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16. Hugo Weil: tZber die Verwendung 
zur Elementaranalyse. 

von Bleisuperoxyd 

(Eingegangen am 18. Dezember 1909.) 
Auf Grund einer nunmehr 5-jahrigen Erfahrung, und nachdem 

tausende von Elementaranalysen in meinem Laboratorium ausgefiihrt 
worden sind, erlaube ich mir Polgendes rnitzuteilen. 

Bleisuperoxyd, das  beim Erwiirrnen k e i n e  Kohlensaure abgibt, 
ist im Handel nicht zu haben. Eine Firma lieferte unter der Be- 
zeichnung ~Hleisiiperoxyd Denns ted tcr  eine Ware, die mit verdiinnter 
Salpeterskire stark nufbrauste. 

Aber selbst nach stundenlangem ErwLrmen ruit 65-prozentiger 
Salpetersiiure auf dem Wasserbad, nach dem Erhitzen rnit gleichen 
Teilen sircposer Phosphorsaure auf 1500 oder nach dem Eintrocknen 
rnit '/lo Gewichtsteil s i r u p h e r  Phosphorsaure Lei 200° entwickelt alles 
kiiufliche Superoxyd, wie man durch vorgelegte Barytlosung leicht er- 
kenuen kann, beim Erwarmen auf ca. 2800 im Verbrennungsrohr tage- 
Iang Kohlenshire. 

Die auf diese Art dann von Kohlensaure vollig befreite Ware 
arbeitet daun oft wochenlang vollig zufriedenstellend. 

Aus noch nicht aufgeklarten Ursachen wird aber bei nnderen 
Proben, nachdem sie kurze Zeit einwandfreie Resultate liefern, 
Kohlensairre zentigrsninrweise zuriickgehalten, u n d  z w a r  o h n e  daIj 
( d u r c h  i i b e r m a f i i g e s  E r h i t z e n )  e i n e  B i l d u n g  v o n  M e n n i p e  
o d e r  g a r  B l e i o x y d  b e m e r k l i c h  w i r d .  

Die ersten 4-6 Annlysen geben z. B. richtige Werte, dann sinkt 
der  gefundene Kohlenstoffwert bei den nachsten 6-8 sorgfiiltigst aus- 
gefiihrten Probeanalysen um 0.4-0.7°/~ unter. die Theorie, urn all- 
rnahlich bis auf ein Minus von ca. 1 . 2 O l o  herunterzugehen, das  einige 
Zeit stationar bleibt. Erhitzt man dann das  Superoxyd starker a h  
gewohnlich, so geht wieder langsam Kohlensaure i n  die vorgelegte 
Barytlosung iiber. 

Bei der Analyse nach D e n n s t e d t ,  bei der das  Superoxyd jedes- 
ma1 gewechselt werden SOH, werden diese Erscheinungen vielleicht 
nicht i n  dem MaBe bemerklich. 

Von einer allgemeinen Anwendung an Stelle reduzierter Kupfer- 
spiralen usw. ist dringend abzuraten. 

M i i n c h e n ,  im Dezernber 1909. 




