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zum geringen Theil Chlorate und Bromate sich bilden, wihrend Jodide
gich ohne Schwierigkeit vollstindig in Jodate iiberfiibren lassen; eine
Bildung von Perchloraten bezw. Perjodaten war aber in keinem Falle
nachzuweisen.

Diese Beobachtung steht in auffallendem Gegensatz zu den Wir-
kungen, welche die Natur hervorzubringen im Stande ist. In den
Salpeterlagern Chile’s finden sich neben Chloraten nicht unbetrichtliche
Meongen von Perchloraten, deren Bildung auf die Thitigkeit von Or-
ganismen zuriickzofiihren ist; diese sind also im Stunde, die Chloride
in ihre hdchste Oxydationsstufe iiberzufiihren. wihrend es uns durch
starke chemische Mittel, durch das hesonders in saurer Lésung durch
Ozonentwickelung so heftiz oxydirend wirkende Persulfat nur gelaug,
selbst bei Gegenwart iberschissiger Silbersalze, Chlorate, Bromate
bezw. Jodate zu erzeugen, ohue auch nur eine Spur von Perchloraten
oder Perjodaten zu erhalten.

Heidelberg, Laboratorium von Prof. M. Dittrich.

116. M. Dittrich und H. Bollenbach: Ueber eine neue
Methode der Analyse von Perchloraten.
(Eingegangen am 2. Januar 1903.)

Fiir dic Analyse von Perchloraten bezw. ihre Bestimmung in dem
fir landwirthschaftliche und manche technische Zwecke wichtigen
Salpeter sind eine ganze Reihe zam Theil etwas nmstindlicher Me-
thoden vorgeschlagen worden, welche alle darauf hinausgehen, das
Perchlorat zu Chlorid zu reduciren. Erst kiirzlich ist von H.Lemaitre?)
zur Bestimmung des Natriumperchlorates im Handelssalpeter empfohlen
worden, den Salpeter mit trocknem Natriumsulfit zu scbmelzen.
Versucht man diese Reaction auf reines Perchlorat anzuwenden, so
treten leicht Explosionen ein, welche die ganze Masse aus dem Tiegel
herausschlendern. Weit ruliger und doch intensiv genug verliuft die
Reaction, wenn man Kalium- oder Natrium-Nitrit als Reductions-
mittel anwendet. Die duselbst stattfindende Umsetzung erfolgt nach
der Gleichung:

KClOy + 4KNO; = KCI + 4 KNO;.

Zu diesem Zweck giebt man in einen grésseren Platin- oder auch
Nickel-Tiegel erst eine Schicht gepulverten, reineh, chlorfreien Natrium-
mitrits und auf dessen Mitte die abgewogene, zu untersuchende Substanz,

) Mon. scient. (4] 1%, I, 253 -254. Chem. Centralblatt 1904, 1, 1427,
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indem man sorgfiltigst vermeidet, etwas davon an die Tiegelwandungen
zu bringen, da sonst leicht durch kleine Explosionen Verluste ent-
stehen konnen. Zum Schluss iiberschichtet man alles mit weiterem
Nitrit — im ganzen verwendet man etwa 6 g Kaliumpitrit — und
erwirmt den Tiegel anfangs gelinde. Wenn alles geschmolzen ist,
erhdlt man die Masse bei mdoglichst niederer Temperatur etwa eine
halbe Stunde im Fluss und laugt nach dem Erkalten die Schmelze
mit warmem Wasser aus. Zur Loésung figt man Silbernitrat, siuert
mit Sulpetersdiure gut an und verjagt die reichlich entweichende sal-
petrige Siure durch Erwiirmen auf dem Wasserbade. Das ungeldst
bleibende Chlorsilber wird in der iiblichen Weise bestimmt.

Analyse von Kaiiumperchlorat, KCl!O,. Chlorgehalt: 25.57 pCt.

0.8924 g Bbst.: 0.4070 g AgCl, 0.1006 g Cl = 25.64 pCt. Cl. — 0.4436 g
Sist.: 0.4574 g AgCl, 0.1151 g €l = 25.49 pCt.

In gleicher Weise lisst sich auch das im Salpeter enthaltene Per-
chlorat bestimmen, indem man ein oder mehrere Gramm Salpeter mit
etwa der sechsfachen Menge Nitrit eben schmilzt. Zwuar kann auch
durch directes Erhitzen des Salpeters das darin enthaltene Perchlorat
in Chlorid ibergefiihit werden, allein dazn ist eine wesentlich hGhere
Temperatur als bei dem angegebenen Verfahren ndthig, und es dirfte
auch leicht eine Verflichtigung des gebildeten Alkalichlorides moglich
sein und die Perchloratbestimmuug unsicher machen; deshalb sind
Zusiitze von Braunstein u. dergl. empfohlen worden, welche die Zer-
setzung des Perchlorates erleichtern sollen.

Diese Reactionen beruben alle auf der gleichen wie
die oben beschriebene: Duarch das starke Erhitzen von Salpeter
bildet sich unter Sanerstoffabgabe Nitrit, und Letzteres kann erst aut
dis Perchlorat in der angegebenen Weise reducirend einwirken.

Heidelberg, Uaboratorium von Prof. M. Dittrich.

117. S. Gabriel: Zur Geschichte des Amino-acetons.
{Aus dem I. Berliner Universititslaboratorium.]
(Eingegangen am 8. ['cbruar 1905.)

Bei dem Studium der Einwirkung von Aminoaceton aut Benz-
uldebhyd hat Th. Alexander) nar die von mir und G. Pinkus?
gemachten Angaben iiber die Darstellung des Aminoacetonchlorhydrats
berticksichtigt und {ibersehen, dass ich selbst dies Salz inzwischen
villig rein erbalten und analysirt habe?). —

) Monatsh. fir Chem. 25, 1074 (Chem. Centralbl. 1904, I, 1659).
2) Diese Berichte 26, 2198 [1893].
3) 8. Gabriel und J. Colman, dicse Berichte 35, 3305 [1902].





