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AuRRer I>0i Hausmann findet sieh nirgends eine Angabe
Uber die Vorbehandlung der gebrannten Magnesia. Hausmanns
Angaben lauten: Dit* Magnesia wurde vorher in kleinen
Portionen gegluht, dann in einen Destillationskolben mit Wasser
gebracht und eine Stunde lang im Sieden erhalten, um jede
Spur von etwa Vorhandenem Ammoniak zu vertreiben. —
Nach meinen Iteobaehtungen sind diese Vorsichtsmalregeln
fur genaue Hestimmungen nicht ausreichend. Schon KoseM
hat gefunden, dal» aus kohlensaurer Magnesia durch den
hinflul! siedenden \\ asserdampfes reichliche Abspaltung von
Kohlenséure einlritt.

Nun ist die stets earbonathaltige Magnesia des Handels
auch durch heftiges (Huben nicht kohlensaurefrei zu erhalten,
wie schon die | ntcrsuchungen von Marchand und Scherer2)
ergeben haben. Die in der Magnesia verbleibende Kohlenséaurt)
wird allméhlich beim Sieden mit Wasser abgespalten, geht in
die Vorlage des Kjeldahl-Apparats, wird dort groftenteils ab-
s.orbierl und gibt beim Zurlcktitrieren zu Fehlern Anlaf3.

Die Hrobaehtung geschah gelegentlich der Prifung der
Magnesia aut Ammoniak. Fine Probe des Praparats wurde
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im Kjeldahl-Apparat mit destilliertem Wasser destilliert. Die
Vorlage war mit einer gemessenen .Menge M n> 11.,.SO, beschickt
worden: beim Zuriiektitriercn fand sich nun, dal» mein-als die
vorgelegte Anzahl Kubikcenlimeter n 10 Baryt zur Sattigung erfor-
derlich waren. Die Beobachtung wurde an zwei Praparaten des
Handels (von Kahlbauin und von Teuerkauf und Scheihnen
waiter .verfolgt. Je M g Magnesia usta wurden mit destilliertem
W asser im Kjeldahl-Apparat gekocht. Die Vorlagen Waren stets
mit 10 ccm nio ILSOt beschickt. Das Knde des Kuhlrohrs wurde
ein wenig in die Vorlage eintauchen gelassen: fiir die Destillation
amnidniakhaltiger Flussigkeit ist dies ohne Belang, da sich
dann Ammoniak und Kohlensaure schon im Kiihlrohr binden.
Die Schwefelsaure der Vorlage wurde nach eeder Titration

erneuert.
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Wurden die titrierten Vorlagen nun mit weiteren 1.0 ccm
ni» IHSOj versetzt und gekocht, so ergab sieb nach dem Kr-
kalten beim Titrieren, dal» jetzt zur Sattigung 20 ccm
IV p» BatOlt, erforderlich waren. Dies war zugleich ein Beweis,
(lall die Magnesia ammoniakfrei war.

Hierauf wurden die Beobachtungen am aiisgegliliten
Praparat angestellt. Portionen von ca. V., g wurden vordem
Oeblase 1/, bis 3,4 Stunde gegluht. Je Mg so ausgeglihter Magnesia

wurden im Kjeldaltl-Apparat mit Wasser destilliert.
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Zur 1. und M. Vorlage wurden wieder nach dem Titrieren

weitere 10cCMm ni» H.SOj zugesetzt, gekocht und nach
(lein Erkalten zuricktitriert. Jetzt waren im ganzen 20 ccm

b Bat Olli, zur Sattigung erforderlich.
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Ati> don /alilen ist zu ersehen, »lui» bei zunehmender
Iv<uizontiation »lci* Dostillutionsllissigkeit (ji(* Menge der al>-
'gespaltenen Kohlensdure zunimmt. Der langeren Destillations
zrit wegen war von vornherein ca. doppelt so viol Wasser in
den Kolben g(dmteht worden, als der ungeféhren Fliissigkeits
mrn~c bei einer KjeldahlpDeslillation entspricht. Diese Kon-
zentiation wurde nach zweistiindigem Destillieren erreicht, sodal)
Imm (‘inet* iitiMiioinmonrn Destillationszeit von 11, Stunde fir
emo Kjeldahl-1Jestimmung aus don Tabellen die Menge der
ubergegangenen Kohlensdure zwischen der 2. und VV  Stunde
zu entnehmen ist. Diese ist am ausgegliihten Praparat = 0,1
bozw. <».) ecm Zehntolnormalsaure.

Far die Destillation von Lodsungen der KiweilJsaure-

ealtungsj.rodiikte mit ammmoniaktreiem Magnesiumoxvl er-
gil t sieh demnach. Mali ein vorhergehendes Gliihen nicht nétig
ist. wohl aber, dal die Vorlage zur Vertreibung der absor-
bierten '‘Kohlensdure gekocht werden muh.



