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K. D i e t e r i c h  1) hat yon fanf Sorten Gutti die Verseifungszahle~ 
auf kaltem Wege~) bestimmt, die dabei erhaltenen Zahlen finden sieh 
in  nachstehender Tabelle. 

Gutti naturale . . 
Gutti pulvis. 
Gutti naturale . 

desgleichen 
Gutti electum . 

Harzzah] Verseifungszahl 

109,20--110,60 
110,60--112,00 
105,00--107,80 

110,60 
114,80--116,20 

127,40--131,60 
124,60--133,00 
121,80--12~:,60 

128,80 
137,20--138,60 

V. Atom- und Aequivalentgewichte der Elemente. 
¥011 

It. Bayerlein. 

Das Atomgewi¢ht des Kobalts. Analog der Atomgewiehtsbestim- 
mung des ~ickels 3) hat T h e o d o r e  W i l l i a m  R i c h a r d s  in Gemein- 
schaft mit G r e g o r y  P a u l  B a x t e r  ~) eine ~eubestimmung des 
Atomgewiehts des Kobalts ausgSahrt. 

Das zu den Untersuchungen dienende Kobaltbromid wurde dureh 
Ueberleiten yon Bromdampf aber erhitztes schwammfSrmiges Kobalt- 
metall dargesteltt, und das gebildete Bromid in dem gleichen Apparat, 
wetcher zur Sublimation des ~Nickelbromids diente, in einem Gasgemisch 
yon Bromdampf, Bromwasserstoffs~ure und Stiekstoff sublimirt. 

Der Ausschluss yon Sauerstoff und Feuchtigkeit war hierbei nieht 
so absolut nothwendig, da die hellgranen, wasserfreien Kobaltbr0mid- 
krystalle viel schwerer zersetzt werden als das ~Niekelbromid, obwoM 
das Kobaltsalz viel hygroskopiseher und in Wasser leichter lOslich ist, 
als alas Nickelsalz. Das zur Aufnahme des sublimirten Koba]tbromids 
dienende Porzellanrohr hatte sich nach den anfKnglichen Sublimationen 

i) tIelfenberger Anna]en 1896, S. 72. 
2) ¥crgl. diese Zeitschrift 87, ~:61. 
a) ¥ergl. diese Zeitschrift 87, 726. 
~) Proceedings of the American Academy of Arts and Sciences 83, 115; 

won den Yerfassern cingesandt. 
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mit einer gl~nzenden Kobaltglasur tiberzogen, wodureh das Sublima~;. 
vor der Verunreinigung durch Zersetzungsproducte des Porzellans ge- 

schtitzt wurde, ausserdem wurde far die Bestimmungen stets n u r d e r  
innere Theil des Sublimats verwandt. Mit Ausnahme des far den erstea 
Versuch angewandten Kobaltbromides 15ste sieh das Priiparat stets voll- 
kommen klar in kaltem Wasser. 

Das specifische Gewicht des Kobaltbromids wurde, bei 25 o C. ia 

Petroleum bestimmt, zu 4,909 gefunden. 

R e i n d a r s t e l l u n g  des K o b a l t b r o m i d s .  

Zwei Proben des zur Darstellung yon Kobaltbromid dienendea 
Metalles warden auf ganz yon einander versehiedenen Wegen gereinigt~ 
eine dritte Probe wurde dutch Combination dieser beiden Reinigungs- 
verfahren erbalten. 

1. Ungef~hr 300 g k~ufliehes Kobaltchlorid warden in 1/Wassel  * 
gelSsL aus der LSsung wurde~ ohne vorheriges Ans~iuern~ ein Theil des 
Kobalts durch Sehwefelwasserstoff gef~llt, der 5!iederschlag wurde nac5 
l~ngerem Stehen abfiltrirt und, da er sich als kupferhaltig erwies, aus 
dem Filtrat nocbma]s ein Tbeil des Kobalts mit Sehwefelwasserstoff 

abgeschieden. Das Filtrat dieses Niederscblages, weleher vollkommen 
frei yon Kupfer war, wurde mit viel Salzs~ure and hierauf mit Ammoniak 
his zur stark ~lkalisehen Reaction versetzt und nun alas Kobalt dureh 
Einleiten yon Schwefelwasserstoff ~vollkommen gef~llt.: Der ~Tiedersehlag 
wurde wiederholt mit Wasser gewaschen und hierauf mit kalter ver- 
dtinnter Salzsaure digerirt. ~Nach dem Auswasehen durch Deeantatior~ 
mit Wasser wurde das Schwefelkobalt in KSnigswasser gelSst, die 
LSsung wurde verdtinnt, filtrirt und durch Eindampfen yore Siiuretiber- 
schuss befreit. Naeh dem Aufnehmen des Rilckstandes mit vielWasser 
wurde die Fltissigkeit mit Natronlauge in geringem Ueberscbuss versetzt, 

stark essigsauer gemaeht und nun das Kobalt mit salpetrigsaurem Kali 
gef~tllt. Da die dureh dieses Verfahren beabsichtigte Tremmng des~ 

Kobalts yore ~icke] bekanntlich nur bei Abwesenheit yon Ka]k voll- 
kommen gelingt, warden alle zur Trennung verwandten Reagentien 
besonders auf Kalk geprtift. 

Das Kaliumkobaltnitrit wurde naeh mehrmaligem Decantiren wieder 
in Salzsiiure gelOst and die F~tllung mit Kaliumnitrit wiederholt. Der 
erhaltene ~Niederschlag wurde hierauf wieder in Salzs~ure gelSst und 
aus der LSsung das Kobalt abermals durch Sehwefelwasserstoff als 
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Sulfid gef~llt. Aus diesem wurde dureh AuflSsen in Salpeters~ure und 
wiederholtes EiY/dampfen der LSsung chlorfreies Kobaltnitrat dargestellt 
und das Nitrat zur Entfernung yon Alkalien in ammoniakaliseher 
L6sung der Elektrolyse unterworfen. 

Da die elektrolytische Abscheidung des Kobalts aus der Nitrat- 
15sung aber nicht den erwarteten Erfolg hatte, wurde die Elektrolyse 
in der ammoniakalischea L~sung des Sulfats vorgenommen, aus welcher 
das Meta~tl in Form eines ziemlieh gl~nzenden Ueberzuges in einer 
Platinschale durch einen fiber 1 Amp. starken Strom abgesehieden 

wurde. 

Naeh dem Waschen mit Wasser wurde das Kobalt in Salpeters~ure 
~gelSst, der S~ure~iberschuss wurde durch Abdampfen entfernt und 
Ammoniak in geringem Ueberschuss zugeffigt. Der erhaltene gr~ne 
:Niederschlag wurde, naeh mehrmaliger Decantation mit Was~er, filtrirL 
getroeknet, yore Filter getrennt und durch Erhitzen fiber einer Spiritu~o 
lampe in schwarzes Kobaltoxyd Yerwandelt. Dieses wurde, wie beim 
Nickel angegeben, durch G10hen im Ammoniakgasstrom zu schwamm- 
fSrmigem Metall reducirt und wie beschrieben in das Bromid fiber- 
gef~hrt. 

Das so erhaltene Pr~parat lieferte das Material far die in den 
Tabellen mit I bezeichneten Bestimmungen. 

2. Die zweite Methode der Darstellung Yon reinem Kobaltbromid 
gr~ndete sich auf die F~llung des Kobalts als Purpureokobaltchlorid. 
Durch die Mischung einer LSsung Yon Kobaltchlorid, Chlorammonium 
nnd Ammoniak wurde l~ngere Zeit ein Luftstrom geleite L wodurch eine 
bedeutende Menge Yon Purpureokobaltchlorid ausgeschieden wurde. Durch 
Ans~uern der vom Niederschlag getrennten Fl~ssigkeit mit Salzs~ure und 
Abkahlen wurde eine weitere Menge der Aminverbindung gewonnen. 

Eine bessere Ausbeute lieferte folgendes Yerfahren. In die stark 
ammoniakalisehe KobaltehloridlSsung wurde langsam Brom eintropfen 
gelassen, wobei sieh ein sehwerer Niederschlag abschied; die davon ge- 
trennte LSsung lieferte nach dem Ans~uern und Abk~hlen den grSssten 
Theft des in ihr enthaltenen Kobalts. 

Mehrere Partien des nach diesen beiden Verfahren erhaltenen 
Pr~parates wurden gemischt und in heissem Ammoniak gelSst. Die 
LSsung wurde filtrirt und alas Filtrat nach dem Ansauern mit Salzs~ure 
abgekQhlt, wobei sich fast alles Kobaltsalz wieder abschied. Der :Nieder- 
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schlag wurde nach dem huswaschen mit verdiinnter Salzs~ure nochmals 

umkrystallisirt: dann auf einem Filter gesammelt und getrocknet, l~ach 

dem Trocknen wurde er vom Filter getrennt, mit Schwefels~ture auf 
einem Sandbad erhitzt, bis kein Chlor und keine Salzs/iure mehr entwich, 

und so in Kobaltammoniumsulfat verwandelt. 

Aus der chlorfreien LSsung dieses Salzes wurde das Kobalt wie oben 
dureh Elektrolyse abgeschieden und dieses wie beschrieben in Kobaltbromid 
abergeftihrt, mit welchem die in den Tabellen mit II bezeichneten Be- 
stimmungen vorgenommen wurden. 

3. Bei der dritten Reinigungsmethode wurde das nach 1. rein 
dargestellte Kobaltnitrat als Aminverbindung abgeschieden und diese 
6mal durch L6sen in Ammoniak und Ausf~llen mit Salzs~ure um- 
krystallisirt. Die zuletzt erhaltene Ausscheidung wurde wie in 2. 

behandelt und yon dem schliesslich erhaltenen Kobaltbromid ein Theii 
nochmals umsub]imirt. Die mit dem nicht umsublimirten Bromid~aus- 
geftihrte Bestimmung ist in den Tabellen mit III, die mit dem umsubii- 
mitten ausgefiihrte mit IV bezeichnet. 

Auf die yon den Verfassern ausgefahrten Reinigungen der Reagentien 
kann hier nur verwiesen werden. 

M e t h o d e  de r  A n a l y s e  des K o b a l t b r o m i d s .  

Um das sehr hygroskopische Kobaltbromid im vollkommen wasser- 
freien Zustande zur Wiigung zu bringen, wurde das gleiche Verfahren 

eingesehlagen, welches zum Trocknen des Nickelbromids angewandt 
wurde. Das Kobaltbromid wurde in einer Atmosphere yon Brom, 
Bromwasserstoff und Stickstoff erhitzt, im trocknen Stickstoffstrom 
erkalten gelassen und in ti:ockner Luft automatisch in ein Wagegl/~schen 
tibergeftihrt. Der hierzu dienende Apparat ist im Original abgebildet 
und ausft~hrlich beschrieben. 

Bei den in der Tabelle I aufgefahrten vorI/iufigen Bestimmungen 
wurde die aus einer abgewogenen Portion Kobaltbromid erhaltene 
Menge Bromsilber gewogen und das Atomgewicht des Kobalts aus dem 
Verh/iltniss 2 Ag Br : Co Bre ermittelt. 

Alle Wagungen sind auf das Vacuum reducirt, das Atomgewicht 
des Sauerstoffs wurde zu 16~ das des Silbers zu 107~93 angenommen. 

F r e s e n i u s ,  Zeitschrif'~ f. analyt. Chemie. XXXVII. Jahrgang. ]3. ]=[eft. O3 
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T a b e l l e  I. 

5It. 
Probe Gewicht Gewicht 
des des an~ewaadten des erhaltenen Atomgewicht 

Kobatt- Kobaltbromids Bromsilbcrs des Kobalts bromids g g 

1 I 2,25295 3,86818 58,950 
2 I 2,88763 4,95732 58.975 
3 I 1,88806 3.24056 59.026 

Mittel: 58.984 

Aus dem bei den Vorversuchen erhaltenen Atomgewicht des Kobalts 

wurde die zur Fiillung des Broms in einer abgewogenen Menge Kobalt- 
bromid nSthige Menge Silber berechnet und bei den folgenden 
Bestimmungen far jeden Fall abgewogen und in Salpetersiiure gelSst. 
Die verdtinnte SilberlSsung wurde mit der verdtinnten Kobaltbromid- 
10sung in einem mit Glasverschluss versehenen E r l e n m e y e r ' s e h e n  
Kolben vermiseht und stark gesehtittelt, l%ch liingerem Stehen wurde 
bei den Bestimmungen Nr. 4, 6 und 7 der Endpunkt der vollst~indigen 

Fiillung durch Hin- und Zurticktitriren mit 1/loonormal-SilberlSsung 
und 1/loonormal-BromwasserstofflOsung ~ bei den Bestimmungen I~r. 8~ 
9, i l ,  12 ul~d 13 mit Htilfe des Nephelometers l) ermittelt. 

Die so erhaltenen Resultate sind in Tabelle I I I  zusammengestellt, 
die in Tabelle II  aus dem Verh~ltniss 2 A g B r : C o B r e  abgeleiteten 
Bestimmungen sind in analoger Weise wit bei der Bestimmung des 
Atomgewichts des Nickels ausgeftihrt worden, indem das aus den aus- 
titrirten Fltissigkeiten erhaltene Bromsilber abfiltrirt und gewogen wurde. 

Selbstverst-~ndlich wurde hier, wie auch beim Nickel, die Menge 
Bromsilber, welche der beim Austitriren zugesetzten Bromwasserstoffs~iure 
entsprach, in Abzug gebracht. Die beim Auswaschen des Bromsilbers, 
in einem G o o c h'schen Tiegel tiber Asbest~ yon dem Waschwasser mit- 
gerissenen Asbestfasern wurdea besonders bestimmt. 

1) Proceedings of the Americ. Acad. of Arts and Sciences 30, 385; diese 
Zeitschrift 3~, 496 (1S95). 
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T a b e l l e  II. 

2 Ag Br : Co t~r~. 

767 

• Probe  Gewicht Gewicht 
(los des angewandten des erhMtenen Atomgewicht 

~ r .  Kobalt- Kobaltbromids Bromsilbers des Kobalts 
bromids g g 

4 
6 
7 
8 
9 

10 
11 
12 
13 

I 
I 
I 
I 
I 

I I  
I I  

I I I  
IV 

i 

1,33564 
2,58129 
2,84382 
1,83722 
2,68584 
3,18990 
2,88914 
~,32840 
1,91703 

2,29296 
4,43095 
4,88135 
3,15368 

4,61046 
5,47607 
4,95943 
3,99706 
3,29053 

58,975 
58,998 
59,009 
59,000 
58,990 
58,982 
58,997 
58,987 
59,010 

Mittel: 58,995 

T a b e l l e  III. 
2 Ag : Co Bre. 

N r .  

4 
6 
7 
8 
9 

11 
12 
13 

Probe 
des 

Kobalt~- 
bromids 

I 
I 
I 
I 
I 

II  
1II 
IV 

Gewicht 
des angewandten 

Kobaltbromids 
g 

Gewicht 
des erhaltenen 

Bromsilbers 
g 

1,33564 
2,58129 
2,84382 
1,83722 
2,68584 
2,88914 
2,32840 
1,91703 

1,31702 
2,54585 
2,80449 
1,81170 
2,64879 
2,84891 
2,29593 
1,89033 

~Rtel: 
Mittel aus Tabelle II  und I I I :  

Atomgewicht 

des Kobalts 

59,002 
58,955 
58,977 
58,991 
58,969 
58,998 
59,003 
58,999 
58,987 
58,991. 

Den ¥erfassern lieferte auch bier der Vergleich der Summe des 
~.u den Versuchen angewandten Silbers mit dem erMltenen Bromsilber 
~inen Beweis der Genauigkeit der Resultate. Die angewandten 
18,16302 g Silber ergaben 31,61642 g Bromsilber. Von S t a s  wurde 
tier GehMt des Bromsilbers an Silber zu 57,445 ~ gefunden~ aus den 
obigen Zahlen berechnet sich ein solcher yon 57,446 ~b. 

53* 
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Yon noch grSsserer Wichtigkeit  ist den Yerfassern die Identiti~t: 

der Resultate, welche m i t  den auf versehiedene Weise hergestellteu. 

Pr~paraten erhalten wurde. 

Als iVIittelwerth aus den vier verschiedenen Proben ergibt sieh bet 

Probe I 58,987 

Probe II  58,992 

Probe III  58,995 

Probe IV 59~004. 

Als Resultat  der vorliegenden Arbeit,  welche das erste Glied e iner  

Reihe yon noch auszuffihrenden Versuehen fiber den gleichen Gegen- 

stand darstel l t ,  ergibt sich far das Atomgewicht des Kobalts die Zah[ 

58,99 wenn Sauerstoff ~---16 and 58,55 wenn Sauerstoff ~ 15~88, 

gesetzt wird. 

Die Verfasser schliessen aus ihren Untersuchungen fiber Kobalt und 

:Nickel, dass wenn das ~on G. K r f i s s  und F. W. S c h m i d t  seinerzeit 

vermuthete neue Element 'Gnomium~ wirklich existire, sein Atomgewicht. 

nicht viel yon dem des Kobalts und des ~Nickels verschieden sein kSnne. 

k 

B e r i c h t i g u n g e n .  

Ira Jahrgang 35 dieser Zeitschrif~ Seite 338, Anmerkung 3 lies: ,Diese. 
Zeitschrift 8~, 529 ~ start ,diese Zeitschrift 88, 529% 

Ira Jahrgang 36 dieser Zeitschrift Seite 446 and 447 lies: ~blaeh~rag zu: 
Seite 440 bis 447" stat~ ,~aehtrag zu Seite 028 his 035". 

Ira Jahrgang 87 dieser Zeitschrift Seite 22, Zeile 2 und 3 yon oben lies : 
,,sowie auch anderer F eh l i ng ' s ehe  LSsung redueirender K51~per '' start ,,sowie 
auch anderer dureh F e h l i n  g'sche LSsung reducirbarer Kiirper". 


