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die Anwendung von Wasser ausgeschlossen, um ge- 
fihrliche Wasserstoffexplosionen durch Wasserzer- 
setzungen auszuschlieBen. Jedenfalls haben ver- 
schiedene Feuerausbriiche in alteren, aus Holzkon- 
struktionen bestehenden Fabrikranmen, bei welchen 
die Feuerwehr Wasser zur Anwendung brachte, be- 
wiesen, da13 dadureh gro13er Schaden angerichtet 
wird. Durch die bisherigen MaBnahmen hat  man 
bereits auRerordentlich vie1 erreicht, und so steht 
zu hoffen, daB es baldigst gelingen wird, Ex- 
plosionsvorgiinge in den Aluminiumbronzefabriken 
vollig auszuschalten. 

E x p e r i m e n t e :  
1. Grobe Aluminiumbronze brennt nicht. 
2. Aluminiumschliff l L D t  sich durch ein bren- 

3. Aufspritzen von Wasser auf glimmenden 

4. Vorfiihrung des W e b e r schen Zerstau- 

5.  Vorfiihrung einer Aluminiumbronzestaub- 

nendes Ziindholz entziinden. 

Aluminiumschliff. Wasserstofflammen. 

bungsapparates. 

explosion im S t o  c k m e i e r schen Apparate. 

Zur Schwefelbestimmung im Pyrit. 
Mitteilung aus dem 

Chemiselien Staats - Lahoratorium in Hamburg. 

Von El. DENNSTEDT und F. HASSLER. 
(Eingeg. d. 30.17. 1906.) 

Nach dem von L u n g e  und S t i e r l i n  an 
den VI. Internationalen KongreB erstatteten Be- 
richt iiber die Bestimmung dcr Schwefelsaure durch 
die Chlorbaryumfiilluug bei Gegenwart storender 
Substanzen sol1 eine Aufklarung uber die Diffe- 
renzen, die bei den hnalysen des internationalen 
Pyritrnusters in den verschiedenen Laboratorien 
aufgetreten sind, noch jetzt nicht moglieh sein, da 
die betreffenden Chemiker angeben, genau nach der 
L u n g e schen Vorschrift sich gerichtet zu haben. 

L u n g e selbst sagt, er habe sich iiberzeugt, 
daB im Endcrgebnia die Vorschrift von H i  n t z 
und W e b e r in der Tat den Schwefelgehalt im 
Pyrit am richtigsten angibt. Gefunden hatten diese 
48,790/& d. h. gcnau dasselbe, was auch im Che- 
mischen Staatslaboratorium durch Verbrennung ge- 
funden worden ist, 48,69-48,861). 

Wir konnen daher L u n g e s Meinung nur zu- 
stimmen, daB dies die richtige Zahl sei und es fragt 
sich nur noch, wie die iibrigen, auch von L u n g e 
aelbst gefundenen zu niedrigen Zahlen zu erkliren 
sind. Unsere Erklarung, da13 beim hufschlie13en des 
Pyrits niit Salpeter-Salzsaure in wechselnder Menge 
basische Sulfate entstehen konnen, wird von 
L u n g e zuriickgewiesen, weil selbst ,,ein ganz 
wenig geiibter" Chemiker den zarten, gelben Riick- 
stand von basiscliem Ferrisulfat nicht mit unaufge- 
schlossener Gangart verwechseln konne. 

Bekanntlich ist das von L u n g e ausgewahlte 
internationale Pyritmuster sehr leicht aufschliefibar, 
trotzdem sind im Chemischen Staatslaboratorium 
von verschiedenen und nicht bloB ,,von ganz wenig 
geiibten" Cheinikern nach dcr L u n g e schen Vor- 
schrift fast nie ganz klare Losungen erhalten worden. 

1) Siehe diese Z. 18, 1563 (1905). 

Vir haben die Losungen, was an sich ja nicht notig 
jt, doch stets von dem Ammonzusatz filtriert und 
Len gut ausgewaschenen Ruckstand auf dem Filter, 
Ler manohmal nur wenige Milligramme, manchmal 
:twas mehr betrug, auf Schwefelsaurc gepriift. Er 
yurde zu dem Ende entweder init Soda und Sal- 
)eter geschmolzen oder mit Sodalosung extrahiert 
,der endlich am besten im Sauerstoffstrom ver- 
Irannt; fast in allen Fallen wurde noch Schwefel- 
;&we gefunden, und zwar bis 0,3% Schwefel ent- 
iprechend, das ist aber geradc die Rlenge, die Herrn 
> u n g e noch fehlt, nnd iiber deren Verbleib er sich 
iicht Rechenschaft geben kann. Wir sind uber- 
:eugt, daB Herr L u n g e , wenn er unsere Versuclie 
iur wiederholen wollte, zu demselben Resultate ge- 
angen wird. 

Wir wollen, obwohl das eigentlich selbstvcr- 
itandlich ist, nicht unerwihnt lassen, daB man bci 
ien geringen Mengen Baryumsulfat, um die es sich 
lies handelt, nach dem Zusatz des Chlorbaryums 
loch einige Stunden auf dem heil3en Wasserbade 
und dann noch mindestens 24 Stunden in der Kalte 
3tehen lassen muB. 

Wenn nun auch der bei der Analyse des inter- 
mtionalen Pyritmusters vorkommende Fehler an 
sich sehr gering und fur die praktische Analysc gnnz 
h n e  Belang ist, so gibt es doch zahlreiche Pyrite, 
leren AufschlieRung nicht so leicht gelingt, und die 
groBere Mengen Ruckstand Liefern, bei dcnen dann 
zler dadurch mogliche Fehler entsprechend groBer 
werden kann. 

Bcdenlrt man ferner, dab das AufschlieDen mit 
3alpeter - Salzsaure eine sehr unangenehme und 
durch die unvermeidlichen Dampfe helastigende 
Operation ist, die nebst dem Abdampfen, Filtrieren 
und Auswaschen verhaltnismaBig langc Zeit in hn- 
spruch nimmt, und dann doch noch nicht immer, 
wie gerade die Untersuchung des internationalen 
Pyritmusters durch anerkannte Analytiker be- 
weist, ein absolut genaues Hesultat gibt,, so 15-ird 
gewiI3 mancher gern diese Methodc dnrch eine andere 
ersetzen, die diese Unannehmlichkeiten vermeidet. 

Wir haben bereits friiher gezeigt"), da13 die 
Verbrennung nach der Methode der vereinfachten 
Elementaranalyse im Sauerstoffstrom zu absolut 
genauen Resultaten fiihrt. Im Hinblick auf die 
groWen Vorzuge gegeniiber der L u n g e schen Me- 
thode haben wir geglaubt, nns noch weiter mit dem 
Problem beschkftigen zu sollen, namentlich, um die 
Methode noch handlicher und vor allen Dingen we- 
niger zeitraubend zu gestalten. Das ist dadurch 
gelungen, daB wir an Stelle der fruher vorgeschla- 
genen beiderseits offenen Einsatzriihren nunmehr 
die doppelte Sauerstoffzuleitung3) bcnutzen. Es hat  
sich gezeigt, daB man damit die Analyse dcrart be- 
schleunigen kann, daB die eigentliche Verbrennung 
in einer halben Stunde bccndet ist. Die Ausfiihrung 
selbst, die fur den, der die Nethode der verein- 
fachten Elementaranalyse kennt, kaum einer Er- 
Iauterung bedarf, ist in der ncuen Auflage der An- 
leitungk) gcnau beschrieben worden. Hier wollen 
wir nur kurz erwahnen, daB die Absorption der 

2)  Siehc diese Z .  18, 1562 (1805). 
3) Siehe diese Z .  19, 517 (1906). 
4) IN. D e n  n s t e d t , Anlcitung zur reroin- 

fachten Elementaranalysc, 2. dufl. 1906, Hamburg, 
Otto Meissners VerIag. 
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Oxyde des Schwefels am besten durch in Schiffchen 
liegende caleinierte Soda geschieht , und daB der 
Ruckstand einfach mit Sodalosung ausgekocht und 
diese der Hauptlosung zugefiigt wird. Nur wenn der 
Pyrit bleihaltig ist, muB der Ruckstand mit konzen- 
trierter Salzsaure ausgekocht werden, weil man 
sonst den an Blei gebundenen als nutzbaren Schwefel 
finden wurde. 

Da es sich im Riickstande immer nur um einen 
sehr geringen Teil des Gesamtschwefels handelt, so 
braucht dann das Ausfallen des Eisens nicht in so 
starker Verdunnung und das Auswaschen nicht so 
peinlich vorgenommen zu werden, wie bei L u n g e. 
Das Ausspulen des Verbrennungs- und des Einsatz- 
rohres geschieht in wenigen Minuten, von dem Ein- 
sntzrohr braucht nur die Mundung etwa 1-2 cm mit 
Wasser abgespiilt zu werden, indem man diese zwei- 
ma1 je in ein wenig im Reagensglas befindliches 
Wasser taucht. Das Einsatz- 
rohr wird dann rnit FlieB- 
papier abgewischt und ist so- 
fort wieder fur die nachstc 
Verbrennung fertig. Das Ver- 
brennungsrohr stcllt man besser 
zum hbtropfen und Trocknen 
beiseitc und halt sich, wenn 
man sofort eine zweite Analyse 
vorzunehmen hat, ein zweites 
Verbrennungsrohr bereit, das 
rnit den1 ersten abwechselnd 
benutzt wird. 

Wenn man sich einmal 
fur die Methode eingerichtet 
und eingeubt hat, wird man in 
der gleichen Zeit bei gleicher 
oder gr0Berer Gcnauigkeit min- 
destens die doppelte Zahl Ana- 
IyFjcn fertigstellen, als nach 
L u n g e , man vermeidet da- 
bei alle unangenelimen Ope- 
rationen der L u n g e schen 
Metliode, vor allen Dingen 
die Belastigung durch die ni- 
trosen Dampfe; wer s e i n e  Lunge liebt, wird 
daher unbedingt die Verbrennung vorziehen. 

Vakuumdestillierapparat fur feste 
Stoffe. 

Von Dr. HUGO HAEHN. 
(Eingeg. d. 27.17. 1906.) 

Destilliert man hoher schmelzende Stoffe unter 
vermindertem Druck in E m e r y s l )  Siibelkolben, 
so hat  man verschiedene Schwierigkeiten, die recht 
lastig werden konnen, zu uberwinden. So ist z. B. 
das Wechseln der Vorlage nur durch Unterbrechung 
des Vakuums moglich, oft kommt es dann auch vor, 
daB die Anschliffstelle zerspringt. 

Diesen Ubelstanden geht man aus dem Wege, 
wenn man im B r u h 1 schenz) Apparate destilliert, 
nur muB man dafur Sorge tragen, daB das Absteige- 

1) Berl. Berichte 24, 596 (1891). 
2 )  Berl. Berichte 21, 3339 (1898). 

rohr des Fraktionierkolbens mit einer Heizvorrich- 
tung umgeben wird. Ich fiihrte einfach in den seit- 
lichen Tubus des Rezipienten einen Kuhler ein und 
verband denselben mittelst dickwandigen Gummi- 
schlauches mit dem kurzen, ca. 1 cm langen Absteig- 
rohr eines Fraktionskolbens (vergl. Zeichnung). 
Durch angoheiztes Paraffin01 kann dcr Kuhler, der 
hier als ,,Wiirmer" dient, auf den Schmelzpunkt 
der zu destillierenden Substanz erhitzt werden. 

Man wahlt zweckmPBig ein weites Absteigrohr 
am Fraktionierkolben, damit man den Kuhler zum 
Teil in das Rohr hineinstecken kann, wodurch die 
nicht erwarmte Stelle zwischen Kolben und Kuhler 
recht klein wird. 

Das Paraffin01 wird in einem MetallgefaiB er- 
w&rmt und durch den Kiihler gehebert. Nachdem 
es den Apparat verlassen hat, flieBt es durch ein 
rnit einem Thermometer versehenes T-Rohr. 

Bei der Destillation offnet man zunachst den 
Glashahn am T-Rohr und 1aBt lraltes Paraffin01 
durchlaufen. Dann erhitzt man das Reservoir, und 
wenn das Thermometer iin Paraffinlauf den Schmelz- 
punkt der Substanz anzeigt, kann die eigentliche 
Destillation beginnen. 1st die Temporatur der 
Heizflussigkeit nicht geniigend hoch, so ent- 
stehen am Ende dcs Kuhlers stalagtiteniihnliche 
G ebilde . 

Bei langerem Gebrauche wird der Gummi- 
stopfen im Tubus weich, weshalb der Kuhler etwas 
in den Rezipienten hineingesogen wird. Um dies 
zu verhindern, bringt man zweckmlCBig zwischen 
Gummistopfen und Glaswulst einen durchbohrten 
Korkstopfon. Die einzelnen Glasteile des Paraffin- 
hebcrs werden durch kurze Druclrsehlauche ver- 
bunden. 

Das Diphenyl, das Lei 71" erstarrt, 1ii.Bt sich 
z. B. ganz bequem in diesem Apparate fraktionieren. 
Ohne Heizvorrichtung des Destillierrohres ware 
diese Operation unmoglich. Man kann mit der Tem- 
peratur der Heizflussigkeit weit iiber 100' hinaus- 
gehen. Zimtsaure, die bei 133" schmilzt, wurde ohm 
Schwierigkeit destilliert. 


