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Die erhaltene Wasserstoffmenge wird nach der allgemein bekannten 
I?ormel auf 0 0  und 760 mm Druck reducirt und daraus die dem Gase 
Bquivalente Menge Thallium gefunden. 

Die mit dem Hydrometer erhaltenen Resultate sind sehr genau. 
Allerdings ist das Atomgewicht des Thalliums so gross, dass geringe 
Fehler beim Ablesen der Quantitiit. Wasserstoff das Resultat deutlich 
wahrnehmbar beeinflussen, aber niemals ist der Fehler bei exactem 
Arbeiten griisser als 0.2 pCt. 

Diese Methode Iiisst sich bei den Carbonaten, Nitraten, Sulfaten 
nnd  Chloriden zur Bestimmung des Metalls allein und auch zur 
Bestininiung der mit ihm vergesellschaftet vorkommenden anderen 
Elerriente verwerthen. Von den vielen von mir nach dieser Methode 
gemachten Analysen fiihre ich nur die folgenden Resultate beim Thallo- 
snlfat ( T I 2  S 0,) an. 

Rnalysen: 

iierechnet fur TI2 S OL Gefunden 
1. 11. LIT. TV. 

'1'1 80.98 81.13 51.05 81.12 81.09 p c t .  

57. Alex .  Classen:  Quantitative Analyse durch Elektrolyse. 
[Siebente Mittheilung.] 

(ALE dem a n  organischen  Laboratorium der Tcchnischon Hochschule 
in Aachon.) 

(Eingcgangen am 24. Januar.) 

I. 

A p p a r a t ' z u r  R e d u c t i o n  v o n  S t r o m s t i i r k e n .  

Bei Anwendung von galvanischen Elementen zur Ausfiihrung von 
Analysen ist man bekanntlich geniithigt, einen Widerstand in den 
Stromkreis der Batterie einzuschalten, wenn es sich darum handelt, 
den Strom auf ein bestimmtes Maass zu reduciren. I n  meinem Hand- 
buch der chemischen Analyse durch Elektrolyse habe ich') eine An- 
zahl von Rheostaten beschrieben, welche fiir gedachte Zwecke Ver- 
wendung fnden kiinnen und sich bisher gut bewihrt  haben. Bei AUS- 

') s. 33 u. f. 



fiilirung mehrerer Bestirnmungen gleichzeitig ist man uatiirlich ge- 
zwungen , mehrere Batterien zu bilden und in jeder derselben einen 
Rheostaten einzuschalten. Urn sowohl eine Ersparniss in Beschaffung 
von Elementen, vor allem aber an Rheostaten zu ermiiglich~n, habe 
ich eiiien sehr einfachen Apparat I) construirt, welcher gestattet , mit 
ein und derselben Batterie eine Anzahl von Versuchen gleichzeitig 
auseufiihren. Dieser Apparat ist dem friiher beschriebenen 2 ) ,  fur 

Fig. 1. 

Mas  c h i n e  n s t r o rrr eingerichteten Rheostaten iiachgebildet, niit deiii 
Hauptunterschietle, dass statt des Messiogsiebwid~rstandes, ein salcher 
1 on feinmaschigem N e  u s i  l b  e r d r a  h t n e  t z  angewendet wurde. Die 
Einrichtung erhellt ails Fig. 1 (l/2 nat. Griisse). Der Strom der Bat- 
terie tritt hei a ein, derselbe circulirt in dem Neusilberwiderstand l i  
und geht bei b zur Batterie zuriick. Zur Ausfiihruug von Elektrolysen 
kann man die als negative Elektrode dienende Platinschale beliebig 
mit den Polschrauben 1 bis '20 verbinden, wzhrend das als positive 
Elektrode dienende Platinblech mit den mit + bezeichneten Pol- 
sclirauben verbnnden wird. Der  Apparat gestattet demnach die Aus- 
fiilirung von X rerschiedenen Versuchen gleichzeitig. Die Rrauchbar- 
keit desselben E U  analytischen Zwecken wiirde durch folgende, von 

I) Der Mochsniker des Laboratoriums, G. M:cyer, liefert denselben ziim 

2) llicsc Bericlrtc XVII1, 1787. 
Prcise voii 13 M. 
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Hrn. Rob. Ni i r r enbe rg  angestellte Versuche dargethan. Um zu- 
niichst die S t r o m s t a r k e  an den mit 1 bis 20 bezeichneten Klemmen 
zu bestimmen, wurden in 6 gleich grossen Platinschalen, unter An- 
wendung von Kupferelektroden ’), je 150 ccm 15procentige Kupfer- 
sulfatliiaung in gleichen Zeitriiumen, 7 Minuten, durch den Strom zer- 
setzt. Als Stromerzeuger diente eiiie aus 5 Runsen  ’schen Elementen 
bestehende Batterie, welche beim ersten ond zweiten Versucli 56 ccm, 
beim dritten Versuch 68 ccm Knallgas in der Minute lieferte. 

Bus  einer Anzalil voii y han t i t a t iven  Arralyseii,  welcbr 
Hr. Ni i r r enbe rg  mit dem neuen Apparat ausgefulirt hat, greifr icli 
folgende heraus. 

*) 6 cm Durchmesser, 2 mrn Diclre. Drr Diirclimcsser der Platinschalen 
bctrup 9 cm, der Abstrtnd dcr Rlelrtroden 2,5 em. 



V e r s u c h s r e i h e I. 

Der Apparat warde mit einer Batterie aus 5 Bunsen’schen 
Elementen bestehend, welche 62 ccm Knallgas lieferten, verbunden und 
3 Eisenbestimmungen zu gleicher Zeit ansgefiihrt. Nach 6 Stunden 
war der Versuch beendet. 

A ngemendet 
N o h  r’sches Salz : 

1.4360 )) 
1.1926 )> 

1.1964 )) 
1.2945 )) 
1.3218 2 

1.2931 )) 
1.3355 )> 

1.291s g 

Gefunden 
Eisen : 

0.1846 g = 14.30 pCt. ,24 ccm Knallgas. 
0.2059 )> = 14.33 >) ! Klemme 2 25 

117.2 )> 

0.1700 )) = 14.30 )) 

0.1351 >) = 14.30 )> Klemme 8 16.6 )) 

0.1892 )) = 14.31 )) \ >> 

0.1854 = 14.34 ) 

0.1595 n = 14.30 )> 2 

)) 

0.1708 ,) = 14.32 >> \ 124 )) ) 

n 

, 1 6 3  )) 8 

)> 

” [ Klemrne 4 {iii 
Xach Beendigung der Versuche lieferte die Batterie (ohne Wider- 

stand) noch 50 ccm Knallgas. 

V e r s u c h s r e i h e 11. 

Es wurden 3 Nickel- and 5 Kupferbestimmungen zu gleicher Zeit 
Die Stromstarke der aus 5 Bunsen’schen  Elementen durchgefiihrt. 

bestehenden Batterie entsprach 65 ccm Knallgas. 

Angewendet Gefunden 
Nickelammoiiiumsulfat Nickrl Knallgas 

I 21.5 ccm 
0.2201 )> 15.3.5 Klemme 2 24.0 >) 

0.1963 g = 15.2s pCt. I 1 22.5 )> 

1.2845 g 
1.4341 )> 

1.”08 )> 0.1S42 )> = 15.34 >) 

Kupfwvitriol Kupfer 
2.5 ) 

0.2476 )> = 25.30 )> 

2.5 b 

2.0 

0.9787 )) 
1.0092 n 0.2556 )) = 25.32 )) 

0.2515 )> = 25.30 )) / 0.9938 >) 

1.0088 )) 0.2550 )) = 25.27 )> 2.0 

1.1531 g 0.2910 g = 35.23 pct. 

Klemme8 

V e r s u c h s r e i h e 111. 

Dieselbe bestatigt die Anwendbarkeit des Apparates zur gleich- 
zeitigen Bestimmung von Nickel, Antimon und Kupfer. Die Gesammt- 
zahl betrug wiederum 8. Die aus 5 Bunsen’schen  Elementen be- 
stehende Batterie lieferte 65 ccm Knallgas in  der Minute. 
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hngowciitlet Gcfuriden 
Niclrelamnroniiimsulfat Nickel 

( 21.0 ccm Knallgas. 
15.27 , Klcmmc 3 22 0 )) I 22.0 >> 

)> 

i 

, 1 .o )) 

( 1 .o )> )> 

i 
i 

I .3022 g 15.::0 pct. 
1.1520 
1.439 1 15.32 )) 

A iitimontrisulfid hnt imon 
0 1609 g 71.44 pC1. 
0.1631 J 71.47 D Klernme 9 1.0 )) 

0.11326 1 '71.49 )) 

>) 

)> 

3.6 
[Cuplorvitriol Rup ter 

0.2527 g 25.30 p a \  
Klenrrnc 7 1 3.6 0.2550 )) 25.30 )> 

Die Stromstiiirke der Hatterie betrug nach Beendiguiig der beiden 
letzten Versuchsreihcn anniihernd die Hiilfte. 

Diese Versuche bewcisen deutlich die praktischen Vorziige der 
neiien Rheostaten. Will man 8 Eisenbestimmungen glcichzeitig (Reihe I), 
wie bisher ausfuhren, so gehiiren hierzu ebenso viele Rheostate und 
niindestens 16 Elemente. Zu 3 Nickel- nnd 5 Iiupferbestimmungen 
gleichzeitig sind erforderlicb, 16 15uns en'sche Elemente und 8 Rheo- 
s ta te  bezw. 6 Elemente, :I Rheostate und 5, aiis j e  3-4 M e i d i n g e r -  
schen Elementen gebildete R;tttrrien, letztere zur Hestimmung des 
Kupfers. Aehnlich verhllt CIS sich mit den Anslysen, welche rnitt.r I I I  
aufgefiihrt sind. 

11. 
V o  1 t B m e t e r. 

Wei der yuantitativen Hestirnrnung eiilzelner Eleiiiente und der 
l'rennung derselben durch Elelrtrolyse, kommt es, wie ich in friiheren 
Mittheilungen bcreits ausfiihrte, auf das Einhalten bestimmter Stroni- 
stiirken wesentlich an.  

Zur Messurig der StromstBrke eignet sich fur diese Zwerke das 
Voltameter besser als die auf rnagnetische Wirkungen des Stromes 
basirenden Instrumente. Die bishei gebriiuchliche Form des Volta- 
meters') eeigt sich wenig bequem, ahgeseheri davon, dass beim Ab- 
leseri des Gasvolums im Eudiorneter der Druck ganz unberiicksichtigt 
blribl. Fiillt inan daher die Messriihre nicht vor einem jeden Veisuch 
ganz mit Wasser an, so fallen die Angaben bei ein und derselbrn 
Strorristlrke verschieden am, je nacli der Menge von Knallgas, welch(. 
das Eudiometer bereits enthdlt. 

J. W a l t e r  2, hat einen Apparat fur elelrtrolytische Analyse COIL- 

btriiirt, welcher urn vieles handlicher als der bisher gebriiiichlictie, 

l) Siehe C l s s s e n ,  Ilandbuch der I3lek~rolyse. 4. Autl. S. 40. 
2, Journ. f. prakt. Chemie 1885, 536 .  

tlrrlLlite d. D. ehem. Gesellsehnft. Jalirg X S I .  21 
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und auch frei von dem erwahnten Fehler ist. In der von W a l t e r  
vorgeschlagenen F o r m  1Psst sich der Apparat aber nicht verwenden, 
d a  die Strommessungen , welche meinen elektrolytischen Methoden zu 
Grunde liegen, auf Anwendung cines Voltameters mit Platinelektroden 
von 31 mm Liinge, 13 mm Breite und 20 mm Abstand von einander 
sich beziehen. Hr. Dr. N e u m a n n ,  Privatdocent an hiesiger Hoch- 
schule, hat nun den W a l t  er’schen Apparat entsprechend modificirt. 

Das in Figur 2 abgebildete Volta- 
meter1) bestebt aus einer in l/10 c c n  
getheilten, 40 ccm fassendenRShre A. 
Die Theilung beginut uater d e n  
Hahn a. Unterhalb der Graduirung 
erweitert die Rohre sich derartig, 
dass sie bequem die 31 nim langen 
und 13 mm breiten Platinelektroden, 
in dem erwahnten Abstande von ein- 
ander , aiifznnehmen vermag. Das 
dadurch entstehende cylindrische Ge- 
fiiss c verjiingt sich alsdann wieder, 
und steht durch einen Gummischlauch 
mit dem Niveaurohr B in Verbin- 
dung. Von den Platinelektrodeu 
fiihren durch die Wandung von c 
Platindrshte, deren Enden iisenfiir- 
mig umgebogen sind. Es ist zweck- 
massig, den Apparat in dem aus 
der Figur ersichtlichen Stativ zu be- 
festigen. Das Voltameter wird mit 
verdiinnter Schwefelsaure vom speci- 
fischem Gewicht 1.22 gefiillt, und 
durch Heben der Niveaur6hre B und 
Oeffnen des Hahnes a, die SLure 
bis zur Nullmarke gedrlngt. Der  

kleine Trichter b nimmt die event. iiber den Gashahn steigende SBure 
auf. Nachdem a geschlossen ist,  verbindet man die Elektroden mit 
den Elementen und entwickelt Knallgas, dessen Menge man nach Unter- 
brechung des Stromes und Einstellen in das  X v e a u  erflihrt. Ehe 
man das Niveau eiustellt, ist der Apparat schwach zu erschiittern 
und so lange zu warten, bis alle Gasblasen in der Messrohre auf- 
gestiegen sind. 

Fig. 2 .  

I) Zu heziehen clurch Corn. H e i n z ,  Templergraben, Aaohen. 
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111. 

S t a t i v  fur E l e k t r o l y s e .  

Zur Aufnahnie ron Anode und Katode dienten urspriinglich, nach 
einem Vorschlage von anderer Seite, zwei besondere Gestelle. Dieses 
habe ich zu einem einzigen Stativ vereinigt, welches mit einem zur Auf- 
loahme der Platinschale bestimmten Metallring, und einem zur Befestigung 
der positiven Elektrode bestimmten, isolirten Arm aus Glas versehen 
wurde l). Der Gebrauch dieses Stativs hat jedoch den Uebelstand, 
dass das Messingstativ, an welchem Ring und Glasarm befestigt sind, 
ron den Dampfen im Laboratorium stark angegriffen wird, was Con- 
tactunterbrechung wahrend der Elektrolyse zur Folge haben kann. 
Seit langerer Zeit hat sich das in Fig. 3 abgebildete Stativ sehr gut 
bewahrt. Ring und Arm sind an einer G l a s s t a n g e  G verstellbar 
befestigt, n wird rnit dem negativen , p mit dem positiven Pole ver- 
bunden. Die positive Elektrode selbst wird bei e befestigt. Will man 
statt einer Platinschale einen Platinconus zur Abscheidung eines Me- 
talls verwenden, so befestigt man an der Glasstange zwei Arme, wie 
dies aus Fig. 4 ersichtlich ist. Diese Anordnung ist besonders zweck- 

Fig. 3. Fig. 4. 

massig, wenn es sich darum handelt, aus saurem Liisungen Metalle 
auszuscheiden. Anstatt rnit Hiilfe zweier Heber das Auswaschen des 
Metalls ohne Unterbrechung des Stroms zu bewirkena), was zur Be- 
stimmung anderer Metalle , Eindampfen grosser Fliissigkeitsmengen 

l) Siehe das betr. Handbuch hber Elektrolyse, 2. Aufl. 
a) Classen ,  Handbuch der Elektrolyse, 2. Aufl. S. 47. 

24* 
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nach sich zieht, hebt nian das Gestell mit den Elektroden rasch aus 
der Fliissigkeit heraus, senkt dasselbe in ein geeignetes, theilweise 
mit Wasser gefulltes Glas und entfernt alsdann das Wasser an der 
negativen Elektrode durch Aufspritzen von Alkohol. 

IV. 
P o s i t i v e  E l e k t r o d e .  

Als Anode habe ich 5 .  Z. ein massig dickes Platinblech von 
4.5 cm Durchniesser, welches an eiiiem geniigend starken Platindraht 
leitend befestigt ist, vorgeschlagen ’). Bei Anwendung dieser Elektrode 
zur Zersetzung von Eisenliisungen zeigt es sich, dass, infolge Ver- 
einigung einer Anzahl Gasblsschen zu einer &isblase unterhalb der 
Anode und Platzen derselben am Rande der Schale. eine genugende 
Menge von I h u n g  verspritzt wird, um das die Schale bedeckende 
Uhrglas an den nicht befeuchteten Stellen nach und nach mit einer 
Eisenoxydschicht zu uberziehen. was geringen Verlust zur Folge hat. 
Dieser Uebelstand macht sich besonders geltend, wenn man in der 
Warme elektrolysirt oder wenn die Elektrolyse liingere Zeitdauer hat. 
wie beispielsweise bei der l’rennung von Eisen und Mangan. F u r  
solche Faille ist es zweckmassig, das Platinblech rnit Hulfe eines 
Korlibohrers zu durchlijchern, so dass die Gasblaschen direct aufwiirts 
gelangen. 

IT. 
B e s t i m m u n g  r o n  K u p f e r  b e i  G e g e n w a r t  v o n  A r s e n .  

In  den Laboratorien der Kupferhiitten wird heute fast ausschliess- 
lich die e l e k t r o l y t i s c h e  Bestimmung des Kupfers jeder anderen 
Methode vorgezogeri. Dieselbe bietet auch nicht die geringsten 
Schwierigkeiten und liefert vorzuglich genaue Resultate, wenn in den 
zu untersnchenden Hiittenproducten kein Arsen oder nur Spuren davon 
enthalten sind. Rei einer mehr als 0.2 pCt. betragenden Menge von 
Arsen findet man nach beendeter Elektrolyse das Kupfer mehr oder 
weniger dunkel gefiirbt, so dass die Wagung ein zu hohes Resultat 
ergiebt. Es ist nun von aiiderer Seite vorgeschlagen worden, die ge- 
trocknete Elektrode zur Verfliichtigung des Arsens kurze Zeit zu 
gliihen, das ruckstandige Kupferoxyd zu losen und die Elektrolyse zu 
wiederholen. Dieses Verfahren mag bei s e h r g e r  i n g e  n Mengen van 
Assen mit Erfolg anwendbar sein. Diesbezugliche Versuche, mit arsen- 
reicheren Kiesen u. 8. w., ausgefuhrt, zeigten zuniichst, dass bei griisse- 
rem Arsengehalt die Ausscheidung von Kupfer aus salpetersaurer 
Liisung iiberhaupt n i c h t  q u a n t i t a t i v  ist, dass es ferner in keinern 

’) Ebendaselbst S. 46. 
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Falle  gelingt, in erwahnter Art  grassere Mengen von Arsen durch 
Erhitzen zu verfliichtigen. Nach schwachem Gliihen der Elektrode 
resultirt stets ein in  Salpetersaure unloslicher Riickstand auf derselben. 
Die Elektrolyse der gewonnenen LKsung liefert auch kein bcfriedigendes 
Resultat. 

Bci Gegenwart von Arsen ist daher zur  Bestimmung des Kupfers 
ein Umweg bisher unvermeidlich gewesen l). Die Restimmung von 
Kupfer in arsenhaltigen Erzen u. dergl. bietet nun keinerlei Schwierig- 
keiteri mehr, wenn man dieselben zunachst rnit Brom behandelt; hier- 
durch lasst sich alles Arsen als Arsenbromiir verfluchtigen. Zur 
Priifiing der Richtigkeit hat  Hr. N i i r r  e n  b e r g  die foigenden Versuche 
ausgefiihrt. Metallisches Kupfer und metallisches Arsen, beide durch 
Elektrolyse erhalten, wurden in salzsaurem &om2) geliist, und j e  
nach der Menge von Arsen, 3- bis 4mal  auf Zusatz von Bromlosung 
im Wasserbade eingedampft. Urn die riickstandige Hromverbindung 
des Kupfers zu zersetzen, wurde mit Schwefelsaure erhitzt, nach dem 
Erkalten rnit Wasser verdunnt, die nBthige Menge Salpetersaure hin- 
zugefugt nnd elektrolysirt. 

Angewendet Gefunden 

Kupfer Arsen 
0.3937 g + 0.0340 g 
0.3433 - + 0.0105 - 
0.1211 - + 0.011.5 - 
0.3370 - + 0.0340 - 

Kupfer 

0.3435 >) 

0.1311 x 

0.3370 

0.393s g 

Die Fliissigkeiten der Versuche 1 und 4 wurden nach beerideter 
Elektrolyse besonders auf Arsen gepriift und ganz frei davon be- 
funden. 

h u s  g e s c h w e f e l t e n  Erzen laisst sich das S r s e n  durch wieder- 
holtes Erwarmen mit einigen Kubikcentimetern Br o m  in geniigender 
Menge entfernen, um das Kupfer frei von Arsen abscheiden zu kiinnen. 
I n  g e r o s t e t e n  Erzen dagegen gelingt die Entfernung mit reitrem 
Brom nicht, wohl durch mehrmaliges Eindampfen derselben mit 
einer Losung von Brom in Salzsaure. 

A r s e n h a l t i g e  A b b r a n d e  wurden zunachst in der oben ange- 
deuteten Art (Faliung des Kupfers mit SchwefelwasserstoE, siehe An- 
merkung 1, analysirt und folgende Resultate erhalten : 

') Die Fliissigkeit, welche das Arsen als Arsensbure enthalten niuss, mird 
mit Schwefelwasserstoff ohne Erwarmung gefallt, der Niederschlag rasch ab- 
filtrirt, ausgewaschen und rnit rauchender Salpetersaure oxydirt. Nach dem 
Verdiinncn mit Wasser elektrolysirt man wie gewohnlich mit einem Strom 
entsprechend 3 - 4 ccm ha l lgas  in der Minute. 

?) Gesattigte LBsung von Brom in Salzsaure. 



Angewendet 
6.5915 g 
6.6357 >) 

7.2496 

Gefunden 
4.35 pCt. Kupfer 
4.36 >) >> 

4.32 Z. >> 

Dieselben Abbrande wurden zweimal mit salzsaurem Brom irn 
Wasserbade eingedampft , das doppelte Gewicht an conc. Schwefel- 
saure hinzugefiigt, zuerst im Wasserbade, dann im Sandbade bis zum 
Auftreten von Schwefelsauredampfen erhitzt, nach dem Erkalten 30 ccm 
Salpetersaure (1.2 spec. Gewicht) und Wasser hinzugefiigt. Die fil- 
trirte Lijsung lieferte bci der Elektrolyse: 

Angewendet 
5.7375 g 
6.4712 >) 

5.7096 
4.5616 B 

Gefunden 

4.37 > )) 

4.33 ) 

4.33 2 

4.33 pct. k’npfer 

Zu Anfang der Elektrolyse scheidet sich liein Kupfer am, erst 
nachdem der grosste Theil des Eisenoxydsalzes zu Eisenoxydulsalz 
durch den Strom umgesetzt ist, beginnt die Kupferausscheidung. Bei 
bleireichen Producten ist es zweckmassig , die schwefelsaure Losung 
(wie oben erhalten) zunachst zu filtriren und dem Filtrate die nothige 
Menge von Salpetersaure hinzuzufiigen. 

T r e n n u n g  von K u p f e r  u n d  B l e i .  

Dass bei Gegenwart einer geniigenden Menge von Satpetersaurc, 
aus einer Kupfer iind Blei enthaltenden Liisung, ersteres als Metal1 
an der negativen, uud Blei als wasserhaltiges Superoxytl an der posi- 
tioen Elektrode ausgeschieden wird, ist bekannt I). Es fehlte indesseii 
noch an beziiglichen Erfahrungen, ob dieses Verhalten zur Trennung 
beider iUetalle unter allen Verhaltnissen angewendet werden kann, da  
zur Abscheidung griisserer Mengen von Bleisuperoxyd die Platinschale 
als p o s i t i v e  Elektrode und die relativ kleine Anode zur Kupfer- 
abscheidung dienen muss. Bislang wurde die Methode nur bei An- 
wesenheit geringer Kupfermengen als ausfuhrbar bezeichnet *). Hr. 
Dr. M e s s i n g e r  b a t  rtuf meine Veranlassung die Bedingungen fest- 
gestellt, welche einzuhalten sind, wenn es sich um Bestimmung 
grijsserer Meiigen von Kupfer und Blei nebeneinander handelt. A1s 
positive Elektrode diente die Platinschale von bekannter Dimension 39 

I) Siehe Classen: Haiidbucli der Elektrolyse. 2. Autl., S. 67 und 91. 
a) ibid. S. 91. 
3, ibid. S. 45. 



und als negative Elektrode ein Platinblech'(s. oben IV). In der circa 
120 ccm betragenden Liisung beider Metalle wurden 30 bis 40 ccm 
Salpetersdure vom spec. Gewicht 1.2 hinzugefiigt und elektrolysirt. 
Es erwies sich als zweckdienlich, die Elektrolyse mit einem Strome, 
entsprechend 0.1 ccm Knallgas in der Minute I) einzuleiten und den- 
selben auf circa 3 ccm Knallgas zu verstarken, sobald sich eine ziem- 
lich starke Schicht von Bleisuperoxyd auf der Platinschale abgeschie- 
den hat. Nach beendeter Ausfallung fiigt man zui- Bedeckung des 
Bleisuperoxyds, etwa 10 ccrn Wasser hinzu, und lasst den Strom noch 
etwa eine Stunde lang einwirken. Schliesslich wascht man zur Ent- 
fernung der Salpetersaure mit Wasser , ohne Unterbrechung des 
Stroms aus, entfernt das Wasser von Schale und Platinblech durch 
Alkohol und trocknet dns Superoxyd bei l l O o  bis zum constanten 
Gewicht. Das Bleisuperoxyd haftet sehr fest, wie ein Metalliiberzug, 
a n  der Platinschale, selbst wenn die Menge desselben weit mehr als 
0.2  g betragt. 

Die folgenden Versuche miigen die Anwendbarkeit des Verfahrens 
darthun. 

In Procenten ausgedruekt: 
Berechnet: Gefunden: 

XngeFendet : Gefunden: 
Blei- Kupfer- Cu 

nitrat sulfat 2) Pb Cu Pb Ctl 
0.2066 g 1.0352 g 0.1491 g 0.2620 g 62.51 25.39 62.50 25.30 
0.2.546 1.6354 0.1840 )> 0.4138 - - 62.5s 25.50 
0.2095 )> 1.3513 )) 0.1.515 >> 0.3425 - - 62.60 25.35 
0.2031 > 1.0572 0.1468 )> 0.2675 - - 62.59 25.30 

In Procenten ausgedrhckt: 
Berecbnct : Gefunden : 

A ngew endet : 
Blei- metall.  Pb02 cu Gefunden : 
nitrat K u p f e r  3)  Pb Cu PI> cu 

0.2709 g 0.2084 g 0.1955 g 0.2553 g 62.51 100 62.50 99.96 
0.1724 )) 0.2584 )> 0.1246 0.2584 3 

0.1313 )) 0.2584 0.1115 0.2583 )) - - 62.58 99.96 
0.1070 )> 0.2584 0.0773 0.2383 8 - - 62.51 99.96 
0.1475 B 0.2584 0.1066 ) 0.2582 - - 62.59 99.92 

- 62.68 100 - 

A a c h e n ,  im December 1587. 

') Zur Ausfithrung dienteu Meidinqer'sche Elemente. 
2, Das durch Gmsetzung entstandene Bleisulfat wurde vor der Elektrolyse 

durch Ermarmen der mit Salpetersaure versetzten Flhssipkeit in Losun.- eebracht. 
3, In Kupfernitrat enthalten : Gehalt dorch Elektrolpse ermittelt. 


