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Zur Schwefelbestimmung nach 
Zehetmayr. 

(Eingeg. 26.p'. 1910.) 

In Heft 29, S. 1359 dieser Z. vom 22./7. 1910 
veroffentlicht A. Z e  h e  t m a y r  unter der Be- 
zeichnung: ,,Eine neue Methode zur Bestimmung 
von Schwefel in Kieaen, Abbranden und Sulfaten", 
ein analytisches Verfahren, daa darauf beruht, den 
Schwefel der genannten Materialien durch Zusam- 
menschmelzen dieser mit Ferrum reductum in eine 
Form iiberzufiihren, woraus er durch Salzsaure 
quantitativ als Schwefelwasserstoff entbunden und 
ah solcher maBanalytisch bestimmt werden kann. 
Hierzu sei die Bemerkung gestattet, daB bereits 
M. G r 8 g e r im Jahre 1881 nachgewieaen hat, da8 
Pyrit durch Erhitzen mit Eisenpulver quantitativ 
in Eisensulfiir iibergeht, das durch Behandlung mit 
Salzsiiure allen Schwefel als Schwefelwaaserstoff 
abgibt. Im Jahre 1891 kam F. P. T r e a d  w e  11 un- 
abhiingig von G r  o g e  r auf dieaelbe Idee und ar- 
beitete eine Methode m s ,  welche nicht nur gestattet, 
den Schwefel des Pyrits, sondern den aller anderen 
unliislichen Sulfide leicht und schnell zu bestimmen. 
Ebenso stellte F. P. T r e a d  w e  11 fest, dal3 die Sul- 
fate der Schwermetalle durch Erhitzen mit Eisen- 
pulver leicht zu Sulfiden reduziert werden. - Die 
a d  T r e a d w e 11 s Beobachtungen aufgebaute 
Methode der Schwefelbestimmung ist auf S. 274 
der vierten Auflage seines bekannten Lehrbuchs 
der analytischen Chemie naher beschrieben. Durch 
zahlreiche in unserem Laboratorium ausgefiihrte 
Kontrollanalysen hat sich die T r e a d w e 1 1 sche 
Methode als vortrefflich brauchbar erwiesen. Herrn 
Z e h e t m a y r scheint die Existenz dieser Methode 
entgangen zu sein. 

B e u t h e n, 0.-Schl., den 23. Juli 1910. 
LiaboratoriUm dw Fiwna R u w c k  & W n f e l d .  

J. N i c k e l .  

Neue Destillationsvorlage. D. 9. G. M. 
Von Dr. WOLFQANQ LENHARD, Freiburg i. Br. 

IEingeg. So./& 1910.) 

Der in Abbildung 1 dargestellte Apparat, aus 
zwei ineinander eingeschmolzenen und konzentrisch 
angeordneten Glaskugeln mit einem von der inner- 

Abb. 1. 

sten Kugel nach a&n miindenden Hahnrohr und 
zwei Tubussen bestehend, zeichnet sich vor allen 
bislan,? gebduchlichen htillationsvorlagen beson- 
d e n  dadurch aus, daD sie 1. eine allseitig gleich- 
miiBige und beliebig intensive Kiihlung gestattet, 
2. ein UberflieDen des Kiihlweesers ausachlieBt, 

3. das Austreten unangenehmer AbgRae oder feuer- 
gefahrlicher Dampfe verhindert, 4. dem zufalligen 
Eindringen von Wasser wirksam vorbeugt, 5. Destil- 
lationsvorgang wie auch Destillat selbst wahrend 
der Kiihlung ungehindert, da diese klar durchsichtig 
bleibt, beobachten la&. 

6. Was die Vorlage b e s  o n d e r  s als Vor- 
lesungsapparat geeignet macht, ist, daB sie gestattet, 
durch daa Hahnrohra ohm jede Unterbrechnng 
der Destillation und ohne Auseinandernehmen der 
Apparatur jedeneit eine beliebige Menge dea De- 
stillates zu entnehmen. Ein Wechseln der Vorlage 
ist daher nicht mehr notig. 

Weitere Verwendungsarten sind: 
7. Ein an das Rohr a angeschliffenes Verlange- 

rungsrohr b 188t sich mit einem Fraktionierkolben 
verbinden (4bb. Z), in welchen die eben in Vorlage A 
destillierte Fraktion I abgelassen und von neuem 
einer weiteren Fraktion in C unterworfen werden 
kann, wahrend in die Vorlage A die Fraktion 11 in- 

Abb. 2. Abb. 3. 

zwischen iibergeht. Der Apparat ermijglicht durch 
diese Anordnung eine f o r t d a p e r n d e fraktio- 
nierte Destillation und erspart Zeit und Arbeit. 

8. Durch Kombination mit einer Vakuum- 
vorlage (z. B. der B r ii h 1 schen) kann bei .einer 
Destillation im luftverdiinnten Raum eine Fraktion 
entnommen werden, ohne daB daa Vakuum aufge- 
hoben und der Versuch unterbrochen werden muB. 
Drts Hahnrohr a Abb. 3 wird zu dieaem Zwecke mit 
dem entsprechend zugebogenen Verliingerungsrohr b 
in den B r ii h 1 schen Apparat B eingesetzt und letz- 
terer wie die iibrige Apparatur vom Tubus c der 
Vorlage A aus evakuiert. Bei Entnahme einer Frak- 
tion aus Vorlage B wird Rahn d am Hahnrohr a 
geschlossen. In  A dauert das Vakuum fort, und geht 
die nachste Fraktion iiber. Durch offnen des Hah- 
nes e an B lii8t sich Vorlage B entfernen. Nech 
Entnahme der Fraktionen laDt sich Vorlage B auch 
wieder leicht ohne Versuchsunterbrechung an A 
anschlieBen, wenn man die urspriingliche Versuchs- 
anordnung wiederherstellt (Hahn d geschlossen), 
dann von Hahn e an B aus mit Hilfe einer zweiten 
Saugpurnpe und Manometer daa gleiche Vakuum 
wie in A herstellt, hierauf e schlie8t und durch off- 
nen von d die Kommunikation mit A von neuem 
erzeugt. 

Die Vorlage wird von der Firma Franz Hugers- 
hoff in Leipzig hergestellt und vertrieben, faBt ca. 
0,6 1, wodurch sie fiir alle Zwecke geeignet ist, und 
wird auf Wunsch mit eingeschliffener Retorte. und 
ebensolchem Gasableitungsrohr geliefert. 


