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Analytische Chemie. 

Neues Verfahren zur B e s t i m m u n g  des im Wrasser gel t is ten 
Sauerstoffes ,  von G. L i n o s s i e r  (BUZZ. 8oc. chim. [3] 5 ,  63 - GG).  
Der  geliiste Sauerstoff wird durch Eisenoxydultartrat in  alkalischer 
LSsung absorbirt, welches man tropfenweise zu dem mit Phenosafra- 
nin gefarbten Wasser zutreten llsst. Sobald der geliiste Sauerstoff 
verschwunden ist, bewirkt ein uberschiissiger Tropfen der EisenlBsung 
Entfarbung. Beziiglich der eigenthiimlichen Anordnung des Apparates 
und der  Ausfiihrung des Verfahrens muss auf das Original verwiesen 
werdcn. Schertel 

E r g a n z e n d e  Bemerkung EU einem V e r f a h r e n  des Naohweises  
freien Chlors  und v o n  Chlor iden  in Gegenwart v o n  B r o m i d e n  
und Jodiden, von G. D e n i g h s  (BUZZ. SOC. chim. [3]  8 ,  66 - 63). 
Znrn Nachweis des Chlors nach dem in diesen Berichten XXIII, Ref. 
776 beschriebenen Verfahren eignet sich besonders eine Liisung von 
40 g Phenol und 5 g Aniliii in 1 L Wasser. Einige Cubikcentimeter 
dieses Reagens, nalie bis zum Sieden erhitst, geben mit ganz geringen 
Mengen einer stark alkalischen Hypochloritlosung - wie sie sich an 
einem unteii mit einem Knopfe versehenen und mit einer 30-40 pro- 
centigen alkalischen I m g e  befeuchteten Glasstabe bildet , wenn der- 
selbe in eine chlorhaltige AtmosphIre getaucht wird - unverzGglich 
eine schijne blaue FIrbung. 8thertei 

Pyrrol, ein Reagens fIir Aldehyde. Lepidin, C ~ O H ~ N ,  ejn 
Reagens fiir Holmtof f  und eine Reihe von atherischen Oelen, 
von A n t  o n  I h 1 (Cheni. Ztg. XIV, 157 1). Each den Erfahrungen des 
Verfassers ist von allen bekannten Ligninreagentien eine alkoholische 
PyrrollSsung a m  empfindlichsten und selbst dein Phloroglucin vorzu- 
ziehen. Bei Gegenwart von Salzsaure bewirkt diese Pyrrolliisung 
beirn gelinden Erwarmen mit allen Aldehyden eine Rothfarbung. I n  
ahnlicher Weise, jedoch weniger empfindlicb, reagirt Lepidin. 

Freood. 

Ueber einen neuen Apparat zur Methoxylbestimmung , von 
Leo E h m a n n  (Chem. Ztg. XIV, 1767). Die Bestimmung erfolgt naeh 
dern bekannten, von Z e i s e l  angegebenen Verfahren. Wegen der 
Einzelheiten des Apparates muss auf das  Original verwiesen werden, 
welchem ein Holzschriitt beigefiigt ist. Preond 

Mi t the i lungen  aus d e m  ohemisohen Laboratorium der Berg- 
akademie  z u  Claus tha l  von W. H a m p e  (CAem. Ztg. XIV, 1777--l780). 
1. A r s e n g e h a l t  e i n e s  S t a n g e n p h o s p h o r s .  In einem Stangen- 
phosphor, welcher zur Beruitung von phosphoriger Saure gedient hatte, 
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wurde ein Gehalt von 0.53 pCt. Arsen nachgewiesen. 2. V e r u n -  
r e i n i g u n g  d e r  F l u s s s i i u r e  d u r c h  A u f b e w a h r e n  i n  H a r t g u m m i -  
gef i l ssen .  Chemisch reine Flusesaure nimmt in  13eriihrung mit Hart- 
gummi organische Bestandtheile auf. Vor der Verwendung zur Eisen- 
oxydiilbestimmung in  Silicaten muss solche verunreinigte Saure mit 
Permanganat bis zur schwachen Rothung versetzt werden, weil sonst 
die Titration des Oxyduls zu lioch ausfallt. 3. D a r s t e l l u n g  r o n  
a r s e n  f r e i e m  S c h w e f e l w a s s  e rs  toff. Die  Entwicklung wird mit 
Hilfe von reinem krystallisirten Schwefelnatrium und verdiinnter 
Schwefelsiiure vorgenoinmen und das G a s  mit Wasser oder Sod:tlijsung 
gewtischen. 4. E r i t f e r n u n g  v o n  S a l z s a u r e  aus  C h l o r g a s  fur 
a n a l y t i s c h e  Z w e c k e .  Das  Chlorgas wird mit einer concentrirten 
Liisiing von Kaliumpermanganat gewaschen , bevor es die Trocken- 
apparate paasirt. 5. A n a l y s e  e i n e s  A l u m i n i u m s .  Es wiirden 
43 pCt. Aluminium, 3 pCt. Silicium, fast 2 pCt. Eisen und 0.9 pCt. 
Kohlenstoff gefunden. Kopfer, Calcium, Blei und Antimon fand sich 
nur in  kleiner Menge. 6. O x y d a t i o n  \-on F e i n g o l d  d u r c h  
e 1 e k t r  o l  y t i s c  h a b g e s c  h i  e d e n  e n  S a u e r  s t o ff. Wenn man einen 
elektrischen Strorn durch oerdiinnte Schwefelsaare leitet , bei Anwen- 
dung einer Anode von Feingold, so scheidet sich in  geringer Menge 
ein hraunes Pul re r  ab ,  welches nach dem Trocknen beim Erhitzen 
explodirt und ein wasserhaltiges Oxyd des Goldes vorstellt. 7. M e -  
t h o d e n  z u r  B e s t i m m u n g  von S c h w e f e l  i n  H a n d e l s -  w i e  W e r k -  
b l e i e n .  Das Blei wurde entweder im Chlorstrsm verbrannt, und die 
in  der Vorlage angesammelte Schwefelsaure mit Chlorbaryum gefallt, 
oder die Oxydation wurde durch Eintragen des Bleies in geschmolzenen 
Salpeter bewirkt. 8. E i n e  e i g e n t h i i m l i c h e  E r s c h e i n u n g  b e i m  
V e r s i e d e n  von Z i n k v i t r i o l l a u g e .  Es wurde die Abscheidung von 
Halbschwefelkupfer beobachtet, dessen Auftreten durch die Einavirktrng 
roil in der Lauge vorhandenem Zinkthiosulfat auf Eupfersulfat sich 
erklaren lasst. 9. E i n e  s p o n t a n e  E x p l o s i o n  v o n  ( s o g e n a n n t e r n )  
S i l b e r s u p e r o x y d .  Um die Ursache der Explosion von Silbersuper- 
oxyd und womijglich die Constitution des letzteren zu ermitteln, wurde 
ein Quantum desselben bereitet, indem man eine zwanzigprocentige 
Losung von Silbernitrat mittelst einer R u n s  en’schen Tauchbatterie 
von 8 Elementen der Elektrolyse unterwarf. Als negativer Pol diente 
ein breiter, als positiver ein schmaler Platinspatel. An letzterem 
schieden sich bald nadelfiirmig an einander gereihte OctaBder von 
Silbersuperoxyd ab. Mit Wasser fein verrieben, entwickelt das Pra- 
parat BlBschen von Sauerstoff. Die  abfiltrirte und im Exsiccator ge- 
trocknete Substanz ergab bei der Analyse Zahlen, aus denen sich 
schliessen lasst, dass das Prilparat neben Silbersuperoxyd, A g o ,  halb- 
salpetersaures Silber, (Ag2 O)2 N2 0 5 ,  enthielt. Die Entwicklung von 
Sauerstoff, welche das Praparat, wie erwiihnt, beim Verreiben mit 
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Wnsser zeigt, will Verftlsser durch die Annahme erkllren, dass sicb 
bei der Elektrolyse auch gewisse Mrngen son nnliislichen~ vierrcl- 
saipetersatlren Silbersuperoxyd bilden. Letzteres wiirde sich dann 
folgeridermassen zersetzen : (Ag O)i Na 0 5  = (Aga 0 ) 2  Nz Oa + 2 0. 
Eiue solche Entwicklung von Sauerstoff hat jedenfalls die tinfangs 
erwiihnte Explosion eines gleich nach der Darstellung in cin Rohr 
eingeschmolzenen Praparates verursacht. Freund. 

Einige Punkte in der Bestimmung von ~iesels%ure in Sili- 
caten durch Schmelzen  rnit Alka l icarbonat ,  von J a m e s  P. G i l -  
b e r t  (AnaZyst. 1890, Bd. XV, 176-179, 187-179). Freutid 

U e b e r  die Best immung des Nicotins bei G e g e n w a r t  von 
Ammoniak,  von A. P e z z o l a t a  (Guzz. chim. XX, 780-798). Ver- 
fasser schlagt Tor, die verschiedenen Mange1 der bisherigen Methoden 
der Nicotinbestimmung durch Einfihrung einer neuen Methode zu be- 
seitigen. Dieselbe beruht darauf, dass Nicotin, in 96 procentigem Al- 
kobo1 gelt;st, auf Lakmus oder Alizarin ohne Einwirkung ist; da 
ferner i r i  so starkem Alkohol Ammoniumsulfat vollkommen unliislich 
ist, SO kann man mit Hiilfe van alkoholischem Kali, welcbes Nicotin 
vollstandig austreibt, nur die von Nicotin gebundene Menge Schwefel- 
saure ond daraus die vorhandene Menge Nicotin leicht ermitteln; 
Man verf5hrt zur Bestimmung folgendermassen: durch Behandlung 
rnit Magnesia und darnit verbundene Destillation mit Wasserdarnpf 
sclieidet man aus dem EU untersuchenden Taback das Ammoniak und 
Nicotin ab und f h g t  die iibergehenden Basen in '/lo normaler Schwe- 
felGure auf. Den Ueherschuss von letzterer sattigt man, nachdem die 
Fliissigkeit anf 50 - 100 ccm ahgedarnpft ist, genau mit Zehntelnor- 
malalkali, bestimmt so die Gesarnrntmenge von Ammoniak und Nicotin 
und dampft zur Trockne ein. Den Riickstand nimmt man rnit 60 ccin 
98 - 99 procentigem Rlkohol auf ,  welcher nur das Nicotinsulfut l i i s t .  
M a n  titrirt n n n  unter Anwendung von Lakmus die entstandene Li ismg 
uuter lebhaftem Umriihren entweder mit alkoholischem oder mit wiiss- 
rigem Alkali. Im ersten Falle fugt man naoh Zusatz von 30 ccm 
Zehiiteliiormalliisung 20 ccm $3 - 99 procentigen Alkohol hinzii und 
wiederholt diesen Zusatz nach jedem weiteren Verbrauch von 10 ccm 
Zehritelnornialalkali; irn letzteren giebt man jene Menge fiir jeden 
verbrauchteii halben Cubikcentirneter Normalalkali hinzu. Da Amnio- 
niuuisulht sich beiin Eindumpfen zum Theil dissociirt, wird die im 
Ahdampfriickutand nach obigeni Verfahren ermittelte Schwefelsaure- 
merige etwas zu hoch ausfallen, mithin auch die daraus gefundene 
hleoge des Nicotins. Uni diesen Pehler zu vermeiden, bringt man 
eine, tlus dem Ergebniss einer Versuchsreihe gefolgerte Correction 
an: Die Menge des beim Eindampfen unter den oben genannten Be- 
dingungen sich dissociirenden Ammoniurnsulfats betragt namlich 1.3 pc t .  
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des iiberhaupt dacon vorhandenen Salzes. Will man diese Correction 
rernieiden, so kann man auch SO verfahren, dass mail nach Ermitte- 
1ui:g der Gesanimtmenge des Ammoniaks und Nicotins etwa soriel 
Nnrmalschwefelsaure hinzugiebt, als zur Ueberfuhrung der neutralen 
Sulfate in stture Sulfate niithig ist, dann eindampftf die nachtraglich 
zugesetzte Saure mit Normalalkali neutralisirt und nun mit soriel 
etarkem Alkohol lost, dass nian schliesslich eine Lijsung in  96 bis 
97 procentigem Spiritus erhiilt. Die zahlreichen, mit bekannten Mengen 
1-011 Ammoniak und Nicotin nach diesem Verfahren ausgefiihrten Be- 
legbestimmuiigen geben befriedigende Resultate, da das Maximum der 
Febler, -C 0.8 pCt. des vorhandencn Nicotics, nnr selten erreicht wird. 

Foerster. 

Berickit uber Patente 
von 

U l r i o h  Saohse .  

Ber l in ,  den 29. Jaouar lS91. 

Dergbau. F. H. P o e t s c h  in M a g d e b u r g .  N e u e r u n g  a n  
dem d u r c h  P a t e n t  25015 g e s c h i j t z t e n  G e f r i e r v e r f a h r e n  b e -  
h u f s  B e r s t e l l u n g  von S t r e c k e n  u n d  T u n n e l s  i n  s c h w i m m e n -  
d e m  G e b i r g e .  (D. I?. 53654 vom 31. M&rz 1889.) Das unter No. 
25015 l) patentirte Gefrierverfnhren wird iii der Weise ausgefuhrt, dass 
kalte Luft bis an die gegen das  Tunnelinnere abgeschlossenen Arbeits- 
stiisse gefuhrt und die durch die Arbeitsstiisse wieder erwarmte Luft 
abgesaugt wird, um dieselben zum Gefrieren zu bringen und das  
gefahrlose Heraushauen des Gebirges vor Ort  sowie einen definitiven 
Ausbau des Tunnels zu gestatlen. 

Netalle. Fr. B u r g e r  in H a m b u r g .  V e r f a h r e n  z u r  Ver-  
h i i t o n g  von  P o r e n b i l d u n g  i m  G o l d e .  (D. P. 53401 vom 8. No- 
vember 1889, I<\. 31). Urn zu rerhindern, dass beim Giessen des 
geechmolzenen Goldes sich Poren bilden, sol1 '12 g des folgenden Ge- 
misehes zii 100 g geschmoleenem Golde zugefiigt werden. Diese Mi- 
schung wird hergestellt, indem man I00 g chemisch reines Zink rnit 
2 g reinem Blei und 2 g reinem Wachs zusa~nu~enschn~ilzt  und die 
Masse in entsprechende Formen giesst. 

1) Diese Berichte XXII, 3, 750. 




