
162 Glauser : h e r  Verbrennungsanalysen mit Tellurdioxyd Ian::2FcELIie 
N-Resultat nach d. Vergleichs- 

Material Te0,- Verfahren resultate i O h  I Oi" 

Uber Verbrennungsanalysen mit Tellurdioxyd4 
Bemerkungen Von Dip].-Chem. Th. It. GLAUSEH -f in Dornach (Schweiz). 

(SchluS von S. 169. 
Die Stickstoffbestimmung durch Aufschlufi rnit schmelzen- 

dem TeO,. 
Ihre Hauptanwendungsgebiete sintl die Metallnitride und Cyana. 

mide; in diesen beiden Ktirperklassen wird durch Schmelzen rnit TeO, 
der N quantitativ als Element frei. Durch geeignete Versuchsanordnung 
kann er volumetrisch gemessen werden. Meine Apparatur lehnl 
sich stark an diejenige von Dumas z u r  N-Bestimmung in organischen 
Verbindungen an; nur behalte ich als I'erbrennungsrlihre die einfache 
reagenzglasartige Form, wie ich sie bei der Kohlenstoffbestimmung 
benube, bei. 

Die Arbeit gestaltet sich sehr einfach damit wie folgt: In die 
Verbrennungsrtihre D wird nacheinander die zu analysierende Substann 
und die nlitigeMengeTe0, eingewogen, und zwar wie bei den C-Be- 
stimmungen so, daij eventuell an den Wandungen hangengebliebene 

AIN der Aluniinium- 
industrie A.-G., 
Neuhausen 

do. 

I 

64,69-64,60 AIN 64,2--64,5 AIN I KOH-AnfschluS, 
92,22-92,24-92.27 91,8 - 91,4 Titration d. NH, 

Kalkstickstoff der 
bayer. N-Werke 
Trostberg 

do. 
do. 

Cyanamidwerke 
Odda, Norwegen 

Kalkstickstoff der 

do. 

N-Resultat nach d. Vergleichs- 
Material 1 Te02-Verfahren 1 resultate 

1 Of0 I O1" 

19,66-19,73 
14,35-10,33 
20,36-20,20 

Bemerkungen 

20,87-20,76 

10,74-I 1,19 

19,64 uach dem Kjeldahlver- 
14,30 } fahren in Trostberg 
20,02 I analysiert 

20,90 inach d. Kjeldahlverfahren 
in Odda analysiert. 

10,97 Das letzte Produkt ist i .granuliertesY Cyanamid. 

11. Die Stickstoffbestimmung in Aluminiumnitrid. 
Dieser auch niit KOH oft ziemlich langsam vollstandig aufschliei3- 

bare KBrper reagiert rnit schmelzendem TeO, rasch und vollstandig. 
Die Einwage fur ein Produkt mit iiber 50°/0 AlN betrlgt etwa 0,25g 
bei Zugabe von 8-10 g TeO,. Die Resultate sind gut ;  die Analyse 
dauert von der Einwage bis zur Messung des entwickelten N im 
Azotometer knapp eine Stunde. 

Voraussichtlich eigaet sich die Methode auch zur Bestimmung 
des Gesamt-N in Gemischen von Cyaniden, Cyanamiden und Nitriden. 
Weitere Anwendungsgebiete diirften sich iiberhaupt noch in ver- 
schiedenen Richtungen zeigen. 
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Wiedergewinnung des Te in der Schlacke zerschlagen werden m d t e ,  
nicht fo&eworfen werden. Dieselben werden in konz. HCl getaucht 
zur muglichst vollsthdigen L6sung der anhaftenden Schlackenreste 
und hernach wiedar zugeschmolzen. Ich habe beobachtet, daS R6hren 
bis zu 8 cm Unge, geniigend schief eingeklemmt, damit der Gummi- 
stopfen nicht angegriffen wird, noch zur Analyse verwendet werden 
kbniien. 

Bwtechend erscheint auf den ersten Blick der Gedanke der Wieder- 
gewinnung des Te aus den Schlacken durch deren Erhitznng rnit Kohle, 
resp. Graphit, um die Reaktion nicht zu stiirmisch werden zu lassen. 
Tatsachlich laSt sich auf diese Weise auch leicht und rasch ein gr6- 
Berer Teil des Te direkt als Element wieder zuriickgewinnen. Doch 
bleibt der in der Schlacke xuriickgehsltene Anteil immerhin zu er- 
heblich, als daS dieselbe nicht nachher doch noch auf nassem Wege 
behandelt werden mtiSte, und aus diesem Grunde empfiehlt sich das 
Verfahren nicht. 

Das Erhitzen der feinst gepulverten Schlacke rnit HN03, in der 
Meinung, dadurch den GroSteil der Metalle als Nitrate in L6sung zu 
bringen, wahrend das meiste Te als TeO, ungel6st bleibt, fIihrt bei 
den meisten Schlacken, hauptsachlich bei den Fe-Schlacken, auch bei 
recht langem Digerieren nicht zum Ziele. 

So habe ich dann schliei3iich das folgende, allgemein gtiltige Ver- 
fahren gewahlt: 100 g gepulverte Schlacke werden rnit 500 ccm konz. 
techn. HCI eine oder mehrere Stunden lang unter 6fterem Umriihren 
in der Kalte stehengelassen und hierauf noch eine halbe Stunde bis 
nahe zum Sieden erwlirmt. In erster Linie verwendet man dam die 
Saure, die vorher schon zum Losen der Verbrennungsr%hrenriicknt2[nde 
benutzt worden war. Allfiillig sich bildende Krusten mussen gel6st 
werden. Man verdunnt nun mit '/* 1 Wasser und filtriert, indem man 
die Flussigkeit m6glichst klar abgiefit, durch ein grbfieres Faltenfilter. 
Den Rest rnit dem Ruckstand filtriert man durch ein kleines glattes 
Filter und wlscht dieses mit verdtinnter HCI, bis diese farblos abfliefit, 
zuletzt einige Male rnit Wasser (Ruckstand A). 

Die vereinigten Filtrate erglnzt man rnit Brunnenwasser zu 
1600 ccm. Diese IAsung wird in einem grofien Porzellanbecher oder 
Jenaer Becherglas auf etwa 800 erwarmt. Dann stelR man auf Wasser- 
bad oder l e e  2-3 Asbestplatten zwischen Becherglas und WBrme- 
platte, bedeckt mit Uhrglas und fiigt allmahlich 150 g Zink zu. Dieses 
darf nicht auf einm 11 zugesetzt werden, da die Gasentwicklung unter 
Umstanden zu beftig wurde. Man IMt in der Warme stehen, bis die 
Gasentwicklung aufh6rt. 

Der entstandene Niederschlag B wird mittels einer Nutsche von 
der Flussigkeit getrennt, dreinial niit je 50 ccm 100/oiger HC1 gewaschen, 
zuletzt mit Brunnenwasser, und m6glichst trockengesaugt. Wenn das 
Gewicht bestimmt werden soll, wird er schliefilich bei loo? getrock- 
net. Das salzsaure Filtrat enthalt bei richtiger Arbeit nur Spuren 
von Tellur und kann deshalb in der Regel weggegossen werden. 
Etwaige betrhchtlichere Reste mufiten durch weitere Zugabe von 
Zink und n6tigenfalls Salzsaure in der Hitze ausgefallt werden. 
[Die vereinigten salzsauren Filtrate (C) werden auf etwa 60° er- 
warmt und ein kraftiger Strom von H,S eingeleitet. Wenn sich die 
Flussigkeit v6llig geklsrt hat, wird der entstandene Sulfidniederschlag 
(D) ebenfalls abgenutscht und rnit Wasser ausgewaschen. Eine Probe 
der Flussigkeit wird durch Einleiten von H,S auf etwa noch vor- 
handenes Te gepruft, bevor dieselbe weggegossen wird.] 

Vera rbe i tung  v o n  Rucks tand  A: Er lafit sich nach dem 
Trocknen leicht vom Filter ablesen und wird verarbeitet, wenn eine 
geniigende Menge davon gesammelt ist, z. B. 100g. Diese werden 
mit 100 ccm Wasser gleichmafiig befeuchtet, hierauf mit ebensoviel 
konz. HNOB versetzt. Wenn die Stickoxydentwicklung nachgelassen 
hat, wird unter Umriihren zur Trockne gebracht. Der trockene Ruck- 
stand wird in waloger Weise wie die urspriinglichen Schlacken be- 
bandelt, d. h man extrahiert ihn mit der funffachen Menge HCI in 
der WBrme, verdunnt mit ebensoviel Wasser und filtriert. Der noch 
verbleibende Hiickstand ist gr6Btenteils SiO, (Scherben von den Ver- 
brennungsrohren). Das Filtrat reduziert man ebenfalls in der Warme 
mit so viel Zn, als man von A eingewogen hatte. Das so gewonnene 
Tellur (C) wird rnit B zusammen verarbeitet. [Das Filtrat vom 
ausgeschiedenen Te (C wird mit B vereinigt) erwarmt man auf etwa 
60° und leitet H,S bis zur Kllrung der Flussigkeit ein. In der Regel 
wird nur wenig Te-Sulfid (F) ausfallen. Es wird auf einem glatten 
Filter gesammelt, gewaschen, getrocknet und 1Mt sich dann leicht von 
demselben abl6sen. F wild mit D vereinigt]. 

Vera rbe i tung  von  Te (B und C): 100 g werden im Erlenmayer 
von 1 1 mit 100 ccm Wasser gleichmMig befeuchtet (wenn man von 
bestimmten Mengen ausgeht, kann man auch den noch feuchten, ab- 
gepreDten Filtrierriickstand direkt mit HNOB behandeln). Man stellt 
den Erlenmayerkolben in eine gr613ere Porzellanschale und fugt  in 
kleinen Portionen nach und nach bis 120ccm konz. HNO, zu. Es 
findet jeweils eine stiirmische Entwicklunp von N-Oxyden statt. Nal h 
Zusatz der angegebenen Menge Saure (in der Regel geniigen 100ccm) 
soll die ausgeschiedene Masse gelblichweii3, nicht mehr schwirzlich- 
grau gefiirbt sein. Sie wird, wie bei der Herstellung des TeO, be- 
schrieben wurde, rnit Hilfe der uberstehenden Fliissigkeit m6glichst 
voll&indig in eine passende Porzellanschale gespult. Die Weiter- 
verarbeitung zu analysenfertigem TeO, geschieht genau in der auf 
S. 154 angegebenen Weise. 

[Wei t e rve ra rbe i tung  d e s  Su l f idn iede r sch lages  (D und F): 
Da der Sulfidniederschlag nur einen kleinen Teil des Gesamt-Te aus- 

nacht , lmt man mehrere solche Niederschllge zusammenkommen, 
im wenigstens etwa 100 g davon verarheiten zu kunnen. Diese werden 
vie B im 1 1 - Erlenmayerkoiben mit 100 1-cm Wasser hefeuchtet und 
iodann rnit 150ccm konz. HN03 in gleicher Weise wie das Te (B) 
iehandelt, bis man einerseits einen getrockneten Niederschlag (G) 
md andererseits eine L6sung (H) erhdt, welch letztere neben viel 
Vletallnitraten (hauptslichlich Cu(N03)* allerdings nur wenig Te ent- 
i h l t .  Sie kann zur Trockne eingedampft werden, iihnlich oder zu- 
iammen mit der auf S. I54 beschriebenen Restfliissigkeit und wird 
in diesem Zustande friechen, gepulverten Schlacken zur HC1-Behand- 
ung beigemischt. 

Der Niederschlag G verlangt wegen seines S-Gehaltes noch eine 
Behandlung: er md3 weiter erhitzt werden, wobei der S schmilzt und 
neist noch starke N-Oxydentwicklung stattfindet. Die Masse fa1 bt  
3ich dunkler. Man erhitzt zuletzt auf schwachem Geblase, wobei sich 
jer S zuweilen entztindet, aber bald wieder erl6scht, bis keine SO, 
mehr wahrnehmbar ist. Beim Vertreiben des S ist wieder ein Teil 
les TeO, zu Te reduziert worden, weshalb man dieses nochmals 
3xydieren muB Man befeuchtet nach dem Erkalten schwach mit 
Wasser, f i igt  allm~hlich 25 ccm konz. HNOB zu und brjngt wieder unter 
Umrlihren zur Trockne. Nach dem Schmelzen ist dann auch dieses 
re0, analysenfertig].: [A. 59.1 

Rundschau. 
Jubilaums-Preisaufgabe des Cieh. Legationsrats z. D. 

6. Wedding. 
Der Verein zur Befarderung des GewerbtleiSes setzt einen Preis 

von 3000 Mark aim fiir die beste iibersic*htliche Zusarnmens te l lung  
der neue ren  t e c h n i s c h - w i r t s c h a f t l i c h e n  P rob leme  auf  dern 
Gebie te  d e r  Chemie  und Physik.  IAsungen der Aufgabe sind bis 
zum 1. November 1921 an die Geschaftsstelle des Vereins ohne Namens- 
nennung mit Kennwort einzureichen. Der L6sung ist ein verschlossener 
Briefumsvhlap, ent haltend den Namen des Verfassers, rnit dem gleichen 
Kennwort beizufiigen. 

Das Heft vom 9.14. 1921 der Zeitschrift des Vereins deutscher 
Ingenieure ist als Sonderheft fur WlIrmewirtschaft erschienen. Es 
berichtet iiber den Stand der wirtschaftlichen Krafterzeugung und 
Wlrmeausnutzung und weist neue Wege in die Zukunft. Das reich- 
ausgestattete Heft wird fiber den Kreis der Bezieher der Zeitschrift 
hinaus Fabrikanten und Betriebsleitern, Ingenieuren und Kaufleuten 
wertvolle Anregungen bieten. - A u s  dem Inhalt seien folgende Bei- 
trage hervogehoben: Ebe r l e  ..uber Warmewirfschaft"; S c h u l t e  
,, Warmewirtschaft auf Steinkohlenzechen"; T r  en  k 1 e r  ,,Aufgaben 
und Ziele der Vergasung in der Warmewirfschaff'; Kerner  
,,Dampfkesse/feuerung"; Lo s 1: h ge ,, Verfeuerung minderwertiger 
Brennstoffeauf Wanderrosten";Sc hneid  er,,Abwarmeverwertung"; 
S a r a z i n ,, Kraft- und Warmewirtschaft in der chemischen Indu- 
strie"; C 1 a a 13 en  ,, Warmewirrschaft in der Riibenzuckerindustrie". - 
Der Einzelpreis f u r  das Heft betragt fur Deutschland M lo,-, fur 
das Ausland M 25,-. on. 

Die Firma Ph. Rosenthal & Co. Akt.-Ges., Porzdlanfabrik S e l b  
(Bay.), verlegte ihre Abteilung fur Herstellung von Porzellan fur Laho- 
ratoriumsbedarf und fur chemisch-technische Zwecke i n  ihre Zweig- 
fabrik Porzellanfabrik F. Thomas, Marktredwitz (Ray.). Der neue Be- 
trieb ist mit den modernsten keramischen Maschinen ausgestaltet. 

on. 

- Personal- und Hochschulnachrichten. 
Dr. K. Ramsaue r ,  a. 0. Prof. in Heidelberg, hat einen Ruf auf 

den Lehrstuhl der Physik an der Technischen Hochschule in Danzig 
als Nachfolger von Prof. Friedr. Kruger erhalten und angenommen. 

Ges to rben  sind: Hofrat Dr. A. Bauer ,  pensionierter Prof. der 
allgemeinen Chemie an der Technischen Hochschule in Wien. im 
86.Lebensjahre am 12.4. - Chemiker Dr. W. BBt t icher  in Dresden. - 
Dr. E. Hassencamp am 3. 4. im Alter von fast 65 Jdhren. - Che- 
miker Dr. G. Hen t sche l  in San Franzisko. - Prof. Dr. C. Heye r  
in Dessau. 

Biicherbesprechungen. 
Die Metalle und ihre Verbindungen. Von Prof. Dr. J. Koppel. 

Sammlung G6schen  Nr. 812, 813 und 814. Vereinigung wissen- 
schaftlicher Verleger Walter de Gruyter & Co.. Berlin u. Leipzig 1920. 

Preis pro Heft M 2,lO + 100n/lo Zuschlag 
Verfasser hat die schwierige Aufgabe, fur die bewghrte Sammlung 

G6schen eine leicht verslandliche und doch streng wissenschaftliche 
Darstellung der Metalle und ihrer Verbindungen zu liefern, in ganz 
ausgezeichneter Weise geltist. Der Inhalt der drei Befte ist viel 
reicher und wertvoller, als man bei ihrem Umfang erwartet, und das 
erfolgreiche Bestreben des Verfasners, sowohl rein chemische, wie 
auch technologische und physikalisch-chemische Gesichtspunkte in 
gleicher Weise zur Geltung zu bringen, verdient besondere Anerkennung. 
Hervorgehoben sei ferner, daS auch die Komy2exchemie und die 
Koordinationslehre eine Berticksichtigung gefunden haben, die man 
in manchen grUfieren Werken vermiBt. 
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