XV1L. Jahrgang. ]
Heft 16. 15. April 1904,

Angenot: Bestimmung des Zinns im Weifiblech.

521

proben mit groem Erfolge unterworfen, wo-

rilber die Fachzeitschriften eingehend be- !

richtet haben. So wurden umhiillte Sidulen

und Triger, isolierende Decken, Winde und

FuBbiden, sowie Brandmauern und AbschluB-

tiiren aus Asbestzement in Altona wihrend °

sechs Stunden einer Hitze von etwa 1000°
ausgesetzt, wihrend bei einer Probe in Ham-
burg diese Objekte etwa viereinhalb Stunden
in einem 1400°¢ heiBen Feuer verblieben,
ohne sich wesentlich zu veriindern.

Der Asbestzement kann direkt auf den
eisernen Kern geputzt werden; eine Rost-
bildung ist dabei nicht zu befiirchten. Das

hat neben anderen Vorteilen einen geringeren

Raumverlust zur Folge gegeniiber den |
Materialien, die eine isolierende Lufthiille
zwischen Kern und Mantel verlangen. Bei

einer Mantelstiirke von 21, cm stellt sich
z. B. das Quadratmeter Siulenummantelung
auf M. 5,—. In den Zementmantel selbst
wird zur besseren Haltbarkeit Drahtgeflecht
eingelegt.  Auller zu feuersicheren Um-
mantelungen von eisernen Triigern und Siulen

— fiir Triiger wird eine besondere schnell- !

bindende Marke hergestellt — sowie zu feuer-
sicheren und zugleich rauchsicheren Tiiren
und isolierenden Winden eignet sich der
Asbestzement zu feuersicherem Verputz von
Holzbalkendecken, Treppenuntersichten, fiir
Transmissionsschiichte usw.

Da der Portlandzement aus bekannten
Griinden mit der Zeit stark von der Kohlen-
siure der Luft und des Wassers korrodiert
wird, was besonders bei Wasserbauten ins

Gewicht fillt und zur Anwendung von Mitteln

wie Siderosthen-ILubrose gefithrt hat, lied

ich den Asbestzement durch die genannte .
Dresdner Versuchsanstalt auf sein Verhalten

gegen diese Siure priiffen. Es ergab sich,
daf kohlensiiurehaltige Luft und mit Kohlen-
sdure gesittigtes Wasser

(also mit einem

Kohlenstiuregehalt, wie er in der Baupraxis |
nicht vorkommt) wiihrend etwa vier Wochen

die Oberfliiche von Probekdrpern aus ab-
gebundenem Asbestzementméortel in keiner
Weise angriff. Im Gegenteil, es hatte die

Kohlensiure auf die Erhirtung des Asbest- -
zementes sehr giinstig eingewirkt; seine Festig- .

keit hatte sogar bedeutend zugenommen in
einem TFalle war die Druckfestigkeit auf
207 kg gestiegen. Dieses Resultat stellt
dem  Asbestzement ein recht giinstiges
Prognostikon. Er verlangt also keinen Uber-
zug von z. B. Siderosthen.

Ammoniakin 0,5%iger wisseriger Losung

wirkte kinger als zwei Monate auf Asbest- ' Ey schlug vor, das Zinn im Chlorstrom zu ver-

zement ein, ohne denselben merklich anzu-

greifen. Er eignet sich deshalb gut fiir Herstel-

lung von Fikaliengruben, Dungstitten usw.
Ch. 1904.

Siuren und Alkalien anderer Art, wie
sie in den stidtischen Abwiissern auftreten,
greifen mit Asbestzement eingefilzte Zement-
schrot-Schleufienrohre nur sehr wenig an.
Sauer reagierende Fette und Ole wirken auf
Asbestzement nicht ein.

TUbrigens sind die praktischen Versuche
iiber die Verwendbarkeit des Asbestzementes
bei Schleusenanlagen noch nicht abgeschlossen.

Es eriibrigt pur noch, auf das eingangs
erwihnte Verhalten des Asbestzementes gegen
schroffen Temperatur- und Witterungs-
wechsel hinzuweisen. Vermdge seiner ge-
ringeren Hirte und Sprodigkeit und seiner
ganzen Zusammensetzung vertrigt er schnell-
wechselnde Beriithrung von kalten und heiflen
Fliissigkeiten und Gasen, ohne rissig zu werden.
Dies macht ihn sehr tauglich zur Auskleidung
von Dampfschornsteinen, Fischteichen, Trocken-
kammern, Eishiusern, Heifluftkanilen, HeiB-
wasserbehiltern usw. Auch durch scharfes
Austrocknen wird Asbestzementputz nicht
rissig. .

Salzhaltige neutrale Wisser, auch Meer-
wasser, wirken nicht veriindernd auf Asbest-
zementputz ein, ein Verhalten, welches fiir
die chemische Industrie und fiir den Schiffs-
bau Interesse bietet. In etwas anderer
Zusammensetzung und unter dem Namen
»Mineralit® kann Asbestzement als fugenlose
Fubboden-, Treppen- und Wandbelagmasse
auf jedwede trockne und feste Unterlage
estrichartig verlegt werden, und zwar in ver-
schiedenen Farben.  Solcher Estrich ist
fuBwarm, schallddmpfend, feuersicher und
wasserundurchlissig und dabei dauerhaft und
billig.

Zum Schlusse sei ausdriicklich, entgegen
der vielfach selbst unter Bausachverstindigen
verbreiteten, ganz irrigen Ansicht betont,
daB ein Zement, der den oben genannten
Zwecken dienen soll, durchaus keine grofe
Hirte zu besitzen braucht, es ist vielmehr
als ein Vorzug zu betrachten, wenn er mehr
elastisch als sprode ist.

Besti

on. Dr. Hexrr AxgExor, Antwerpen.
(Eingeg. d. 28.1. 1904.)

mung des Zinns im Weilblech.

Soviel ich sehe, ist in den letzten zehn
Jahven iiber die Bestimmung des Zinns im
Weillblech wenig vertffentlicht worden. Im
Jahre 1895 hat Lunge?!) fiir die vorher-
gehenden Jahre dieselbe Bemerkung gemacht.

fliichtigen, unter gewissen Vorsichtsmafiregeln,

1) Diese Z. 1895, 129,
66
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[ Zeltschrift fiir
angewandte Chemle,

um nicht gleichzeitig Eisenchlorid mitzureifen.
in das Glas fliefen, so dal der Tiegelinbalt

Das Zinn wurde dann in Lésung gebracht,
mit Ammeoniumnitrat gefillt und endlich als
SnO, gewogen. Aber abgesehen davon, daB

die Anwendung des Chlors unbequem ist, |
: und wischt ihn aus.

fordert die Methode einen komplizierten Ap-
parat, und, wie der Verfasser selbst bemerkt,
mifgliickt der Versuch, wenn man zu hoch
erhitzt. Diese Ubelstinde wurden schon
zwei Jahre spiter von Mastbaum ?) erwihnt.
Dieser Forscher beschreibt ein anderes Ver-
fahren: er behandelt das Weilblech wieder-
holt mit 10%iger Salzsiure. Das Zinn geht
dabei vollig in Losung, wihrend die Menge
des gelosten Eisens sehr gering ist. Ohne
hier auf Einzelheiten einzugehen, sei noch
erwihnt, daf das Zinn weiter mit Schwefel-
wasserstoff gefillt und dann in Zinndioxyd
iibergefiihrt wird. Der Verfasser ist der An-
sicht, dal seine Methode der Lungeschen
ilberlegen sei. Sie ist aber immer noch zu
lang. Der Analytiker weili, wieviel Zeit die
Abscheidung des Zinns mit Schwefelwasser-

Wand entlang ungefiihr 100 ccm kaltes Wasser

nicht berfihrt wird. Dann kippt man den
Tiegel um. Sobald das Aufzischen voriiber ist,
hebt man den Tiegel mit einer Pinzette heraus
Der Inhalt des Becher-

! glases und die Waschwiisser werden in einem

250 ccm-Kolben vereinigt. Nach dem vél-

i ligen Erkalten fiillt man bis zur Marke auf
' und riibrt um. Man filtriert in ein trockenes

Becherglas durch ein ebenfalls trockenes
Faltenfilter 3). Das Filtrat enthilt das Zinn
als Natriumstannat, wihrend das zum Teil
aus dem Tiegel, zum Teil aus dem analy-
sierten Blech stammende Eisenoxyd auf dem
Filter zuriickbleibt. Von dem ohne Waschen
erhaltenen Filtrat gibt man 200 cem
in ein Becherglas und figt verdiinnte
Schwefelsaure (1 Vol. H,S0,, 2 Vol. H,0)
bis zur sauvern Reaktion hinzu. Es fillt
Zinnhydroxyd aus. Man erhitzt fiinf Minuten

| lang zum Sieden, 148t den Niederschlag sich

stoff und die Oxydation des Sulfids erfordert.

Die meisten anderen Versuche, das Zinn
im WeiBhlech zu bestimmen, zeigen Ubel-
stinde derselben Art. Es war also von
Wichtigkeit, ein Verfahren zu finden, das

schneller zum Ziele fithrte und die Anwen- -
dung komplizierter Apparate vermied. Die

von mir ausgearbeitete und im folgenden
wiedergegebene Methode erfiillt diese Be-
dingungen in hinreichender Weise.

Wenn man Stiicke von verzinntem Eisen-
blech mit Natriumsuperoxyd erhitzt, so geht
das Zinn in Natriumstannat iiber. Dieses
wird gelost und kann dann durch Schwefel-
sdure als Zinnhydroxyd gefillt und schlief-
lich in Zinndioxyd iibergefiihrt werden. Nach
diesem Verfahren, das ich neben dem Mast-
baumschen angewendet habe, wurden zu-
friedenstellende Resultate erzielt.

Man schneidet das WeiBblech in Stiicke
von ungefihr 1 em Seitenlinge und wigt
3-—4 g ab. Die abgewogenen Stiicke werden
in einem kleinen Eisentiegel mit der doppelten
Gewichtsmenge Natriumsuperoxyd so gemischt,
daB sie von dem Salz bedeckt sind. Der
geschlossene Tiegel wird zuerst schwach,
dann stirker erhitzt, bis das Superoxyd in
vollem Fluf ist. Man erhitzt noch zehn Mi-

nuten weiter, bis das Zinn vollstindig von der

Oberfliche der Blechstiickchen verschwunden |

ist, was man leicht an ihrem Aussehen er-
kennen kann. Man li6t den Tiegel alsdann
erkalten und stellt ihn in ein mit einem
Uhrglas bedecktes Becherglas. Nun liiftet
man das Uhrglas ein wenig und li8t an der

%) Diese Z. 1897, 330.

setzen, dekantiert durch ein Filter und wischt
den Niederschlag schliefilich auf dem Filter
mit kochendem Wasser aus, bis im Filtrat
mit Baryumechlorid keine Schwefelsiure mehr
nachweisbar ist. Auf diese Weise erfordert
das Filtrieren nur wenig Zeit. Nach dem
Trocknen und Gliihen wird das gebildete
SnO, gewogen. Das gefundene Gewicht wird
mit 1,25 multipliziert und so die dap an-
gewandten Substanz entsprechende Megge
Sn0, erhalten. Das Zinn erhiilt man daraus
durch Rechnung.

Das zur Verzinnung des Eisens dienende
Zinn enthilt manchmal Blei. Dieses Metall
wird in der Superoxydschmelze oxydiert und
geht mit dem Zinn in die alkalische Lésung
iiber. Zeigen bei einer Weilblechanalyse
einige Tropfen der beim Lésen der Schmelze
erhaltenen Fliissigkeit mit Schwefelnatrium
die bekannte Reaktion auf Blei, so mufl das
Verfahren etwas abgeiindert werden. Denn
beim Ansiuern der alkalischen Lésung mit
Schwefelsdure fillt das Blei zugleich mit dem
Zinn aus. Der Niederschlag ist nicht weil,
sondern briunlich gelb. Um ihn vom Blei-
oxyd zu befreien, muf man ihn nach dem
Waschen samt dem Filter in einem kleinen
Becherglas unter Erwirmen digerieren. Nach
einigen Minuten ist die Zinnsiure weil
geworden; man fiigt Wasser hinzu, erhitzt
zum Sieden und filtriert. Die weitere Be-
stimmung erfolgt wie oben. '

Die ganze Analyse erfordert nicht mehr
als drei Stunden Zeit. Ein Nachteil des
Verfahrens konnte in dem Gebrauch von

3 Die ersten durchlaufenden Tropfen sind

triibe. Es geniigt, sie von neuem durch das
Filter zu gieBen.
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damit in diesem Falle keine schlechteren
Erfahrungen gemacht als mit irgend einem
anderen Oxydationsmittel. Das Natriumsuper-

oxyd ist nur dann gefihrlich, wenn es in .

Beriihrung mit feuchten brennbaren
stanzen kommt*), was hier nicht der Fall ist.
Man mub es nur in gutverschlossenen Biichsen
mit eingeschliffenen Stépseln aufbewahren und
in geeigneten Gefiflen aus Porzellan oder
Glas abwiigen.

Ich gebe zum Schlub die nach meinem
Verfahren gewonnenen Resultate.
II aufgefiihrten Zahlen wurden bei denselben
Proben nach der Methode von Mastbaum
erhalten:

a. b. c.
Sn%: L 1,61 4,10 3,25
IL. 1,64 3,98 3,29

Imweiteren Verlauf meiner Untersuchungen
habe ich das Schmelzen mit Natriumsuper-
oxyd auch fiir die Trennung von Zinn und
Antimon und ihre Bestimmung in den Legie-
rungen benutzt. Ich werde dariiber Bericht
erstatten, sobald ich genug Resultate ge-
sammelt habe.

Beitrige

zur emie des Braunkohlenteers.

Yon Dr. H. Inuper.
(Eingeg. d. 4./3. 1904.)

Seit einer Reihe von Jahren liegen Arbeiten
vor, die sich mit der Untersuchung der basischen
Bestandteile des Braunkohlenteeres befassen.
Rosenthal?) hat das Pyridin, D6bener? das
Chinolin, Oehler?® das Anilin und kiirzlich
Frese?) das a-Pikolin aus demselben als chemi-
sches Individuum isoliert. Wihrend im Stein-
kohlenteer durch iltere Arbeiten bereits eine
groBe Anzahl von Basen nachgewiesen ist, und
neuerdings durch englische Chemiker das
Schieferteersl nach gleicher Richtung unter-

bisher beim Braunkohlenteer.

. Es war zu erwarten, dafi von den basischen
Bestandteilen des Steinkohlenteers die meisten
sich auch im Braunkohlenteer wiederfinden

wiirden. Ich habe mich nun mit der Isolierung |

der Pyridinbasen aus dem letzteren befaBt, ein-
mal um iiberhaupt die Anwesenheit der ein-
zelnen Homologen festzustellen, vor allem aber,
um zu untersuchen, ob sich Pyridinderivate im
Teere befinden, die eine grofiere Seitenkette als
das einfache — CH, enthalten. Bei der Rosen-
thalschen Arbeit®) iiber die Fettsiuren des
Schweelwassers war aufgefallen, daf sich Siuren

4) Z. anal. Chem. 34, 598.
1) Chem.-Ztg. 14, 870.

%) Berl. Berichte 28, 106.
%) Diese Z. 1899, 561.

4) Diese Z. 1903, 12,

%) Diese Z. 1903, 221.

Sub- |

Die unter

. 187° zeigte.

Natriumsuperoxyd gesehen werden. Ich habe . mit verzweigten Kohlenstoffketten nicht hatten

nachweisen lassen. Es war von Interesse fest-
zustellen, ob sich dhnliche Verhiltnisse bei den
Pyridinabkémmlingen wiederholen wiirden.
Als Ausgangsmaterial diente ein Basen-
gemisch, das auf bekannte Weise?) gewonnen
war, und das von ca. 100 — 280° siedete. Es
wurde durch vielfach wiederholte fraktionierte
Destillation in Anteile zerlegt, die von 5 zu 5°
libergingen. Da die niederen Angehérigen der
Pyridinreihe bereits bekannt sind, begann ich
meineUntersuchungen mitderFraktion 141—146°,

1. Fraktion 141—146°

Dieselbe wurde in tiberschiissiger Salzsiure
gelsst und mit kalt gesittigter Quecksilber-
chloridlosung sukzessive gefillt. Das in schénen
farblosen Blittchen auskristallisierende Salz
wurde aus angesiiuertem Wasser vielfach um-
kristallisiert, bis es dauernd den Schmelzpunkt
Dasselbe enthielt 48,44 %/, Hg, fiir

i ein Lutidinsalz mit 2 Mol. HgCl, sind 48,25 Y,

berechnet.

Um die Vermutung. das vorliegende Salz
sei das Quecksilberdoppelsalz des a-a-Lutidins,
zu bestiitigen, wurde aus dem Salz mit Natron
die Base freigemacht, im Dampfstrome ab-
destilliert und nach Weidel und Herzig®) mit
derberechnetenMengeKMnO,in neutraler3%/,-iger
Lssung oxydiert, wobei das Kochen der Losung
durch Einleiten vonWasserdampf bewirkt wurde,
da bei direktem Erhitzen durch die Bildung

! von MnO: ein sehr heftiges Stofen der Fliissig-

! keit, einmal sogar explosionsartige Zertrimme-

rung des Kolbens hervorgerufen wurde.

Aus der vom Mangansuperoxyd abfiltrierten
Lésung wurde nach dem Einengen und Neu-
tralisieren das Silbersalz der gebildeten Siure
durch Zusatz von AgNO, und etwas Essigsiure
gefillt, ausgewaschen. mit Salmiak umgesetzt,
vom ausgeschiedenen AgCl abfiltriert und die
heie Lidsung des Ammoniaksalzes mit Salz-
siure iibersittigt. Beim Erkalten erstarrt der
ganze Kolbeninhalt in feinen, haarférmigen
Nadeln, die mehrfach umkristallisiert wurden.
Der Schmelzpunkt liegt bei 240° (frithere An-
gaben 226°7), 236°%. Bei einer Titration wurde

i fir el ibasi Saure g den: Mol.- .
sucht wird, fehlen die entsprechenden Arbeiten ! ur eine zweibasische Siure gefunden: Mol.-Gew

167,8 ber. fur C,HsN(CO,H), — 167; die wisserige
Losung wird durch Eisenvitriol rot gefiirbt, mit
Bleiacetat gibt sie keinen Niederschlag; simt-
liche Eigenschaften weisen auf die a-«'-Pyridin-
dicarbonsiure hin,

Das Kupfersalz der Saure kristallisierte in
kurzen, dunkelblauen Prismen mit 27,68 ¢/, Cu,
ber. 27,829/, Cu, das Silbersalz in kleinen, farb-
losen Prismen. Die Siure selbst lieB sich auch
in der zweiten Modifikation in Form von Prismen
erhalten,

Die Base, von der ausgegangen wurde, ist
daher als a-a’-Dimethylpyridin anzusprechen.
Sie siedet bei 142—144° und zeigt den charak-
teristischen pfefferminzartigen Geruch. Ihr
Platindoppelsalz schmilzt bei 208°.

%} Wiener Monatshefte 1, 10.
) Berl. Berichte 18, 53. 19, 289, 786.
®) Berl. Berichte 18, 1744. 19, R. 18.
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