
572 Bericht: Allg. an~lyt. Meth~)den etc. 2. Auf gngew. Chemie beziigl. 

Da sich der Preis far ein Magnesiast~behen yon den angegebenen 
Dimensionen auf 1--11/~ Pfennig stellt, so ist die Ersparnis far den 
Praktikanten dem Platindraht gegentibe~ recht erheblich, zumal man 
bedenken muss, dass aueh das Platin durch dauernden Oebraueh sieh 
abnutzt. 

Uber ein einfaehes K61bchen and eine Yorr ichtung zur Aus- 

f i ihrung chemiseher Reakt ionen beriehtet E ug  en S p i t  al  s k y  ~). 
Dieses K61bchen, bei dessen Benutzung jedes Verspritzen einer f~eaktions- 

fliissigkeit ausgesehlosseL~ ist, stellt ein kugelf6rmig erweitertes, oben 

offenes Gef/~ss yon etwa 4 - - 5  cm Durehmesser dar, aber welchem ein 
zweites, gleich gestaltetes, vm~ kleineren Dimensionen angeschmolzen 
ist. An tier Ubergangsstelle der beiden Kugela ist das KSlbehen stark 
eingeschnart, so dass die Wandung des unteren Gef~sses den Innenraum 
fast vollst~ndig aberdeekt. Um jeden Verlust durch aufwhrts ge- 
sehleuderte Teilchen zu vermeiden, verschliesst man die zwischen beiden 
Kugeln verbleibende 0ffnung ~*on etwa 1 cm Durchmesser durch eine 
passende Glaskugel oder durch eine porzellanene Siebplatte. Besonders 

wirksam erweist sieh die Siebplatte beim Kochen der Reaktionsl0sung. 
Verluste an Substanz warden nie beobaehtet, selbst dann nicht, wenn 

die ],6sung stark und anhaltend gekoeht wnrde. Desgleichen lassen 
sich Metalle und Legierungen in dem K61behen bequem und rasch in 
LSsung bringen, ohne dass ein Verlust an Material zu bef~lrchten ist. 

Giesst man aus einer Spritzflasehe direkt yon oben her Wasser 
auf die Siebplatte des K61behens, ohne dieses zu sch~itteln, so fliesst 
]enes nieht yon selbst in den unteren Raum~ sondern bleibt auf der 
Siebplatte stehen und bildet dort einen Wasserversehluss. Dieser leistet 
gute Dienste bei allen jodometrischen Bestimmungen, bei denen die 
Reaktionsfltissigkeit l~ngere Zeit hindureh stehen und m6gliehst kon- 
zentriert sein soll. Arbeitet man zum Beispiel nach der yon Z u l -  
ko  w s k y  angegebenen Vorsehrift, nach welcher man die sehr konzen- 
trierte, saure und mit dem zu analysierenden Oxydationsmittel versetzte 
Jodkaliuml6sung in einem grossen E r l e n m e y e r k o l b e n  mit Wasser 
vorsichtig tibergiesst, so wird hierbei der erwansehte Zweck nieht voll- 
st~ndig erreieht. Einmal verd~nnt man die Reaktionsflt~ssigkeit, and 
ferner diffundiert das Jod nebst dem Jodkalium sehnell in die Wasser- 
schicht tiber, aus welcher es dann entweicht. Diese Nachteile werden 

1) Chemiker-Zeitung 85, 175. 
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bei Anwendung des oben beschriebenen Wasserverschlusses leicht ver- 

mieden, besonders in den Fallen, in welchen der aus. der Reaktions- 

fi~issigkeit sieh verfiiichtigende Dampf in Wasser nut sehr wenig 1Oslich 
ist. Die obere Mandm~g des KOlbchens braucht hierbei nicht ver- 

schlossen zu werden. 
Wird die Bestimmung der Jodzahl in 01en und Fetten (in Chloro- 

formlSsung) in dem beschriebenen K61bchen vorgenoramen und als ver- 
schliessende Schicht ebenfalls Chloroform verwendet, so ersetzt man die 

Siebplatte vorteilhaft dutch eine gut passende Glaskugel. 
Nach Beendigung der Reaktion schtittelt man das K6lbchen urn, 

worauf die abschliessende Schicht nach unten fliesst, entfernt die 
Platte oder Kugel nach sorgf~iitigem Abspiilen mit einer Pinzette und 

nimmt nun die Titration mit Thiosulfat gleieh im KSlbehen vor. Um fat" 

diesen Zweck die L6sung gentigend verdtinnen zu k6nnen, soll die untere 
KugeI des K61bchens entsprechend gross sein (Durchmessser etwa 6 cm). 

Die KSlbchen, welche auch ftir gew6hnliehe Titrationen gem be- 
nutzt werden, sind "con der Firma F r i t z  K S h l e r  in Leipzig zu be- 

ziehen. 

![. Chemische Analyse  anorganischer  KOrper. 

Von 

H. Weber. 

Die Y~llung yon hmmoniumphosphormolybdat in Gegenwart 
organisoher S~uren hat G. N a d e r n a ~) untersucht. W~hrend manche 
Autoren die Gegenwart yon Weins~ture oder sonstigen mehrbasischen 

Sauren bei der Fi~llung yon Ammoniumphosphormolybdat als hinderiich 
ansehen, empfehlen andere den Zusatz yon Weinsi~ure, wenn die F~llung 
bei Gegenwart yon viel Eisen ausgeftihrt werden soil, wie bei der Ana- 
lyse des Stahls. Des Yerfassers ¥ersuehe haben ergeben, dass die 
Gegenwart yon organischen Situren die Fallung nicht beeintrfichtigt, 
wenn geniigend Salpeters~ure vorhanden ist und ein bestimmtes Ver- 
h~iltnis der organisehen S~ure zum F~tllungsmittel gewahrt wird. Oxal- 
s~iure 10st das Phosphormolybdat nut in heisser konzentrierter LSsung 
und auch dann nur in sehr geringem Marie; Weinsaure ist in ver- 
dtinnter LOsung ohne Einwirkung. 

1) Atti R. Accad. Lincei [5] 19, I ,  827; Journal of the chemical Society 
98, II, 804. 


