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Gesteinsart 

unreioer 
Si0,-Al,03-Fe,0,,- 
reicher Kalkstein 

reiner, ergiebiger Kalk- 
stein 

bilumintjser, sonst reiner 
Kalkstein 

Dolomit 

Obwohl es verschiedene Oberglnge geben kann, geniigt diese 
Probe, zusammen mit den luI3ercn petrographischen Merkmalen des 
Gesteins, urn an Ort und Stelle, ohne besondere Hilfsmittel, vorlaufig 
zu ermitteln, fur welchen technischen Zweck das betreffende Geslein 
verwertbar sein kann. 

Die endgiiltige Bewertung kann aber nur auf Grund einer genauen 
chemischen Analyse geschehen. Fur die letztere mbchte ich eine von 
inir im E i s e n h if t t e n  m ii n n i s  c h e m Ins  t i t u t d e r  B e r g a  k a  d e m i e 
C l a u s t h a l  auggearbeitete und standig neben der normalen Methode 
angewendete S c h n e l l m e t h o d e  bekanntgeben, die sehr rasch aus- 
zufuhren ist und genaue Resultate gibt. 

Schnellanalyse von Kalkstein, Dolomit usw. 
Von dem feingepulverten, bei l l O o  C getrockneten Probegut wagt 

man in einem zuvor ausgegliihten gewogenen Porzellanschalchen 1 g 
a b  und glubt bei etwa 9YO-95O0 C bis zum konstanten Gewicht. 
Man findet so den G l i i h v e r l u s t .  

Der G l u h r t i c k s t a n d  wird mit einigen Tropfen Wasser benetzt. 
Nach dem LOschen spritzt man den Inhalt des Schalchens mit wenig 
Wasser in  ein Hecherglas von 150 ccm Inhalt und iibergieBt ihn rnit 
30 ccm einer konzentrierten Chlorarnmonltisung. Man gibt in das 
Schllchen ebenfalls einige Kubikzentimeter der Chlorammonltisung 
und stellt es  warm, um etwa anhaftende Teilchen zu h e n  und ver- 
einigt den Schdcheninhalt mit dem des Becherglases. 

Man kocht den Inhalt des Becherglases, bis der sofort auftretende 
Ammoniakgeruch verschwunden ist, ha t  das Becherglas dabei bedeckt 
und ersetzt das verdampfende Wasser. Hierdurch werden die ur- 
spriinglich aIs Carbonate vorhandenen Oxyde des Calciums und des 
Magnesium in Chloride tibergefiihrt, wiihrend die anderen Bestand- 
teile des Gesteins, Silikate, Phosphate, Sulfate, Eisen- und Mangan- 
oxyde, Tonerde usw. unzersetzt bleiben. 

Man muB dabei darauf achten, dafj die Fliissigkeit nicht zu stark 
eindampft, weil bei zu starker Konzentration der CbloridlOsung das 
gebildete Chlormagnesium unter Bildung von Salzsaure, welche den 
sonst unliislichen Ruckstand angreift, leicht zerlegt wird. Das gilt 
besonders fur Dolomit und Magnesit. 

Der meist flockige, hellbraunrote bis dunkelbraune R u c k s t a n d  
wird abfiltriert, rnit heiBem Wasser ausgewaschen, gegliiht und ge- 
wogen. Er kann, wenn erforderlich, zur Bestimmung von SiO,, 
Fer03, Al&, P,O, usw. benutzt werden. 

Das wasserklare Filtrat wird in einem Mefikolben aufgefangen und 
auf 500 ccm aufgefiillt. 

Weitere Versuche haben gezeigt, dnB nach dieser Methode sich 
der Gehalt von Gesteinen, Erzen, Phosphaten, Sulfaten, Schlacken 
und technischen Riickstanden a n  kohlensaurem Kalk, kohlensaurer 
Magnesia, Atzkalk, gebrannter Magnesia rasch und leicht bestimmen 
laBt, was bei Gegenwart von Manganoxyden die Umgehung der zeit- 
raubenden Acetatmetbode bedeutet. 

Ibre Anwendbarkeit fur gewisse Zinkerze, z. B. Kiesabbriinde 
oder Galmei nach Flllung des Kalks und der Magnesia zur Be- 
stimmung des Zinks als Zinkammoniumphosphat resp. Zinkpyrophos- 
phat nach der Voigtschen Methode sol1 noch untersucht werden. 

Zur Hestirnmung der Magnesia kann das Filtrat aus der Kalk- 
flllung verwendet werden durch Fglung als Magnesiumammonium- 
phosphat in  gewohnter Weise. Zeitsparend ist es aber, wenn man 
die Ltisung der Chloride verwendet und unter Umgehung der Kalk- 
fallung lhnlich verfahrt wie bei der Bestirnmung der Gesamtphoephor- 
s lure  in Thomasschlacken. 

Diese von mir ebenfalls ausgeprobte Methode ha t  sich namentlich 
ftir Dolomit und Magnesit vorzuglich bewahrt. 

100 ccm der ursprhgl ichen ChloridlGsung werden in  einem 
Becherglas von 300 ccm mit 10 ccm 10°/,iger Citronenslure, 50 ccm 
Ammoniak 0,91 spez. Gew. und 30 ccm Antmonphosphatltisung (50 g 
im Liter) versetzt und stark geriihrt. Empfehlenswert ist es, nach 
dem bisher nicht verbffentlichten Verfahren des Herrn L. S t a h l  
vom hiesigen Eisenhiittenmannischen Institut die FIllung bei 80' 
vorzunehmen und das Becherglas unter starkem Riihren sofort in 
flieBendem kal tes  Wasser zu kiihlen. 

Der Niederschlag von ktirnigem Ammoniuinmagnesiumphosphat 
setzt sich sehr rasch zu Boden und kann, besonders bei hbherem 
MgO-Gchalt nach einer halben Stunde abfjltriert werden. 

Man filtriert durch einen N e u b a u e r -  oder einen Goochtiegel, 
wlscht mit 2°/0igem Ammoniakwasser bis Chlorfreiheit aus, gliiht und 
wagt als Magnesiumpyrophosphat mit 36,20°/, MgO. 

Das Calcium wird als Qxalat bestimmt. 

Durch diese L6sungsmethode vermeidet man die Arbeit m i t  Slure, 
;part Zeit und Reagenzien, da es nicht erforderlich ist, die Kiesel- 
;awe abzuscheiden, . Eisenoxyd, Tonerde usw. zu fallen. 

Die vorher nicht als Carbonate von Calcium oder Magnesium vor- 
iandenen Verbindungen werden nicht zersetzt, ktinnen aber in  dem 
Zuckstand der Chlorammoniumbehandlung bestimmt werden. 

Folgende Zahlentafel (Analysen, ausgefiihrt vorn Kandidaten des 
Gsenhiittenfaches A. H 01 I a n  d in  Clausthal) gibt fur verschiedene 
jesteine die erzielten Resultate im Vergleich zu der gewtihnlichen 
kietb od e. - .- 
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Diese Resultate. welche durch eine moBe Zah 
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eieener und von 
Studenten ausgefuhtter Analysen besttitiit werden, zeGen, dafj diese 
Schnellmethode der gewtihnlichen vollstandig gleichwertig ist, daB sie 
zuverlassige Werte gibt und dai3 sie, infolge der erzielten Zeit- und 
Geldersparnis, der anderen vonuziehen ist. [A. 249.1 
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Beifrage zur Gewichtsanalyse XXll '). 
Von L. W. WINKLER, Budapest. 

XXVII. Bestimmung des Bleies. 
Z w e i  t e A b h a n  d lung'). 

(Eingeg. 26,;s. 1822.) 

2. In Gegenwart von F e r r i e i s e n  kann die Bestirnmungdes Bleies 
nach dem unter 1. angegebenen Verfahren q i c h t  e r f o l g e n ,  da bei 
dem Aufkochen der Untersuchungsltisung das Ferrisalz hydrolytisch 
zersetet wird und man dementsprechend einen mit  Eisen stark ver- 
unreinigten Niederschlag erhiilt. Wird dagegen das Fallen k a l  t vor- 
genommen, so gelangen nur sehr geringe Mengen Eisen zur Abschei- 
dung, welche durch Behandeln des Niederschlages mit 1°1,iger 
Schwefelsaure leicht bis auf Spuren entfernt werden ktinnen. - Die 
B e s t i m m u n g  d e s  B l e i e s i n  G e g e n w a r t  v o n  E i s e n  wird wie folgt 
ausgef iihrt : 

Es wird ganz so, wie unter 1. verfahren, die 100 ccm betragende 
und rnit 1 ccm normaler S a l p e t e r s l u r e  versetzte Ltisung wird aber 
nicht aufgekocht, sondern zur k a l t e n  L i i s u n g  10 ccm ,,lO"',ige" 
A m m o n i u m s u l f a t l t i s u n g  hinzugeftigt. Am anderen Tage wird \vie 
gewbhnlich der Niederschlag auf einem Wattebausch im Kelchtrichter 
gesammelt. Vor dem Auswaschen mit B l e i s u l f a t l O s u n g  wird der 
Niederschlag rnit 10 ccm 1°/,jger S c h w e f e l s a u r e  gedeckt. Die 
letzten Anteile des Waschwassers werden abgesaugt. Getrocknet wird 
2 Stunden bei 130,. 

Wurden 50 ccm der Bleinitratltisung (vgl. erste Abhandlung) mit 
keinem Eisen, dann der Reihe nach mit 0,10, 0,35 und 0,50 g Eisen 
in  Form von F e r r i n i t r a t  versetzt, 1 ccm normale Salpetersaure hin- 
zugefhgt und die Bestirnmung mit der 100 ccm betragenden LBsung 
ausgefuhrt, so war das Ergebnis (PbSO, ber. 495,86 mg): 

Ferrieisen Niederschlag 
0,m g 496,9 mg 
0910 g 498,l 
0 3  g 496,7 
0,50 g 497,5 

Es mtige im allgemeinen bemerkt werden, dai3 bei der kalten 
Plllung der bei 130° getrocknete Niederschlag um ein Geringes 
schwerer is€, als bei der heii3en Flllung. Wurde ganz so wie bei 1. 
verfahren, jedoch k a l t  g e f l l l t ,  so war das Ergebnis: 

a b a b a b a h 
9947 99.37 mg 4974 497,2 mg 99,O 99,2 mg 9,6 9,6 mg 995,2 9%,1 496,7 496,7 ,, 99,3 99,l ,, 9,6 9,5 9945 994,4 ,, 496,7 496,s ,, 99,0 99,3 ,, 9,3 9,4 It 

994,5 994,O ,, 497,s 496,4 ,, 99,2 99,2 ,,. 9,6 9,s ., 
994,7 994,2 ,, 496,7 496,7 ,, 99,2 99,O ,, 9,s 9,6 

Niederschlag a O,39, der Niederschlag b 0,27 'j0 Gewichtsverlust. 

995,O 994,7 n 49772 497,O n 9991 99,O 9,s 9,7 ,, 

Bei dein Erhitzen auf etwa 300° erlitt der bei 130, getrocknete 

I) Vgl. Angew.. Chem. 30, 31, 82, 33, 34 u. 35, Auhtzteil.  
?, Erste Abhandlung: Angew. Chem. 85, I, 662 [1922]. 
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Nat r ium-  und Ammoniumni t r a t  wirken auch hier n i c h t  
s t b r e n d ,  K a l i u m n i t r a t  dagegen ist noch  s c h l d l i c h e r  wie bei 
der heifien Flllung: 

190 g 390 g 570 g 
NaNO,, 497,5 mg 498,O mg 497,9 mg 
NH,NO, 496,6 ,, 496,4 ,, 495,8 
KNO, 625,2 679,8 . 688,7 

In Gegenwart einiger f r emder  Ka t ionen  (je 0,35 g auf 100 ccm 
L6sung) war das Gewicht des bei 130° getrockneten Niederschlages: 

Cu 496,2 mg A1 496,9mg 
Zn 496,8 Mn 496,6 . 
Cd 497,2 Co 497,6 ,, 
Mg 496,4 Ni 497,O 

Das heifie Fgl len  des Bleies mit Ammoniumsulfatltisung ist fiir 
gewtihnlich dem kalten. FUen vorzuz iehen .  Das k a l t e  Fa l l en  
gelangt nur in Gegenwar t  von  E i sen  zur Anwendung. 

3. 1st neben grofien Mengen f r e m d e r  Ka t ionen  in der 
Lbsung Blei nur in geringer Menge zugegen, so versagt das unter 
1. und 2. angegebene Verfahren. In diesem Falle kann die Benutzung 
von Weingeist nicht umgangen werden. - Die Res t immung  i n  
Gegenwar t  v o n  v i e l  Kupfer ,  Zink o d e r  Cadmium wird wie 
folgt ausgefiihrt: 

Die 25 ccm betragende, mit 1 ccm normaler S a l p e t e r s l u r e  an- 
gesluerte Liisung, welche das Blei und die tibrigen Kationen als 
Nitrate enthalt, wird in einem Becherglase von 100 ccm mit 25 ccm 
s t a r k s t e m  Weingeis t  (95-96 Vo1.-Proz.) gemengt, dann 5 ccrn 
,,lOO/,ige' Ammo n i urn s u 1 fa t  16 s u n g  hinzugefUgt. Man verfiihrt 
ganz unzweckmaBig, wenn man den Weingeistzusatz fur zuletzt l s t ,  
da dann das Bleisulfat in l a e r s t  feinverteilter Form zur Ausschei- 
dung gelangt, wlhrend bei dem Arbeiten nach Vorschrift der Nieder- 
schlag sich kbrnig-kristallisch abscheidet. Man llflt im bedeckten 
Becherglas am besten tiber Nacht stehen; wenn es mit der Zeit drlngt, 
geniigt es, 2-3 Stunden zu warten. Geseiht wird durch einen im Kelch- 
trichter befindlichen kleinen Wattebausch; der Niederschlag wird mit 
den fiir gewtihnlich zur Abscheidung gelangten Salzkristallen im 
Becherglas zuriickgelassen. Man erwiirmt jetzt 10 ccm 1 Oloige Schw ef el- 
s l u r e  bis zum Aufkochen und gieEt sie in 2-3 Anteilen in den 
Kelchtrichter. Die abfliel3ende FlIissiekeit wird in dem den Nieder- 
schlag enthaltenden Becherglas aufgefaigen. Das Becherglas wird nun 
unter bfterem Umschwenken 'IA Stunde auf dem Dampfbade erwarmt. 
Man kiihlt dann durch Einstellen in kaltes Wasser aui Zimmerwzrme- 
grad ab und sammelt nach I/, Stunde den Niederschlag auf dem Watte- 
bausch. Zum endgiiltigen Auswaschen wird 25 ccm 50°/,iger Wein- 
g e i s t  benutzt; der letzte Anteil des Weingeistes wird abgesaugt. Ge- 
trocknet wird l Stunde bei 1309 

Bei folgenden Versuchen  enthielt die 25 ccm betragende Ltisung 
die 1,0 g Metall entsprechende Menge Kupfe r - ,  Z ink -  oder Cad- 
m i u m n i t r a t ,  ferner 10, 5 oder 1 ccm von der Bleinitratlbsung. Es 
wurde nach Vorschrift verfahren. Die berechneten Mengen Bleisulfat 
sind: 99,17, 49,59 und 9,92 mg; gefunden wurde: 

Jn Gegenwart von 1,0 g Cu 99,7 mg 49,6 mg 9,9 mg 
,* 7, 3, 1,O g Zn 9976 ,, 49,4 7, 999 1, 

1, 7 1  ), 1,O g Cd 99,6 ,, 50,O ,, 10,1 ,, 
In Gegenwart von 0,l g Eisen entsprechender Menge F e r r i n i t r a t  

wurden die Zahlen 100,0, 49,2 und 9,5 mg erhalten. 
Man erhllt auch dann gute Ergebnisse, wenn die 25 ccrn Aus- 

gangslbsung die 2,5 g Metall entsprechende Menge Kupfer- oder Zink- 
nitrat enthat, wie folgende Versuche zeigen, bei welchen in der Aus- 
gangslUsung aul3er der erwahnten Menge Kupfer- oder Zinknitrat 
1,O ccm Bleinitratliisung hinzugefiigt wurde*). In Gegenwart von 2,5 g Cu 
hetrug das Gewicht des Niederschlages 9,3, 9,3 und 9,0 mg: in Gegen- 
wart von 2,5 g Zn 9,3, 9,2 und 9,l mg. Der Mittelwert aller Zahlen 
=9,20 mg, der berechnete Wert=9,92 mg. Als Verbesse rungswer t  
wird also bei diesem Verfahren + 0,7 mg benutzt. 

Das soeben beschriebene Verfahren eignet sich besonders gut zur 
B le ibes t immung  in  Messing. Von den Metallspanen werden 2,5 g 
in einem Gemenge von 10 ccm starker SalpeterJure und 10 ccm 
Wasser gelbst. Die Lbsung vdrd in einer ganz roh abgewogenen kleinen 
Glasschale auf dem Dampfbade so weit eingeengt, bis der Riickstand 
kaum mehr nach Slure riecht und bei den1 Erkalten kristallisch er- 
starrt; das Gewicht des Rhckstandes betrage 9,5-10,O g. Der Ruck- 
stand wird mit 1 ccm normaler Salpetersiiure in 10 ccm Wasser gelbst 
und die Liisung durch einen ganz kleinen Wattebausch (Gewicht etwa 
0,05 g), der sich in einem gewbhnlichen Trichter befindet und mit 
Wasser benetzt wurde, geseiht. Schale und Wattebausch werden drei- 
mal mit je 5 ccm Wasser gewaschen, dann zur Losung 25 ccm stark- 
ster Weingeist, endlich 5 ccm ,,lOO/,ige" Ammoniumsulfatlbsung ge- 
mend und nurh wejterhin nach Vorschrift verfabrea. - Bei der Unter- 
snchung diinnen Mess ingblechs  wurden folgende Zahlen erhalten 
(Niederschlagmenge verbessert): 

'I) Es mlige bemerkt werden, da6 bei der Anwendung von 1,0 g Kupfer 
oder Zink am anderen Tage sich am Boden des Becherglaees iiir gewohnlicb 
Kristalle von Kupferammonium- oder Zinkammoniumsulfat bildeten. Eigen- 
tiimlicherweise gelangten be1 dem Arbeiten rnit 2,6 g Kupfer oder Zink 
Kristalle niemals zur Ausscheidung. 

/ 

Messingblech Riickstand Niederschlag Rleigehalt 
2,583 g 9,s g 15,5 mg 0 4  1 O 010 
2,538 g 10,o g 1438 9, 0,398O1, 

0,3990!, 2,503 g 9,4 g 14,6 7, 

Ganz so verfahrt man bei der Untersuchung von Zin k auf seinen 
Ble igehal t .  Die abzuwlgende Menge ist wieder 2,5 g. Die sal- 
petersaure Ltisung wird bis zur  Honigdicke eingedampft ; der Ruck- 
stand betrage 9,5-10,O g. Bei der Untersuchung gewtihnlichen, diinnen 
Z i n k b 1 e c h s  war das Ergebnis (Niederschlagmenge verbessert) : 

Zinkblech Riickstand Niederschlag Bleigehalt 
994 g 37,3 mg 0,998 O i ,  

0,987OiO 
2,530 g 994 g 3698 7, 0,994'/, 

2,554 g 
2,547 g 995 g 36,8 9, 

Auch in metallischem Cadmium kann mit dem beschriebenen 
verfdhren ein allftilliger B le igeha l t  genau bestimmt werden. Das 
Gewicht des Riickstandes der salpetersauren Lbsung betrage bei der 
Verwendung von 2,5 g Cadmium 6,0-6,5 g. Die Untersuchung kiiuf- 
Ii chen  Cadmiummeta l l s  ergab (Niederschlagmenge verbessert): 

Cadmiumspane Riickstand Niederschlag Bleigehalt 
2,511 g 691 g 4,1 mg 0,110 yo 

0,121 O l 0  496 99 2,591 g 694 6 
2,580 g 626 g 490 ,, 0,106°/0 

Z u s a m m en  f a s s U n g . Es wurden zweckmlBige Ausftihrungs- 
Iormen der Bleibestimmung als Bleisulfat angegeben, welche das 
Zebrauchliche Verfahren an Einfachheit und Genauigkeit iibertreffen. 

[A. 219.1 

Rundschau. I 
Aufruf fur die keramische Fachschule in Bunzlau ! 
AnltiBlich des 25 jahrigen Jubillums der Staatlich-Keramischen 

Fachschule in Bunzlau haben sich die frtiheren Schtiler und Freunde 
dieser Anstalt zu einer ,Gesellschaft der Freunde der Staatlichen Kera- 
mischen Fachschule in Bnnzlau' zusammengeschlossen (vgl. Angew. 
Chem. 35,668 (1922]), die ihren Hauptzweck in der Fbrderung und Unter- 
stiitzung dieses Institutes und der Vertiefung der Ausbildung des 
keramischen Nachwuchses sieht. Wir bitten alle Interessenten, dieser 
Gesellschaft der Freunde beizutreten und an dem Ausbau der Fach- 
schule mitzuarbeiten. Sofort nach erfolgter Grilndung der Gesellschaft 
wurde darangegangen, das theoretische Programm in die Praxis um- 
zusetzen. Nach einem ffbereinkommen rnit der Fachschulgesellschaft 
hat sich die Stadt Bunzlau dam bereit erklart, die Hlilfte der gesamten 
Ausbaukosten zu Ubernehmen. Am dringendsten notwendig ist die 
Elektrisierung der Fachschule nnd ihre Erweiterung. Da ein normaler 
Erweiterungsiau zurzeit nicht durchfiihrbar ist, wGde der Ausbau des 
Dacheeschosses der Fachschule beschlossen und gleichzeitig rnit der 
EleMhierung sofort in Angriff genommen. Diese Elektrisiefimg wird 
auf etwa 1.8 Millionen M vernnschlacrt. der Dachstuhlausbau auf 
8,l Millioned M. Hierzu stellt die Stadi 4,95 Millionen zur Verfiigung, 
wiihrend wir fiir diesen Zweck bereits 1,2 Millionen M gesammelt 
haben und daher noch weitere 

aufzubringen haben. 
M 3750000.- 

Wir wenden uns deshalb an alle Interessenten der keramischen 
Industrie und des keramischen Unterrichts, uns m6glichst rasch mtig- 
lichst viel zu stiften und auf die Bankkonten der Gesellschaft bei der 
.Bank fur keramische Industrie A.-G. in Dresden' oder der ,,Stldtischen 
Girokasse in Bunzlau' zu uberweisen und hierftir den Zusatz "Fach- 
schulaufbaufonds' zu benutzen. Uber eingehende Betrage werden wir 
in dieser Zeitschrift berichten. 

Hauptsache ist rasche Hilfe, da wir mit dem Ausbau so fort beginnen 
mufiteo, um denselben nicht noch mehr zu verteuern. Zu weiteren 
Auskiinften sind die Unteneichneten stets gern bereit. 

Gesellschaft der Freunde- der 
Siaatlichen Keramischen Fachschule in Bunzlau. 

Der Vorsitzende: Der SchriftfUhrer: 

Carmerstr. 18. SchUnefelder Str. 16. 
Dr. Fe l ix  S inger ,  Charlottenburg, W a l t e r  Paul ,  Bunzlau, 

I Verein deutscher -Chemiker. I 
Aus den Bezirksvereinen. 

Aachener Bezirksverein. Sitzung vom 16. 11. 1922. Zunachst 
berichtete Vors. tiber Angelegenheiten des Vereins. Ferienstellungen 
hatten 16 Studierende der Technischen Hochschule auf einen Aufruf 
des Bezirksvereins in den Aachen benachbarten Industrien gefunden. 

Es folgte ein kurzer Bericht von Prof. Dr. L ipp  iiber die Emil- 
Fischer - Gedenkfeier in Euskirchen vom 16. 7. AnschlieBend hielt 
Herr Dr.-Ing. Salm ang  seinen Vortrag tiber ,Neuere Ansichten Uber 
die Entstehung der Kohle". Vortr. behandelte in anregender Weise 
die verschiedenen Theorien, die teils das Lignin, teils die Cellulose 
als Hauptausgangsstoff fiir die Bildung der Kohle ansprechen. 

Verlag Chemie 0. m. b. K, Leipzig. - Verantworllicher S o W e i t e r :  Prof. Dr. A. B i n z .  Berlin. - Drnok von J. B. Elirsobfeld (A. Pries) in Leipzig 




