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Tabelle XI. Einflul3 v o n  s t i c k s t o f f r e i e n  Zusi i tzen bei d e r  A n a l y s e  von  Cel lu lose-  
n i  t r n  t en .  

A. Untersuchung yon C o r d i t  (50 Tle. Xitroglycerin, 45 Tle. SchieBwolle mit 13,2y0 Stickstoff, 5 Tle. 
Vaseline; berechneter Gesamtstickstoff 15.20%). 

- I -  

2440 I 455 19,85 

Stick- 
r k N O  v&,h'O stoff ! l % l  

17,"l 

Bemerkurig 

32,57 1 27,97 

35,45 

33,10 
35,90 

30,68 

15,23 

15,19 

28,90 I 14,71 
31,34 ~ 14,62 

B.) Untersuchung von ungefarbtem C e 1 1 u 1 o i d. 

Mit C103 verbraniit. Resultat 
stimmt. Obne Barilcksichtigung 
der CO.Bildung wiirden 16,19% ZT 
ermittelt wordell sein. 

h l i t  Cr03  rerbrannt. Resultat 
stirunit. Ohne CO zii beriick- 
sichtigen l7,17% N. 

Ohne CrOJ im Zersetzuugskolben. 
Resultat zu niedrig wegen Vase- 

1 i neanw wen hei t. 

Chromsaure nur der Salpetersaureesterstickstoff ge- 
funden wird, wahrend der Nitrogruppenstickstoff 
des Di- oder Trinitrotoluols nicht angezeigt wird. 
Wird indes die Reduktion mit Quecksilber nach er- 
folgter Verbrennung mit Chromsaure und Schwefel- 
saure im Zersetzungskolben vorgenommen, dann 
ergeben sich sowohl der Salpetersaureesterstickstoff 
als auch der Nitrogruppenstickstoff, so daD aus der 
Differenz der Stickstoffgehalte, erhalten einmal 
nach erfolgter Verbrennung rnit Chromsaure und 
Schwefelsiiure und andererseits ohne Vornahme 
dieser Manipulation, die Menge des zugesetzten Ni- 
trokorpers zu erniitteln ist (Versuche 47 und 49). 

Bereits N e w f i e 1 d und hl a r x (Ref. Z. ges. 
SchieB- u. Sprengstoffwesen 2, 131 [1907) geben an, 
daB Zusatze wie Paraffin, Campher, Harze und Va- 
seline bei der Analyse von Explosivstoffen im Nitro- 
meter ein zu niedriges Resultat fiir Stickstoff be- 
dingen. Nach den Versuchen 52 und 53 der Tab. XI 
ergab ein C o r d  i t (aus 50 Teilen Nitroglycerin, 
46 Teilen ScbieBbauniwolle mit 13,2O(, N und 5 Teilen 
Vaseline) im ,,Zersetzungskolben" beini Schiitteln 
mit Schwefelsaure bis zur Losung und nachfolgender 
Reduktion mit Quecksilber 14,71 und 14,6276 Ge- 
samtstickstoff. Das gleiche Produkt nach erfolgter 
Verbrennung mit Chromsaure und Schwefelsaure im 
Vakuum des ,,Zersetznngskolbens" und Absorption 
des nach dem Schiitteln mit Quecksilber erhaltenen 
Stickoxyds in Ferrosulfatlosong (natiirlich nach 
vorangegangener Entfernung des Kohlendioxyds 
mit h u g e )  ergab 15,23 und 15,19Ok N, was rnit 
dem rechnerisch ermittelten Stickstoffgehalt von 
15,20% sehr gut ubereinstimmt (Versuche 50 11. 51, 
Tab. XI). I n  der gleichen Tabelle sind auch Ver- 
suche (Nr. 54 und 55) iiber die Stickstoffbestimmung 
in C e l  1 u 1 o i d , ohne und mit Verbrennung durch 
Chromsaure und Schwefelsiiure angefiihrt. Auch 
hier gibt die nach erfolgter Zerstijrung der organi- 
schen Substanz durchgefiihrte Stickstoffbestim- 
mung die richtigen Werte. 

Demnach erzielt die Verbrennungsniethode im ,,Zer- 
setzungskolben" auch bei Anwesenheit von stickstoff- 
freien Zusiitzen, die bei der gewohnlichen Stickstoff- 
bestimmungdasResultat beeinflussen, richtigewerte. 

7,54 

8,23 

Obne CbronisXure. Resultat zu 

Mit  C'hroins%urn. Verbrennung 
niedrig. 

sehr stiirlnisch. 

Calciutncarbid-, Natriumarnalgam- 
und Zinkstaubanalyse 

mit dem ,.Zersetzungskolben". 
Von E. BERL und A. W. JURRISSEN. 

(Eingeg. 2.12. 1909.) 

Der in der vorhergehenden hlitteilung beschrie- 
bene Zenetzungskolben kann zur Ausfiihrung gas- 
analytischer Untersuchungen in allen jenen Fallen 
Anwendung finden, wo feste oder fliissige Korper 
mit Fliissigkeiten behandelt, gasformige Reaktions- 
produkte liefern. Wir haben auner den friiher an- 
gefuhrten nitrometrischen Analysen auch solche 
von Calciumcarbid, Natriumamalgam und Zink- 
staub ausgefiihrt. Bei der Carbid- und Natrium- 
amalganianalyse nurde der ,,Zersetzungskolben", 
dessen Volumen v durch Auswagen ermittelt war, 
bis w einem gemessenen Vakuum c mm Queck- 
silber beim herrschenden Barbmeterstande b aus- 
gepufipt, und der im Kolben verbliebene Luftrest 

c x v 
\-on dem nach Vollzug der Reaktion im b 

MeBgefaB gemessenen Gasvolumen in Abzug ge- 
bracht. 

Das Calciumcarbid wurde mit Wasser, daa mit 
Scetylen bei der Versuchstemperatur gesLttigt 
wurde. zersetzt. der ,,Zersetzungskolben" mit dem 
gleichen Wasser aufgefiillt und dieses auch als 
Sperrfliissigkeit in der MeBburette verwendet. 

Das zu untersuchende Natriumarnalgam wurde 
mit angesauertem Wasser zersetzt, das Gas aus dem 
Zersetzungskolben mit gesattigter Kochsalzlosung 
in die mit der gleichen Ltiwng beschickte Me& 
burette ubergefuhrt und das aus der Zersetzung 
der am Amalgam haftenden Natriumcarbonatreste 
herriihrende Kohlendioxyd mit etwaa Kalilauge 
absorbiert und zur Erzeugung einer definiertencWas- 
serdampftension etwas von dieser vorsichtig auf 
die konz. Kochsalzlosung aufgeschichtet. Wie zu 
erwarten stand, ergaben sich zwischen den durch 
Gasanalyse ermittelten Werten (Mittel 9,59% Na) 
und den durch Titration erhaltenen (Mittel 10,17% 
Na) eine wesentliche Differenz. Der auf gasanaly- 
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9 c = Vaku. Barom- 
zg CaC, in g urn in mm stand 

s" HI3 mm 

tischem Wepe erhaltene Kert  ist richtig, da bei ihm 
nur das aIs Arnalgani vorhandene Katrium ermittelt 
wird, wahrend die titrimetrische Untersuchung des 
nach der Zersetzung niit Wasser resultierenden Ge- 
samtalkaligehaltes iluch das durch Wasser- und 
Kohlendioxydanziehung entstandenen Satrium- 
hydroxyd und -carbonat niitbestimmt. 

Die Zink- und Zinkstaubanalyse wurde nach 
mehrmaliger Fiillung des Zersetzungskolbens mit 
Kohlendioxyd, wie in der vorhergehenden Mitteilung 

stand 
-H,O- 

Tension ccm 

den 

ccm 

Minuten beendet ist. 
Ersatz des Platinchlorids burch Kupfer- 

chlorid ergibt, wie aus Versuch Fl der Tabelle 
C I1 hervorgcht, zu niedrige, dalier unbrauchbare 
Zahlen. 

f 
g z  
b 

Natrinm. c = Vaku- Barorn.. Barom.. 
amalgam nm in mm stand stand amalgam 3 3 

H g  b rnm -HH,O- 
g Tens. o ccm ccm ccm $6 

I I  I I 

a 

B $ > 

3 2,4430 11 717 4,31 I 135,45 131,14 114,22 46,76 9,60 
4 I 2,4743 I 11 1 717 1 ;:: I:i,51 4,31 1 138,75 I 134,44 I 116,70 I 47,16 1 9,68 

Barom.. Prozente 

b mm - H2°- H* gefunden 
Zink in g stand vk 'On 1 v ~ 6 0 ~ n  1 Zn Bemetkungen 

Tension 

Auf titrimetrischem Wege wurden folgende Resultate erhalten : 
2,1366 g verbrauchen 63,93 ccm '/+. Salzsiiure entsprechend 10,18 Oi0 Na 

1, 56,01 ,, $ 9  11 10,31 Oi0 Na 

108,53 85,06 
98,04 84,91 
95,lO 78,77 

, 
i n  

2 Tropfen Kup rchlorid zugefugt 

9 ~ 0,3725 ' 726 ' i15 
10 1 0,3371 726 715 
11 0,3525 1 726 1 714. 

17 122,55 
110,70 :i ~ 107,15 

Notiz iiber die Kohlenstoff-, Wasser- 
stoff- und Stickstoffbestimmung in 

rasch abbrennenden Fliissigkeiten. 
Von E. BERL. 

(Eingeg. d. 2./12 1909.) 

Die Verbrennudg und Stickstoffbestimmung 
von fliissigen Substanzen, besonders wenn diese 
einigermaSen explosiven Charakter haben, machen 

bei der gewohnlich durchgefiihr n Manipulation 
im Schiffchen oder Kiigelchen e nige Schwierig- 
keiten. Folgendes einfache Verfah l en, das eine ge- 
fahrlose Verbrennung ermoglicht, sowie die Ab- 
scheidung von schwer verbrennbarem graphitkclien 
Kohlenstoff vermcidet, hat sich mehrfach bewiihrt. 

Man fertigt sich aus ausgegliihteni feinmaschi- 
schen Kupferdrahtnetz durch Umlegen um einen 
dicken Glasstab kleine, ca. 2 cm lange Becher, 
welche an der einen Seite durch Zusammendriicken 
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