
Utz: nber die Anwendung der Kleemannschen Aufschliefiungsmethode usw. - Neue Apparate 1 ZPitschrift fur 
anaeaandte Chemle 494 

solange er in absoluter Zahlung nicht mindestens halb SO hoch iSt 
als der Anfangsdruck pl. Dies 1adt sich an der Bendemannschen 
Anordnung der Fig. 5 zeigen. Es werde durch sie Dampf unter dem 
abs. Drucke pl hindurchgeschickt. Der Gegendruck pn kann durch 
das Ventil I1 reichlich erhtiht werden; er vermindert die Dampfmenge 
nber erst, wenn er den halben Betrag von p1 iibersteigt. Ein solcher 
Zustand lafit sich durch die Wahl der Me5blenden oft vermeiden; ihr 
freier Querschnitt braucht nlmlich im Verhatnis zum Querschnitt des 
Danipfrohres nur eng genug zu sein. Die gleiche Dampfmenge findet 
auch hinter der verengten Blende oder Miindung, wenn sich sonst 
nichts iindert, den gleich'en Gegendruck, hat aber einen htiheren An- 
fangsdruck n6tig; pa:pl wird dadurch kleiner. ,In den Fallen jedoch, 
in denen eine solcheMaBnahme nicht m6glich ist und pp:pl sehr hoch 
bleibt, lafit sich der Einflu5 dieser Beziehung auf die strornende 
Dampfmenge aus der Kurve b der Fig. 2 leicht berechnen. Der A m -  
fluBfaktor z, den die Kurve wiedergibt, hat den genannten Wert 20,319 
solange pJ:pl nicht grtiBer ist als 0,57. Andernfalls vermindert sich 
der Ausfludfaktor auf die aus der Kurve b ersichtlichen Betrage und 
im gleichen Verhlltnis die die Blende durchsttrumende Dampfmenge. 

1. Beispiel. 
Druck vor der Blende . . . . . . . . . . . .  5,OO at abs. 
Druck hinter der Blende bis 5 x 0,57 = . . . . .  2,85 ,, n 

p*:p1 bis . . . . . . . . . . . . . . . . .  0,57 
Ausflufifaktor . . . . . . . . . . . . . . .  20,31 
Minutliche Dampfmenge auf jeden cms freien Blenden- 

querschnitt, wie oben angegeben . . . . . . .  4,41 kg 

2. Reispiel. 
Druck vor der Blende . . . . . . . . . . . .  5,OO at abs. 
Druck hinter der Blende beispielsweise . . . . .  4.00 ,, (1 

pr:p1=4,0:5,0= . . . . . .  -. . . . . . .  0,80 
AusfluBfaktor, aus der Kurve ersichtlich . . . . .  16,70 
Minutliche Dampf menge auf jeden ems freien Blenden- 

3,63 kg. querschnitt 4,41 = . . . . . . . . . .  16 7 
20,31 

Bendemann (1. c.) erwihnt, dal3 der AusfluBfaktor mit abnehmen- 
dem Anfangsdruck etwas ansteigt und beschrhkt seine Werte auf 
das Gebiet zwischen 3 und 10 at abs. Anfangsdruck. Man begeht 
in vielen Fallen keinen wesentlichen Fehler, wenn man die Kurve 
des Ausfludfaktors auch noch fIir einen Anfangsdruck von 2 at abs. 
(= 1 at flberdruck) gelten 1115t. 

Nach den angestellten Beobachtungen darf die Dampfmessung 
durch enge Blenden offenbar als recht genau bezeichnet werden. 
Sie ist auch bequem und fast kostenlos anzustellen. Jhre Brauch- 
barkeit ist nur an Dampfmaschinen fraglich, weil hierbei mit Riick- 
sicht auf den Wirkungsgrad der Maschine der Dampf einen hohen 
Druck haben und zur Messung maglichet wenig abgedrosselt werden 
sollte. [A. 104.1 

Uber die Anwendung der Kleemannschen Auf- 
schliefiungsmethode im Brauereilaboratorium. 

Von F. UTZ, Miinchen. 
(Eingeg. 25.14. 1923.) 

Unter der vorstehenden Oberschrift veraffenjlicht R. H eu  s 8 in 
dieser Zeitschrift 36, 218 [19231, eine Arbeit, in der er tiber die 
Bes t immung  d e s  S t i c k s t o f f g e h a l t e s '  i n  G e r s t e  berichtet. Er 
bedient sich dazu zum AufschlieBen einer konzentrierten Schwefel- 
saure und starken Wasserstoffsuperoxydes, Uber deren Anwendung fiir 
den gleichen Zweck Kleemann  anM5lich der Hauptversammlnng land- 
wirtschaftlicher Versuchsstationen in Hamburg am 9. September 1921') 
berichtet hatte. In der erwahnten Arbeit von Heuss  wird das ange- 
gebene Verfahren als .K1 e em a nn 8 c h  e Au f s c h l  i el3 un gs  m e t h  0 d e" 
bezeichnet. Das ist unrichtig, da das gleiche Verfahren schon im 
Jahre 1910 von W. Migau l t9  veraffentlicht und beschrieben worden 
ist. Jedenfdls ist aber ihre Anwendung noch vie1 alter; denn auf 
Grund eines Referates iiber den Vortrag von Kleemann  in Hamburg 
11, der Chemiker-Zeitung erechien in letzterer Zeitschrift eine Nach- 
richt von Ed. Jus t in-Mi i l le ra ) ,  wonach er bereits im Frtihjahr 1915') 
bei der Bestimmung des Gesamtstickstoffes in diabetischem Harn 
Wasserstoffsuperovd zum Verhindern des SchBumens angewendet 

1) Siehe auch diese Zeitschr. 34, 626 [1921]. 
2) Chem.-Ztg. 34, 337 [191O]. 
8 )  Chem.-Ztg. 46. 8 [1922]. 
4) Journ. Pharm. Chim. 1916, 7. Reihe, Bd. 11 S. 171. 

habe. Der schaumerzeugende Zuclier aurde durch diesen Zusatz vor 
dem eigentlichen Zersetzungsprozesse oxydiert. Allgemein hat jedoch 
M i g a u 1 t das Verfahren zuin AufechlieBen bei der Stickstoffbe- 
stimmung empfohlen und dessen Ausfiihrung beschrieben. Man kann 
demnach nicht wohl von einem ,,Kleemannschen AufschlieBungsver- 
fahren" sprechen; richtiger ware es als .Migaul t s ches  Ver fah ren  
d e r  S t i c k s  t of f b e s  t i m  m ung' zu bezeiclinen. 

Anfiigen m6chte ich noch, da5 Klee inann am 15. September 1921 
beim Reichspatentamt ein P a t e n t  nachgesucht hat fur ein .Ver- 
f a h r e n  zu r  Verb rennung  p f l anz l i che r  s o w i e  t i e r i s c h e r  
S t o f f e  u n t e r  Anwendung  e i n e s  Gemisches  v o n  Schwefe l -  
s a u r e  und  Wassers tof fsuperoxyd" .  Die Erteilung des nach- 
gesuchten Patentes ist aber auf meinen Einspruch hin vom R- 
patentamt ve r sag t  worden mit der Begrundong, daB ,das be -  
a n s p r u c h t e  Ver fah ren  gegeni iber  d e r  im  Utzschen  Ein-  
s p r u c h  ange f i ih r t en  V e r o f f e n t l i c h u n g  i n  d e r  Chemiker -  
Ze i tung  Rd. 3411910 S e i t e  337 n e u e  pa ten t f i i h ige  Merkmale  
n i c h t a u f w e i s t. " 

Herrn Dr. Heuss  habe ich in einem pers6nlichen Schreiben auf 
die irrtiimliche Bezeichnung aufmerksam gemacht und ihm anheim- 
gegeben, die Bezeichnung eutsprechend richtigzustellen; er hat dies 
aber abgelehnt mit der Begrundung, dafi er es fur richtiger halte, 
wenn ich die Richtigstellung veranlassen wiirde, wie das wohl auch 
sonst iiblich sei. Nach meinen nunmehr iiber 25 Jahre sich er- 
streckenden Erfahrungen ist allerdings eine etwa nls notwendig er- 
kannte Richtigstellung in den meisten Fiillen durch den Verfasser 
der betreffenden Veruffentlichung erfolgt. 

Endlich mochte ich noch bemerken, da5 das Verfahren von 
Migaul t  von mir in den Ietzten Jahren zur Bes t immung  von 
St icks tof f  i n  a l l en  m6gl i  chen  Subs tanzen ,  Blut, Harn, Leder, 
Leim, Gelatine, Wolle, RoBhaar, Mehl, Kasein, Bier usw., dann fiber- 
haupt zur Zers t t i rung  d e r  o rgan i schen  S t o f f e  b e h u f s  Nach- 
we i ses  von  Meta l l en ,  wie Arsen in Wein, Salvarsan und dessen 
Praparaten usw. praktisch verwendet wurde und noch verwendet wird. 
Hiertiber habe ich in verschiedenen Artikeln in der Fachpresse be- 
richtet; zum Teil steht die Ver6ffentlichung noch aus, ist aber in der 
nachsten Zeit zu erwarten. 

' 

[A. 94.1 

I Neue Apparate. I 
Ein neuer Mikrobombenofen. 

Von Dr. 0. W a g n e r .  

Mitteilung aus dem Chemischen Staatsinstitut, Hamburg. 

In der heutigen Zeit schwerer wirtschaftliclier Krisis mui3 das 
Bestreben eines jeden Analytikers auf die grti5te Wirtschaftlicbkeit 
seiner Methoden gerichtet sein. Die mikroanalytischen Arbeits- 
methoden gestatten nun eine weitgehende Verminderung des Material- 
und Gasverbrauchs. 

Eine Liicke bestand bis jetzt bei Mikrohalogen- und Mikroschwefel- 
bestimmungen. Die eleganle Methode von P reg l -Schwinge r  mit 
dem Perlenrohr ist leider nicht universe11 anwendbar, da eine Reihe 
von Substanzen, besonders bei hohem Halogengehalt, unzersetzt Uber 
die Platinsterne hinwegdestilliert. Der Gedanke einer Verkleinerung 
der Cariusmethode ist an sich nicht neu. P r e g l  verbrennt Sub- 
stanzen in 20 cm langen Bomben, benutzt jedoch meines Wissens einen 
Makroofen. Die Benutzung von Badern hochsiedender FlUssigkeiten 
schlie5t eine Gefahr in sich, die besser vermieden werden sollte. 

Basierend auf dem Vorschlage von I. C. Donau') gelang es mir, 
einen betriebstechhisch und warmewirtschaftlich einwandfreien Ofen 
zu konslruieren, 8. Fig. 1. 

An Stelle des von Donau  benutzten Knpferblocks trat ein solcher 
aus Messing, welches den Vorteil leichterer Bearbeitung und daher 
niedrigerer Fabrikdionskosten hat. 

Vier zentrale Bohrungen von 18-20 mm Weite und 12-15 cm 
Tiefe sind fur die Aufnahme der unten beschriebenen Mikrobomben 
bestimmt. Der Boden des Bohrloches wird zweckmiiBig rnit etwas 
Asbest bedeckt, urn eine direkte BerIihrung von Glas und Metall zu 
vermeiden. Eine fiinfte Bohrung nimmt das Thermometer auf. Ein 
durch 3 Messingbilnder gehaltener Mantel aus 4 mm starker Asbest- 
pappe setzt den Wiirmeverlust durch Strahlung auf ein Minimuni 
herab, so dab die 5 cm hohe Flamme eines gew6hnlichen Bunsen- 
brenners zur Erzielung der benatigten Temperatur von 300-360° ge- 
nu@. Die drei an den Messingblock geschraubten Fiifie sorgen, an 
den Enden wieder miteiaander verbunden, fiir einen stabilen Stand 
des Ofens, der auf jedem Arbeitstisch aufgestellt werden kann. 

Als Bomben finden 10 cm lange und 10-12 mm weite Glasrohre 
aus Jenaer Glas, welche an einem Ende geschlossen sind, Verwendung. 

I)  M. 33, 169 r1921.1 
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Feste Substanzen werden in kleinen U-Rohren rnit ungleichen 
Schenkeln, die sirh leicht aus Schmelzpunktskapillaren von 1 mm 

Lumen herstellen lassen, abge- 
wogen. 

Das Rohr wird init 2-3 
Tropfen rauchender Salpeter- 
riiure und 10-20 mg Silber- 
nitrat oder Eariumchlorid je 
iiiich Art der Analyse beschickt. 
Man 1Sldt das Substanzrohrchen 
eingleiten und schliefit in be- 
kannter Weise vor dem Cie- 
bliise. 

Fur Fliissigkeiten sind die 
Mikrokugeln nach P r e g l  sehr 
gut geeignet; natiirlich ist bei 
Haloeenbestimmunnen das ein- 

Fig. 1 .  Mikrobombenofeo. 

gescGmolzene K h m c h l o r a t -  
kristallchen durch ein solches 
von Animoniumnitrat zu er- 
setzen. 

Die Erliitzung der Bomben 
ist analog wie in der Makro- 
analyse. 

Fur die Aufarbeitung des 
Bombeninhalts von Halogen- 
bestimmungcn verweise icli aui 
P r e g l :  ,,Die quantitative orga- 
nische Mikroanalyse". Hierhei 
wird natiirlich der Helogen- 
niederschlag direkt aus  der 
I3ombe mit dem Heber in das 
Filtrierrbhrchen iiberfiihrt. 

Bei der Schwefelbestim- 
mung hat sicli eine von den 
bisher gebrauchlichen abwei- 
chende Methode gut b e w a r t .  
Der sonst ausgezeichnete Mi- 
kro-Neubauertiegel zeigt im Be- 
triebe verschiedene Mangel, die 
durch seine sehr geringe Gr6fie 
bedingt sind. 

Ich lief3 mir deshalb Filtrier- 
rbhrchen aus durchsichtigem 
Quarz herstellen, s. Fig. 2. 

Die Zfberfiihrung des spe- 
zifisch schwereren Barium- 
sulfatniederschlages mittels He- 
ber gelingt jedoch nur mit 
einem Kunstgriff. Wie die 

Fig. 2. Quarzfilterrohrchen (F) init Fig. 3. 

Abbildung zeigt , besitzt der rechte Schenkel ein bedeutend ge- 
ringeres Lumen als der linke (1:4), wodurch natiirlich bei miiBiger 
Filtrationsgeschwindigkeit hohe Ansauggeschwindigkeit im Steig- 

Heberrohr fiir Bariurnsulfat. OFchen fur-das Quarzlilterrohrchen. 

schenkel bedingt wird. Der feinkornige 13ariumsulfatniedersc'hlng 
erlaubt au5erdem die Verwendung relativ enger Steigrbhren (1--1,Bmm). 
Durch abwechselndes Xachwaschen iiiit Alkohol und IVasser unter 
Ausnutzung der Oberfliiclienspannung ist der Kiederschlag leicht und 
sicher abzufiltrieren. 

Das Filtrierriihrchen wirti dann bis zur Gewichtskonstanz in dem 
abgebildeten Ofen erhitzt, s. Fig. 3. Der Ofen, in der Hauptsache ein 
horizontal durchbohrter hlessingblock, gestattet die Erreichung einer 
'relnperatur von 800-600", welclie volllionimen ausreicliend ist. 

Die bei beitlen Methoden erzielten Resultate sintl denen der 
Makroanalyse mindestens gleichwertig, durchaeg gen;iiier. Die Yer- 
brennungsdauer ist bedeutend kurzer, da die Boniben i n  einer Stunde 
auf 320" gebracht werden kiinnen, ohne daIS die Gelahr tles Springens 
besteht. 

Die oben abgebildeten Apparate werden von A. D a r g a t z ,  Ham- 
burg, in den Handel gebracht. 

I Neue Biicher. I 
Priifung der elieniischen Reageiirieti aiif Reinlieit. Voii E. h1 e 1' c k. 

Die dritte Auflage dieses nutzlicheii 13uc.Iies folgt cler zbveilen x i d i  
e i~ ie~i i  Zeitraum voii 10 J:ihren, n a t * l i d r i i i  es btbreits liiilgere Zeit ver- 
gritfen war. Die \-on den hlitgliedcrn cler rriiheren iiit~~rii~itioii:il~il 
Aniilyseii-Koiiimissioii gegebeiieii Amegungeii, tlriien die Auflage vun 
1912 als Grundlage bei der 13enrbeitung voii i~e~igenzien-l 'ru~uiig~- 
vorschriften gedient hatte, sind liier beriirltsiditigt \\-orden. Aucli \vur- 
den iiiehrere Praparate lieu aufgeiioninieii. Leider Iierrsrht, \vie in 
kinderen Biichern, nuch hier bei den l'cinl)er:itiir;iii~~tbeii beziiglich der 
physikalischen Eigenschnfteii der wrsrhiedenen Stoffe nocli die durcli 
Gewohnheit iiberltommeiie Willliiir. So bezieheii sich die spezifischeii 
Ciewichte auf 15 'I, die Loslic1ilieits~iiig;tbeii auf 1s ". Es wird noch 
lange Zeit dauern, bis die von dein wissenschnftlichen Ausschiifi 
fur Einheiten und Fornielgrofien (A. E. F.) ;ini '76. Koveniber 1922 end- 
giiltig festgesetzte Normalteniperatur \-on 20 '' iibernll durchgedrungen 
ist. Au5erlich zeigt sich als Neuerung, dai3 die 1'riil)arnte nach i h ~ e i i  
deutschen Namen alphabetisrh geordiiet sind. AuBerdeni ist man er- 
freulicherweise von der iibertriebeiien ,,rulgiireii" Rechtschreibung, 
wie ,,Azeton", ,,Kalzium" usw., zu der wisseiiscliaftlich richligen 
(Aceton, Calcium.usw.) zuruckgelrehrt. Lockemann. [BB. 231.1 

Die Essigsliure, ihre Gewinnung und wirtschaftliche Bedeutung. Vori 

Es gab bisher, wie die Verfasserin im Vorwort des neu erschienenen 
Werkes mit Recht bemerkt, noch keine eigentliche wirtschaftliche 
Monographie der wichtigsten Vertreterin der organischen SBuren, der 
Essigslure und ihrer Entwicklung in den letzten Jahrzehnten. Diesem 
in interessierten Kreisen besonders empfundenen Mangel hat Dr. V i k - 
t o  ria K e f i l e r  mit anerkennenswertem Geschick und SammelfleiB 
Rechnung getragen, eine keineswegs leichte Aufgabe, die aber im 
grofien und ganzen als gelungen bezeichnet werden dad ,  waren doch . 

bei der Beschaffung der notwendigen Unterlagen gewisse Schwierig- 
keiten zu iiberwinden infolge der - iibrigens einer gewissen Berech- 
tigung nicht entbehrenden - Zuriickhaltung der beteiligten Industrien. 
An Literatur standen der Verfasserin zur Verfugung fiir die Bearbei- 
tung des Essigs die verschiedenen Schriften des Instituts fur Giirungs- 
gewerbe zu Berlin, vor allem die Jahrgange der ,,Deutschen Essig- 
industrie", fiir die chemisch gewonnene Essigsaure die verschiedenen 
chemischen Zeitschriften und Lehrbiicher, aui3erdem ein vom ,,Verein 
zur Wahrung chemischer Interessen" zusammengestelltes reichhaltiges 
Material fiber den Konkurrenzverlauf der Giirungs- und Holzessig- 
industrie. Ferner wurden benutzt unter anderin W i t t  e s  ,,Essig" 1913, 
die .Entwiirfe", K n o e v e n a g e l s  Gutachten uber die Festsetzungen 
des Kaiserlichen Gesundheitsamtes, die Reiclistagsverhandlungen iiber 
das Branntweinmonopel bis 1918, die ,,Barsenzeitung", das ,,Handbuch 
der deutschen Aktiengesellschaften", die "Statistischen Jahrbucher 
des Deutschen Reichs", ja selbst die deutsche Tagespresse von links 
bis rechts aus den Jahren 1912-1918. 

Man gewinnt bei der Lekttire der 118 Seiten starken Schrift 
einen lehrreichen Einblick in die wirtschaftlichen Erfolge, aber aucli 
in die N6te und Sorgen der deutschen Essigsiiureindustrien. Vor 
sllem der fur  die Garungsessigindustrie sowie fiir die Holz- uiid 
neuerdings fur die Karbidessigsiiureindustrie ebenso bedeutungsrolle 
wie nachteilige Konkurrenzkampf erfiilirt eine, allerdings nur vom 
standpunkt der chemischen Gro5industrie gutund vollstiindig beleuchtste 
historische Darstellung. Leider ist diis Werk bereits im .Jahre 1919 . 
ibgeschlossen worden, aber erst im.Jahre1922 itit Buchhandel erschienen 
.ind enthalt somit nicht inehr die gerade fur die kunftige Entwicklung 
ier  Essigsaureindustrie so wichtigen Verhandlungen iiber das neue 
Nonopolgesetz. 

Die rein technische Seite der verschiedenen Fabrikationsprozesse 
wird nur ganz kurz, gewissermafien einleitend erwahnt, und man wird 
;chon zur bereits vorhandenen fachtechnischen Literatur greifen 
niissen, wenn man sich hieriiber einigerma5en unterrichten Will. 
Finen um so breiteren Raum nehnien dafiir die ubrigen Kapitel: 
Wis s e n  s c h  a f t li  c h e I n s t i t u t e ,  D i e  V e r  w e n d u n g  d er E sfllg- 
s iiu r e u n d i h r e v o 1 k s w i r t s c h a f t 1 i c h e B e d e u t u n g, P r 0 d k t l o n ,  
3 e st e h u rigs k o s t en,  S t a n d o r t s  fr;i gel  I) e r d e u  t s c h e H a n  d els- 

Dr  i t t e Auflagc. Dar ti1 B t :id1 1'3'1'2. 

Dr. V i k t o r i a  KeBler .  Berlin1922. Verlag von M. Krayn. 




