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Tabelle XI. Einfluf von stickstoffreien Zuséitzen bei der Analyse von Cellulose-
nitraten,

A. Untersuchung von Cordit (50 Tle. Nitroglycerin, 45 Tle. SchieBwolle mit 13,29, Stickstoff, 5 Tle.
Vaseline; berechneter Gesamtstickstoff 15,209).

2 eordi i ‘ | Stick-
:{-'; P Co;dlt I b " b corr | t vi NO 4 CO| v} €O | v} NO v.9, NO St;'ﬂ Bemerkung
L 0 %
50. ;0,1149| 719 | 704 | 21,6 | . 34,62 2,05 \’ 32,57 21,97 \ 15,23 | Mit CrO; verbrannt. Resultat
: ‘ | stimmt. Obne Beriicksichtigung
! ! ! f } der CO-Bildung wiirden 16,19% N
ermittelt wordean sein.
51. :0,1264| 719,8 © 706 | 20,0 ‘ 40,10 4,65 30,68 Mit CrOg verbrannt. Resultat
‘ i stimmt. Ohne CO zu beriick-
sichtigen 17,17% N.
52. 10,1229 717 705 | 17 — — 33,10 ‘ ‘78,90 14,71 }ghnel?r:)a im _Ze(;'s_etzungsko‘l'ben.
’ | esunltat zu medrig wegen Vvase-
53. i071342- 717,56 706 ! 17,5 | — — £ 35,90 i 31,34 : 14,62 lineanwesenheit.
B.) Untersuchung von ungefiirbtem Celluloid.
54. |0,1561| 718 [ 706 ! 17,5 — — 21 57 “ 18,82« 7,54 Oh'}ed Chromsiure. Resultat zu
| niedrig.
55. 10,1308 | 718 ! 705 | 19 24,40 4,55 17,21 } 8,23 | Mit Chromsture. Verbrennung
| ‘ sehr stiirmisch.

Chromséure nur der Salpetersiureesterstickstoff ge-
funden wird, wihrend der Nitrogruppenstickstoff
des Di- oder Trinitrotoluols nicht angezeigt wird.
Wird indes die Reduktion mit Quecksilber nach er-
folgter Verbrennung mit Chromsiure und Schwefel-
siure im Zersetzungskolben vorgenommen, dann
ergeben sich sowohl der Salpetersdureesterstickstoff
als auch der Nitrogruppenstickstoff, so dafl aus der
Differenz der Stickstoffgehalte, erhalten einmal
nach erfolgter Verbrennung mit Chromsiure und
Schwefelsiure und andererseits ohne Vornahme
dieser Manipulation, die Menge des zugesetzten Ni-
trokorpers zu ermitteln ist (Versuche 47 und 49).

Bereits Newfield und Marx (Ref. Z, ges.
SchieB- u. Sprengstoffwesen 2, 131 [1907]) geben an,
daB Zusdtze 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 Cordit (aus 50 Teilen Nitroglycerin,
46 Teilen SchieBbaumwolle mit 13,2%; N und 5 Teilen
Vaseline) im ,,Zersetzungskolben** beim Schiitteln
mit Schwefelsiure bis zur Losung und nachfolgender
Reduktion mit Quecksilber 14,71 und 14,629 Ge-
samtstickstoff. Das gleiche Produkt nach erfolgter
Verbrennung mit Chiromsiure und Schwefelsiure im
Vakuum des ,,Zersetzungskolbens‘ und Absorption
des nach dem Schiitteln mit Quecksilber erhaltenen
Stickoxyds in Ferrosulfatlosung (natiirlich nach
vorangegangener Entfernung des Kohlendioxyds
mit Lauge) ergab 15,23 und 15,199 N, was mit
dem rechnerisch ermittelten Stickstoffgehalt von
15,209, sehr gut iibereinstimmt (Versuche 50 u. 51,
Tab. XI). In der gleichen Tabelle sind auch Ver-
suche (Nr. 54 und 55) iiber die Stickstoffbestimmung
in Celluloid, ohne und mit Verbrennung durch
Chromsaure und Schwefelsdure angefiihrt. Auch
hier gibt die nach erfolgter Zerstérung der organi-
schen Substanz durchgefithrte Stickstoffbestim-
mung die richtigen Werte.

Demnach erzielt die Verbrennungsmethodeim ,, Zer-
setzungskolben* auch bei Anwesenheit von stickstoff-
freien Zusétzen, die bei der gewohnlichen Stickstoff-
bestimmungdasResultat beeinflussen, richtigeWerte.

Calciumcarbid-, Natriumamalgam-
und Zinkstaubanalyse
mit dem ,.Zersetzungskolben*‘.
Von E. BerL und A. W. JURRISSEN.

(Eingeg. 2.12. 1909.)

Der in der vorhergehenden Mitteilung beschrie-
bene Zersetzungskolben kann zur Ausfiilhrung gas-
analytischer Untersuchungen in allen jenen Fillen
Anwendung finden, wo feste oder fliissige Korper
mit Fliissigkeiten behandelt, gasférmige Reaktions-
produkte liefern. Wir haben auBer den frither an-
gefiilhrten nitrometrischen Analysen auch solche
von Calciumearbid, Natriumamalgam und Zink-
staub ausgefiihrt. Bei der Carbid- und Natrium-
amalgamanalyse wurde der ,,Zersetzungskolben,
dessen Volumen v durch Auswigen ermittelt war,
bis zu einem gemessenen Vakuum ¢ mm Queck-
silber beim herrschenden Barometerstande b aus-
gepumpt, und der im Kolben verbliebene Luftrest

cX v
T b
MeBgefdB gemessenen Gasvolumen in Abzug ge-
bracht.

Das Calciumcarbid wurde mit Wasser, das mit
Acetylen bei der Versuchstemperatur gesittigt
wurde, zersetzt, der ,,Zersetzungskolben‘‘ mit dem
gleichen Wasser aufgefiillt und dieses auch als
Sperrfliissigkeit in der MeBbiirette verwendet.

Das zu untersuchende Natriumamalgam wurde
mit angesduertem Wasser zersetzt, das Gas aus dem
Zersetzungskolben mit gesittigter Kochsalzlosung
in die mit der gleichen Losung beschickte MeB-
biirette iibergefithrt und das aus der Zersetzung
der am Amalgam haftenden Natriumcarbonatreste
herrithrende Kohlendioxyd mit etwas Kalilauge
absorbiert und zur Erzeugung einer definierten Was-
serdampftension etwas von dieser vorsichtig auf
die konz. Kochsalzlosung aufgeschichtet. Wie zu
erwarten stand, ergaben sich zwischen den durch
(Gasanalyse ermittelten Werten (Mittel 9,599 Na)
und den durch Titration erhaltenen (Mittel 10,17%

von dem nach Vollzug der Reaktion im

Na) eine wesentliche Differenz. Der auf gasanaly-
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tischem Wege erhaltene Wert ist richtig, da bei ihm
nur das als Amalgam vorhandene Natrium ermittelt
wird, wihrend die titrimetrische Untersuchung des
nach der Zersetzung mit Wasser resultierenden Ge-
samtalkaligehaltes auch das durch Wasser- und
Kohlendioxydanziehung entstandenen Natrium-
hydroxyd und -carbonat mitbestimmt.

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

Tabelle.

beschrieben, ausgefiihrt. Nach de Koninck
{BIl. de P’Assoc. Belge des Chim. 17, 112; Chem.
Zentralbl. 1903, II, 521) beschleunigt man durch
Zusatz von Platinchlorid die Zersetzung mit Salz-
siure wesentlich, welche auf solche Weise in wenigen
Minuten beendet ist.

Ersatz des Platinchlorids durch Kupfer-
chlorid ergibt, wie aus Versuch 11 der Tabelle
C II hervorgeht, zu niedrige, daher unbrauchbare

Zahlen.

Caleiumearbid-, Natrinmamalgam- und Zinkstaubanalysen.

A. Calciumcarbidanalyse (Volumen des Zersetzungskolbens v = 281,0 ccem).

] B - Korrektur v¢ von v! von 0 C,.H,
25| cac, in g o i | mn | snd | furden | G, | o, | el | 00und
gz | tal,ing Hg b mm —H,0- Luftrest |y Iuftrest | — Luftrest C.H, 760 mm auf
> Tension | , cem cem cem ccm Lg CaCy)
\
1 } 0,3493 ‘ 12 716 701 17 4,72 103,92 99,20 l 86,11 246,5
21 03193 11,6 ' 715 700 18 4,52 95,95 91,43 79,00 2474

B. Natriumamalgamanalyse (Volumen des Zersetzungskolbens v = 2810 ccm).

T
'Hy, prolg

t b =]

c Natrinm- | ¢ = Vaku- | Barom.. | Barom.- Korrektur | v, von vy Vo l v von . Sz
3 . t | for den H H, — Luft.| '® i Natrium- | §°°
L= amalgam |um gigmm z“::g _5_":;:2)_ Luftrest |y Luftrest! — rest H, ) amalgam % 8
> g Tens. [ cem cem cem cem | cem (2]

3 2,4430 11 ‘ 717 703 l17 4,31 | 135,45 131,14 | 114,22 46,76 , 9,60

4| 2,4743 _11 11 702 17,5 4,31 ‘ 138,75 134,44 | 116,70 47,16 9,68

Auf titrimetrischem Wege wurden folgende Resultate erhalten:
5 | 2,4366 g verbrauchen 53,93 ccm '/,-n. Salzsiure entsprechend 10,18 ¢/, Na
6| 24984 g " 56,01 ,, ,, " 10,31 %, Na
C. Zink- und Zinkstaubanalysen.
1. Reines Zink.
§ Barom.- B:t:&'g'. t v} von v0 von | Frozente
25 | Zink in g stand —H,0- b 760 Zn Bemerkungen
K b mm Tonek H, H, gefuuden
ension °
1 0,3635 720,5 706,5 |20 143,02 123,88 99,50 | 1 Tropfen Platinchlorid zugefGgt
81 0,2837 725 712 19,6/ 110,50 96,62 99,44 "
II. Technischer Zinkstaub.

9! 03725 726 715 17 122,55 108,563 85,06 "
10 | 0,3371 726 715 17 110,70 98,04 84,91 .
11 0,3525 725 714 16 107,15 95,10 78,77 | 2 Tropfen Kuprerchlorid zugefugt

Zurich, Dezember 1909.

Technisch-chemisches Laborawrium des
eidgen. Polytechnikums, Ziirich.

Notiz iiber die Kohlenstoff-, Wasser-
stoff- und Stickstoffbestimmung in
rasch abbrennenden Fliissigkeiten.
Von E. BerL.

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

Die Verbrennung und Stickstoffbestimmung

von fliissigen Substanzen, besonders wenn diese
einigermaBen explosiven Charakter haben, machen

Ch, 1910

bei der gewohnlich durchgefiihrten Manipulation
im Schiffchen oder Kiigelchen einige Schwierig-
keiten. Folgendes einfache Verfahren, das eine ge-
fahrlose Verbrennung ermdglicht, sowie die Ab-
scheidung von schwer verbrennbarem graphitischen
Kohlenstoff vermeidet, hat sich mehrfach bewahrt.

Man fertigt sich aus ausgegliihtem 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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