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Uber Ammoniak- und Stickatoff-Bestimmung. 
Van Dr. gaWuum, Rliln-Ebranfeld. 

wumc. LP. 

Die groh Zahl von Ammoniak- und Sticketoff- 
bestimmungen, die von mir aungefW warden, namentlich 
in den Rohatoffen und den verachiedenaten ProduLten von 
Gaswerken und Kokereien, veranlaBte mich mhon vor 
langer Zeit Unterauchungemethoden einzuechlagen , die 

"Bter Genauigkeit zugleich miiglichat we& Zeit 

lizierte A parate beobachtete, ftir die ganz unnStig grok 
bengen Sufmtanz verwendet werden und die trotzdem nicht 
immer einwandfreie Reaultate ergeben, 80 mwhte ich e in ip  
dariiber aw meiner langjahrigen Erfahrung mitteilen. 

I. A m m o n i a  k b e  a t i m m u ng. 

nebnr und e ache Apparate erfordern. Da ich hLufig recht kom- 

Zur M i a t i o n  hat eich der Apparat (Fig. 1) bei vielen 

Dan ca. 50cm lange Verbindungamhr von dem Erlen- 
etwaa an (in der Figur 

Kontrollbaetimmungen aufe beate bewiihrtl). 

meyer zum AbsorptionagefiiB ate' 
bt dan zur Stichatoffbeatimmung T enende Kolbchen Fig. 2, 
durch einen Erlenmeyer von ca. 1% ccrn 
fiir die Ammoniakhtimmung zu er- 
setzen). Die Glacke kit unten wellen- 
f6rmk auagebsucht; nach dem Ent- 
weichen der Luft ateigt darin je nach 
Ammoniakgehalt die vorgelegte 8iBure, 
der eventuell wenig neutralea Weaeer 
bis zum Tauchen der Glacke zugeeetzt 
wird. D a B  N H a  nicht unabeorbiert 
entweicht, habe ich durch viele Doppel- 
beetimmungen und in Subetanzen von 
bekanntem Gehalt featgeetellt (a. Bei- 
apiele unten). 

&Ute eich wiihrend der Deatillation 
der Farbton andern, 80 id leicht mehr 

FiLr die Deatillation verwendet man 
zweckmeBig 26, aeltemer 50ccm, woftir 
ein Erlenmeyer von etwa 126 ccm ge- 
niigt. Will man mehr deatillieren, BO 
benutzt man Erlenmeyer von 160-200 

siiure zuzufligeri. 

&Omit ht bei 40 mm nmh 3. die Deetillation in 12 bfin. 
auazufahren, b i  26 ocm .nooh raaoher, de man aber naah 
Aneetzen dea Vemucheu nur von Zeit zu Zeit nachzueehen 
braucht, 80 kann man aich Zeit nehmen und mit mkBiger 
Flamme langmmer destillieren. 

Be i e p  i e l e :  
1. G a a w a a a e r. 100 : 500 ccm, davon je 25 ccrn rnit 

einem Stfiokchen NaOH deetilliert gebrauchten 

Bei 1.0170 epez. Gew. = 1,727 Gew.-%. 
2. S c  h w e f  e l a  a u r e  a A m  m o n i a k. U)g:6OOcom, 

davon 25 ccm = 1,Og rnit einem Sttickchen Na(OH)a), oa. 
1 g, deetilliert gebrauchten 

y y  = 24,80 24,68% NHa. 1 a) 14,% ccrn n. Sliure = 24,57 

c) 14,48 , I  ,, = 24,68 
3. K o n z .  A m m o n i a k w a a e e r .  Friiher habe ich 

daa Weeeer abgemeaeen und nach entaprechender Verdlln- 
nung deatilliert und aun dem apes. Gewicht die Gewichta- 

b) 14,47 8 ,  

com, fur  StickatoEtGatimmungen die 
KSlbchen Fig. 2. Fniher ktihlte ich dna 
AbsorptionsgefkD durch Einetellen in 
ein rnit Wseeer efiilltea GlesgefaB, dna 
mit einem Glae L hn vereehen war. Ea envie8 aich dim aber 
ala tiberflbig und macht den Apparat nur komplizierter. 
Int dae Kuhlen aber erwlinecht, wenn man eehr raech oder 
ein @Bewe Volumen deetillieren will, 80 atellt man dea 
Abeorptionegef&B in eine Schale mit Waeeer. 

Viele Verauche ergaben, dnD a l l e e  Ammoniak tibe 
volumena aweatilliert M, Xi 

kcherheit wegen deetilliere ich anniihernd 
So d e n  je 40ccm einer NHa-haltigen FlGkgkeit 

destilliert, die rnit einem Iddicetor veraetzt war: 

angen iat, wenn 
fiber 

' 1 s  6,83 .11,61 

I 1 nach 8 Minuten 20 hlinuten a/, ' 6,80 11,56 
2 11 5 91 20 19 

12 11 3 11 7-8 11 '/' 6,82 11,59 [ 
1) IkrAppuat wird yon d e r h a  Striihlein in Diisreldorf geliefert. 

cb 1018 A xu Rr. 6a. 

PI#. 1. 

prozente berechnet. Ich fend jedoch, daB ea vie1 eichemr 
let, daa Weseer abzuwiigen, und ich verfahre mit langer Kit 
folgendermabn : 

In ein Kolbchen mit gut eingeeahliffenem Glnaatopfen 
mit Marke bei 126 ccm (dee KSlbchen bt nicht griik ge- 
wiihlt, um ein zu g r o k  Gewicht zu vermeiden werden etwa 

Dann wird ein unten auagemgenea und mit einer E k e  bei 
etwa 6ocm veereehenea Rohr in einen Zylinder mit dern 
zu untemuchenden Weeeer getrrucht, w daD ea aich bia an- 
n&hernd 6 ccm flillt (nicht eaugen), und zu dem Weeser in 
daa Kolbchen ben, nrech der Stopfen a u f p t z t ,  wieder 
gewogen und 3 1 2 5  ccm aufgefiillt. 

Nun werden in ein Erlenmeyerkobchen (neutral) von 
ca. 126 ccrn etwa 8 ocm n. slsure gegeben, 25 ccm von dem 

S) Ioh fiige drs AIM in fmbt Form cu und mt h i m  Anfmtcen 
d a  Stopfenr. Die ohemieche FaMk Merck, Dmmtadt, liefert 
NaOR in Tablettan in RZihmhen cu 10 Stuck yon je 1 g. die fiir 
disse Untsnuchungen ~ h r  beqwm a i d  

25 ocm Weeser gegeben und a d  einer feinen vf age wogen. 

-~ 
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verdtinnten Weeeer zupipettiert und rnit n. Siiure auetitriert 
(Methylorange). 

Dann wird vor dem Aufeetzen dea Sto fens ca. 1 g Alkali 

Probe 1. 5,0070g konz. Ammoniakwaeeer : 125. 
25 ccm gebrauchten 
a) &.& 

Probe 2. 5,3826g wie in Probe 1. 
25 ccm gebmuchtan 

in feater Form zugefiigt und */6 abdeat' fl 'ert. 
1 1 , ~  ccm n. sure = 19,3b ~ e ~ . - y ~  NH,; 

b) deetilliert 11,43 ,, ), = 19,M Y ,  

a)  12,08 ccm n. Saure = 19,07 Gew.-% NH,; 
b) W O  ,, ,, = 19,lO 9, 

Die direkte Titration gibt meiet nw ein whr Geringee 
weniger, zu*eilen decken sich a und b. Wird mehr ale ein 
eehr geringer Unterwhied gefunden, so m d  e k e  zweite 

Zwei verachiedene Proben (mit direktem Dampf) ent- 
hielten die euliieeige Menge 6,8 und 6,6 NB, pro 100000. 
Aber haufig ist die Verarbeitung keineewege chemiach e- 

296 und 364 pro 100O00, so daD im letztemn Falle (rund 
7 Teile ale zdiieeig angenommen) iiber 20% Verlnet eintrat, 
abgeeehen von den inclirekten Nachteilen. 

6. G a e r e i n i g u n g e m a e e e .  Fiir die Beetimmung 
dea Geaamtemmoniake verwende ich 5-10 g 0 r i g i n a 1 - 
masee in einem Erlenmeyer von ca. 200 ccm mit anniihernd 
120 ccm Wmeer und c&: l ,b  bzw. 3 g Kalk. J e  nach der 
Funktion der naaeen Reinigung iet der NH,-Gehalt der Masse 
und eomit der Verbrauch an n. Siiure ganz a u  B e r  - 
o r d e n t l i c h  verschieden (bei 10 g === ccm 
n. Siiure). Ee eind hier einige von meinen vielen Untar- 
euchungen zuaammengeetellt, die 0,26-5,00y0 NH, ergaben : 

regelt (Kalbusatz, Dampf). So beobechteta ich u. a. 122 % is 

0,17 

Deatillation vo enommen werden, andernfalle kdnn b ohne 
Wiederholung % richtig gelten. 

4. S a 1 m i a k g e i s t. Bei Salmiakgeiet verfiihrt man 
wie in 3, nur bt ea rataam, eine grohre Probe von ca. 7 ccm 
in einem unten auegezogenen und zugeechmolzanen Rijhr- 
chen, dae mit einem guten Stopfen verschloseen wird, ab- 
zuwiigen, die Spitze unter Waeeer abzubrechen und auf 
260 oder 500 ccm zu verdiinnen. 

7,2880 g : 260 ocm. 
25 ccm gebrauchten: 

a) direkt titriert 
b) dann deetilliert = 10,61 ,, = 24,77 Gew.-%NH,. 

5. A b w a e e e r von der Verarbeitung dee Ammoniak- 
wassere. 

Je 50 ccm mit etwae Kalk deetilliert, gebrauchten: 

= 10,62 n. Siure 

drltilllert 8 

n. Siiure ccm 
NH, % 
Sulfat yo 

1,Og Fubetanz nur 7--10ccm, hochstena 12ccm H,S04 
verwende, anstatt 20 oder 30 ccm nach K j e 1 d a h  1. Es iet 
leicht ersichtlich, daD 80 die f i i r  die Herstellung der Alkalitiit 
epatar notige Natronlauge und das ftir eine ruhige Deetilla- 
tion notige Volumen nicht etwa nur proportional der Sii~re- 
menge, eondern ganz bedeutend mehr vermindert werden. 

Aue der notigen Menge NaOH berechnet eich, daD z. B. 
beim Zersetzen von 0,7 g Steinkohle hhufig ca. 6 ccm H,SO, 
verbraucht werden, 80 daB 

bei 20 ccm = 14 ccm H,SO, bleiben, die 63-64 ccm 

bei 10 ccm = 4 ccm H1S04 bleiben, die 18-18,6 ccm 

Ferner wurde featgeetellt, daD nicht 1 g Hg oder HgO 
niitig iet, eondern daD eelbet bei echwer zersetzbaren Stoffen, 
z. B. Kohlen und Koke 0,25 g mehr ale geniigt, so iet 
nur Schwefelalkali erforderlich, und ee entsteht nur der 
vierte Teil Hg-Niederechlag. 

Um mit eo wenig Siiure kochen zu konnen, kam ich auf 
Kolbchen von der Form Fig. 2. Der verj 
Boden faDt anniihernd 8 ccm. Ich laaee 'e 
Kolbchen in verschiedenen GriiBen eowohl aue 
beatem Glae fertigen (geliefert von der Firma 
Strohlein in Diiseeldorf, geeetzlich geachiitzt) 
als auch aua Quarz4). Ich deetilliere in dem- 
eelben Kolbchen und verwende deehalb eolche 
von 225-250 ccm Inhalt mit einer Haleweite 
von anniihernd 2,4 cm f i i r  den Gummistopfen 
beim Deetillieren. In  denKolbchen kann man 
eehr gut noch 7 ccm H,SO mehrere Stunden auf 
einem Drahtnetz kochen. Damit die Kolbchen 
eicher ruhen, werden ihnen Drahtnetze bei- 
gegeben, in die nach meinen Angaben dem An- 
eatz entaprechende Vertiefungen geetanzt eind. 
Sehr praktiech sind die Kolbchen aue Quarz, die fi ir  dieeen 
Zweck nicht abeolut durchsichtig zu win brauchen ; diem 
eind viel billiger. 

Zereetzen der Subatanz. Viele organischen Verbin- 
dungen werden volletiindig zereetzt untar Vberflihrung 
von eamtlichem N in NH, ohne Zueatz von Hg. Bei 
Rhodansalzen ist der Zueatz von Hg aber g e r a d e z u  
e c h l i d l i c h ,  auch ist dae Hg, w e n i g e t e n s  z u -  
n ii c h e t , beim Ferrocyanealz fortzulaseen, siehe unten 
Rhodan und Ferrocyan ad 3 und 4. S. 428. 

NaOH benotigen (330 g pro 1); 

NaOH benotigen (330g pro 1). 

"dc" An0atZ am 

b rJ'cr 

F k  2 

10 6 16 10 10 1 10 
_. - 

1,53 4,12 1 8.00 11,71 8,9l 14.70 
0.28 0,70 1.02 1.99 3.03 6,00 
1,07 2.88 I 4.20 8.19 12.47 20.68 

4) Die Kolbchen sun Q u n  werden nech meinen Angaben in 
vemchiedenen Gmhn susschlieDLich hergeetellt von der Quan- 
echmelm und Quarzbliiserei Dr. Volker & Co., Beuel a. Rh. Auch 
fur sndere Zwecke eind diem Kolbchen mit bonderem Vorteil zu 
verwenden, de dsrin bie zur Troche ebgedsmpft und auch ge- 
gliiht werden ksnn. So z. B. beim Liieen der verechiedemten Sub- 
stenzen wie Metalle, E m  UBW. mit relativ sehr wenig Siiure und 
Verdiinnen in demselben GefiiD, ferner zur Bentimmung der Kieael- 
aiiure, dee in S a m  Unlijelichen und dee Abdsmpfriickatendes iiber- 
haupt. eowie zur Deetilletion von wenig Flhigkeit, z. B. zum 
Fraktionieren der bei der Teerdeetillation im Kleinen oft in sehr 
geringen Mengen erhalteneri leichten Ole. 
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P )  Me n g e Z i n k s t a u b. Friiher war von mir festgestellt, 
daB bei der hier eingeschlagenen Arbeitsweise 0,5 g Zinkstaub 
sicher genugt, und gesagt, daB voraussichtlich noch weniger 
notig ists). Da man bei 0,5 g und wenig Flussigkeit langsam de- 

Bei anderen organischen Verbindungen kommt man, 
w e n n  H g  u b e r h a u p t  n o t i g ,  mitsehrwenig Hgaus. Ich 
benutze bei nicht schwer zersetzbarer Substanz 0,l-0,15 g 
Hg (= 0,Ol ccm) und nur 7 ccm H,SO, (1,84). Anstatt Hg ist 
auch CuO (0,05 g) sehr geeignet (siehe unten Pepton), beim 
Destillieren ist dann Schwefelalkali oder Zinkstaub nicht 
notig. Man erhitze das Kolbchen, mit einer gestielten Kugel 
bedeckt, zunbhst sehr gelinde, dann etwas starker und 
darauf erst zum Kochen. 

Manche Substanzen haben die Eigenschaft, auch bei 
anfangs sehr gelindem Erhitzen sich an der Wandung nach 
oben ziemlich stark aneusetzen. Durch Umhullen mit einem 
Mantel aus Asbestpappe oder Drahtnetz ist durch stirkeres 
Erhitzen wahrend weniger Minuten der Ansatz leicht zu 
entfernen. 

Bei schwer zersetzlichen Substanzen gibt man gegen 
Ende, wenn die Flussigkeit braungelb geworden ist, etwa 
0,l-0,3 g KClO zu, nach und nach in sehr kleinen Por- 
tionen, da die deaktion sehr lebhaft ist. Nach dem Er- 
kalten verteilt man die Saure durch Drehen des Kolbchens 
an der Wandung und gibt vorsichtig 20 ccm Wasser zu (ge- 
messen, um das Endvolumen feststellen zu konnen) und dann 
aus einem graduierten Zylinder Natronlauge (330 g pro 1) 
bis zur Alkalitat ( f  Indicator, der auch in der Warme 
empfindlich ist, z. B. Rosolsaure). Die weitere Verdiinnung 
siehe unter Verdiinnen und Destillation. 

Verdiinnen und Destillation. Die fur ein ruhiges und 
rasches Destillieren notige Flussigkeitsmenge hangt von 
der Beschaffenheit der Probe und bei manchen Substanzen 
aiich davon ab, ob man die Quecksilber-NH,-Verbindung 
a) mit Schwefelalkali oder b) mit Zinkstaub zersetzt. So 
genugt die Verdunnung im allgemeinen 

bei organischen Verbindungen nach a) oder b) auf 50 ccm ; 

stillieren muB, weil sie leicht schaumt, was bei weniger Zink- 
staub nicht der Fall ist, SO wurden rnit je 100 ccm (mit 2 g 
freiem NaOH) folgende Vergleiche ausgefuhrt ; zersetzt waren 
je 0,70 g Steinkohlen mit 12 ccm H,SO, und 0,25 g Hg , 

bei Gasreinigungsmasse nabh a) oder b) auf 60 oder 
75 ccm ; 

bei Kohlen und Koks nach a) unter Zufugen von einem 
Stuckchen granulierten Zink auf 100 ccm (bei ge- 
geringem Aschengehalt auch weniger) ; 

nach b) auf 60-75 ccm (auch bei viel Asche), auf 50 ccm 
bei wenig Asche. 

a )  D e s t i l l i e r e n  m i t  S c h w e f e l a l k a l i .  Dem 
zerfliealichen Schwefelnatrium ziehe ich ,, Schwefelleber" 
(Polysulfide) vor und verwende diese in fester Form (0,5 bis 
0,6 g genugen fiir 0,25 g Hg), zweckmiiBig gibt man auch 
ein Stuckchen granuliertes Zink zu. 

b) D e s t i l l i e r e n  m i t  Z i n k s t a u b .  Alsnach den 
Angaben von B o t t i c h e r  ( L u n g e ,  Bd. 11, S. 381) 
mit Zinkstaub gearbeitet wurde, fie1 das Resultat v i e  1 n i e - 
d r i g e r  ausa lsmi t  Schwefelalkali (bei Sulfat 18,56: 20,0%). 
Die Frage wurde dann sehr eingehend verfolgt und fest- 
gestellt, daB die da an egebene Menge Zinkstaub viel grohr 

Alkali vorhanden sein muB, um alles NH, in Freiheit zu 
setzen (was nicht in genugendem MaDe der Fall wafl). 

a) N o  t i  g e M e n  g e f r e i e s A 1 k a 1 i. Die Versuche 
ergaben ferner, daB die erforderliche Menge f r e i e s Alkali 
von der Menge Hg abhangt, und zwar nicht etwa von dem 
Prozentgehalt Hg in der Fliissigkeit, sondern von der Menge 
Hg'selbst. So erfordert 1 g Hg anniihernd 6%, 0,75g Hg 
= 4% und 0,25 g Hg 2% freies NaOH; auf die zu destil- 

33 - 
ccm NaOH rnit 330 g pro Liter. 

Wurden diese Bedingungen erfullt (auch beim blinden 
Versmhe), so stimmen die Resultate mit dem mit Schwefel- 
alkali sehr gut uberein, wie folgende Vergleiche beweisen. 

war als notig, daB a t er eine bestimmte Menge f r e i e s  

lierende Fliissigkeit V bezogen, fur 0,25 g Hg = ___ v x 2  - 

i ecm Silore I blind 1 Silure I %N 1 I I ! I I I I I I 

+ Schwefelalkali (Schwefelleber) 
+ Zinkstaub + 2 g  NaOII per 100 

+ Zinkstaub + 2 g NaOH per 100 
+ Schwefelalkali (Schwefelleber) 

12 ccrn n. Schwefelstiure + NH, 
neutralisiert und + HtSOa und 

Ha envarmt 

destilliert + Zinkstaub . . . . . . . . . . . . .  
11 11 . . . . . . . . . . . . .  
7, 11 . . . . . . . . . . . . .  
11 71 

1 71 

. . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . .  
dcstilliert + Schwefelleber (0,s-0,s g + Stilckchen 

Zink) . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

1 
2 
3 
4 

blind 

Die Wirkung von 0,l  g Zinkstaub ist somit nur sehr 
gering, wiihrend 0,2-0,3 g geniigt. Da man damit rasch 
destillieren kann, so verwende man annahernd 0,25 g, die 
einfacher in einem spitz ausgezogenen, mit entsprechender 
Marke versehenem Rohrchen ahgemessen werden. 

Die Destillation wird in dem oben beschriebenen Bppa- 
rate (Fig. 1, S. 425) vorgenbmmen, das AbsorptionsgefaB 
ist von 10 : 10 ccm geteilt. Gibt man nach Abmessen der 
titrierfen Saure Wasser zu bis zur Marke 10, so erkennt 
man gegen Ende der Destillation durch Heben der Glocke, 
ob genugend abdestilliert ist, bei 50ccm destillierender Fliissig- 
keit z. B., ob = 20 ccm abdestilliert sind, also Marke 30 
erreicht ist. Das AbsorptionsgefaB kiihlt man hier zweck- 

6) S. J. f.  Gasbel. 55, 865 (1912). 

5,70 0140 5,30 1,060 
destillierte sehr gut u. raach 

0172 0,40 0,32 0,064 destillierte sehr gut u. rasch 

$58 0,40 5,18 1,036 

5,50 0,40 5,lO 1,020 

- 1 0 1 4 0 i  - 1 - 
5,38 0,18 5,20 1,040 1 1 destillierte sehr gut 

maBig durch Einstellen in eine Schale rnit kaltem Wasser, 
man kann so in 10-15 Minuten abdestillieren. 

Beim Destillieren mit Zinkstaub ist fur 0,25 g Hg = 2 g 
freies NaOH pro 100 zu destillierender Flussigkeit notig, 
allgemein - -- = ccm NaOH rnit 330 g pro Liter, bei 

50 ccm somit --- = stark 3 ccm, bei weniger Hg nimmt 

man zweckmaBig dieselbe Menge NaOH. Beiin Destillieren 
mit Schwefelalkali genugt ein Stiickchen Schwefelleber von 
annahernd 0,3 g fur 0,l-0,15 g Hg . 

Im folgenden sind einige Bestimmungen mitgeteilt : 

v x 2  
33 

100 
33 

5) Naheres s. J. f. Gasbel. 55, 864 u. s. f .  (1912). 

64* 
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+ 0,1--0,15g Hg 

+ Natronkalk 
+ 0,05 g CUO 

1. Pepton, daa ich zur kereitung von Niihrgelatine be- 
nutze. Annlihernd je 0,4 g + 7 ccm H2S04. 

ohne KC103 14,46y0 N 
+ 0,2 KC103 14,34 ,, 11 ,,,,) i4,44% N .  

- 14,48 ,, I 14,48 

HCNS 
W N  

% 

Ferrocyankahum + H,S04 reines K4FeCy, + 3 H20 verlangt 19,87y0. . . . . . . . . .  

1. 3 Rhodanbestimmungen. . . . . . .  
2. 2 N-Bestimmungen + Natronkalk . . 

, , . . . . . . . . .  + Hg 19,59 19,77 
OHg 19,91 I 19,19 1 19,78% DaB b) um ca. O, l% weniger, riihrt von dem 

1 ,  1 ,  . . . . . . . . .  minimalen Verlust beim Fiillen her. 
1 ,  .. + Natronkalk . . . . . . .  1 - i - I 19J9 1 
Somit wird ad a) namentlich + HgO zu wenig gefunden, 

wie bei Rhodan (1,16 u.  0,28y0), wiihrend ohne Hg die 
Reaktion quantitativ verlauft : 

K,FeCi, + 6 H2S0, + 6 H20 = FeSO, + 2 H2S0, + 3 (NH,)$O4 + 6 CO 
In  b) beim Doppelcyaniir ist dagegen das Hg o h n e  

n a c  h t e  i l i g e  n E i n f  l u  13. 
Beim F e r r o c y a n s a l z  darf somit H g  n ich tEzu-  

g e s e t z t w e r d e n , beim Doppelcyanur k a n n das ge- 
schehen, ist a b e r  n i c h t  n o t i g .  

5. Gasreinigungsmasse. a. Mit Schwefelsaure. 
Das Verhalten ad 3 und 4 bei Rhodan und Ferrocyan 

wurde so grundlich studiert, weil ich auf AufschluB beziig- 
lich einer durchaus sicheren Bestimmung des Ferrocyans 
(Blau) in ausgenutzter Reinigungsmasse hinzielte, die nach 
K j e 1 d a h 1 und den vorgeschlagenen Abanderungen nicht 
zum Ziele fiihrte. Nach den Resultaten bei Rhodan ad 3 
ist das leicht ersichtlich, denn es kommen Massen mit 
sehr hohem Rhodangehalt vor, ich beobachtete solche mit 
uber 7 %  HCNS (allein in loslicher Form). 

Fur das Zersetzen von Reinigungsmasse durch Kochen 
mit konz. H,SO, folgt aus 4., daI3 man zwar Hg 
zusetzen darf, da das Ferrocyan als Doppelcyaniir vorhanden, 
daB das aber nicht notig ist. Aus 3. folgt aber, daB 
wegen des Rhodans das Hg auszuschlieBen ist. Fiir die in 
der Reinigungsmasse vorhandenen Ammoniaksalze (ich fand 
bis iiber 6,25% NH, = 25% Sulfat) ist das Hg gleich- 
giiltig, aber wegen der in der ungebrauchten Masse oft vor- 
kommenden stickstoffhaltigen organkchen Stoffe ist der 

Zusatz von Hg oder CuO wiinschenswert. Ich fand in hol- 
landischem Eisenerz bis zu 1,04y0 N. (siehe S. 429). 

Um b e i d e  Bedingungen zu erfiillen, setze ich das Hg 
oder CuO e r s t z u , n a c h d e m einige Zeit m i t n u r 
H,SO, g e k o c h t und das Rhodansalz schon zersetzt ist, 
wie folgende Beispiele zeigen : 

1 g der f e i n  z.e r r i e b e  n e n Reinigungsmasse (d e s -  
h a 1  b bei 5O-6Oo7) oder an der Luft getrocknet) wird zu 
7 ccm (oder 10 ccm) konz. H2S04 im Kolbchen (Fig. 2) von 
200-250 ccm gegeben, etwa 5 Min. kalt einwirken lassen 
(zweckmaBig kiihlen), dann 15-20 Min. gelinde erhitzt 
und darauf ca. 10 Min. gekocht. Nach Entfernen der 
Flamme wird anntihernd 0,25 g (0,02 ccm) Quecksilber oder 
0,05 g CuO zugefiigt und bis zur Zersetzung weiter ge- 
kocht. (Abspiilen eines etwaigen Ansatzes von der Wandung 
mit Benutzung des Mantels, siehe S. 427). Zusatz von KC10, 
ist hier nicht notig. Die Zersetzung ist meist in l-11l4 
Stunden beendet. 

Nach dem Erkalten werden 20 ccm Wasser (siehe S. 427) 
zugesetzt, mit NaOH (330 g pro 1) alkalisch gemacht und auf 
60 ccm (oder 75 ccm) verdiinnt (z. B. 7 H2S0, + 20 Wasser + 18NaOH + 15 Wasser = 60 ccm + 0,5 - 0,6 Schwefelleber 
oderbeizinkstaub (0,25 g) auBer 20 Wasser und 18NaOHnoch 
6s = annahernd 4 ccm NaOH (siehe S. 427) + 1 1 Wasser 

= 60 ccms). Von der Fliissigkeit werden 215 in dem Apparat 
Fig. 1 abdestilliert. Beim Zersetzen rnit CuO ist Schwefel- 
alkali oder Zinkstaub nicht notig. 

Folgende mit derselben Probe ausgefiihrten Vergleiche 
zeigen die gute Ubereinstimmung : 
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. . . . . . . . . .  
zuerst n u  r .. . . . . . . . .  .. Probe A. Je 1,0 g a + 0,25 g Hg zersetzt + Schwefelleber abdestilliert = 6,46 N 

b + 0,25 g IIg + Zinkstaub + 2% freiem NaOH = 6,37 
c + 0,05g CuO ,, OSchwefelleber u. 0 Zinkstaub . . . . . . . . .  = 6,40 ,, 
dOHg+OCuO 1, 0 ,1 0 . . . . . . . . .  = [6,27 .. @0,14)] 1, 7 1  

7 )  S. J. f .  Gasbel. 55, 716 (1912) uber dasverhaltcn b. Trocknen 
und S. $18 betr. Korrektur. 

8 )  S. J. f. Gasbel. 55,867 (1912) mcine genauen Feststellungen. Es 
wird in der alkalischen Fliissigkeit auf 2 Hg nur 1 NH, gebunden, d. i. 
auf 0,25 Hg nur 0,0084 N, so daB z. B. bei 1 g Substanz mit 6% N von 
0,060g N nur gebunden und 6/, frei sind. Urn bei hohem N-Gehalt 

NH,-Verlust vonubeugen, neutralisiere ich nur anniihernd und mache 
erst beim Aufsetzen des Stopfens durch ein Stuckchen festes NaOH 
alkalisch, fuge dann 0,5--0,6 g Schwefelleber zu oder ca. 0,25 g 
Zinkstaub zu der noch schwach sauren Flussiekeit und dann etwaa u 

mehr als - ccm NaOH. 33 
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Das etwaa geringere Resultat in d) diirfte daher riihren, 
daD die in der Masse vorhandenen N-haltigen organischen 
Stoffemit nur H,SO, nicht vollstandig zersetzt sind (s. S. 428). 

Probe B. 
1,O g a + 0,ZO Hg zersetzt = 3,98 
1,O g b + 0,lOCnO ,, 
2,80g c + Na-Kalk ,, = 4,03 

= 4,07 4,03% N. n u  } { i- Has04 

Nach Probe A e und Probe B b vollzieht sich die Zer- 
setzung auch mit CuO sehr gut, und man hat den V o  r t e i 1, 
daB Schwefelleber oder Zinkstaub nicht notig ist. 0,06 g 
CuO geniigt, der groBte Ted davon bleibt ungelost. 

b. M i t  N a t r o n k a l k .  
Wie schon oben bemerkt, wurden diese eingehenden Ver- 

suche ausgefiihrt, um fur die Stickstoffbestimmung in Gasrei- 
nigungsmasse eine zuverlassige Methode auszuarbeiten. Da 
die bis dahin befolgten Wege nach Kje ldah l  und der von 
J o d 1 b a u e r abgeanderten Methode keineawegs zufrie- 
denstellende Resultate ergaben, so fehlte es hier noch an 
einem zuverlassigen MaBstab, und man konnte nur zum 
Ziele kommen durch das Studium dea Verhaltens der hier in 
Betracht kommenden Stickstoffverbindungen, somit vor 
allem des Ferrocyans und Rhodans. Da beziiglich der Zer- 
setzung dieser beiden Verbindungen mit konz. H,SO, und 
Hg Komplikationen vermutct wurden - wie sich daa auch 
spater als zutreffend herausstellte s. S. 428 ad. 3 u. 4 -, 

I 
2,80 g+ h'a-Ca ; - I 4,03O/, K 
1,oO g+HeSOh I + 0,2 Hg 1 3,98 ,, 
1,OO g + RpSO4 : 4- 0,1 C u o  4,07 ,, 
2,80 g+ Na-Ca I - ! 6,92 ,, 

wiihrend beim Gliihen rnit Natronkalk mit der glatten 
Uberfihrung dee N in NH, beim Ferrocyan und Rhodan 
zu reehnen war (was durch nachstchende Resultate auch 
bestatigt ist), so schien es vie1 richtiger, zunachs t  dieaen 
letzteren Weg einzuschlagen. 

Kermit ist auch die von anderer Seite aufgeworfene 
Frage beantwortet, weshalb ich diese, wie es scheint fast 
vergessene Methode iiberhaupt zur Klarstellung der hier in 
Rede stehenden Punkte mit eingezogen habe. 

Die Bestimmungen mit Natronkalk ergaben : 
1. F e r r o c y a n. Zwei Bestimmun en mit je 0.4 bis 

0,5 g reinem Perrocyankahurn, erst a h  #e,Cy,, gcfallt, er- 
gaben im Mittel 19,79y0 N. Die Formel K,FeCyG + 3H,O 
verlangt 19,87y0, 

2. R h o d a n. Zwei Bestimmungen rnit je 0,7-0,9 g 
nicht ganz reinem Rhodankalium ergaben im Mittel 14,08Y0 
N. Drei Rhodanbestimmungen im Durchschnitt 53,33% 
HCNS entsprechcnd 14,08y0 N. 

3. E i s e n e r z (Holland), Zwei Bestimmungen er- 
gaben im ,Wttel 1,04y0 N. 

4. N&-Salz .  DaB die in der Reinigungsmrtsse vor- 
handenen NH,-Salze und das an Ferrocyan gebundene NH, 
durch Gliihcn rnit Xatronkalk genau zu bestimmen ist, war 
unnotig durch den Versuch zu bestiitigen. Er ist aber aus- 
gefiihrt, um zu beweisen, wie genau die Bestimmungen mit 
dcm von mir angegebenen Absorptionsapparat Fig. 3 am- 
fallen, und daD im Kolbchen I aUea ISH, absorbiert wird. 

0,5600 Sulfat gebrauchten 
Absorptionsgeftib I 8,60 n. Stiurr: I1 0,50 n. Skure 

8,44 n. Saure 0 n. S8ure 
o,50 n. NaOH Der ,,blinde" Verauch 

ad 1-4 = 0 KIIJ 1 -0,16 n. NaOH 

= 21,10°/, N. Die Destillation rnit Apparat Fig. 1 ergab 21,05°/,, h'. 
Aus den Versuchon 1-4geht m i t S i c h e r h e i t h e r -  

v o r , daB der N-Gehalt der in der Reinigungsmasse auf- 
tretenden N-haltigen Stoffe beim Gliihen mit Natronkalk 
q u a n t i t a t i v in NH, iibergeht. In dieser Methode ist 
somit nun ein s i c h e r e  r M a 13 s t tt b gegeben e m  Ver- 
gleich mit anderen Methoden. 

Nach S. 428 ad 3 und 4 habe ich dann dieselben Versuche 
iiber das Vcrhalten des Rhodans und Ferrocyans beim 
Kochen mit konz. H,SO, rnit und ohne Hg angeatellt und 
nach dem AufschluB hieriibcr auch vergleichende Bestim- 
mungen in Reinigungsmasse u n t e r  B e r i i c k s i c h t i -  
g u n g  d e r  f e s t g e s t e l l t e n  B e d i n g u n g e n  auf 
diose We& und rnit Natronkalk. h'achstehend sind einige 
Beleganalysen aufgefiihrt : 

' 6J97 l 1  I }  6,95% N. 
2 I,OO g+Na-Ca I - 

Probe LI { i I 1 3 ! 1,OO g +  RpSO4 ! + 1'0 Hg \ 6,96 ,, 
li 4 1 LOO g + I I ~ S O ~  I + 0,1 cuo I 6,94 ,, IJ 

War nun auch die Natronkalkmethode n u r  aus dem 
oben an efiihrten Grunde z u n a c h s t bqfolgt, so zeigte 

a u s gle i c h we r t i g. Bei der so leichten Zervetzbarkeit dcr 
hier vorhandenen Substanzen ist es ja nicht so wichtig, daB 
die Teilchen dem Natronkalk weniger leicht ,,zuganglich sind" 
alsbeimZersetzenmit H,SO,inLdsung. Mankann mitNatron- 
kalk gut 2,8 g und mehr verwenden, was namentlich bei ge- 
ringem PI'-(khalt zweckmaBig ist. Ferncr giht der ,,blinde" 
Vewuch 0 bis Spur, und die Endreaktion beim Titricren ist 
sehr scharf. Auch ist der von mir angegebene Apparat (Fig. 3) 
sehr handlich. Die Vorlagen I und I1 werden je zuriicktitriert, 
oder man spiilt den Inhalt von I1 zu I ; die weiten Tttuchun- 
en sind angeschmolzen, unten ausgcbaucht und reichen 

fmt bis zum Boden, damit nur wenig Pliissigkeit vorzulegen 
ide). S,, S ,  und S, sind mit Schliff versehen, der letztere ist 
angebracht, um mehr Saure zuzugeben, falls bei unerwartet 

sie sich fl ei Reinigungsmaaso der H,SO,-Methode d u r c h - 

0) In I a 1 0  und in TI 5-6 ccm. 

hohem Stickstoffgehalt sich die Farbo in I zu andern be- 
ginnt, anderenfalla wird alles NH, in I absorbiert. 

Ich will dieser Nethode nun keineswegs etwa fur Reini- 
gungsmaase besonders das Wort reden, aber wer nicht hhufig 
nach der Natronkalkmethode gearbeitet hat, wird die Sicher- 
heit und Einfachheit derselben leicht unterschatzen. N a c h - 
d e m die Bedingungen fiir  Erzielung sicherer Resultate h i m  
Zersetzen mit H,SO, im vorhergehenden sicher festgestellt 
Rind, ist kein Grund vorhanden, letzteren Weg nicht ein- 
zwchlagen, was jetzt auch von mir meist geschieht. 

6. Kohlen und Hoke. 
Hierfiir eignet sich die vcreinfachte Stickstoffbeatimmung 

auehsehrgut. Kohlc und Koks zersetzcn sichnatiirlich schwie- 
riger als dio unter 1-5 ohen angefiihrten Stoffe, aber 0,7 
bis 1,0 g, fein zerrieben, werden durch 10-12 ccm H SO, 
und 0,25 g Hg odcr 0,05 CuO sicher zersetzt, rnit Cu& ist 
mehr Zeit notig. Qcgen Ende der Zersetzung gibt man zweck- 
miiUig 0,2-0,3 g KC10, in kleinen Portionen zu (durch Ka- 
liumpermanganat wird der Nicderschlag in der zu destillie- 
renden Fliissigkeit unnotig vermehrt). 

Da mir die glatte Zerset,zung bei Kohlen nicht gleich so 
gut gelang als nach ciniger Ubung, und ich von einem Kol- 
legen horte, daf3 ihm die Zersetzung bci Koks und Hraun- 



kohlen gut gelungen sei, bei Kohlen aber starke, nicht zu 
losende Krusten an der Wandung aufgetreten seien, so sei 
nachstehend genau beschrieben, wie ich beim Erhitzen 
verfahre, damit keine Spur stijrender Ansatz an der Wan- 
dung verbleibt. Bedingung ist, daB man zunachst 1 a n g e r  e 
Zeit nur s e h r gelinde erhitzt, damit die Substanz nicht zu 
hoch steigt und sich nicht zu fest ansetzt, und daS man spater 
einige Minuten rnit Mantel starker erhitzt und so den dann 
leicht abzuspiilenden Ansatz entfernt. 

J e  0,7-1,O g Kohlen wurden rnit 12 ccm H,SO, im Kolb- 
chen (Fig. 2) von 225-250 ccm A mit 0,25 g Hg und 0,05 g 
CuO und B mit 0,25 Hg ohne CuO folgendermaBen erhitzt. 

Zuniichst s e h r gelinde 15 Minuten und darauf noch 
10 Minuten starker. Der Ansatz war dann miiBig hoch, und 
die Wandung wurde bei umgesetzten Mantel bei starkerem 
Erhitzen schon in 2-3 Minuten durch die kondensierten 
Diimpfe vollkommen ,,blank" gespiilt. Dann wurde wieder 

nur noch grunlich gefarbt von Cu, aber es wurde trotzdem 
nach Zusatz von ca. 0,2 g KClO, noch eine Viertelstunde 

scharfer erhitzt. In  A war die Flussigkeit nach 211, Stunden 

gekocht. In  B war die Flussigkeit nach 211, Stunden noch 
braunlichgelb und nach 2314 Stunden gelb und wurde dann, 
mit 0,2 g KC10, noch eine Viertelstunde gekocht, farblos. 

Somit war A. voraussichtlich schon nach 21 Stunden 
ohne KC10, vollstandig zersetzt, zweckmaI3ig ocht man 
aber stets noch einige Zeit mit KC10,. A. ist somit vonu- 
ziehen; viele Kohlen werden noch rascher zersetzt. Verfihrt 
man g e n a u nach dieser Vorschrift, so wird die sich zu- 
nachst an die Wandung hinaufziehende Substanz durch die 
Sauredampfe 1 e i c h t u n d s i c h e r abgespiilt. 

Mit der zersetzten Substanz wird wie oben unter 5. S. 428 
verfahren. BeimDestillieren mit 0,5-0,6g Schwefelleber und 
einem StuckchenZinkverdunneman hierauf 100 (beigeringem 
Aschengehalt auch weniger) wahrend sich mit 0,25 g Zink- 
staub + 2 g Na OH pro 100 noch sehr gut destillieren laBt 
beim Verdiinnen auf 60 oder 75 ccm auch bei viel Asche, 
und bei weni Asche auf 50 ccm. Hier wird gleich rnit 

ist. Zwei Bestimmungen beim Zersetzen von je 0,7 g Stein- 
kohlen mit 10 ccm H,SO, + 0,25 g Hg ergaben 

li 

Natronlauge a fi alisch gemacht, da, so wenig NH, vorhanden 

Zum Neutralisieren wurden hier 16-17 ccm NaOH mit 
330 g pro Liter gebraucht und in b) fur 2% freier NaOH 
4,5-5 ccm ~ . (,,, 2, 

Probe C. Braunkohle rnit 14,68y0 Asche rnit H,SO, und 

Probe A. a : 100 ccrn + Schwefelleber destilliert 6,Oo 0,20 5,80 
b : 75 ccm + Zinkstaub . . . . . 6,30 0,38 5,92 

Probe B. a + Schwefelalkali . . . . . . . 5,38 0,18 5,20 
b + Zinkstaub . . . . . . . . 5,70 0,44 6,26 

a + Hg 
b + CuO ,, = 0,776) 

zersetzt = 0,776 0,776% N. 

-~ 
, , b l i n d l L h b h e r .  Versuche ergaben, dal3 die Rea- 

erhalten sind. Beim Destillieren einer gleichen Menge 
NH&eiem Wasser rllhrt der lll0 S&ure-Verbranch= 

,,blind" vom Glaselo). 

1,160 genzien lei& NH~- ,  aber nicht ganz mO,-fre i  zu 
1,184 )A172 lo  
1,040 
1,052 } 1 ,046°/0 N 

4 Proben D. 
DeB die Zersetzung auch bei Kohlen in der oben be- 

schriebenen Weise quantitativ verliuft, ist zum UberfluS 
noch duroh folgende Vergleiche bewiesen. Es ist dazu ab- 

1,280 
1,284 
1,210 
1,244 
0,924 
0,938 
0,980 
1,018 
0,336 

Steinkohlen 

_ _ _ ~ ~  
Westfalen I - 

____ ___- 
0,004 

0,034 

0,014 

0,038 

-11) 

Westfalen ! 7795 
I 

Saar I 5720 

Nordfrankreich 18,83 

Braunkohle I 2,25 

sichtlich auch eine Kohle Nr. 4 rnit viel Asche und eine gute 
Gaskohle Nr. 3 mit hoher Teerausbeute gewahlt. 

a) nach K j e 1 d a h  1 mit 20 ccm H,S04. + 1 g Hg zer- 
setzt ; mit Schwefelalkali am Kuhler destilliert ; 

b) im Kolbchen Fig 2 von 225-250 ccm mit 10 oder 
12 ccm H,SO, + 0,25 Hg zersetzt; in d e m s e 1 b e n 
Kolbchen mit Bchwefelalkali und einem Stuckchen Zink mit 
dem Apparat Fig. 1 destilliert. 

Mit Zinkstaub genugt es auf 60 oder 75 ccm zu ver- 
dunnen und bei wenig Asche sogar auf 50 ccm (Nr. 5). Bei 
nicht zu hohem Aschengehalt (Nr. 2 und 3) lassen sich 
auch mit Schwefelalkali und einem St'iokchen Zink weniger 
als 100 ccm noch gut destillieren. 

Substanz Vol. I B l c c  

a Kjeldahl 
b Kolbchen Fig. 2 
a 
b 
a 
b 
a 
b 
b 

500 
100 
500 
100 
500 
100 
500 
100 
50 

-- __ 
ab- 

lestill. 
cc 

200 
40 
200 
40 
200 
40 
200 
40 
20 

'Ilo n. Slime. 
minus blind 

cc 
~- 

6,40 
6,42 
6,05 
6,22 
6,60 
6,70 
4,90 
5,09 
2,40 
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reinigungsmassse Quecksilber wenigstens zunachst nic  h t zu- 
gesetzt werden darf; auch laDt man die Schwefelsaure 
zweckmal3ig zuniichst unter Kiihlen einwirken und verfahrt 
weiter nach S. 428. Bei richtiger Befolgung der Angaben 
werden sehr genaue Resultate erhalten. Gasreinigungsmasse 
muB fur die Untersuchung bei 50-60" getrocknet werden, 
damit sie fiir einen richtigen Durchschnitt fein zerrieben 
werden kannl2). 

3. Der Stickstoff der Verbindungen ad la ,  b und c wird 
leicht durch Gliihen mit Natronkalk quantitativ in NH, 
iibergefiihrt, so daD man z. B. bei Reinigungsmasse auch 
diesen Weg sehr vorteilhaft wahlen, und 2-3 g und mehr 
verwenden kann. Sehr gut eignet sich dafiir der Apparat 
Fig. 3. 

4. Beim Zersetzen in dem Kolbchen Fig. 2 rnit nur 7 
bis 12 ccm Siiure und weni Hg oder CuO betragt die in 

bis 60 ccm gegen das Acht- bis Zehnfache bei den ublichen 
Verfahren. Es genugt, ein Drittel abzudestillieren (der 
Sicherheit wegen besser ca. zvpei Funftel). Der Apparat 
Fig. 1 ist sehr bequem dafur und gibt sehr genaue Resul- 
ate, Belege s. S. 426. 

5. Bei der Zersetzung der Hg-NH,-Verbindung rnit 
Zinkshub muD eine bestimmte Menge freies Alkali vor- 
handen sein. Die Alkalitit hangt von der Menge Queck- 
silber in der Flussigkeit (nicht vom Prozentgehalt an Hg) 
ab; so sind annkhernd notig fur 1 g Hg = 6%; f i i r  0,75 g Hg 
= 4% und fur 0,25 g Hg = 2% freies NaOH, allgemein 

= Kubikzentimeter NaOH in V. (wenn n = notige yo NaOH 
Gramm freies NaOH in 100 ccm fur die betreffende Menge 
Hg) z. B. bei 0,25 g Hg und 60 ccm zu destillierender Fliis- 
sigkeit = __ - 3,64 (ca, 4 ccm) NaOH-Lauge (330 g 

pro Liter). Fiir das hier in Betracht kommende Volumen 
geniigt anniihernd 0,25 g Zinkstaub; 0,2 g war hinreichend, 
wiihrend 0,l g nur eine sehr geringe Wirkung hatte und bei 
0,5 g die Fliissigkeit schaumt. Zum Zersetzen rnit H S ist 
die in geschlossenen GefaDen gut haltbare Schwefeheber 
(Polysulfide) in fester Form sehr geeignet; fur 0,25 g Hg 
genugt ein Stuckchen von 0,6-0,7 g. 

6. In  der alkalischen Flussigkeit ist keineswegs stets alles 
NH, gebunden, es hiingt das nicht etwa nur von der Menge 
Quecksilber ab, sondern namentlich auch von der Menge 
des f r e i e n  Alkalis. Bei 15-20y0 freiem NaOH wird 
auf 7 Mol. Hg nur 1 Mol. NH, gebunden, ist aber die Flus- 
sigkeit nur alkalisch, so auf 2 Mol. Hg = 1 Mol. NH,; im 

l4 = 0,0088 g N, letzteren Falle bei 0,25 g Hg nur 

das ist auf 1 g Substanz 0,88% N (8 .  S. 427). 
7. Aus 6. folgt, daD man bei h o h e m Stickstoffgehalt 

zweckmaDig zunachst nur annahernd mit Alkali 1 0 s u n g 
neutralisiert und erst beim Aufsetzen des Stopfens fur die 
Destillation NaOH in fester Form und dann ein Stiickchen 
Schwefelalkali zusetzt (s. FuDnotea) S. 428). Beim Destillieren 
rnit Zinkstaub wird dieser zugesetzt, bevor vollstindig alka- 
lisch gemacht ist. 

8. Bei genauer Erfullung der Bedingungen ad 5. decken 
sich die Stickstoffbestimmungen beim Destillieren mit Zink- 
staub und mit Schwefelalkali sehr gut. Beim Arbeiten 
rnit Zinkstaub braucht noch weniger verdunnt zu werden. 
was namentlich bei Kohlen mit vie1 Asche beachtenswert 
ist. 

9. Der blinde Versuch fallt mit Zinkstaub hoher aus. Die 
Versuche zeigten, daB die hier vorhandene Alkalitat schon 
genugt, um Stickstoffoxyde in NH, iiberzufiihren, s. S. 430. 
Probe A u. B, und daB die Reagenzien wohl leicht NH,-frei 
aber nicht ganz frei von Salpetersiiure zu erhalten sind. 

Bei geringem Stickstoffgehalt und beim Titrieren mit 
schwacher Saure ist stets n e u t r a 1 e s destilliertes Wassei 
zu verwenden, ebenso beim blinden Versuch. Auch dat 
aus NH, - freiem Wasser be=itete destillierte Wasser is1 
stets alkalisch. [A. 124.1 

demselben Kolbchen zu dest' llfi 'erende Fliissigkeit meist nur 50 

6 0 x 2 -  
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0'25 
199,6 x 2 

I*) 8. J. f. Gaabel. 55, 716 (1912) iiber das Verhalten b 
Trocknen und S. 718 betr. Korrektur. 

Kombinierter Destillationsapparat. 
Von Privatdozent Dr. LENHARD, Freiburg. 

(Eingep. 8.17. 1918.) 

Erhitzen unter RuckfluB und Abdestillieren des Lijsungs- 
nittels sind zu den haufigeren Operationen des wissenschaft- 
ichen Laboratoriums zu rechnen. Bislang war die Anord- 
lung der Apparatur hierzu sehr wenig praktisch. Sollte 
iach Beendigung des Erhitzens unter RuckfluD zum'Ab- 
lestillieren ubergegangen werden, so muBte zunkhst der 
7ersuch fur einige Zeit unterbrochen, der aufrechte Kiihler 
tus dem Kork im Kolbenhals entfernt, ein neuer Stopfen 
iir den Kolben zurechtgerichtet und fiir  ein einzusetzendes 
hierohr zurechtgebohrt, und dieses Knierohr seinerseits 
n den erweiterten Teil des Kiihlerrohres mit neuem Kork 
ind neuer Bohrung eingepal3t werden. Erst nach 
liesen Vorbereitungen konnte zum Abdestillieren 
ibergegangen werden. 

Die nachfolgenden Abbildungen stellen eine 
waktische Vereinfachung des erwiihnten Ver- 
'ahrens dar. 

Abbildung I zeigt einen Bromierungskolben 
'ertig zum Erhitzen unter RuckfluB. Der Tropf- 
richter 1 ist in dem eingeschliffenen Stopfen 
'estgeschmolzen und mundet in den Innenraum 
les KolQens. Dort endigt auch der ebenfalla 
mit dem Glasstopfen verschmolzend kurze Rohr- 
~tutzen, der bei 4 konisch erweitert und rnit Innen- 
ichliff versehen ist. In  diesen Schliff passen die 
konisch verjiingten Schliffteile 4 und 5 des Kiihl- 
rohres vom Kiihler 3. Ein aus diinnem Glas 
gefertigter Abtropfteller 6 ist mit Hilfe eines 
Gummistopfens am Kuhlerrohr festgehalten und 
halt das vom Kuhlermantel abfliehnde Kondens- 
wasser auf. 7 und 8 sind Zu- und Ableitungsrohren 
fiir das Kuhlwasser. 

Abbildung I1 stellt die zum Abdestillieren um- 
gewandelte Apparatur dar. Die Umanderung hierzu 
ist uberaus rasch vorgenommen. An neuen Appa- 
rateteilen kommt lediglich das Knierohr 9 hinzu, 
das bei 4 konisch verjiingt ist und AuRenschliff, 
und bei 10 konisch erweitert ist und Innenschliff 
besitzt. 1st das Erhitzen unter RuckfluB beendigt, 
so lo& man den Kuhler aus der Umklammerung, hebt ihn aus 
dem Schliff 4 (Abb. I), setzt in 4 das Knierohr 9 ein Abb. 11) 
und pa& den Kuhler mit dem Schliffteil5 in den s chliff 10 
des Knierohres ein. An der Stromungsrichtung des Kiihl- 
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Fig. 11. Fig. III. 

wassers wird eine Anderung nicht vorgenommen, und auch 
der Abtropfteller behalt seine Funktion in richtiger Weise. 

Abbildung I11 veranschaulicht die Verwendung der 
neuen Einrichtung von Kuhler, Knierohr uncl Rohrstutzen 
bei GefLBen ohne eingeschliffenen VerschluBstopfen. Die 
Vorteile sind die gleichen. 

Die Apparatur wird unter der Bezeichnung: ,,Kombi- 
nierter Destillierapparat nach Dr. L e  n h a r d " von der Firma 
Warmbrunn, Qiditz & Co., Apparatebauanstalt Berlin, NW. 
HeidestraBe, hergestellt und vertrieben. [A, 139.1 


