnen.
Ich méchte indessen bestreiten, dass es zu der

Fettgewinnung erst der Degener’schen Patente

bedurfte, da es noch andere, vielleicht bessere
und nicht patentirte Methoden giebt. Wenn
die Fettgewinnung aus Abwasserschlamm friher
nicht geschah, so liegt der Grund einfach
darin, dass die ganzen Verhdltnisse hierfir
noch nicht ginstiz waren, solange man
die Abwisser meist mit Chemikalien klarte.
Trotzdem ich bereits im Jahre 1891 auf den
hohen Fettgehalt des Frankfurter Klirbecken-
schlamms aufmerksam machte, riet ich doch von
einer Fettgewinnung ab, da sie nicht remtabel
gein konnte. Ahnlich dirften die Verhaltnisse

auch bel anderen Stidten mit Klirbecken-
Anlagen gelegen haben.
Frankfurt, December 1902.
Dr. Bechold.

Zur Untersuchung von Grubenwettern.

Auf die Ausserung des Herrn Schreiber
in dieser Zeitschrift Seite 11388 erwidere ich
wie folgt:

Herr Schreiber verwendet bei seinem
Apparat zwei Abmessbiretten mit zwei Kihl-
minteln und zwei Manometern. Meine eine
Biirette mit ihren drei kugelformigen Erweite-
rungen dient allerdings demselben Zweck wie
die beiden Biretten des Herrn Schreiber,
hat aber in ihrer Construction mit den Biiretten
des genannten Herrn durchaus michts zu thun,
vielmehr habe ich s.Z. Herrn Schreiber mit-
getheilt, dass ich, allerdings ebenfalls unter Ver-
einigung des Schondorff’schen und Brock-
mann’schen Apparates, mit einer Birette bei
geeigneter Construction derselben anszukommen
hoffe, was sowohl von diesem Herrn als auch
von dem ihn begleitenden Herrn Dr. Peters
nur mit einem ungliubigen Licheln aufgenommen
wurde.

Fir den etwas grésseren Zeitaufwand bei
der Sauerstoffbestimmung entschidigt eben die
grossere Einfachheit des Apparates. Auch
geniigt das eine Manometer vollstindig, da ja
immer auf das Gas in der einen Birefte ein-
gestellt wird; der eventuelle &usserst geringe
Druckunterschied in der kurzen linksseitigen
Copillare kommt bei deren minimalem Raum-
inhalt nicht in Betracht. C. Androwsky.

Referate.

- Anorganische Chemie.
H. Erdmann. Ueber Orthosalpetersiure N(OH),
und dle durch Wasserabspaltung daraus
entstehenden Verbindungen, (Z. anorg. Chem.
82, 431.) _
Versetzt man reine Salpetersiure mit etwuas mehr
Wasser, als zor Bildung der Orthosiure N(OH),
erforderlich ist, und saugt durch diese Mischung,
am besten im partiellen Vacuum, trockene Luft,
so verdunstet nur das dberschiissige Wasser und
es hinterbleibt reine Orthosalpetersiure. Dieselbe
bildet lange Nadeln, welche bei — 35° schmelzen;
sie siedet unter 18 mm Druck bei 407— 40,50

onter Dissociation. — Achtbasische Salpetersdure
(OH),N.O.N(OH),, das Analogon der krystallisirten
Arsensdnre, krystallisirt in Prismen vom Schmp.
— 899; dreibasische Salpetersaure O = N(OH); in
rhombischen Tafeln vom Schmp. — 349; durch
Beimengungen hoherer und niederer Hydrate wird
der Schmelzpunkt herabgedriickt und die erstarrte
Masse bildet dem Zucker &hknliche Krystalle. — Vier-
basische Salpetersiure (OH), . NO — O — NO(OH),
bildet sternformige Aggregate vom Schmp. — 65,20
und siedet unter 15 mm bei 489, — Gewdhnliche
Selpetersaure HNOg schmilzt bei — 420 und siedet
unter 24 mm bei 21,59,
101*
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H. Erdmann. Ueber die Constitution des Arsen-

sesquioxyds. (Z. anorg. Chem. 32, 452.)
Schiittelt man ein Gemisch von 5 g fein gepul-
vertem Arsensesquioxyd, 20 g Zinkstaub und
200 cem Schwefelkohlenstoff, zu dem annzhernd
gleiche Volumina einer Borax- oder einer Chlor-
ammoninmlosang oder eine Chlormagnesiumlauge
zugesetzt sind, anhaltend durch, so bilden sich
geringe Mengen von gelbem Arsen (vgl. ds. Zeitschr.
1901, 1022), welches vom Schwefelkohlenstoff ge-
lost wird. Eine etwas grossere Menge desselben
entsteht neben reichlichen Mengen Arsenwasser-
stoff, wenn ein Gemisch von 200 cem Schwefel-
kohlenstoff, 200 ccm Wasser, 100 g Zinkstaub und
10 g Arsensesquioxyd unter Umschitteln mit
10 cem bB0-proc. EssigsBure versetzt wird.

Verf. schliesst aus diesen Resultaten, dass die
Constitution des Arsensesquioxyds der des gelben
Arsens analog sei; fir das letztere hat er die
Formel As, erwiesen (vgl. loc. cit.),. deren 4 Atome
vermuthlich zo einem Ring vereinigt sind, und in
Folge dessen nimmt er an, dass ein derartiger
Ring auch in dem Oxyd vorhanden ist. Die Con-
stitotion desselben wiirde dann der Formel

0

/N
O=As—As=0
0= AL — 1|&s =0

N/

0
entsprechen. Kl
A. Skrabal. Ueber Darstellung von reinem Elsen.

{(Berichte 85, 3404.)

Das aus Oxalatlosung elektrolytisch gefillte Eisen
enthélt, wie Avery und Dales gezeigt haben,
Kohlenstoff. Verf. hat in demselben auch Wasser-
stoff nachgewiesen. Eisen, das Verf. fir frei von
Kohlenstoff halt, gewinnt er in der Weise, dass er
das ans der Oxalatlosung elektrolytisch abgeschie-
dene mit der Platinelektrode, auf der es abge-
schieden war, als Anode in eine mit Schwefels&ure
schwach angesinerte Losung von Eisensulfat oder
Mohr’schem Salz einsenkte und gegen eine Platin-
kathode mit 0,4 VoIt elektrolysirte. Das nun auof
der letzteren niedergeschlagene Eisen zeigte krystal-
linische Stroctar, eine weisse Farbe und loste
sich in verdinnter Schwefelsiure vollstindig aof
ohne Verbreitang des bekannten Kohlenwasserstoff-
gernchs. Ki.

W. Herz., Dialysatorversuche mit Metallhydroxy-

den. (Z. anorgan. Chem. 82, 357.)

Wird eine alkalische Lésung von -Stannibydroxyd
in den Dialysator gebracht, so waadert das Zinn
glatt durch die Membran desselben, ein Zeichen,
dass das Zinnhydroxyd mit Alkalien wahre Salze
bildet, in denen es selbst als SBure fungirt. Anti-
mon verhilt sich ebenso.

Verf, batte friher nachgewiesen, dass frisoch
gefilltes Zinkhydroxyd nach dem Auflésen in
Alkalilauge zur Diffusion kaum fahig ist, dagegen
wandert das Zink in grosser Menge durch die
Membran des Dialysators, wenn man eine alkalische
Losung von Zinkhydroxyd verwendet, die in der
Weise hergestellt wird, dass eine Zinksalzlosung

mit Ammoniak gefillt, das abgeschiedene Hydroxyd
ansgewaschen, getrocknet und mit dberschissiger
Natronlauge geschiittelt wird, Auch eine in gleicher
Weise hergestellte Losung von Berylliumhydroxyd
zeigt das gleiche Verhalten, wihrend eine alkalische
Losung von frisch gefalltem Berylliumhydroxyd
nicht diffandirt. Diese Hydroxyde scheinen dem-
nach beim Trocknen eine chemische Verinderung
zu erleiden. K.

M. Griger. Ueber Aluminiomchromat. (Berichte
85, 3420.)
Der bei der Fallung von Alannlésung mit Kalium-
chromat entstehende gelbe Niederschlag soll nach
Fairrie der Zusammensetzung
Al;0;.0r0;. TH; 0

entsprechen. Diese Angabe ist nicht richtig, Bei
der Wiederholung der Versuche hat Verf. beim
Vermischen von Losungen, welche Aluminium ond
Chrom im Verhaltniss von 1A];05 zu 2 bez. 3, 6
und 9 CrO, enthielten, im ersten Fall iiberhaupt
keinen Niederschlag erhalten, im zweiten eine
Fallung, welche beim Waschen mit Wasser das
gesammte Chrom abgab, bei den weiteren Ver-
suchen Niederschlige, welche im Verhaltniss zur
angewendeten Quantitit wachsende Chromsaure-
mengen enthielten. Fallungen mit constantem
Chromsiaoregehalt wurden erhalten, als an Stelle
des Alauns eine Alumininmehloridlosung angewendet
wurde. Aunf indirectem Wege wurde festgestellt,
dass die hier entstehenden Niederschlfige Alumininm
und Chrom in dem der Formel

2A1,0,.Cr0;.6H,0
entsprechenden Verhaltniss enthalten,
die Umsetzung im Sinne der Gleichang

4A1C), + 11K,Cr0, = 12K Cl -+ 5K,Cr, 0,
+ 24l,0,. CrO,

und dass

verlauft.

Die rothe Losung, die man durch Behandeln
von Alominiomhydroxyd mit Chromsénreldsung
gewinnt, enthdlt auch dann kein einheitliches
Product, wenn bei ibrer Herstellang Thonerde im
Uberschass verwendet warde. Das Mengenverhalt-
niss der in der Losung vorhandenen Chromsiure
und Thonerde ist abhingig von der Menge der
urspringlich angewendeten Reagentien und der
Concentration der Chromséiare. Angenscheinlich
bildet sich ein Gleichgewichtszustand, der ausser
von den angegebenen Verhaltnissen auch von der
Temperatur abhéingig ist. Kaliumchromat fallt
aos dieser Losung das oben erwhnte basische
Aluminiumchromat. Ki.

J. Meyer. Ueher dle Oxydation des ammoniaka-

lischen Kupferoxyduls. (Berichte 85, 3952.)
Schitzenberger und Riesler geben an, dass
ammoniakalische Kupferoxydullosung beim Schatteln
mit Luft doppelt soviel Saunerstoff aufnimmt, als
zur Uberfihrung in Oxyd erforderlich ist. Diese
Beobachtung ist nach den Versuchen des Verf.
falsech und soll sich dadurch erkliren, dass
Schitzenberger seine Kupferoxydullgsung durch
Behandeln von Kupfervitriol mit Natriumhydro-
sulfit dargestellt hat, welches hierbei in neu-
trales Natrinmsulfit fbergeht. Beim Schitteln
mit Laoft oxydirt sich dann nicht nor das Kupfer-
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oxydul-, sondern anch das schwefligeaure Salz,
natiirlich unter Absorption von mebr Sauerstoff,
als zor Oydation des Kupfersalzes allein erforder-
lich ist., Wenn man dagegen die Darstellung
des Kupferoxyduls mit neatralem Natriumsulfit (in
der Siedehitze) vornimmt und einen Uberschoss
des letzteren vermeidet, so entspricht die bei
der Reoxydation verbrauchte Szuerstoffmenge ziem-
lich genau der theoretisch erforderlichen. Die
Schitzenberger’sche Annahme, dass diese
Oxydation unter gleichzeitiger Bildung von Wasser-
stoffsuperoxyd verlguft, ist daher nicht richtig.

Dass thatsfchlich Natriumsulfit bei Gegen-
wart von Kuopferoxydulsalzlosung oxydirt wird,
konnte Verf. dadorch nachweisen, dass er gleiche
Mengen der letzteren mit wechselnden Mengen
Natrinmsolfitlosung versetzte und das Gemisch mit
Luft schiittelte. Es wurde nicht nur mehr Sauer-
stoff verbraucht, als zur Oxydation des Kupfer-
oxyduls erforderlich war, sondern die verbranchte
Sauerstoffmenge nabm anch mit der Natriumsnlfit-
menge zo. Die Gegenwart von Kupfersalzen
scheint demwuach katalytisch die Einwirkung des
Sauverstoffs anf Solfitlosung zu beginstigen.

Die weitere Angabe Schitzenberger’s,
dass eine durch Luft oxydirte Kupferoxydullsung
eine gleiche Menge nicht mit Luft bebandelter
Oxydullosung in Oxyd verwandeln konnme, konnte
ebenfalls nicht bestitigt werden; ein pach seinen
Angaben behandeltes Gemisch absorbirte noch
Sauerstoff. Kl.

6. v. Knorre und E. Schiifer. Zur Kenntniss der

Kallumwolframbronce. (Berichte 36, 3407.)
G. v. Knorre bat im Jahre 1883 saure Kaliom-
wolframate mit Wasserstoff, Leuchtgas, Zinn oder
elektrolytisch reducirt und festgestellt, dass hierbei
stets dasselbe Product von der Formel K, W,0,,
entsteht, der einzige Vertreter der in der Natrium-
reihe in 4 Varietiten bekannten Kaliumwolfram-
broncen. Hanopeau hat newerdings ebenfalls
.Gber Kaliumwolframbroncen gearbeitet und will
dabei bei der Einwirkung von Wasserstoff eine
Verbindung von der Formel K, W; Oy, durch Zinn
eine Yerbindung K; Wy O;5 erhalten haben. Diese
Mittheilung hat die Verf. veranlasst, die Versuche
G. v. Knorre’s zu wiederholen. Sie haben dabei
festgestellt, dass es, den friher erhaltenen Resul-
taten entsprechend, nur eine Kalinmwolframbronce
obiger Formel entsprechend giebt und die An-
gaben Hanopean’s irrthimlich sind. Der Irr-
thom Hanopeau’s erklart sich einmal aos der
angewendeten wenig genauen analytischen Methode,
andererseits dadurch, dass er versiumt hat, die
erhaltenen Producte durch Behandeln mit Kénigs-
wasser von gleichzeitiy entstehenden niederen
Oxyden bez. metallischem Wolfram zu befreien.
Das von Hanopeau beschriebene Product der
Formel K;W;0,, hat sich als Kaliumoctowolframat
Ky W O, erwicsen. Kl

E. Wedekind. Ueber dle Reduction der Zirkon-
erde. (Berichte 35, 3929.)

Erhitzt man Zirkoniomoxyd mit etwas mehr als

der zur . volligen Reduction erforderlichen Menge

Bor imelektrischen Rdhrenofen mit einem Strom

von 650 Amp. und 120 Volt 1!/, Minate lang,

go erhalt man eine dunkle porése Masse, welche
Glas ritzt, gegen Wasser ziemlich bestindig ist
und mit Salzsfiure erst in der Warme lebbafter
Gas entwickelt. Das Gas brennt mit nicht-
leuchtender Flamme und schwirzt Silbernitrat-
pepier. — Erhitzt man das Product noch weitere
3 Minoten mit einem Strom von 800 Amp., so
verwandelt es sich in eine grauschwarze Schmelze
von metallischem Aussehen, die mit Salzsiure erst
beim Kochen mit griner Farbe brennbares Gas
entwickelt. Aus concentrirter Schwefelsiare macht
sie bei stirkerem Erhitzen Schwefeldioxyd frei,
aus der in Wasser gegossenen Losang fillt
Ammoniak Zirkoniumbydroxyd. Das Product ent-
balt Zirkon, Bor und Kohlenstoff; ob ein kohle-
baltiges Borid des Zirkons oder ein Zirkonboro-
carbid vorliegt, konnte bisher nicht entschieden
werden.

Schmilzt man Zirkonoxyd mit der in gleicher
Weise berechneten Menge Siliciom mit Stromen
von 700—800 Amp., so erhiit man einen Regunlus
von Metallglanz, dessen Brochflichen silberglinzende
Krystalle enthalten. Das Product ist frei von
Graphit ond stellt sehr wahrscheinlich ein Zirko-
niumsilicid dar, Im elektrischen Ofen sublimirt
es bei lingerem Erhitzen in duonklen Krystallen
und ist sehr widerstandsfahig gegen chemische
Agentien. K

F. Giesel. Ueber Radium und radioactive Stoffe.

(Berichte 86, 3608.)
Radium ertheilt der Flamme eiue charakteristische
carminrothe Farbung und besitzt ein glanzendes
Flammenspectrum, das von dem Demargay’schen
Funkenspectrom verschieden ist. Radiumbromid
verliert constant Brom, wobei alkalisch reagirendes
Radiumhydroxyd entsteht; zugleich wird ein Gas
entbunden, das in den Krystallen occludirt bleibt
und beim Losen derselben unter Knistern ent-
weicht. Bewahrt man eine Ldsung von Radium-
bromid in oben geschlossenen Pipetten aof, so0
farbt sich die Flissigkeit in Folge der Brom-
abscheidung gelb und das sausgeschiedene Gas
sammelt sich im oberen Theil des Rohres. Die
nichstliegende Vermuthung, dass das Gas Wasser-
stoff sei, konnte bisher nicht bestatigt werden, da
dasselbe in der Mischung mit Sanerstoff nicht
explodirte. Roh-Radiumbromid lasst sich darch
eine Krystallisation von Calcium und Strontium,
durch weitore ca. 8 Krystallisationen aus Wasser
vom Baryum befreien. Das reine Radium-
bromid phosphorescirt anfangs stark und liefert
ein continuirliches Spectrum; die Phosphorescenz
lasst schon nach korzer Zeit nach; dagegen ist
die Becquerel-Strahlung des Productes sehr be-
deutend und so stark, dass vorher geschmolzene
Alkalibaloide in wenigen Minuten gefiarbt werden,

Im Gegensatz zo W. Marckwald’s (vgl
diese Zeitschr. 1902, 783) Praparaten besitzt vom
Verf. hergestelltes Poloninm neben leicht ab-
sorbirbaren auch dorchdringende Strahlen, welche
doreh den gewdhnlichen Baryumplatineyandrschirm
wahrgenommen werden konnen. Einen mit Ge-
latine bereiteten Zinksolfidschirm erregt Polonium
in derselben Weise wie Radiom.

Der Zinksulfidschirm eignet sich zom Nach-
weis der Rutherford’schen Emanation. Legt
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man einige Centigramm der activen Sabstanz auf
den Schirm, so verbreitet sich die Emanation auf
demselben und erzeugt ein durch Luftstromungen
bewegtes Phosphorescenzlicht. Bringt man das
Praparat in ein Glasrohr, so kano man durch
Blasen den Schirm an belicbigen Stellen zum
Lenchten bringen. Am Baryumplatineyaniirschirm
ist die Erscheinung nicht zu beobachten. Die
Emanation wird durch ein magnetisches Feld nicht
beeinflusst, wohl aber durch elektrische Einwirkung.
Ein dureh eine Influenzmaschine negativ geladener
Schirm leuchtet bei der Anniherang des in
Filtrirpapier gewickelten Papiers anf, ein positiv
geladener Schirm bleibt dankel. Ki,

Analytische Chemie.

A, Wohl. Gasometrische Bestimmuugen im Gas-
kolben. I. Bestimmung eines Gashestand-
thells durch Fliissigkeitsmessung. (Berichte
85, 3485.)

An Stelle der gegenwirtiz in der Gasanalyse an-

gowendeten Apparate gebraucht Verf. calibrirte

Kolben von 100 event. anch mehr cem Inhalt,

deren Gausraum durch einen bis an die Marke

einzudriickenden Gummistopfen abgeschlossen wird.

Zum Druckausgleich und zur Einfahrung der Ab-

sorptionsflissigkeiten dient ein diesen Stopfen durch-

setzendes capillares Glasrohr von ca. 2 mm lichter

Weite und 4 cm Lange; letzteres trigt ein ca.

5 cm langes Stiick Capillarschlanch, der nnmittel-

bar iber dem oberen Ende des Glasrohrs darch

einen Quetschhahn verschlossen wird. — Das Ein-
leiten der zu untersnchenden Gase geschieht mit

Hilfe eines dinnwandigen Messingrohrs von

1—1Y, mm Umfang, welches neben dem lose auf-

gesetzten Gummistopfen durch den Kolbenhals bis
auf den Boden des Kolbens gefibrt wird. Das

Fillen des Kolbens geschieht duoreh einfaches

Darchstromenlassen durch den Kolben, sofern das

Gas unter Druck steht, andernfalls wird es mit

Hilfe einer kleinen Gummipumpe durch den Kol-

ben gesaugt. In letzterem Fall steckt man das

Maessingrohr darch ein kleines T-Stick, mit dem

es durch einen Schlauch verbunden ist, fihrt es

dann durch das oben erwahnte capillare Glasrohr
in den Kolben ein und zieht den auf der Glas-
capillare angebrachten Gummischlauch ebenfalls
fiber das T-Stick. Dann verbindet man das Mes-
singrohr mit dem Gasbehflter und aspirirt durch
die am seitlichen Ansatz des T-Stiicks angebrachte

Gummipoumpe.

Nach Fillung des Kolbens bringt man das
in demselben befindliche Gas anf Lufttemperatur,
indem man den Kolben einige Minuten in Wasser
halt, und 6ffnet dann zam Druckausgleich einen
Moment den das Gas abschliessenden Quetschhahn.
Nun wird in den ecapillaren Gummischlauch ein
gerade abgeschnittener Trichter von 40—50 cem
Inhalt eingefihrt, das Absorptionsmittel in den-
selben eingegossen, die Luftblasen auws Schlauch
und Trichter durch sinen Draht entfernt and darch
leichten Druek auf den Quetschhahn unter Um-
schwenken des Kolbems die Absorptionsfiiissigkeit
eingesaugt, wobei man darauf zu achten hat, dass
etwas Flissigkeit im Trichter verbleibt. Nach
vollendeter Absorption giesst man Waeser in den

Trichter, offnet den Verschluss und lasst die Flis-
sigkeit ansangen, wobei wieder etwas Wasser im
Trichter bleiben muss. Zum Temperaturausgleich
stellt man wieder in Wasser und 6ffuet noch ein-
mal den Quetschhahn. Das nicht absorbirte Gas
steht non noch unter dem Ueberdruck der im
Trichterrohr verbleibenden Wassersiule. Um diese
Fehlerquelle zu beseitigen, wird der Trichter ent-
fernt, an seine Stelle ein b cm langes und 5 mm
weites Glasrohr aufgesetzt und der Kolben schrig
abwirts geneigt, so dass die Flissigkeit den Hals
desselben erfillt, Offnet man jetzt den Quetsch-
hahn, so wird etwas Flissigkeit ans dem Kolben
herausgedrangt. Man hat nun Kolben und Glas-
rohr in horizontale Lage zu bringen, wobei voll-
stindiger Druckausgleich stattfindet und genan
soviel Losung im Kolben bleibt, als dem absor-
birten Gasvolamen entspricht, — Um diesesVolumen
zu ermitteln, fillt man nun entweder den Kolben
mit einer Biirette mit Wasser bis zor Marke aaf,
wobei die Differenz zwischen dem Kolbeninhalt
und der zogefiigten Wassermenge das gesuchte
Volumen ergiebt, oder man wigt den Kolben,
dessen Gewicht man in diesem Fall vor der Be-
stimmung festgestellt hatte, nach derselben von
Neuem. Unter Beriicksichtigung des specifischen
Gewichts der Losung ergiebt sich dann das Volumen
durch einfache Rechnung, Ki,

A. Wohl, Gasometrische Bestimmungen im Gas-
kolben. 1I. Bestimmung eines Gasbestand-
theiles durch Druckmessung. (Berichte 36,
3493.)

Bei gleichbleibender Temperatur kann eine

Gasmeunge nicht nur bei konstantem Druck aos

dem Volumen, sondern auch bei bekanntem Vo-

lamen aus dem Draock bestimmt werden. Dazu
kann folgendes Verfahren dienen: Ein Gaskolben

(vgl. vorstehendes Referat) ist mit einem Gummi-

stopfen und einem durch diesen gesteckten Glas-

hahn verschlossen, dessen Riicken zwei von der

Bohrang nachentgegengesetzter Richtung verlaufende

capillare Feilstriche trigt. Dieser Glashahn ist

dorch einen Gummistopfen mit der Oﬁ'nung nach
unten auf einer Saugflasche aufgesstzt, welche mit
einer zweiten Saugflasche laftdicht verbunden ist.

Auf dieser ist durch einen doppelt durchbohrten

Gummistopfen einmal ein Quecksilbermanometer,

andrerseits ein ebenfalls mit capillaren Feilstrichen

versehener Glashahn angebracht, der die Ver-
bindnng zur Pumpe vermittelt.

Die Druckmessung bei constantem Volumen
erfolgt in der Weise, dass man das nach Aus-
fahrang der Absorption im Halse des Kolbens
angesammelte Absorptionsmittel so weit aus dem
Kolben heraussaugt, dass dasselbe geman an der
Bohrung des am Kolben angebrachten Glashahns
stehen bleibt. Der genauen Regulirung des Ab-
tropfens der Absorptionsfliissigkeit einerseits und
des in der Sangflasche herrschenden Unterdracks
andrerseits dienen die an den Hihnen angebrachten
Feilstriche, welche dadarch, dass die Luft be-
ziehungsweise die Flissigkeit sich durch sehr enge
Capillaren hindurchdringen muss, eine &Znsserst
genane Einstellung der Saogwirkung gestatten.
Diese Vorrichtung ist unbedingt nothwendig, weil
sonst beim Offnen des am Gaskolben befindlichen
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Hahns in Folge des im Kolben nach der Absorp-
tion herrschenden Minderdrucks Luft in den Kolben
treten (wodurch natirlich die Bestimmung ver-
dorben wiirde), andererseits bei zu grossem Minder-
druck in der Saugfiasche die Entleerung des Gas-
kolbens zu rasch erfolgen wiirde. Die angedeutete
Einrichtung gestattet jedoch, nachdem die Pumpe
in Thatigkeit gesetzt ond darauf der auf der
zweiten Saugflasche befindliche Habn geschlossen
ist, an dem nach Offnen des den Gaskolben ver-
schliessenden Hahns eintretenden langsamen Auf-
oder Absteigen der Absorptionsflissigkeit zu beur-
theilen, ob im Kolhen oder in der Saungflasche
grosserer Minderdruck herrscht, und erlanbt durch
passende Einstellung mittels des auf der Sang-
flasche befestigten Hahns den Druck so zu rego-
liren, dass er in der Saugflasche zunfchst einige
Centimeter geringer ist als im Gaskolben. Durch
vorsichtiges Offnen eines zwischen der Pumpe und
der zweiten Saugflasche angebrachten T-Stiickes
kann man die Druckdifferenz anf ein Minimum
berabdriicken. Ist das geschehen, wird das T-Stick
wieder verschlossen, der am Gaskolben befindliche
Hahn ganz, der an der Sangflasche befindliche
capillar gedffnet, die Absorptionsflissigkeit bei
voll angedrehter Pumpe bis zor Marke abgesangt,
die Pumpe abgeschlossen und der Druck am
Manometer abgelesen. Beziglich der Einzelheiten
mass auf das Original verwiesen werden. Bei der
Berechnung ergiebt sich der Procentgehalt des ab-
sorbirten Bestandtheils zu
p+h
B—f
wo p die am Manometer abgelesene Quecksilber-
héhe; p die Héhe der im Hahnansatz des Gas-
kolbens verbleibenden Fliissigkeitssiule, B den
Barometerstand und f die Tension des Weasser-
dampfs bei der herschenden Temperator bedeutet.
Das Volumen des Gaskolbens bleibt bei der Be-
rechnung amsser Betracht; fir die vom Wasser
abweichende Tension des Absorptionsmittels sind
Correcturen anzubringen. Kl

100,

E. Rupp. Zur Jodometrie der schwefligen Siiure.
(Berichte 35, 3694.)

Die directe Titration von schwefliger Saare
in Bicarbonatlésung mit Jod soll nach Treadwell
(quantitative Analyse S. 450) zu niedrige Resultate
geben. Verf, hat diese Angabe bestitigt gefunden,
erhilt jedoch richtige Zahlen, wenn er mit ber-
schiissigem Jod versetzt und den Uberschuss des
letzteren nach !/-stindigem Stehen mit Thiosulfat
zuriicktitrirt. Ki.

E. Rupp and A. Finek. Die Jodometrie von phos- -

phoriger Siure und Phosphortrihalogeniden.

(Berichte 36, 3691.)
Phosphorige Saure wird auch in Bicarbonat-
losung durch Jod nur langsam zu Phosphorsiare
oxydirt. Immerhin kaun man die Reaction zur
quantitativen Bestimmung der Saore benntzen,
wenn man die zu analysirende bicarbonatalkalische
Lésung in gut verschlossenen Flaschen mit einem
reichlichen Uberschuss titrirter Jodlosung 2 Stunden
lang sich selbst fiberlisst und den Jodiiberschuss
nach dieser Zeit zoriicktitrirt. — Die Methode

kann auch zur Bestimmung von Phosphortri-chlorid
bez. -bromid dienen, welche man zo diesem Zweck
in Wasser lost und dann in gleicher Weise be-
handelt. K.

A, Gutbler. Ueber neue quantitative Trennungs-
methoden des Tellurs von Antimon. (Z.an-
org. Chem. 82, 260.)

Zur Trennong von Tellor und Antimon verwendet

Verf. Hydrazinhydrat bez. dessen salzsaures Salz

(nicht aber das Sulfat) oder salzsaures Hydroxyl-

emin. Bei Verwendung von Hydrazinhydrat ver-

fahrt er in der Weise, dass er in der Losung der

Metalle etwa vorbandene Salpeter- oder Schwefel-

sinre durch Salzsiure ersetzt, zur Chloridlésung

viel idberschissige Weinsdare hinzngiebt und die
heisse Flissigkeit mit verdinntem Hydrazinhydrat
reducirt. Hierbei scheidet sich lediglich Tellar
sus, Antimon, das beispielsweise durch schweflige

Saure stets mitgef8llt wird, bleibt vollstdndig in

Lésung. Auf Vollstindigkeit der Fallung prift

man das Filtrat dorch weiteren Zusatz von Hydra-

zinhydrat. Das abgeschiedene Tellur wird im

Gooch-Neubauer-Tiegel gesammelt und bei

105° getrocknet. — Das Antimon wird aus der

mit starker Salzsiare anfgekochten Lésong mit

Schwefelwasserstoff gefallt und wie fiblich be-

stimmt.

Zur Trennong durch Hydroxylamin wird die
Chloridldsung der beiden Metalle mit viel Wein-
siure und einigen Gramm Hydroxylaminchlorhydrat
versetzt, dann wird schwach erwirmt, concentrirtes
Ammoniak ond nun weitere 6 —8 g Hydroxylamin-
chlorhydrat hinzugefigt. Das Gemisch wird dar-
aof so lange gekocht, bis der Niederschlag sich
gut absetzt, der letztere auf dem Neubaner-
Tiegel gesammelt und getrocknet. Da es nicht
gelang, das gesammte Tellur in einer Operation
zu fillen, so ist der ganze Process so lange zu
wiederholen, bis die erhaltene Losung keine weitere
Fallung giebt. J. (2

H. Geisow und P. Horkheimer. Ueber eine neue
quantitative Trennung des Eisens vom
Zirkon und das Suoperoxyd des Zirkens,
(Z. anorgan. Chem. 82, 372.)

Zur Trennong von Eisen und Zirkon versetzen

Verf. die Losung derselben mit der 3—4-fachen

Menge Wasserstoffsuperoxydlosung ond geben zu

dieser Mischung das 10—12-fache der zur Aus-

fallang des Eisens nothigen Menge aluminiumfreien

Alkalis. Filtrirt man nach /,-stindigem Stehen

in der Kilte, so bleibt auf dem Filter zirkon-

freies Eisen zoriick, im Filtrat befindet sich aus-
schliesslich Zirkon. — Die Trennung gelingt auch
in der Weise, dass map die Kisen-Zirkonlosung
mit etwas mehr als dem gleichen Volumen einer
ca. 10-proc. Natriumsuperoxydiosung versetzt,
nach einigen Minaten verdinnt und nach ca.
12-stiindigem Stehen in der Kilte durch ein ge-
hirtetes Filter filtrirt. -— Die Abscheidung des

Zirkons geschieht, nachdem die angesiuerte Lo-

sung zur Zerstorung des Soperoxyds eine Zeitlang

erwirmt worden ist, durch Ammoniak.
Das von Bailey beschriebene Zirkonoxyd der

Formel Zr,O; wird aus wissriger Zirkonsalfat-

l6sung durch Wasserstoffsuperoxyd nur bei starker
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Concentration beider Componenten abgeschieden,
stark schwefelsanre Losungen des Sulfats scheiden
das Oxyd erst nach 24-stiindigem Stehen ab,
mit Natriumacetat versetzte sofort, da das Oxyd
in Essigsiure unldslich ist. Kl

E. Rupp und 6. Schanmann. Die jodometrische
Bestimmung von Wismuth als Chromat.
(Z. avorgan. Chem. 32, 362.)

Wismnth soll nach Mohr in der Weise bestimmt

werden, dass men die mdglichst neutrale Ldsung

desselben mit {berschiissigem Bichromat erhitat,
das abgeschiedene Wismuthchromat abfiltrirt, ans-
whscht und mit Hilfe von Mohr’schem Salz und

Permanganat bestimmt. Nach Verf. ist aber die

Wismuthfallung dorch Kaliumbichromat nicht

quantitativ, da die bei der Umsetzung entstehende

Salpetersiare einen Theil des Wismuths in Losung

hilt. Eine quantitative Ausfallung wird aber er-

reicht, wenn man an Stelle von Bichromat

Kaliummonochromat in ausreichendem Uberschuss

zur Fallung verwendet. Die entstehende Salpeter-

sdure wird dann dadurch unschidlich gemacht,
dass sie mit @berschiissigem Monochromat Kaliom-
bichromat und Salpeter bildet. Das Wismuth
scheidet sich hierbei als (BiO)qCr,0; &b, Der

Niederschlag entspricht aber nur dann genau

dieser Formel, wenn die Fillung in der Kilte

geschieht und Zusitze von Natriumacetat oder
freien Alkalien vermieden werden.

Zur Bestimmung der Wismuthmenge zieht
es Verf. vor, anstatt die Chromsiore des Nieder-
schlags zu ermitteln, mit abgemessenen Mengen
einer Chromatlosung von bekanntem Gehalt zn
arbeiten, nach der Ausfallung auf ein bestimmtes
Volumen zu bringen, abzufiltriren und in einem
aliquoten Theil des Filtrats die unverbrauchte
Chroms@nre mit Hilfe von Jodkalium und Thio-
sulfat zu bestimmen. Kl

J. Marcusson. Ahscheldung von Cholesterin und
Phytosterin aus Mischungen von fettem Oel
und Mineralél. (Mitth. Kgl. Techn. Versuchs-
anstalt. Berlin 19, 259.)

Nach Hinweis auf zwei friher beschriebene, dem

gleichen Zwecke dienende Methoden beschreibt

Verf. eine bei Gegenwart beliebig dicker Mineral-

ole branchbare Methode, welche daranf beruht,

dass die hoheren Alkohole der fetten Ole, welche
aus alkoholischer Seifenlosung durch Petrolather
nur hochst unvollstindig entfernt werden konnen,
aus wissriger oder schwach alkoholischer Seifen-
losung darch Athylather leicht ausgezogen werdeu.

Nachdem das zu untersuchende Olgemisch (eine

etwa 100 g fettom Ol entsprechende Menge) zur

Verseifung des vorhandenen fetten Oles mit alko-

holischer Kalilauge geniigend gekocht worden ist,

wird die Seifenlosung mit gleichem Volum Wasser
versetzt, nach Spitz und Honig mit Petrolather
vom Mineraldl befreit und hierauf zur Entfernung

des Alkohols eingedampft. Der neben der Fett-
seife die hoheren Alkohole enthaltende Rickstand
wird mehrfach mit Athylather ausgeschittelt;
die #therische Losung hinterldsst beim Abdestilliren
die gesuchten Alkohole (Cholesterin u. . w.), welche
durch Umkrystallisiren aos Athylalkohol weiter
zu reinigen sind. Die beschriebene Trennung der
hoheren Alkohole vom Mineraldl ist selbstver-
stindlich nicht qualitativ, sie geniigt aber bei
einer Ausgangsmenge, die etwa 100 g fettem Ol
entspricht, zum quantitativen Nachweis der thie-
rischen oder pflanzlichen Abkunft des fetten Oles
und bis zu einem gewissen Grade anch zur Er-
kennung von Gemischen beider Ole neben Mine-
ralol. -g.

H. Plahn. Neue Rilhenuntersuchungsmethode
mittels der kalten alkoholischen oder der
wiisserigen Digestion. (Centralbl. f. d. Zucker-
ind. 1902, 1114.)

Die nese Ribenuntersuchungsmethode  basirt

aof der bekannteu Thatsache, dass ein bestimmtes

Quantam Ribenbrei gemiss seinem Saftgehalte

oiner ganz bestimmten Menge Flassigkeit bedarf,

om dem der Polarisation zn Gruude liegenden Ver-
haltnisse, 26,048 g zu 100 cem geldst, zu ent-
sprechen.

Entgegen den Apparaten Le Docte’s,
Krager’s etc., welche die Wagung eines ein fir
allemal bestimmten Gewichtes Ribenbrei und die
Hinzufigung eines fertig abgemessenen Volumens
Digestionsflassigkeit vorschreiben, wird hier eine
beliebige Ribenbreimenge zur Untersnchung ge-
bracht und dieser sodann das entsprechende
Flissigkeitsvolumen zugefiigt. S.

Ventre Pacha. Colorimetrisches Yerfahren zmm
Nachweis sehr geringer Zuckermengen.
(Centralbl. f. d. Zuckerind. 1902, 998.)

Das Verfahren besteht in der Einwirkung

einer heissen, mit Schwefelsiure angesinerten

Zuckerlésung suf eine Mischong von Ammonium-

molybdat und Nitrobenzol. Die erforderlichen

Apgentien, reine Schwefelsaore, slkoholische Losung

von Nitrobenzol (1 Vol.:1 Vol.) ond wisserige

gosittigte Losung reinen Ammoninmmolybdats
werden in Tropfglschen aufbewahrt.

10 cem der Zuckerlosung, welche vorher fil-
trirt, geklirt oder, wenn néthig, mit Bleiacetat
{(ohne Uberschuss) gereinigt wird, werden in einem
grossen Reagenmsrobr mit 12 Tropfen Schwefel-
séure, dann mit 5 Tropfen der Nitrobenzolldsung
und schliesslich mit 20 Tropfen Molybdanlésung
versetzt, fiber einer Spirituslampe erhitzt und drei
Minuten im Sieden erhalten. Der ganze Inhalt
wird in ein kleines Rohr gegossen und es entsteht
eine Blaufirbung, welche um so intensiver ist, je
mehr Zucker die Flissigkeit enthdlt. Die Farbung
wird mit den durch gewogene Zuckermengen her-
vorgerafenen Farbungen verglichen. 8.





