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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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des ein wenig eingeschnittenen Netzes geschlossen
werden. Der Durchmesser ist 80 zu bemessen, daB
der Becher bei vertikaler Stellung des Verbrennungs-
rohres leicht in dieses hinabgleiten kann. Man fiillt
die Becher mit einer Lage grobem, hierauf feinem
Kupferoxyd und gliht nun im schiefgesellten
Kupfertiegel aus. Nach dem Erkalten im Exsicca-
tor werden die Becher auf Kupferbiigel aufgestellt
und nun aus einer Kugelhahnpipette, die mit der
zu analysierenden Fliissigkeit beschickt ist, in jeden
Becher ein oder zwei Tropfen abtropfen gelasson.
Durch Zuriickwigen der Pipette erfihrt man das
angewendete Substanzgewicht. Unterdessen hat
man das ausgeglithte Rohr vertikal in eine Klammer
gespannt. Man liBt nun die Becher hinabgleiten,
wobei man zwischen je zwei Becher etwas grobes,
ausgegliihtes Kupferoxyd schaltet. Die zu verbren-
nende Fliissigkeit ist auf diese Weise auf einen
groBen Raum verteilt, zudem in inniger Beriithrung
mit, Kupferoxyd, so daB auch bei sonst rasch ab-
brennenden Fliissigkeiten ein normaler Verlauf der
vollstindig vor sich gehenden Verbrennung, also
ohne Abscheidung von graphitischem, schwer ver-
brennlichem Kohlenstoff, ermdglicht ist. Dieses ein-
fache Verfahren hat sich besonders bei der Unter-
suchung von sog. ,fliissigen Trinitrotoluol* des
Handels ausgezeichnet bewahrt.

Zirich, Dezember 1909.

Technisch-chemisches Laboratorium des eidgen.
Polytechnikums.

Apparate zur Schwefelbestimmung
in Eisen und Stahl.

Von Geora Preuss in Gelsenkirchen-Schalke.
(Eingeg. d. 29/10. 1909.)

Die von mir in dieser Z. 22, 2044 [1909] beschrie-
benen und mit der groBten Genauigkeit arbeitenden
Schwefelbestimmungsapparate D. R. G. M. Nr.
384 317 sind nach sorgfiltiger Priifung von mir ver-
einfacht worden, wie auch nachfolgende Abbildung
zeigt.

¢ Durch die Vereinfachung des Kolbens fillt der
groBe K i p p sche Apparat ganz fort, wodurch eine
groBe Ersparnis an Salzsiure, Marmor und Gummi.
schlauch eintritt. Da beim Kiihler kein Wasserzu-
und AbfluBrohr benotigt wird, so fallen bei Anwen-
dung von 8 Apparaten ca. 12 m Gummischlauch
fort.

Es ist nicht erforderlich, daB das Kuhlwasser
wahrend der ganzen Dauer flieBt, sondern geniigende
Versuche haben ergeben, da8 durch eine Fiillung
des Kiihlers mit kaltem Wasser die Gase unter voll-
stindiger Kondensation der Salzsiuredimpfe bis
zur Vollendung der ganzen Operation vollstindig
absorbiert wurden.

Durch das oben im Rélirchen, im Innern des
Absorptionsgefiles angebrachte Riickschlagventil
wird jedes Zuriicksteigen der Fliissigkeit verhindert
und bedarf der Apparat daher auch ohne Kohlen-
siuredruck nicht der fortwéhrenden Beaufsichti-
gung. Die Anwendung des Apparates ist folgende:

Der auf dem Stativ eingeklemmte Kolben
wird mit dem erforderlichen Quantum Salzsiure

1,12 spez. Gewicht versehen, und das im Kiihler
angebrachte Absorptionsgefil mit der Cadmium-
i6sung gefiiiit. Man kippt nun mit der rechten Hand
aus einem Schiffchen das abgewogene Probegut in
den mit Salzsiiure versehenen Kolben, wihrend
man sofort das in der linken Hand haltende Absorp-
tionsgefil und Kiihler auf den Kolben setzt, ver-
schlieBt und mit Wasser zur Sicherheit abdichtet.
Dieses geschieht so schnell, daB ein Entweichen von
Schiwefelwasserstoff kaum moglich ist. Der Kiihler
hat oben und unten am eingeschliffenen Teil eine
kleine runde Offnung; im eingeschliffenen Teil des
Kolbenhalses befindet sich eine kleine Nute. Mit-
tels einer Spritzflasche fiillt man durch die obere
Offnung des Kiihlers kal-
tes Wasser, worin man
auf 11 ca. 50 g Natrium-
bicarbonat geldst hat. Der
Kolben wird sodann mit
einer schwachen Flamme
bis zur vollstindigen L&-
sung des Materials erhitzt.
Nach vollendeter Losung
dreht man den Kiihler
auf die im Kolbenhals be-
findliche Nute, worauf
sich die Bicarbonatls-
sung im Kolben entleert
und die Kohlensdure noch
die letzten Reste von
Schwefelwasserstoff zum
Absorptionsgefd8  iiber-
fiihrt. Hierauf kann die Uberfiihrung des Schwefel-
cadmiums in ein Becherglas ungehindert statt-
finden.

Soll die Losung des Materials mit konz. Salz-
sdure spez. Gew. 1,19 ausgefiihrt werden, so ist der
Apparat Nr. IT mit der unterhalb des Kiihlers an-
gebrachten Wasservorlage erforderlich. (Beschrei-
bung s. diese Z. 22, 2044 [1909].).

Wie untenstehende Aufstellung beweist, sind
die Resultate unter II, welche mit Anwendung des
neuen Apparates gefunden wurden, gegeniiber den
alten bestehenden Werten unter I zufriedenstellend.

N N N

It

Prgo;;te- i: : gn Hartstahl Tt;?;‘;zs' Be:?:;llel‘- Schrott
I 0,041 0,056 0,069 0,048 0,124

II} 0,039} 0,053} 0,070} 0,044} 0,123}
0,040 0,055 0,069 0,047/ 0,126

Die Apparate kommen ohne jede Gummiver-
bindung in Anwendung und nehmen nur wenig
Raum ein. Die Arbeitsweise ist eine wesentlich
billigere.

Vorstehend beschriebener Apparat ist ebenfalls
ges. geschiitzt und wird auch von der Firma Stroh-
lein & Co. in Diisseldorf bergestellt.  (A. 206.]

Absaugetrichter fiir chemisch-
analytische Zwecke (D. R. G. M.).
Von W. Mevsanwn, Helmsdorf.
(Eingeg. 3./12, 1909.)

Umn die teuren und infolge ihrer geringen GréBe
leicht verlierbaren Platinkonusse zu eriibrigen,
welch letztere bekanntlich in der Analyse beim Ab-



