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I. 0.1260 g Substanz gaben 0.1670 g Ba S 0 4 ,  entsprechend 

IT. 0.1034 g Substanz gaben 0.1370 g BaSO4,  entsprechend 
0.022963 g Schwefel. 

0.018814 g Schwefel. 
Gefunden Berechnet 

I. 11. fur CII Hlo S 
S 18.22 18.21 18.39 pCt. 

Das PhenjrlthiEnylmethan verharzt mit Schwefelsaure nicht so 
rasch, und daher resultirt eine bessere Ausbeutc. Es zersetzt sich 
dagegen lebhaft mit rauchender Salpetersaure , trotzdem muss bei 
Schwefelbestimrnungen , wie bei der des DithiEnylmethans, lange und 
auf hohe Temperatur erhitzt werden. -- Die Entstehung des Kijrpers 
erfolgt nach der Gleichung: 

CgH:,---CH2OH + CbHhS .= 2 H 2 0  + CnHloS. 
Z u r i c h ,  im Mai, Laboratorium des Hrn. Prof. V. M e y e r .  

328. M. I l lnski :  Zur Dumas’schen Stickstoffbestimmung. 
[Aus dem chemischen Laboratorium der koniglichen Akademie zu MCinster.] 
(Eingegangen am 26. Mai; mitgetheilt in der Sitzung yon Hrn. A. Pinner.) 

Die D umats’sche Methode der Stickstoffbestimmung ist einer so 
allgemeinen Anwendung fahig, dass man sich bereits von verschiedenen 
Seiten bemuhte. sie zu einer moglichst einfachen analytischen Operation 
zu gestalten. IK. Z u l k o w s k i ’ ) ,  W. H a n k o 2 ) ,  H. S c h w a r z s ) ,  
E. L u d w i g 4 ) ,  H. S c h i f f s ) ,  W. S t a d e l 6 )  und R. S c h m i t t  ?) haben 
fiir diesen Zweck mehr oder weniger einfache Apparate angegeben. 
Sie besitzen alle ihre speciellen Vorziige, jedoch auch nicht ausser 
Acht zu lassende Nachtheile. Theils sind sie ziemlich zerbrechlich, 
theils mit Guminischlauchen versehen, welche bei langerer Beriihrung 
mit concentrirter Lauge undicht und schliipfrig werden und zu un- 
angenehmen Zwischenfallen Veranlassung geben kiinnen; gleichzeitig 
bedingt ihre Anschaffung, bis auf den von S c h m i t t  angegebenen, nicht 
unerhebliche Ausgaben. 

I) Ann. 182, 296 sowie diese Berichto XIII, 1096. 
2, Dime Berichte XII, 451. 
3 )  Ebendasc1k)st XIII, 77 1. 
4, Ebendaselbst XIIL, 883. 
5, Ebendaselbst XITI, 885. 
0)  Zeitschrift Kir anal. Chemie 19, 452. 

Journal fiir prakt. Chomie 24, 444. 
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Das Restreben, welches zur Construction dieser Apparate fuhrte, 
ging dahin 1) Quecksilber als SperrAiissigkeit zu vermeiden, 2) das  
bequeme Fiillen des Messrohrs mit der Lauge zu errniiglichen, 3) eine 
leichte Prijfung der zur Vertreibung der Luft dienenden Kohlensaure 
auf Reinheit, sowie 4) das directe Ablesen des Gasvolumens an dem 
noch mit Lauge gefiillten Rohr zu gestatten. Sieht man von der letzten 
Forderung ab und kehrt zum Ablesen uber Wasser zuriick, welches 
Verfahren jedenfalls den Vortheil der griisseren Genauigkeit bietet, da  
die Dampfspannungen des Wassers genaii bekannt sind , so liisst sich 
die Hestimmung in nachstehend beschriebener Weise erheblich yer- 
einfachen und gestaltet sich so zu einer hiichst sauberen und bequemen 
Operation, wahrend sich die Unkosten auf Anschaffung eines mit einem 
Glashahn versehenen Messrohrs reduziren. *) 

c 

') Dn das Ausmesscn des nicht gradnirtcw Theiles oiner gewbhnlichon 
Glashahn1)Brette kcine Schwicrigkeiten IJictct, kann eventuoll jedc solche BBrette 
als Messrohr henutzt wcrden. 
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Aus der \orstehenden Zeichnung ist das Arrangement des Ap- 
parates leicht verstandlich. 

A ist eine etwa 1/2 L fassende, mit eingeschliffeneni Stiipsel rer- 
sehene Glasftasche, welche ungefahr 2.ur Halfte niit Kalilauge gefiillt 
ist. Fur den Gebrauch ersetzt man deli Glasstiipsel durch den Kork B, 
welclier das Messrohr in senkrechter Lage festhalt und durch den 
Ausschnitt a d:ts beyueme Einfiihren des Einleitungsrohres gestattet. 
Dieses ist oberhalb seiner unteren Krumrnung C etwas bauchig er- 
weitert uiid mit einem Tropfrn Quecksilber versehen, welclier die 
directe Beriihrung der Kohlensaure rnit der Kalilauge verhindert. Darf 
man annehmen , dass die im Verbrennungsrohr in dr r  gewiihnlichcn 
Weise entwickelte Kohlrnsaure I) die Luft grosstentheils verdrangt hat, 
so verbindet man dasselbr rnit dem bereits unterhalb des Messrohres 
mundenden Einleitungsrohr. Werden die Blasen befriedigend absorbirt, 
so saugt man die Lauge (zweckmassig mittelst einer eingeschalteten 
Pipette) in die Hiihe und schliesst den Hahn. Sollte sich im Rohr 
noch ein kleine,s Quantum Luft ansamrneln , so entfernt man dasselbe 
durch aberrnaliges Ansaugen und schreitet zur Verbrennung. 1st die- 
selbe beendigt, so zieht man das Messrohr in dem Kork etwas in die 
Hiihe, entfernt die Zuleitungsriihre, hebt das Rohr  sammt dem Kork 
mittelst des zweirnal rechtwinklig gebogenen und am kiirzeren Ende 
mit einem Gummipfropfen versehenen starkes Glasstabes L)  heraus und 
fiihrt es in einen mit destillirtem Wasser gefiillten Cylinder ein. 

Zum Schluss sei mir gestattet riochrnals zu betonen, dass der 
vorgeschlagene Apparat ein mindestens ebenso rrinliches und bequemes 
Arbeiten, wie die oben erwahnten, erlaubt, diesen gegeniiber aber einige 
Vorzuge besitzt , welche in  nachstehenden Punkten knrz zusammen- 
gefasst sind: 

Die Leichtigkeit der Zusarnrnenstellung rnit Hiilfe selbst der 
beschriinktesten Laboratoriumsniittel nnd der Ersetzung etwa 
abgenutzter Theile. 
Der  Wegfall aller Nebengeriitbe, mit Lauge in Beriihrung 
kommenden Gummischl~uche und zerbrechlichen Glastheile. 
Die Aufbewahrung der analytischen Lauge in dernjenigen 
Gefass , welches wahrend der Hestimmung die Rolle einrr 
pneumatischen Wanne iibernimmt. 
Das  A rbeiten unter einrm constanten und zwar geringen 
Drucke, da wahrrnd des Entfernens der im Messrohr arr- 
gesammelten Luftblase keine Druckerhtihung , \vie bei den 
Apparatteii ron H. S c h w a r z  und H. S c h i f f ,  stattfindet. 
- - 

') Icli knnn fu r  diesen Zweck Mang:tncarbonat sehr einpfehlcii, da es 
1) sehr menig hygroskopisch ist , 2) einen sehr I-eselmassigen Iiohlensiurc- 
stroll1 giebt uud 3) das Fortschreiten der Zersetzung durch Braunfirbung 
txrkcnnen lhst. 




