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Schelding: Zur Analyse des Dynamits.

[ Zeltschrift ftir
angewandte Chemie.

Zur Analyse des Dynamits,

Von
Dr. Scheiding.

Im Anschluss an den vorigen Vortrag
sel es mir gestattet, auf einige Punkte bei
der Analysc des Dynamits aufmerksam zu
machen, welche leicht zu Fehlern Veran-
lassung geben kdénnen. Sind diese Fehler-
quellen auch den Dynamit-Fachleuten be-
kannt, so kommen doch auch andere Che-
miker zuweilen in die Lage, Dynamit zu
untersuchen.

Meist handelt es sich dabei um die
Bestimmung des Nitroglycerins und der
Feuchtigkeit. Erstens wird bei der Analyse
stets mit Ather ausgezogen, der Ather dann
verdunstet, der Verdunstungsriickstand ge-
trocknet und gewogen. Das Trocknen darf
aber nur bei gewdhnlicher Temperatur fiber
Schwefelsdure geschehen, nicht etwa, weil
es gefihrlich wire, Nitroglycerin einer
hoheren Temperatur auszusetzen, denn auf
70 bis 80° wird es bei der fir England
vorgeschriebenen Hitzprobe auf Reinheit er-
wirmt, sondern weil sich Nitroglycerin seibst
schon bei 40 bis 50" nicht unbedeutend
verflichtigt. Man wird daher bei Anwen-
dung der Wirme zum Trocknen des extra-
hirten Nitroglycerins ein zu niedriges, bei
der Feuchtigkeitsbestimmung aber ein zu
hohes Resultat erhalten.

Die mineralischen Bestandtheile des Dy-
namits sind Kieselguhr, Schwerspath und in
geringerer Menge Soda, kohlensaure Mag-
nesia oder Xreide. Der Schwerspath ist
durchaus nicht als Verschlechterung oder
gar Verfilschung zu betrachten, da er bei
guter Kieselgubr nothwendig ist, um dem
Dynamit die zur vortheilhaften Spreng-
wirkung erforderliche Weichheit zu geben.

Handelt es sich um die Frage, ob in
dem Dynamit ausser Nitroglycerin noch eine
andere, in Ather ebenfalls 18sliche Substanz
enthalten ist, so wird man deren Gehalt
an Nitrat-Stickstoff und erforderlichenfalls
an Gesammt-Stickstoff nach der Dumas-
schen Methode zu bestimmen haben.

Erstere Bestimmung kann auf bekannte
Art im Lunge’schen Nitrometer geschehen.
Dasselbe ist, namentlich in Verbindung mit
dem gleichfalls von Lunge ersonnenen Gas-
volumeter, ein sehr practisches Instrument,
wo es sich darum handelt, in Fabrik-Labo-
ratorien bei tiglichem Gebrauch schnelle
Bestimmungen auszufithren. Dann gehort
aber grosse Ubung und ein sehr guter
Apparat dazu, andernfalls kann man, ohne

es zu bemerken, bei nicht ganz dichtem
Hahnschluss in Folge der grossen Druck-
schwankungen beim Schiitteln mit Queck-
silber leicht zu viel oder zu wenig finden.

Ich habe mehrere Nitrometer unfer
Hinden gehabt, deren Dreiweghahn durca-
aus nicht meinen Anspriichen geniigte und
ziehe das Schulze-Tiemann’sche Ver-
fahren vor, welches ich durch eine beson-
dere Gasbiirette glaube handlicher gemacht
zu haben.

Bei Untersuchung von Nitroglycerin ist
dann allerdings der Kolben nur mit etwas
Wasser und einem Theile der im Ganzen
erforderlichen Eisenchloriirlosung luftieer zu
kochen und erst hierauf das Nitroglycerin
einzusaugen, dann muss mit ein paar cc
concentrirter Schwefelsiiure nachgespiilt, der
Rest der Eisenldsung und endlich die Salz-
siiure eingesogen werden. Man kann sich
dazu an Stelle des abwirts gebogenen
Réhrchens eines sehr kleinen Scheidetrich-
ters mit engem und kurzem Ausflussrobr
bedienen, wenn dessen Hahn gasdicht
schliesst.

Die Analyse des Gelatinedynamits
ist weniger cinfach; es sind in diesem 3
bis 4 verschiedene Nitrate: Nitroglycerin,
Collodiumwolle und -— was allerdings
selten zu bestimmen sein dirfte — deren
Gehalt an Schiesswolle, sowie endlich Sal-
peter enthalten.

Das erste Losungsmittel muss Ather
sein, welcher die Gelatine zerstért; dann
ziehe ich den der Menge nach in zweiter
Linie kommenden Salpeter mit Wasser und
hierauf, nachdem getrocknet, die Collodium-
wolle mit kaltem Essigither aus. Kommt
es in Ausnahmefillen auf den Gebalt an
Schiesswolle an, so ist vorher mit Ather-
Alkohol (2:1) zu extrahiren, bevor Essig-
iither, der beide nitrirten Cellulosen 16st,
genommen wird.

Diese Extractionen nehme ich in einem
kleinen, mit Stopfen versehenen Scheide-
trichter vor und lasse das ILdsungsmittel
wiederholt in kleinen Antheilen und jedes-.
mal lingere Zeit einwirken, bevor ich es
ablasse.

Das wiserige Filtrat kann aber auch
noch Soda enthalten, weshalb ich es auf
ein bestimmtes Volumen fiillle und in An-
theilen desselben bestimme:

1. Gesammtgewicht durch Eindampfen
u S, W,

2. Alkalitdt durch Nitriren.

3. Nitrat-Stickstoff durch Einkochen
dieses Antheils in dem Zersetzungs-
kolben nach der Schulze-Tie-
mann'schen Methode, wodurch zu-
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gleich die Luft aus demselben ver-
trieben wird. Da diese 3 Arbeiten
zugleich gemacht werden, so er-
ledige ich die Analyse schneller
als mit dem Nitrometer.

Zum Auffangen des entwickelten Stick-
oxydes bediene ich mich, wie erwahnt, einer
cigenen DBiirette (vgl. auch Chemzg. 1890
No. 39), welche ich neuerdings abgedndert
habe. Von der Verbindung des unteren
Verschlussstiicks mit dem Messrohr durch
cinen kurzen Gummischlauch bin ich nim-
lich zuriickgekommen und lasse es un-
mittelbar anschmelzen; ferner verwende ich
statt der 100 cc fassenden Kugel eine mehr
cylindrische Form, welche ginzlich vom
Kiihler umgeben wird. Der Kiihler selbst
muss so weit sein, dass innerhalb desselben
neben der Erweiterung ein an Nickeldraht
héangendes Thermometer Platz hat. In den

Fig. 266.

offenen Enden des Kiihlrohrs wird die
Biirette durch je cinen Gummistopfen be-
festigt, der behufs Umlegung an einer Seite
gespalten ist. Der untere dieser beiden
Stopfen muss allerdings wasserdicht ein-
gesetzt werden.

Diese Biirette ist der allgemeinsten An-
wendung fihig, nicht allein zur Bestimmung
des Nitrat-Stickstoffs nach Schulze-Tie-
mann im Trinkwasser, Salpeter und allen
andern Nitraten, sondern auch zur Stickstoff-
bestimmung nach Dumas. Den gebriuch-
lichen Messrohren gegeniiber hat sie den
Vorzug, dass die L.auge sich nicht erwirmt,
gegen die Luft abgeschlossen ist und nie-
mals umgefiillt zu werden braucht, so lange
ibre Dichte nicht unter 1,10 herabgesunken
ist, und dass die Hiinde nicht mit ihr in
Berithrung kommen.

Die Biirette findet, gleich dem Nitro-
meter, in 2 Formen Verwendung: Zum
allgemeinen Gebrauch ohne Kugel, mit
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Theilung von O bis etwa 80 cc und zu
besonderen Zwecken fiir Salpeter, Schiess-
wolle u. s. w. mit Theilung von 100 bis
180 cc. Sie wird von der Firma Dr.
Robert Muencke, Berlin angefertigt.
Wenn die genannten Stoffe extrahirt
sind, verbleiben noch Holzmelil, ein mine-

ralischer, siurebindender Zusatz: Kreide
oder kohlensaure Magnesia, wenn keine
Soda angewandt war, ferner oft rother

Bolus und zuweilen noch Schwerspath, der
bei Gelatinedynamit aber entschieden als
Verfialschung zu bezeichnen ist. Die Be-
stimmung dieser Zusitze ergibt sich von
selbst.

Quantitative Bestimmung des Fluors.
Von

Heinrich Offermann.

Eine der schwierigsten Aufgaben der
analytischen Chemie ist die quantitative Be-
stimmung des Fluors, namentlich in solchen
Mineralien, welche bei der Zersetzung mit
Schwefelsiure ausser Fluorwasserstoff noch
sonstige Gase abgeben, wie Kohlensiure,
Salzsiiure. Auch liegen oft Mineralien vor,
die ausser diesen Stoffen noch organische
Substanz enthalten.

Viele Chemiker haben sich dic Aufgabe
gestellt, eine Methode ausfindig zu machen,
welche allen zu stellenden Anforderungen
an eine gute Methode geniigen soll, ohne
dies Ziel mehr oder weniger erreicht zu
haben.

Wéhler (Poggend. Ann. 1839 Bd. 48, 87)
bestimmt das Fluor, indem er das Mineral
mit conc. Schwefelsiure und Kieselerde ge-
mengt einer geeigneten Temperatur aus-
setzt, und das entweichende Fluorsilicium
durch eine mit geschmolzenem Chlorcalcium
gefillte und mit einer feinen Spitze vet-
sehene Rohre emtweichen lidsst. Die letz-
ten Reste an Fluorsilicium entfernt er unter
der Glocke einer Luftpumpe. Aus dem Ge-
wichtsverluste, den der vorher gewogene
Apparat zeigt, berechnet er das Fluor.
Selbstverstindlich ist diesec Methode nur an-
wendbar fir solche Mineralien, die bei der
Behandlung mit Schwefelsiure keine son-
stigen Gase abgeben, ferner ist das Gewicht
des ganzen Apparates ein so grosses, dass
Fehler beim Abwiegen nicht zu vermeiden
sind.

Fresenius (Z. anal. 5, 190) gebiihrt das
Verdienst, die beste und fast ausschliesslich





