
30. Band.  ] 
1. Dezember  1915.] R e f e r a I e. - -  Allgem. analyi. Methoden u. Apparate. 433 

Allgemeine analytische )Iethoden und Apparate. 

R. I~anto und W. :Nikolitseh: Z u r  R o h f a s e r b e s t i m m u n g  n a c h  d e m  
, , W e e n d e r - V e r f a h r e n " .  (Zeitschr. analyt. Chem. 1915, 54~ 73--76.)  - - U r n  die 
Yerstopfung der Filterporen und schlechtes Filtrieren zu vermeiden, ftillen die Verff. 
die sauere Aufschlugfliissigkeit in eine Fitterhiilse, wie sic zum Extrahieren im 
S o x h l e t - A p p a r a t  gebraucht wird, lassen ablaufen, ftillen die Hfilse wieder durch 
Einstellen in Wasser, wobei das einstr6mende Wasser die Teilchen aus den Filter- 
porch wieder zuriicktreibt, und wiederholen diese Operation solange, bis Lackmuspapier 
nicht mehr veriindert wird. I-Iierauf wird in ein Wasserglas abgespritzt, mit Lauge 
gekocht und in gleicher Weise wie vorhin bis zur neutralen Reaktion ausgewaschen. 
SchlieSlich wird dann in einer Platinsehale getroeknet und gewogen. Dureh l~ber- 
s~ittigen der saueren LSsung mit Lauge bis zu 1I/4Olo, um die erste Filtration zu 
vermeiden, wurden zu hohe Werte erhalten, da in der Siiure 15sliche Substanzen yon 
(ler Lauge teilweise wieder ausgef~llt werden. J. Groflfeld. 

l I a n n s  St ieg ler :  U b e r  e i n e  n e u e  M e t h o d e  det" R o h f a s e r b e s t i m -  
m u n g .  (Journ. Landw. 1913, 6I  7 399--426.)  - -  Auf Grund eingehender Versuehe 
empfiehlt Verf. nachstehendes Verfahren. Es werden zur Rohfaserbestimmung fill" 
Materialien bis zu einem mittleren Rohfasergehalt 3 g Substanz, fiir solche von 
hSherem bezw. sehr hohem 2 bezw. 1,5 g Substanz zur Anwendung gebracht. Die 
genau abgewogene, bis zur Mehlfeinheit gemahlene Substanz wird quantitativ in ein 
300 ecru fassendes S o x h 1 e t-  Fl~isehchen gegeben, wie solche fiir die Milchsterilisation 
in Gebraueh sind. Vorher werden 20 ccm destittiertes Wasser in das Fl~ischchen 
gebracht. Ist die Substanz darin fein verteilt, so werden 60 ccm konc. Satzs~iure yore 
spez. Gewieht 1,19 zugegeben, gut durchgeschfittelt und 10 M[nuten stehen gelassen. 
Hierauf wird mit siedend heil~em Wasser auf 200 ccm aufgeffillt, das Fl~sehchen in 
das kochende Wasser des Inversionstopfes gebracht und darin eine Stunde lang er- 
hitzt unter besti~ndigem Durehsaugen eines langsamen Luftstromes. l~ach genau ein- 
stfindigem Erhitzen mit Salzs~ure wird das S oxh  1 e t- Fliisehchen aus dem Inversions- 
~opfe herausgenommen und nach dem Absetzenlassen des ungetSsten Riickstandes die 
dartiber stehende salzsaure Flfissigkeit mit folgender Vorrichtung m5glichst vollsffindig 
abgesaugt. In das kurze Ende ether GlasrShre yon etwa 30 cm Li~nge und etwa 
7 mm liehter Weite, die in einer Entfernung yon etwa 2 cm yon einem Ende mi$ dem 
GebI£se etwas verengert worden ist, schiebt man eine Flocke gerotlter Glaswolle sehr 
locker hinein, so dab ein kurzes Stiiekehen derselben, etwa 1/2--1 cm, aus der Glas- 
~'Shre herausragt. Diese fiihrt man dann nahe his an die Oberfl~iehe des abgesetzten 
festen Riiekstandes heran, aber so, daft die herausragende Glaswolle damit nicht in 
:Beriihrung kommt; dann klemmt man das FiltrierrShrchen mit einem Korkstfick am 
Halse des Fli~sehehens fest und verbindet es mit der Saugflasche dutch einen Sehlauch 
mit Klemmschraube. Das Absaugen der sahsauren Fliissigkeit geschieht nun in der 
Weise, da_~ man zuerst die Klemmschraube sehliel~t, dann dutch geringes 0ffnen des 
:Hahnes der Wasserluftpumpe langsam saugen lal~t und hierauf die Klemmscbraube 
so lange aufdreht, bis sich die klare salzsaure LSsung in einem dfinnen Strahl in die 
Saugfiasche ergief~t. Ist die Flfissigkeit mSgtichst vollstiindig abgesaugt, so 15st man 
die Verbindung zwischen FiltrierrShrchen und Saugflasehe, stS~t mit einem dfinnen 
Glasstabe die Glaswolle aus dem RShrchen in das Soxhletfi~.schchen und spiilt das 
GlasrShrchen innen und aul~en mit heiSem Wasser ab, um daran haftende feste Be- 
standteile des Riickstandes davon zu entfernen. Man neutralisiert jetzt die l~este der 
noch im Fliischchen verbleibenden salzsauren Fliissigkeit mit Lauge, gibt 50 cem 
5 t%-iger Kalitauge hinzu, fiillt mit siedend heiSem Wasser auf 200 ccm und erhitzt 
wiederum unter langsamem Durchleiten yon Luft genau 1/~ Stunde im kochenden 
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Wasserbade. Die heine, alkalische LSsung wird dann sofort durch einen Porzellan- 
Gooeh t iege l  yon etwa 4,5 cm HShe und 4 cm oberem Durchmesser filtriert, auf 
dessen Boden sich ein ausgeglfihtes Asbestpapier-Scheibchen und dariiber eine nicht 
zu diinne, loekere Schicht yon ausgegliihtem, gewaschenem Asbest befindet. Auf diese 
Filtrierschicht yon etwa 1/2 cm HShe wird alsdann die Rohfaser saint der Glaswolle 
gegeben, mit etwa 500 ccm hei~em Wasser ausgewaschen, mit Alkohol nachgewaschen 
und schlie~lich mit Ather etwa 1/.a Stunde stehen gelassen. Yiierauf wird der Xther 
vollst~indig abgesaugt, der Gooch t i ege l  in ein Trockenglaschen eingesetzt und 
2 Stunden lang bei 100--1050 getrocknet. Das Trockenglaschen mit Gooch t i ege l  
wird nach dem Trocknen und darauf folgendem Erkalten gewogen. Zur Veraschung 
der Rohfaser wird der G o och tiegel in einen hessischen Chamottetiegel yon etwa 7 cm 
HShe und etwa 5 cm oberer lichter Weite eingesetzt und dieser auf einem Dreifuf~ 
mii blasendem Tec lubrenner  zuerst unbedeckt und zuletzt bedeckt erhitzt. Der 
Dreifu~ besteht aus einem unten etwas konisehen Zylinder aus Eisenblech yon etwa 
10 cm HShe, 8 cm oberer und 6,5 cm unterer lichter Weite, er ist innen mit Asbest 
ausgekleidet und raht auf drei Ffi~en. Naeh dem Erkalten wird der Gooeht iege l  
mit dem Trockenglitschen wieder gewogen. Die Differenz gibt die ~schenfreie Roh- 
laser. Verf. kommt zu dem Schlutg, dal~ seine Methode nicht nur einen vollwertigen 
Ersatz ffir die Weender -Methode ,  sondern fiir alle bis ietzt existierenden Rohfaser- 
bezw. Cellulosebestimmungsmethoden bietet, denn sie besitzt folgende Vorteile: 1. Sie 
ist bequem, obne besondere Sehwierigkeit und in verhgltnlsmgl3ig kurzer Zeit aus- 
fiihrbar. 2. S i e  liefert Werte, die mit den korrigierten Weender-Rohfaserwerten 
sowie mit den T o l l e n s ' s c h e n  Cellulosewerten ziemlich gut iibereinstimmen. 3. Sie 
ergibt fast pentosanfre[e und demnach auch ziemlich tigninfreie Rohfaser. 4. Sie hat 
ferner ~ast stickstofffreie und naeh dem Auswaschen mit ~xther fettfreie Rohfaser 
zur Folge. P. W. ~'eumann. 

Venka t a  Rao und B. Tol lens :  U b e r  d i e  B e s t i m m u n g  t ier  C e l l u l o s e  
m i t t e l s  S a l p e t e r s a u r e .  (Journ. Landw. 1913, 61~ 237--244).  - -  Verff. haben 
eine Reihe yon pflanzlichen Materialien auf die daraus nach verschiedenen anderen 
Methoden und naeh der Salpetersaure-Methode zu erhaltende Cellulose untersucht. 
Die Methoden waren: 1. Die Methode von C r o ~  und B e v a n  (Journ. chem. Soe. 
1889, 55~ 199; Chem. :News 1888, 58, 215), welche auf der Einwirkung yon Chlor- 
gas beruht und welche von den Autoren besonders ffir Faserstoffe, wie Jute, und fiir 
Holzprodukte bestimmt ist. 2. Die yon den Verff. vereinfachte Methode von D mo- 
c h o w s k i  und T o l l e n s  (Journ. Landw. 1910), d. h. die H e n n e b e r g ' s c h e  Rohfaser- 
Methode mit darauffo]gender Salpetersiiure-Behandlung. 3. Die yon J.  K S n i g  ein- 
geffihrte Methode der Futtermittel:Analyse mittels Glycerin und Schwefelsgure. Die 
Mcthode nach C r o ~  und B e v a n  wurde auf die Weise ausgeffihrt, dal~ die Substanzen 
zuerst mit sehwacher l°/o-iger ~atronlauge ausgekocht, dann in abgesaugtem aber 
noch feuchtem Zustande der Einwirkung yon Chlorgas 45 Minuten lang ausgesetzt 
wurden, dann wurde mit einer 2°/o schwefelsaures :Natrium und 0,2°/o Natron ent- 
haltenden Fliissigkeit gekocht und schliei31ich nach Bedarf mit einer LSsung yon 0,1 °/o 
iibermangansaurem K alium gebleicht. Die Methode yon D m o ch o w s k i u n d  To 11 e n s 
haben Verff. vereinfacht, indem sie das Erhltzen mlt den versehiedcneu erforderlichen 
Flfissigkeiten stets in einer und derselben W a t t e n  be rg ' s chen  Sehale mit blauem, 
das -Volumen yon 200 cem bezeiehnenden Rande ausfiihrten. Die Fliiss]gkeiten wurden 
mittels eines umgekehrten eingetauehten, mit Le inen  oder gehartctem Filtrierpapier 
bedeckten Trlehters, dessen grolile Offnung mit einer angeschmolzenen, rein dureh- 
15cherten Platte bedeckt war~ abgesaugt; zuletzt wurden die mit Salpeters~ure usw. 
behandelten Cellulosen in einem gewogenen Porzellan-Gooch-Tiegel gesammelt, ge- 
trocknet, gewogen, verascht, wieder gewogen und die Differenz als Cellulose angegeben. 
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Wenn man die naeh den 3 Methoden aus den versehiedenen Materialien erhaltenen 
Cellulose-Werte vergleicht, so findet man, dag mit einer Ausnahme die Methode yon 
Crol~ und B e v a n  die grSt~ten Zahlen geliefert hat. Die Multiplikation der nach 
D m o e h o w s k i  und T o l l e n s  erhaltenen Zahlen mit 1,1 genfigt nicht immer, um 
die Zahlen der Methode yon C r o g  und B e v a n  zu liefern, aber andererselts liefert 
diese Multiplikation bei den fast reinen Cellulosen erheblieh gr5gere Zahlen als die 
CroB und B e v a n ' s c h e  Methode. Verff. haben die Faktoren, welche anzuwenden 
wi~ren, urn die naeh D m o c h o w s k i  und T o l I e n s  erhaltenen Cetlulose-Werte auf 
die nach CroB und B e v / t n  erhaltenen zu bringen, in einer Tabelle ffir die ver- 
sehiedensten 2~/[aterialien aufgefiihrt. P. IV..Neumann. 

D. Schenk und lf .  B u r m e i s t e r  : l J b e r  A l d e h y d - F a r b e n r e a k t i o n e n .  Be i -  
t r a g  z u m N a e h w e i s  yon  k f i n s t l i e h e m I n v e r t z u c k e r  u n d  b e s o n d e r s v o n  
C a r a m e l .  (Chem.-Ztg. 1915, 39~ 465--466.)  - -  Verff. haben die Farbenreaktionen 
yon Furfurol, Benzaldehyd und Formaldehyd n~fit verschiedenen Phenolen bei Gegen- 
wart von Schwefelsfiure studiert. Mit Formatdehyd trat immer sofortige charakte- 
ristisehe Abscheidung des Farbstoffes ein. Bei Furfurol und Benzaldehyd war der 
Farbton um so dunkler, je mehrwertiger die einwirkenden Phenole waren. Die Re- 
aktionen yon Phenol-Sehwefelsiiure und Guajacol-Schwefelsiiure insbesondere mit Fur- 
furol waren viel seh~irfer als die bekannte F i e h e ' s c h e  Reaktion. In einem reinen 
Honige, der naeh F i e h e  und L i t t e r s e h e i d  negativ re~gierte, wurden mit Phenol- 
SehwefelsS~ure und noeh deutlicher mit Guajacol-Schwefels/iure Furfurolverbindungen 
in geringen Spuren unverkennbar nachgewiesen. Fiir den Naehweis yon Caramel 
verdienen die Phenol- und Guajacol-Schwefelsiiure-Reaktion ebenfalls den Vorzug, da 
sie wegen ihrer Sehfirfe ein direktes Aussehiitteln der Substanz erlauben, ohne vor- 
herige Konzentration, wodurch leicht Caramelisierung verursacht wird. Doeh mug 
vorhandener Alkohot vorher heseitigt werden. Zur Ausf/ihrung der Reaktionen ver- 
setzt man den miSgllchst trocknen Verdunstungsrfickstand der iitherischen Auszfige 
auf Porzellanschalen mit etwa 10 Tropfen einer 5 °/o-igen fitherischen Phenol- bezw. 
2 °/0-igen Guajacoll5sung und fibergiel~t den frelwilligen Verdunstungsriickstand nfit 
3 ccm kone. Sehwefelshure: Gelbffirbung bezw. Rotfiirbung zeigen die Anwesenheit 
yon Furfuro]verbindungen (Caramel) an. J. Grofl/etd. 

K. Spiro:  N i n e  n e u e  R e a k t i o n  a u f W a s s e r s t o f f s u p e r o x y d .  (Zeitschr. 
analyt. Chem~ 1915, 54~ 34:5--347.) - -  Versetzt man eine verdfinnte Phenoll5sung 
mit einigen Tropfen einer verdfinnten 1/10 N.-WasserstoffsuperoxydlSsung und gibt 
dazu etwas frisch bereitete 1/I0o N.-EisenvitriollSsung, so tritt eine intensive griine 
Fiirbung ein. Versetzt man dann weiter diese LSsung mit verdfinntem Alkali (Am- 
moniak, Anrmoniumcarbonat oder Natriumcarbonat), so schl~igt die grfine Farbe so- 
fort in rotviolett urn. Beim Ans/iuern erhfilt man wieder die griine Farbung, beim 
Alkalischmachen die violette und so fort. An Stelle der Phenoll5sung kann man 
aueh beliebige andere Monohydroxylderivate des Benzols anwenden, z. B.: Kresol, 
p-Oxybenzoesfure, Tyrosin, Pikrinsfiure usw. Die Reaktion ist sehr empfindlich, man 
erh~lt die Grfinfiirbung noch mit I ccm einer 1/loo0 N.-WasserstoffsuperoxydlSsung, 
d. h. mit 0,000017 g. Das Ferrosalz wird dutch Wasserstoffsuperoxyd zu Ferrisalz 
oxydiert, was man daran erkennt, dab zunfichst voriibergehend mit dem Phenol eine 
blauviolette Fiirbung entsteht, dann aber wird gleichzeitig das Phenol in der Ortho- 
stellung zur Hydroxylgruppe oxydiert und das entstandene Brenzkatechin gibt dann 
mit dem entstandenen Ferrichlorid die bekannte smarsgdgrfine F~rbung, die auf Zu- 
satz yon Alkali in violett umseh]iigt. Die Reaktion wird durch die Anwesenheit aller 
solchen Stoffe verhindert, welehe die Nisen-Ionen zum Verschwinden bringen, d. h. 
mit dem Ferrosalz komplexe Salze bilden, z. B. Seignettesalz oder Cyanide. 

1~. W. .Neumann.  
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Arnaldo Rusconi :  O b e r  das  S a p o n i n  in B r a u s e w i i s s e r n  u n d  f iber  
n e u e r e  V e r f a h r e n  f i i r  d e s s e n  N a c h ~ e i s .  (Arch. d. Farmacol. sperim. 1912, 
13, 1 - -14;  Chem. Zentralbl. 1912, ][, 1508.) - -  Die chemischen Methoden zur Be- 
stinlmung' des Saponins in Brausewassern sind unsicher, soda~ der Nachweis am besten 
biologisch geffihrt wird. Die blologischen Verfahren griinden sich auf das I-I~imolyse- 
vermSgen des Saponins, sie kSnnen mit dem saponinverdfichtigen Getri~nke direkt 
ausgeffihrt werden, wobei jedoch darauf zu achten ist, dal~ die Reaktion nahezu neutral 
ist und Alkohol und Gerbs~ure nicht vorhanden sind. Andernfalls ist das Saponin 
vorher zu isolieren. C. Grimme. 

R. Lauffmann:  B e s t i m m u n g  von  A m e i s e n s ~ i u r e  n e b e n  E s s i g s i i u r e .  
(Chem.-Ztg. 1915, 89~ 575.) - -  Das Verfahren yon P. I - t e e r m a n n  (Chem.-Ztg. 
1915, 89~ 124) zur Bestimmung der Ameisens~ure, darauf beruhend, dal~ die Ameisen- 
siiure die Essigs~mre aus ihren Salzen verdr~ngt und letztere dutch Eindampfen ent- 
fernt wird, erglbt ffir :Essigs~ure etwas zu niedrige Werte, da die Ameisensi~ure die 
Essigs~iure nicht voltst~ndig verdriingt; doch sind die Abweichungen, besonders wenn 
mall, um zu hohe Trockenriickst~nde zu vermeiden, konzentrierte S~iure]Ssungen vor 
der Untersuchung in passender Weise verdfinnt, so gering, dat/i das Verfahren eine ffir 
praktische Zwecke vielfach ausreichende anniihernde Bestimmung der beiden S~iuren 
nebeneinander ermSglicht, wobei die ]eiehte Ausfiihrbarkeit sehr zu statten kommt. 

J. Groflfeld. 

A. Stein:  G e s e t z m ~ l ~ i g k e i t e n  bei  t ier  W a s s e r d a m p f d e s t i l l a t i o n  
o r g a n i s e h e r  Si~uren.  (Journ. prakt. Chem. 1913, 887 83--89.) - -  Die 
Destillation verdfinnter, w~isseriger LSsungen yon Stoffen, die mit Wasserd~mpfen 
flfiehtig sind, erfolgt bei Konstanz yon Druck, Temperatur und Volumen im Destillier- 

1 a 
kolben mit einer Rege]m~l~igkeit, fiir die die Gleichung c = -  l o g - - - - a b g e l e i t e t  

V a - - x  

wird. Die Destiilationskonstante wurde durch den Versueh ffir eine Reihe organischer 
Siiuren bei einem Volumen im Destillationskolben yon 150 ccm bestimmt. Am Bei- 
spiel der :Essigsi~ure zeigt sich, dal~ die organischen Siiuren in Gegenwart von Schwefel- 
s~iure schneller fiberdestillieren und dat~ ferner nicht die Konzentration, wehl aber die 
Flfissigkeitsmenge im Destillierkolben yon Einflul~ auf die Destillationsgeschwindigkeit 
der S£ure ist, indem dieselbe mit steigendem ¥olumen im Destillierkolben sich ver- 
mindert. W. Sutfl, offi 

L. Zaleski :  U b e r  d ie  t i t r i m e t r i s c h e  B e s t i m m u n g  y o n  k l e i n e n  
K a l i m  o n gen.  (Landw. Versuchsst. 19t4, 83~ 221--255.) - -  Bei der Kalibestimmung 
nach dem Kobaltverfahren in der yon D r u s h e l  (Amer. Journ. of Science 24, 433; 
Ref. Zeitschr. analyk Chem. 1909~ 48~ 53) vorgeschlagenen Arbeitsweise der direkten 
Titration des Niederschlages ohne vorherige Abscheidung des Kobalts geht das drei- 
wertige Kobalt in die zweiwertige Form fiber. Das wurde yon M i t s c h e r l i c h  (Landw. 
Versuchsst. 1912, 76~ 139) zun~ichst nieht beriicksichtigt, sein Umrechnungsfaktor 
war aus diesem Grunde zu niedrig angenommen. Die unmittelbare Behandlung des 
lqiederschtages mit Permanganat kann nicht als Vervollkommnung des Verfahrens an- 
gesehen werden, da sie auf Kosten seiner Sieherheit geschieht. Deshalb ist die Per- 
manganatlSsung mit der L6sung des dutch Kochen mit :Natronlauge zersetzten ~qieder- 
sehlages zu tltrieren. Verbesserungsversuche des Verf.'s ffihrten zu dem Vorschlag, 
das Kali aus essigsaurer LSsung mittels der foIgenden D e  K on in ek'schen LSsung 
zu fMlen: 25 g krystallisiertes Kobaltonitrat werden in 1/~ 1 Wasser aufgelSst:, das 
12,5 ccm Salpeters~ure vom spez. Gew. 1,2 enthi~lt; diese LSsung giel~t man unter 
Umriihren in ein gleiehes Volumen einer 30°/0-igen ~atriumnitritlSsung. Gegeniiber 
dem Verfahren yon M i t s c h e r l i e h  gestattet das neue Verfahren, auf einfacherem 
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und sichererem Wege zu wenigstens ebenso guten Ergebnissen zu gelangen. Dabei 
ist folgendes zu beriicksichtigen: 1. Die Fiillung geschieht mit betriichtlichem Uber- 
sehut3 an Reagens (auf ]e 1 mg K~O 0 , 5 - - t  ccm); 2. die Reagensmenge wird Iang- 
sam (tropfenweise oder in diinnem Strahl) unter Umriihren zugesetzt; 3. die Filtration 
erfolgt naeh 12- -24  Stunden; 4. der Kalifaktor wird glelchzeitig mit den Bestimmungen 
und unter den gleichen Bedingungen ermittelt. W. Sutthoff. 

]I .  ~ i scher :  ] J b e r  d ie  t i t r i m e t r i s c h e  B e s t i m m u n g  yon  k l e i n e n  
K a l i m e n g e n .  (Landw. Versuchsst. 1914, 85~ 139--145.) - -  Zur Erwiderung auf 
die kritisehen Bemerkungen yon Z a l e s k i  (vergl. vorst. Ref.) heb~ Verf. insbesondere 
hervor, dal~ die quantitative Ausf~llung des Kaliums als Kobaltinitrit nach dem Ver- 
fahren yon M it  s c h e r li c h yon Anfang an als ein empirisches Verfahren ausgearbeitet 
wurde. Auf Einzelheiten des Verfahrens wird eingegangen. Das yon Z a l e s k i  vor- 
geschlagene Verfahren, welches scheinbar noch bequemer zu handhaben ist, mu~ seine 
Brauchbarkeit bei varlierenden Konzentrationen und Beimengungen anderer Salze erst 
erweisen. /qach allen bisherigen Untersuehungen ist das Verfahren M i t s e h e r 1 i c h '  s 
geeignet, kleine Kalimengen innerhalb geringer Fehlergrenzen quantitativ zur Be- 
stimmung zu bringen. W. Sutthoff. 

P. A r t m a n n :  D i e  B e s t i m m u n g  d e s  Z i n k s  a l s  Z i n k a m m o n i u m -  
p h o s p h a t  u n d  i h r e  A n w e n d u n g  bei  T r e n n u n g e n .  (Zeitschr. analyt. Chem. 
1915, 547 89--102.) - -  Die L5sliehkeit des Zinkammoniumphosphates in reinem 
Wasser yon Zimmertemperatur betrhgt 0,00053 g Zink in 100 ecru. Reine Zink- 
lSsungen werden am beaten aus neutraler LSsung durch Ammoniumphosphat in der 
Hitze gefiillt; der Niederschlag l ~ t  sich rasch un4 genau jodometrisch bestimmen. 
Die Trennung des Zinks yon Kupfer durch Ammoniumphosphat in Gegenwart von 
Ammoniumtartrat gesehieht am bes~en durch doppelte FiiUung, nur bei kleiaen Mengen, 
etwa 0,1--0,2 Teilen Kupfer auf 1 Tell Z[nk, gen/ig~ die einmalige F/illuag. ~ber  
eine Methode zur iodometrisehen Bestimmung kleiner Kupfermengen, darauf beruhend, 
dal~ die ammoniakalische Kup[erlSsung mit Essigsiiure stark anges~uert, etwa 15 Mi- 
nuten auf 50--600 erw/~rmt und mit einem sehr gro~en Jodkaliumfiberschu~ ohne 
Anwendung yon St£rke mit I/lo ~.-ThiosulfatlSsung titriert, weiteres Jodkalium zugesetzt, 
abermals 10 Minuteu erw~rmt und zu Ende titriert wird, wird Verf. noch ausffihrlieher 
berlehten, ebenso fiber die Brauchbarkeit der Methode zur Trennung des Zinks yon 
ancleren Metallen, wie yon Nickel und Queeksilber, und fiber analoge Bestimmungen 
bei Cadmium und Mangan. J. Groflfeld. 

Ju l ius  B e k k :  B e s t i m m u n g  v o n  C h l o r ,  B r o m  u n d  J o d  n e b e n e i n -  
a n d e r . '  (Chem.-Ztg. 1915, 89~ 405--406.)  - -  Ftir die Bestimmung der drei Halo- 
gene nebeneinander empfiehlt sieh folgende Modifikation des in Frankreich vielfach 
gebrSuchlichen Verfahrens yon B a u b i g  n y : Die ttalogene werden mit fibersehfissiger 
Silbernitratl5sung gef~llt, dutch Asbest oder Glaswolle ~iltriert und das Gemenge der 
Silberhalogenverbindungen naeh Trocknen und Wii, gen der Einwirkung einer LSsung 
yon 2 g Kaliumbichromat in 30 ccm Schwefelsii.ure (auf 0,3--0,4 g Silberhalogenid) 
zwei Stunden lang bei 95 o ausgesetzt. Alles Jod wird auf diese Weise in nicht 
fliiehtige Jods/~ure verwandelt, alles Chlor und Brom in Freiheit gesetzt. Man kann 
die Dauer der Operation auf i/2 Stunde abkfirzen, wenn man die Italogenide iln friseh 
gef~llten Zustande der Chroms/iurebehandlung aussetzt, dann ist aber die Bestimmung 
tier Gesamthalogene in einer besonderen Probe erforderlich. Sehliefitich leitet man 
einen Luftstrom durch die LSsung, verdfinnt auf 3 0 0 - 4 0 0  cem und ffdlt mit kon- 
zentrierter ~atriumsulfitlSsung unter Vermeidung eines grS/~leren ~berschusses unter 
stfindigem Umriihren das Jod Ms Jodsilber, das dann mit verdiinnter Salpeters~ure 
ausgewaschen, getrocknet und gewogen wird. Hieraus berechnet sieh der Gehalt an 
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Jod. Das Filtrat enthiilt alles an Chlor und Brom gebunden gewesene Silber; es 
wird durch Jodkalium in Jodsilber iibergeffihrt, fittriert und gewogen. Aus den er- 
mittelten drei Werten l~i~t sich dann der Gehalt an Chlor, Brom und Jod leicht be- 
reehnen. J. Grofi[eld. 

A r t h u r  Meyer ;  B e s t i m m u n g  y o n  C h l o r i d  u n d  B r o m i d  n e b e n e i n -  
an der .  (Chem. Ztg. 1915, 39, 708.) - -  Ffir viele praktische Zweeke dtirfte nach- 
stehende bequeme Arbeitsweise ausreichende Ergebnisse ]iefern. Sie ist aueh anwend- 
bar, wenn statt Chlor oder Brom Jod vorhanden ist. Sie besteht in einer Kombi- 
nation der gravimetrischen Bestimmung als Halogensilber mit einer Titration, wobei 
man jedesmal sine gleiche Menge Substanz anwendet. Berechnet man niimlich aus 
der Titration die entsprechende Menge Silber und zieht diesen Wert yon dem des 
gewogenen ttalogensilbers ab, so erh~lt man das absolute Gewicht der Halogene. Aus 
diesem und der iiquivalenten Silbermenge lttl~t sich dann das Verh~ltnis der ttalo- 
gene ]eicht berechnen. Die W~tgung des Halogensilbers geschieht zweckmfit~ig ira 
Gooeh-T[egel .  Die Titration kann nach V o l h a r d  oder M o h r  (bei Anwendung 
des Indikators Kaliumchromat ist u. a. zu berficksicht!gen, da~ der Umsch]ag erst 
bei einem ~berschul] yon 0,1 ccm 1/lo Iq'.-Ag~O 3 eintritt) ausgeffihrt werden. Die 
Berechnung gestaltet sich folgendermal~en: Die aus tier Titration berechnete Silber- 
menge se] a. Das dutch Subtraktion des Wertes a yon dem Gewieht des Halogen- 
silbers erhaltene Gewieht der tIalogene sei b. Der Faktor, mit dem man eine Ge- 
wiehtsmenge Brom multiplizieren mull, um die ~iquivalente Menge Silber zu erhalten, 
ist 1,3498, tier entsprechende Faktor ffir Chlor ~--3,0423. Nennt man nun die in 
tier angewandten Substanzmenge enthaltene Brommenge x, so sind b ~ x g Chlor 
vorhanden und man finder x aus der Gleichung 

3,0423 b - -  a 
1,3498x -1- (b ~ x). 3,0423 ~ a; x - -  

1,6925 
P. W..Neumann. 

H. Se rge r :  D i e  n e p h e l o m e t r i s c h e  B e s t i m m u n g  g e r i n g e r  M e n g e n  
P h o s p h o r s ~ u r e .  (Chem. Ztg. 1915, 39, 613.) - -  Anl~tl~lich einer Abwasserunter- 
suchung machte sich das Bediirfnis einer schnellen Phosphatbestimmung, die die Be- 
stimmung sehr geringer Mengen P~O 5 zulii~t, ftihlbar. ~ach verschiedenen Vorver- 
suchen erwies sich die empfindliche Molybd~nreaktion als geeignet zur Ausgestaltung 
in eine quantitative Methode. Sie ist den kolorimetrisehen Verfahren gleichzustellen, 
beruht aber nicht auf dem Verglelch von Fiirbungen, sondern yon opalisierenden 
Trtibungen. Fiir derartige Meihoden ist yon T. W. R i c h a r d s  der :Name Nephelo- 
mettle vorgesch]agen worden. In vereinfachter Weise ist der a]]gemeine Gang nephe- 
lometrischer Bestimmungen so, dab in einem schlanken Versuchsglase eine dutch den 
zu bestimmenden Bestandteil hervorgerufene opalisierende Triibung erzeugt wird, die 
mit einer anderen, in einem zweiten gleichgro~en Glase dutch Zuflie~enlassen einer 
~ormallSsung erzeugten, vergtichen wird. Wichtig ist es, die zu analysierende Flfissig- 
keit soweit zu verdfinnen, da~ keine sich sehnell abse~zende F~llung, sondern ledig- 
]ich eine noch durchsichtige, d. h. opalisierende Triibung hervorgerufen wird. Dem- 
gema$ unterscheidet man bier wie bei der Colorimetrie Ansatz und Vergleich. Der 
Ansatz ffir die Phosphorsiturebestimmung besteht aus 25 ccm MolybdfinlSsung, 20 cem 
konc. Salpetersiiure und 5 ccm der vorbereiteten salpetersauren PhosphatlSsung~ der 
Vergleich aus 25 ccm MolybdanlSsung und 20 ccm konc. Salpetersi~ure. Ansatz und 
Vergleich werden gleichzeitig in einem Wasserbade auf 70 ° C erwiirmt. I m  Ansatz 
ist naeh dem Erhitzen die opalisierende Triibung eingetreten. In die VergleichslSsung l i~t  
man nun sofort aus einer Bfirette 1/50o 2q.-Phosphorsiiure schnell~ abet vorsicht]g unter 
leichtem Rfihren einlaufen, bis, gegen dunklen Untergrund betrachtet, gleiche Triibung 
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feststellbar ist. 1 ccm 1/50o N.-PhosphorsKure entsprieht dann 0,0000372 P~O~. Die 
salpetersaure PllosphattSsung wird so vorbereitet, dab man, je nach der zu erwartenden 
Phosphatmenge, 100--300 ccm Wasser zur Trockne verdampft, den •iiekstand mit 
2,5 ccm Salpetersi~ure aufnimmt, dutch ein kleines Filter filtriert und das Filter mit 
2,5 ccm Salpeters~iure wfischt. Die ~Iolybdi~nlSsung ist folgendermagen herzustellen: 
750 ccm reine kone. Salpeters~iure werden mit der gleichen Menge Wasser verdiinnt 
und in der Fliissigkeit 600 g Ammoniumsulfat gelSst. Zu dieser LSsung gibt man 
eine hei$ bereitete LSsung yon 225 g Ammoniummolybdat unter Umschwenken; das 
Ganze wird auf 3000 ecru aufgeffillt. P.W. .Neu ,  mann. 

P. Jannasch  und R. Leis te :  ~ b e r  die  q u a n t i t a t i v e  V e r f l i i c h t i g u n g  
u n d  T r e n n u n g  der  P h o s p h o r s K u r e  yon  d e n  M e t a l l e n  d e r  K u p f e r -  
g r u p p e ,  sowie  d e r j e n i g e n  y o n  A 1 u m i n i u m ,  y o n  Z i n n  u n d  d e n  A1- 
k a I i e n .  (Journ. prakt. Chem. 1913, 88~ i29--167.)  - -  Die Verflfichtigung der 
Phosphorsiiure im Tetrachlorkohlenstoffstrom ist oine endotherme Reaktion und be- 
darf zu ihrem quantitativen Verlaufe in vielen FKllen je nach der ~atur  der Base 
des Phosphats recht hoher Temperatur, die dann die pyrogene Aufspaltung des Auf- 
schtie~ungsmittels unter Bildung elementaren Chlors bewirkt. Letzteres verzSgert den 
Verlauf der Reaktion, weshalb zur Anwendung intermittierender StrSme yon Te~ra- 
chlorkohlenstoff und KohlensKure iibergegangen wurde. Die yon J a n n a s c h  und 
J i l k e  (Journ. prakt. Chem. 1909, 80~ 115) zur kontinuierlichen Behandlung im 
Tetrachlorkohlenstoffstrom verwendete Apparatur erfuhr eine zweckentsprechende Ver- 
~inderung. Durch die bisl~erigen Versuche ist der Weg ffir die quantitative Ver- 
fliiehtigung der Phosphorsiiure aus ihren Verbindungen vorgezeichnet. Allgemein ist 
der Zusehlag yon Quarzpulver zum Phosphat zweckm~(~ig, teils unerlgt~lich. Wegen 
der Fliichtigkeit der Chloride nehmen Aluminium- und Zinnphosphat eine besondere 
Stellung ein, indem sie zur glatten Trennung eines Zusatzes yon Kaliumchlorid be- 
dfirfen. Die Verflfichtigung der PhosphorsKure nach diesem Verfahren setzt ffir ihren 
quantitativen ¥erlauf die Anwendung vSltig wasserfreier Substanz voraus. Die 
Trocknung gesehieht zweckm~i$ig im Apparat dutch Erwarmen im Kohlensi~urestrom 
vor dem Aufschlul~. IV. Sutthoff. 

P. J a n n a s c h u n d R .  Leis te :  Die  q u a n t i t a t i v e  A n a l y s e  v o n  M i n e r a l -  
p h o s p h a t e n  und  A s c h e n  n a c h  de r  T e t r a c h l o r k o h l e n s t o f f m e t h o d e .  
(Journ. prakt. Chem. 1913, 88~ 273--292.) - -  Die Anwendung der Tetrachlorkohlen- 
stoffmethode (vergl. vorst. Ref.) auf die Untersuehung yon Mineralphosphaten - -  
Triphylin, Vivianit, Pyromorphit, Ftuorapatit - -  erweist die groge Vereinfachung des 
Untersuchungsganges und ergibt andererseits erst die vSllige Sicherstellung der Ge- 
nauigkeit der Ergebnisse. Weitere Versuche sollen gewisse dem ~7"erfahren noch an- 
haftende Anfangsschwierigkeiten beseitigen. W. Suttho[i% 

Georg Incze :  E i n e  n e u e  W~tgebi i re t te .  (Zeitschr. analyt. Chem. 1915, 
54:~ 406--408.) - -  Die Genauigkeit der Volumbiirette reicht ffir technische Bestim- 
mungen vollkommen aus, fiir wissenschaftliche Arbeiten ist sie jedoch mit M~ingeln 
behaftet. Die Volumbfirette mu~ naehgeeicht werden, helm Ablesen mull die Tem- 
peratur beriieksichtigt werden, und sie wird des parallaktischen Fehlers und des Um- 
standes wegen, dab zwei Tropfen schon 0,1 ecru ausmachen hie als Pr~izisionsinstru- 
ment gelten kSnnen. Diese ~achteile fallen bei der Benutzung einer W~gebfirette 
fort. Der durch umstehende Figur veranschaulichte Apparat besteht aus einem 
Gef~it~ yon etwa 100 ccm ]:nhalt, welches mit einem yon unten nach oben gebogenen 
diinnen Ausgul~rohr (1) versehen ist. Der Apparat wird mit der Ma~flfissigkeit dutch 
den Tubus des Stopfens (2)gefiillt. Der Gtasstopfen ist gut eingeschtiffen und trfigt 
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A. Weitzel : Die 

ehemisehen Unte r su  
s c h e i d u n g s p r o d u k t e  
1913, 43, 304--312.} 

eine Bohrung zur Regelung der Luftzuffhrung und damit der TropfengrSl~e. Die 
schiefe Richtung des Tubus (2) und die riickw~irtige Stellung der Bohrung (3) dienen 

zur Sicherung des alleinigen Ausflusses der Fliissigkeit bei 
Z. der Neigung durch Rohr (1). Durch Neigung des Apparates 

kann man die Titerfliissigkeit tropfenweise zu der zu titrie- 
renden Flfissigkeit hinzuffigen. Das Ende (4) des Tropf- 
rohres ist mit einer Schicht Bienenwachs fiberzogen, um eine 
genaue Tropfenbildung zu erreichen. Das Gef~il~ wird vet 
und nach der Titrierung gewogen. Um sich ein Bild yon 
der Menge der verbrauchten Mal~fliissigkeit machen zu kSnnen, 
ist an der Bfirette eine Einteilung angebracht, weiche nut 
anniihernde Werte anzeigt. Das Gewicht des Apparates be- 
triigt bei 100 ccm Inhalt etwa 40 g. Bei dem Arbeiten mit 
einer Wi~gebiirette braueht man natfirlich die NormallSsungen 
nicht auf ein ~ormalliter, sondern auf ein Kilogramm Fliissig- 
keit einzustellen. Die zu untersuchenden Flfissigkeiten werden 
gleichfalls gewogen. P. W. ~Teumann. 

bei S t o f f w e c h s e t v e r s u c h e n  am M:enschen und Tier  zur  
ehung der v e r a b f o l g t e n  N a h r u n g s m i t t e l  nnd der Aus- 
a n g e w e n d e t e n  Verfahren.  (Arb. a. d. Kais. Gesundheitsamt 

O. Nolte: I~ber die S t icks~of fbes~immung nach Kjeldahl.  (Zei~schr. anal. 
Chem. 1915, 54, 259--262.) 

Raysky: Schnel le  Gewinnung  yon k r a f t i g e n  Praz ip i t inen .  (Zeitsehr. Hyg. 
u. Infektionskl-. 1914, 77, 35--44.) 

C. Laske: Uber die V e r w e n d u n g  spez i f i s che r  Sera in der a r i a ] y i i s c h e n  
und d i a g n o s t i s c h e n  Praxis .  (Apoth.-Ztg. t914, 29, 804, 826--827 u. 834--835.) 

G. Freriehs u. E. ]~Iannheim: Nef~ler's Reagens.  (Apoth.-Ztg. 1914, 29, 972--974.) 
Dr. Niegemann u. Dr. Kayser G. m. b. H,: 0he r  die H e r s t e l l u n g  der Wijs'- 

schen JodlSsung.  (Chem.-Ztg. 1915, 39, 491--492. 
D. Sehenk u. It. Burmeister: Uber den Nachweis  yon Zimtsfiure. (Pharm. 

Zig. 1915, 60, 215--216.) 
P. Szeber~nyi:Die Bes t immung  yon Alkohol  in :~ther. (Zeitschr. anal. Chem. 

1915, 54, 409--.411.) 
A. Bolland u. E. Nobel: Uber die A n w e n d b a r k e i t  des N inhydr ins  in der 

Mafianalyse.  (Chem.-Z~g. 19t5~ 39, 727.) 
A. Cobenzl: Eine e in fache  M a h t v o r r i c h i u n g  ftir das Labora to r ium.  (Chem.- 

Ztg. 1915, 39, 708.) 

)Iehle und Backwaren.  

Goldbeck:  B e i t r a g  z u r B e ' u r t e i l u n g d e s W e i z e n s  u n d  s e i n e r  M a h l -  
p r o d u k t e  als  R o h s t o f f  f t i r  die S t i i r k e i n d u s t r i e .  (Chem. Ztg. 1915, 89~ 
689.) - -  Die veto Verf. seit zwei Jahren bei der Untersuehung der Mehle ange- 
wandte Methode fui~t auf der Erkenntnis der Tatsache, dai~ die versehiedenen Mehle 
nicht nur einen verschiedenen Klebergehalt haben, sondern dab auch die chemisehe Zu- 
sammensetzung und damit das physikalische Verhalten der im Mehle enthaltenen Ei- 
weil~stoffe sowohl einerseits auf die mSgliche Kleberausbeute, als auch andererseits 
auf die bei der Fabrikafion abfallende Schlammst~rke yon erheblichem ]~influl~ ist. 
Die neue Methode gestattet aber nicht nur die Gewinnung des Klebers under natfir- 
lichen Verhiiltnissen, iihnlich den im Betrieb vorliegeaden, sondern sie erlaubt auch 
eine gleichzeitige viel leichtere Bestimmung des praktisch interessierenden Kleiegehaltes, 


