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der unten zu erwihnenden Artemia her.)

Jetzt zeigt sich auch das Wasser von
alkalischer = Beschaffenheit, die immer
stirker wird, wibrend der von Schwefel-
eisen schwarze oder von Algen rothe

Schlamm massenhaft Kohlensdureblasen ab-
gibt, die wesentlich durch einen massenhaft
vorkommenden Mikrococcus gebildet zu wer-
den scheinen. Zuerst wiirde also durch das
Nilwasser beim Durchgange durch Schichten
von Calciumcarbonat, Gyps und Steinsalz
schwefelsaures Natron gebildet, das durch
die Algen zu Schwefelnatrium reducirt wird,
worauf dieses durch die bei der Vegetation
des Mikrococcus entstehende Kohlensdure in
Natriumcarbonat iibergeht.

Das Carbonat kann nun bei der Fil-
tration der Wisser durch Gyps in Sulfat,
durch Chlorcalcium in Chlorid {iibergehen.
Daher kommt wohl wenigstens theilweise
der so wechselnde Gehalt der Salzseen an
diesen drei Hauptsalzen. Dass aus dem
Sulfat durch organische Substanz erst
Sulfid und dann wieder Carbonat entstehen
kann, ist schon erwidhnt; dies kann nament-
lich bei lingerem Verweilen in Seebecken
geschehen.

Die rothe Farbung, welche viele Salz-
seen alkalischen Charakters zeigen und die
sich oft auch noch in den dort abgelagerten
Salzen vorfindet, rithrt nach Payen (Ann.
Chim. [2] 65, 156) von der Gegenwart
kleiner Krebse, Artemia salina Leach (Cancer
salinus Linné) her, die bei der Concentration
auf 20° B. massenhaft auftreten und graue
oder griinliche Farbe zeigen, bei weiterer
Concentration auf 25° B. aber absterben und
einen rothen Schaum an der Oberfliche bil-
den. Auch in den westamerikanischen Seen
findet sich pach Chatard die Artemia mas-
senhaft vor.

Beitrag zur Schwefelbestimmung im Eisen
nach der Schwefelwasserstoffmethode.

Von
Wilh. Schindier.

Durch den in dieser Zeitschrift (Juli 1888)
veréffentlichten Vortrag des C. Meineke
iber diesen Gegenstand wurden gewiss viele
Eisenhiittenchemiker in nicht geringe Auf-
regung versetzt. Zieht Meineke doch aus
seinen Arbeiten den Schluss, dass durch Salz-
siure nur in den seltensten Fillen simmt-
licher Schwefel aus Eisen als Schwefelwasser-
stoff entbunden wird. Man wire sonach
stets genSthigt, den in Salzsiure unléslichen

Riickstand auf seinen Schwefelgehalt zu
priiffen, wodurch diese so beliebte Methode
sehr an Werth verlieren wiirde.

Nun hat G. Hattensaur (Chemzg. 1891
No. 830) eine Reihe von Stahlanalysen ver-
offentlicht, wobei die Schwefelbestimmungen
sowohl nach der Methode von Meineke,
als auch nach der gewéGhnlichen Schwefel-
wasserstoffmethode, wie dieselbe in Lede-
bur’s Leitfaden fir Eisenhiittenlaboratorien
beschrieben ist, durchgefiihrt wurden. Die
vollkommen befriedigende Ubereinstimmung
beider Methoden fiihrt Hattensaur zu dem
Schluss, dass keinerlei Bedenken gegen die
Verladsslichkeit der Schwefelwasserstoffme-
thode, auch bei Nichtberiicksichtigung des
in Salzsdure unléslichen Riickstandes, vor-
bhanden sind. Diese so auseinander gehen-
den Ansichten iiber diesen Gegenstand ver-
anlassten mich, die im Folgenden wieder-
gegebenen Versuche anzustellen, und ich
glaube, durch die Veriffentlichung derselben
etwas Licht in diese Angelegenheit zu bringen.

Der Apparat, welcher bei allen Versuchen
Verwendung fand, unterscheidet sich nicht
wesentlich von den sonst iiblichen Apparaten
fiir Schwefelbestimmung im Eisen. Der Ent-
wickelungskolben hatte etwa 750 cc Inbalt,
einen eingeschliffenen Glasstopfen, in wel-
chen ein Fiilltrichter mit Geissler’schem
Glashahne und ein Gasentbindungsrohr ein-
geschmolzen war. Zwei Drechsel sche
Waschflaschen dienten als Absorptionsgefisse
fir den Schwefelwasserstoff. Kautschukstépsel
waren vollkommen vermieden. Ein Kipp'-
scher Apparat und zwei mit Quecksilber-
chloridldsung gefiillte Waschflaschen dienten
zur Erzeugung reiner Kohlensdure. Als
Untersuchungsobject wurde verwendet ein
weisses Roheisen mit 0,09 Proc. Kupfer.

1. Versuch: 10 g der fein gepulverten
Durchschnittsprobe wurden in den Entwicke-
lungskolben gebracht und durch concentrirte
Salzsdure von 1,19 sp. G. unter Erwirmung
gelost. Das Gasgemenge durchstrich die in
der ersten Waschflasche befindliche gesattigte
Lésung von Brom in concentrirter Salzsiure,
dann die zweite Waschflasche mit Brom-
wasser. Die durch den Gasstrom mit fort-
gerissenen Bromdimpfe wurden durch Ein-
leiten in Natronlauge unschiddlich gemacht.
Nach beendigter Losung des Lisens wurde
durch reine Xohlensiure simmtliches Gas
durch die Waschflaschen getrieben. Sodann
wurde der Inhalt beider Waschflaschen in
eine Porzellanschale entleert, mit 5 cc Soda-
16sung versetzt und auf einem Dampfbade
zur Trockene gehracht. Dann wurde in
Wasser aufgenommen, mit einem Tropfen
Salzsiiure angesiuert, filtrirt und mit Chlor-
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baryum gefillt. In der gleichen Menge der
zum Versuch verwendeten Bromsalzsiure,
Bromwasser und Waschwasser wurde eben-
falls die geringe Menge von Schwefelsiure
ermittelt und bei der Rechnung beriicksich-
tigt. Es wurde gefunden 0,070 Proc. Schwefel,
die Gegenprobe ergab 0,071 Proc. Der in
concentrirter Salzsdure unl8sliche Riickstand
wurde filtrirt, mit Konigswasser behandelt,
5 cc Sodalésung zugegeben, eingedampft, in
Salzsiure und Wasser aufgenommen, filtrirt
und mit Chlorbaryum versetzt. Derselbe
zeigte bei dieser Behandlung nur Spuren
von Schwefel,

2. Versuch: Es wurde ebenfalls concen-
trirte Salzsdure von 1,19 sp. G. zum Lésen
des Eisens verwendet, nur wurde eine am-
moniakalische L&sung von schwefelsiure-
freiem Wasserstoffsuperoxyd zur Oxydation
des Schwefelwasserstoffes benutzt. Es wurde
gefunden 0,071 Proc. Schwefel, die Gegen-
probe ergab 0,067 Proc. Der in concentrir-
ter Salzsdure unlésliche Riickstand erwies
sich auch hier frei von wiigbaren Schwefel-
mengen.

Da Meineke bei seiner Arbeit nicht
concentrirte Salzsiure, sondern eine Salz-
siure von etwa 1,10 sp. G. (1 Vol. Saure v.
1,19 und 1 Vol. Wasser) zum Lsen der
Eisenproben benutzte, so wurde bei den fol-
genden Versuchen ebenfalls eine verdiinnte
Salzsdure von 1,10 sp. G. angewendet.

3. Versuch: 10 g derselben Eisenprobe
wurden in verdiinnter Salzsiiure gelést und
einmal durch Bromsalzsiure, ein andermal
durch Wasserstoffsuperoxyd die Oxydation
vollzogen. Bei Anwendung von Bromsalz-
sdure wurde gefunden 0,048 Proc. Schwefel,
die Gegenprobe ergab 0,045 Proc. Schwefel.
Bei Anwendung von ammoniakalischem Was-
serstoffsuperoxyd wurde gefunden 0,048 Proc.
Schwefel, die (egenprobe ergab 0,048 Proc.
Die in verdiinnter Salzsiure unldslichen
Riickstinde erwiesen sich als stark schwefel-
haltig. Diese unerwarteten Resultate haben
mich veranlasst, mit einer Probe sehr mangan-
armem Graueisen mit 0,09 Proc. Kupfer Ver-
suche in der gleichen Weise durchzufiihren.

Es wurden daher je 10 g der gut ge-
mischten Durchschnittsprobe einmal in con-
centrirter Salzsdure von 1,19 sp. G., ein
andermal in verdiinnter Salzsiure von 1,10
sp. G. gelost und der Schwefelwasserstoff mit
Bromsalzsiure oxydirt. Im Ubrigen wurden
die gleichen Vorsichtsmaassregeln, wie bei
den fritheren Versuchen, angewendet. Beim
Ldsen in eoncentrirter Salzsiure wurde ge-
funden 0,221 Proc. Schwefel, die Gegenprobe
ergab 0,216 Proc. Beim Lgsen in verdiinn-
ter Salzsiure von 1,10 sp. G. wurde gefun-

den 0,149 Proc. Schwefel, die Gegenproble
ergab 0,157 Proc. Der in concentrirter Salz-
siure unldsliche Riickstand erwies sich als
schwefelfrei, der in verdiinnter Salzsiure un-
16sliche Riickstand als schwefelhaltig.

Aus diesen Versuchen glaube ich den
Schluss ziehen zu dirfen, dass die sogen.
Schwefel wasserstoffmethoden fiir die Bestim-
mung des Schwefels im Eisen bei Anwendung
von concentrirter Salzsiure ihre Brauchbar-
keit fiir die Praxis nicht verloren haben und
dass eine Ursache, warum Mcineke gar so
schlechte Erfahrungen damit gemacht hat,
darin zu suchen ist, dass er nicht concen-
trirte Salzsiure, sondern eine verdiinnte
Sdure von 1,10 sp. G. fiir seine Versuche
verwendet hat.

Eisenwerk Witkowitz, Nov. 1892.

Hiittenwesen.

Entsilberungskessel von E. Honold
(D.R.P. No. 65 296) besteht aus einem ein-
gemauerten Kessel 4 (Fig. 1), unter welchem
sich die Feuerung B befindet, deren Feuergase
Letzterer

auch den Kessel (' umspiilen.
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ist von viereckiger Form und bat die geneigt
liegende Scheidewand D, die senkrechte
Scheidewand F/, welche bis nahe zum Boden
reicht, und eine mit letzterer zusammen-
hingende, geneigt liegende Scheidewand /'
und die beiden neben einander liegenden
Ausflussrinnen ¢ und H. In dem Kessel 4
wird das Zink eingeschmolzen, welches durch
das mit dem Kegel J zu verschliessende
Abflussrohr K in die erste Abtheilung des
Kessels ' abgelassen wird; das Blei wird
mittels eines Hebers L o. dgl. aus dem
Bleischmelzkessel in die zweite Abtheilung
des Kessels C abgelassen. Das Zink fliesst
um die Unterkante der Scheidewand D nach
oben und um die Oberkante der Scheide-
wand £ herum iiber die Ausflussrinne G





