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278. F.P. Treadwell: Zur Bestimmung des Chroms.

(Eingegangen am 9. Juni; verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.)

In diesen Berichten XII, 2223 theilt Hr. Th. Wilm die merk-
wiirdige Beobachtung mit, dass dic Bestimmungen des Chroms in
Form von Chromoxyd stets viel zu hoch ausfallen, wenn die Fillung
mit Ammoniak in Glasgefissen!) vorgenommen wird. Bei der Ana-
lyse des Kaliumbichromates fand er die Menge des Chroms bedeutend
zu gross, ja der Fehler erhob sich bis zu 6 pCt., wie folgende von
ihm publicirte Zusammenstellung zeigt.

Hr. Wilm fand im Kaliumbichromat:

I 1. 111 1V. V. Berechnet
Crz O3 55.76 57.89 53.92 55.32 54.92 51.82

Da dic Analyse des Kaliumbichromates im hiesigen Laboratorium
regelmissig als Uebungsarbeit von den Praktikanten ausgefiihrt wird,
so musste mich diese Angabe aufs lebhafteste interessiren. Ich habe
nun, theils allein, theils in Gemeinschaft mit den zuverldssigsten Ana-
lytikern unter den Schiilern des Laboratoriums, e¢ine Anzahl von Ana-
lysen reinen Kaliumbichromats ausgefiihrt, allein ich konnte die
Beobachtung des Hrn. Wilm nicht bestiitigen. Ich fand vielmehr,
dass bei sorgfiltigem Arbeiten unter ausschliesslicher Verwendung von
Glasgefissen (Becherglisern) ganz genaue Resultate erhalten werden.

Dic Analysen wurden folgendermaassen ausgefiihrt:

Eine abgewogene Menge (ca. 0.4 g) Kaliumbichromats wurde mit
concentrirter Salzsiiure in einem Glaskdlbehen von ca. 200 cem Inhalt
bis auf ein sehr kleines Volumen eingedampft und mit Wasser in
ein Becherglas gespiilt; die verdiinnte Losung wurde zum Kochen
erhitzt und tropfenweise unter Vermeidung eines Ueberschusses mit
verdiiuntem Ammoniak gefillt.

Dann wurde rasch abfiltrirt und solange mit heissem Wasser aus-
gewaschen, bis das Filtrat mit Silbernitrat keine Féllung mehr erzeugte.
Das Chromoxyd wurde vor dem Geblise bis zum constanten Ge-
wichte gegliiht.

Belege:
Analyse der Kaliumbichromates:
Gefunden Berachnet
L ML mL Iv. V. VL v  Berechne

Cr 3548 3549 3546 3546 3547 35.47 35.56 35.54

Die Angabe des Hrn. Wilm, dass das zur Wigung gebrachte
Chromoxyd an Wasser etwas chromsaures Salz abgebe, kann ich da-
gegen bestiitigen; die gefundenen Zahlen beweisen aber, dass diese

5y Vgl. auch Souchay, Zeitschr. f. analyt. Chemie 1V (1865), 66.
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Mengen, die ich qualitativ sicher nachweisen konnte, nicht wigbar
sind, resp. innerhalb der iblichen Fehlergrenzen sehr ge-
nauer Analysen liegen. Diese stets gefundenen Spuren von
Chromat waren indessen bei meinen Versuchen nicht Caleium-, sondern
Kaliumchromat, wie spectralanalytisch sicher nachgewiesen wurde.
Sie stammen offenbar aus dem analysirten Kaliumbichromat selbst.
Es ist ja eine oft beobachtete Thatsache, dass Niederschlige von der
Beschaflenheit des Chromoxydhydrats Spuren von Alkalien hartnickig
zuriickhalten.

Dags der Fehler der Analysen des Hrn. Wilm von aufgelGstem
Glas herriihrt, halte ich fiir unwabrscheinlich, 'Wenn man nimlich die
Fillung mit Ammoniak nicht im Becherglas, sondern in einer Platin-
schale vornimmt, so findet man in dem geglihten und gewogenen
Chromoxyd ebenfalls deutlich nachweisbare Spuren von Chromat,
und zwar in nicht geringerer Menge wie beim Arbeiten in Glasgefissen.
Um wihrend des ganzen Versuchs jede Anwendung von Glas auszu-
schliessen, fiihrte ich eine Operation von Anfang bis zu Ende im Platin-
gefiss aus. Ich reducirte eine Portion Kaliumbichromat in einer
Platinschale mit schwefliger Siiure, welche durch ein Platinrohr ein-
geleitet .wurde und fillte die zum Kochen erhitzte Chromoxydlsung
in der Platinschale mit Ammoniak; letzteres war erhalten durch Ein-
leiten von Ammoniakgas mittelst eines Platinrohrs in destillirtes
Wagser, das sich in einem Platintiegel befand. Das auf diese Art
erhaltene Chromoxyd zeigte nach dem Gliithen eben so deutlich wie
bei den anderen Versuchen diec Anwesenheit von Chromatspuren.

In welcher Weise sich die Differenzen in den Resultaten von
Hrn. Wilm und mir erkliren, vermag ich nicht zu sagen; es wiire
vielleicht méglich, dass Hr. Wilm bei seinen Versuchen eine leichter
angreifbare Glassorte benutzt hat, wie ich, Ieh will deshalb nicht
unterlassen hinzuzufiigen, dass die von mir gebrauchten Bechergliser
aus der Hiitte der Compagnie Siegwart in Hergyswyl am Vierwald-
stidter See stammen.

Ziirich, Laboratorium des Prof. V. Meyer.

277. Hugo Schiff: Ueber Acroleinharnstoff.
(Eingegangen am 12, Juni; verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.)

Unter dieser Aufschrift beschreibt Hr. A. R. Leeds (diecse Be-
richte XV, 1159) das Acrylureid CO(NH);C3sHy und bespricht dabei
eine meiner friiheren Mittheilungen iiber diesen Gegenstand (Ann,
Chem. Pharm. 151, 203) in einer Weise, welche mich vermuthen lisst,
dass ihm nicht das Original, sondern vielleicht nur ein unrichtiger
Auszug vorgelegen habe; anderenfalls wire er gewiss nicht in die
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