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263. F r i t z  Pregl :  Eine M e t h o d e  zur Bestimmung von Kohler:- 
stoff und W a s s e r s t o f f  in organischen Verbindungen. 

[Aus den1 physiologischeu Institut dcr Universitit GIaz.] 

(Eingegangen am 24. Mirz IYU5.) 

Das voti vielrn Organikern  utid gewi>s  von a l leu ,  die i h re  Ver- 
brennungen stets selbst  auszufiihren gewohnt  oder geneigt sind, 
ernpfuttdene Hedurfniss u w h  einer Methode, d ie  nicht d ie  bestandige 
Anwesenheit  und Aultnerksarrtkeit des  Arleitetideu e r forcer t ,  veran- 
lasste' mich sction Tor eiuigeu J a h r e n  einen Verbrennungaofen zu con- 
struireu,  de r  in gewissem Sinrie den Heinamen ))au;omatischa verdient. 
und eiu Ver fahreu auPzubilden , deseen g i i t d g e  Ergebnisse wahrend 
bald 4-jabriger Anwendung mich veranlausen, diese Methode weitel.cn 
Kreisen bekannt. zu machen. 

Die Grundlage  de r  Metliode bildet das  Vert'ahrert vott L i p  p m :inn 

uud F l e i s s n e r ' j ,  die zuerst  fein vertheilten Kupferoxydasbest  ala 
Fullmittel fiir Verbrenuungsri5hren im K o p f e r ' s c h e n a )  Ofen a n  Slelle 
des voti K o p f e r  selbst angegebenen Platinasbestes anwandten. Ob- 
wotil in neuerer  Zeit D e n n s t e d t 3 )  wieder 211 I 'latinpraparaten zu-  
riickgrketirt i s t ,  so musste ich doch,  soweit nur die Brstimniung ron 
Kohleustoff und Wasserstoff mit Ausachluas d e r  gleichzeitigen Hr- 
s , imniung d e r  Ilalogene, des Schwefels und des  Stickstoffs in Betracht 
kornrrtt, dem Kupferoxjdasbes t  den unbedingteu Vorzug gebrtt , dent: 
dieser stelit ein ixn Vergleictie zu d r r  zu verbteunendrrt Substaria- 
nienge unrrschiipfliches Sauerstoffdepot d a r  , welches auch d a m  eirir 
vollbtiindige Oxpdation gewiihrleistet, wenn die eugefiihrLe J leoge  gns- 
fi;rmigen Sauerstoffs nicht in jedern Motnente dazu ausreichrn w u r d e .  
A u s  dirseni G r u n d e  eignet sich liir ntein Verfahren, bei welchem die 
Verbrennung ohrte die Anweseuheit  eines den Sarierstofistroni iiber- 
wactienden Menschrn dtircligefiihrt wird ~ nur das Kupfe ros j  d . iublne- 
Fondere in sL~ ine r  feiusten Vertheilung alu Kupferoxjdasbes t  , Plntirt- 
p rapawte  hingegen uicht. 

1 )  Uebcr dir liehtimmung rles ICohlenstoffs und Wasserstoffs mitt& 
I\'npf~roiydasbcst,. blonatsh. far Cnorn. i .  I) -19 [IS.C;]. 

2, F e r d .  K o p f e r ,  DLS Platin als Saueratoffkbeitrlger bci der Elementar- 
:in:ilpsc dor KohlenstotTvet bindungen. Zeitscltr. fiir anal. Chem. 17, 1-53 [1b7SA. 

3) D e n n  s t e d  t ,  Vereiufacbte Elementaranalyse, Zeitschr. f i r  anal. Chem. 
-11, 533,  und diesc Bericlite 30, 15!)2 [IS!)7]. Die Entwickeliing der  orga- 
nischm Elcmentaranalyse, Sooderausgabe BUS der Samml. diem. und chem.- 
techn. Vortriige. Stuttgart 1S99. Terlag bei F e r d .  E n k c .  



D e r a u t o  m a t i  s c h e V e r b  r e n  n u n gs 0 fen. 
Der Umstand, dass die Mehrarbeit bei den Wagungen fiir zwei 

Analysen keine nennenswerthe ist, wenn man wabrend der Dauer der 
Verbrennung selbst jeder weiteren Aufmerksamkeit enthoben ist, ver- 
anlasste mich, dieseo Apparat 
von rornherein als Doppelofen 
zu construiren. Auf einer Grund- 
platte aus starkem Schwarzblech 
von 78 cm Liinge und 19 cm 
Breite sind, wie aus neben- 
stehender Zeichnung ersehen 
werden kann,  drei verticale,starke 
Schwarzblechplntten von 23 cm 
Hiihe als Trager  der seitlichen 
Wiirmeschutzvorrichtungen und 
der  Auflagen fur die beiden Ver- 
brennuugsrohren, sowie auch fur 
eiii Luftbad so angenietet, dnss 
der  Zwischenraum ewischen der 
mittleren und der das Luftbad 
tragenden Verticalplatte 25 em 
(Abtheilung der feststehenden 
Brenner, jederseits ein 4- oder 
5-facherFle tcher-Brenner) ,  und 
die Entferniing der mirtleren von 
der anderen Aussenplatle 30 crn 
betriigt (Abtheilung der beweg- 
lichen Brenner). Das Luftbad 
besitzt 4 rui.de Oeffnuogen zurn 
Hindurcbstecken der beiden Ver- 
brennungsrohren und eine Tubu- 
l a t u r  fur dasTherrnoneter. Unter 
den] Luftbad findet ein kleiner 
Brenner seine Aufstellung, der 
die Tc mperatur desselben auf 
150-lXO0 erhnlten soll. Ueber- 
dies dient er nach Reendi- 
gung der Analyse zurn Ueber- 
treiben des Wassers in das Chlor- 
calciurnrohr. 

In der Abtlieilung der beweglichen Brenner tragt die Grundplatte 
ihrer Lnnge nach ein Geleise, fiber welchem auf zwei gut gelagerten 
Messingradern mit Radkranz ein schmaler Wagen zu hewegen ist. Au 

93 Rerichte d. D. &em. Gesellschoft Jahrg. XXXVIII. 
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zwei massiren, vertical stehenden Dornen sind am Wagen zwei B u n -  
sen-Brenner  leicht drebbar aufgesteckt und bestreichen demzufolge die 
beiden Verbrennungsrtihren ihrer Lange nacb. Nebst den Brennern 
fiibrt der Wagen auch eine horizontale Asbestplatte mit, welche die 
beiden Rijhren uber den Flammen ron oben her so deckt, dass sie 
dadurch auch von oben her erhitzt werden. 

Die automatische Bewegung des Wagens besorgt ein Ubrwcrk; 
dieses hat seinen Platz an der Schmalseite der Grundplatte ausser- 
lialb der Abtheiluug der beweglichen Brenner. Die Construction des- 
selben hat in ausgezeichneter Weise Hr. R o c z e k ,  jetzt Mechaniker 
a m  physiologischen Institut zu Graz, besorgt. Das Triebwerk ist aus  
den Bestandtheilen eiuer amerikanischen Weckeruhr aufgebaut, wodurch 
sich die Kosten sehr niedrig stellen. Durch das Triebwerk werden 
fiinf, sich rnit verschiedener Geschwindigkeit drehende Zahnriider in  
Bewegung gesetzt, die der Reihe nach einer am Wagen angeschraubten 
und unter dem Uhrwerk durchlaufenden Zahnstange durch Hand- 
habung des sogenannten Geschwindigkeitshebels gegenibergestellt 
werden konnen. Durch einen zweiten, kleineren Hebel kijnnen die 
gegeniiberstehenden Ziihne in Eingriff gesetzt oder ausser Eingriff ge- 
bracht werden, was stets nothwendig ist, wenn der Wagen mit der  
Hand bewegt oder seine Geschwindigkeit geiindert werden soll. Der  
(;escbwindigkeitsliebel spielt iiber einem Zifferblatt mit den Zahlen 
200, 100, 50. 15 und 15. Diese Zahlen geben die Zeit in Minoten an, 
welche der Wagen bei dieser Stellung des Hebels braucht, urn die 
Strecke von 10 cm zuriickzulegen. Die Bewegungsrichtung stimmt in 
den vier ereten Fallen mit der Richtung des Gasstromes in  den Riihren 
iiberein, ini letzten Falle (15) ist sit? ihm entgegengesetzt. Die ge- 
wahlten Geschwindigkeiten entsprechen allen in der Praxis  etwa vor- 
kommenden Bediirfnissen und gewiihrleisten ein so gleichma-siges Fort- 
schreiten der Verbrennung, wie es mit Hilfe der menschlichen Hand 
wohl kaum jemals erreicht werden diirfte. 

Unter der auf zwei Fiissen und zwei Stellschrauben ruhenden 
Grundplatte befindet sich das Hauptgasrohr rnit seiuen Verzweiguugen 
und Hiihnen. Die fiinf Schlauchverbindungen zu den Brennern des 
Apparates wiihle man, um Knickungen zu vermeiden, nicht zu kurz, 
und insbesondrre achte man beim Verbinden der beweglicben Brenner 
darauf, dass die Schlauclie obne Torsion angesetzt werden. Fur  die 
Zuleitung geniigt ein einziger griisserer Gashahn; sollte sich der Gas- 
driick als zu gering erweisen, uin die Riihren i n  der Abtheilung der 
feststehendeu Brenner dauernd in schwacher Rothgluth zu erlialten, 
so geniigt es, dort quer uber beide Riibren einige breitere Streifrii 
\-on Asbestpappe zu legen und zwischen ihnen etwas Raum fur den 
r\ bzug der Flamniengase zu lassen. 



Schliesslich mochte ich noch auf die Annehrnlichkeit hinweisen, 
die in dern geringen Gasverbrauch und in der geringen Warrneent- 
wickelung bei Verwendung dieses Apparatev gelegen ist l). 

D i e  F i i l l u n g  L I I I ~  H e r r i c h t u n g  d e r  V e r b r e n n u n g s r a h r e n .  

Fiir die Fiillung sind folg(mde Reagentieri erforderlich : Kupfer- 
oxpdasbest, Silberasbest und gekorntes Rleisuperoxyd. L i p p r n a n n  
untl F l e i s s n e r  fiillten die Rijliien mit Kupferasbest, den sie durch 
Gliihen im Luft- und Sauerstoff-Strorn zu Kupferoxydasbest oxydirten. 
Da ich die Reobachtung machen kounte, dass bei dieser Art der 
Oxydation die feine Vertheilung und grosse Oberfldche des Kupfer- 
oxydes verlorerr gehen kann, verwende ich zur Fiillung schon oxy- 
dirten Kupferoxydasbest, der aus einern besonders sorgfaltig herge- 
stellten Kupferasbest gewonnen wird. In  diesern Kupferasbest zeigt 
das Kupfer schwach pyrophorische Eigerischaften, denn das Pr lpara t  
beginnt nach Beriihrung mit einer Flamrne an der Luft langsani zu 
glimrnen und geht dabei in Kupferoxydasbest iiber, ohne seine feine 
Vertbeilung und grosse Oberflache einzubiissen. Die Einzelheiten der 
Herstellung der Fiillmaterialien kann ich hier urnsomehr iibergehen, 
als e3 die Firrna E. M e r c k  in Darmstadt in bereitwilliger W e h e  
iibernommen hat, die drei genannten Rcsgentien nach nieiner Vor- 
schrift herzustellen. 

Zwei Verbrennungsrohren von 85 crn Lange und 13-14 rnm 
Weite nus bestern Jenaer  Hartglas werden in folgender Weise herge- 
richtet: Von dern Ende der Riihre aus, an w-elches bei der Analyse 
die Absorptionsapparate angefiigt werden, schiebt man ein allseite 
sorgfiiltig rnit langfaserigern Asbest urnhiilltes, 1 cm langes Kupl'er- 
drahtnetzriillclien 45 cm weit vor. Urn dern darauf aufzufiillenden, 
sehr lockeren Kupferoxydasbest einen Halt zu geben und, insbeson- 
dere, urn ihu gegen ein Zusamrnenschieben durch einen rascheren 
Gasstrom zu sictiern, schiebt m a n  in die Robre 5 ern lange Kupfer- 
drahtnetzs!iicke VOII der Breite des Durchrnessers der Riihre, ab-  
wecbselnd zu einander urn einen rechten Winkel gedreht, ein. Nach 
Einfuhrung eines jeden solchen Streifens fiillt m:in den zu beiden 
Seitrn desselben entstandenen Raurn rnit der Asbestmasse, die man 
unter Dreheu der Riihre hineingleiten Iiisst, urid scliliesst die Fiillung 
iriit eineni kleinen Kupf'err6llchen ab, das 11 cm weit vom Eude der 
Riibie absteht. Darauf fiillt m a n  eine 6 crn lmge  Schicht von ge- 

') Der automatirche Verbreiinungsofen wird YOU dci. Firma G u s t a v  
ISger, ciic Inich bci der Cnostri:clion i n  dnnkcusncrther  Wcise unterstiitzt 
hat. unter C;ebrauchsml;stcrschiitz gcstellt uod i i i  Haotlcl gcbracht wnrdeo. 
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kiirntem Bleisuperoxyd und schliesst d i e ~ e  mit einem Bauachchen 
Glnswolle nb. Die letzten 5 cm der  Riihre bleiben leer. 

Eine richtig gefiillte Rohre  sol1 keine durchlnufende Itinne oder 
Spnlte in de r  Asbestmasse zeigen, und beim leichten Saugen rnit dem 
Mund etwa einen ))%uga: haben, wie eine tnittelmassige Cigarre,  denn 
dictiter gefullte Itiihren werden schori nach kurzem Gebrauch aufge- 
blaseu. Im  Bereiche de r  Rupferoxydasbestfullung werden die Rohren 
mit einer melirfachen Lage yon Asbestpapier und dariiber mit einer 
doppelten Lnge r o n  ganz diinnem, :iusgvgliihteni Messitigblech uni- 
wickelt. Urn dns Durchbrermen des Letzteren zu verhindern, bindet 
mnn nuf dieses init Eisendraht einen 1 cm breiten, und 2 5  cm laugeii 
Streifvii von Asbestpappe fest. 

Dieser Ar t  beschickte R(ihreti dienen ganz allgeniein zur Ver- 
brennung von Kiirpern, die nusser Kohlenstoff, Wasserstoff und Sauer-  
stoff aucli noch Stickstoff, Schwefel,  Chlor und Brom enth:tlten 
kiinnen. Eine Ausnnhme rnachen jodtialtige Substarizen ; deiin bei 
diesen reicht d:is Hleisuperoxgd nicht nus,  uni das I-Ialogeii zuriick- 
zul1:ilten. Fur jodbaltige Ri;rper ist e s  daber  nothwendig, besondere 
Riiliren zu verwenden, die an  Stelle de r  letzten 5 cm d e r  Kupfer 
oxydnsbestfGllung eine solche von Silberasbest enthalten. 

Die beschickten Rohrrrr werden so in den Ofen hineingelegt. das s  
das 5 cm Iange. leere vorderc Ende  nus den1 Luftbade frei herausragt, 
und dass deniziifolgc die Kupfero?t~daebestt'iillrlng. mit ihrem hiriterrn 
Elide 5 ern weit in die Abtheilung de r  beweglichen Brenner hineinreicht. 
13)OFt, wo die Iliihren in dns I,llftbad eintreten und aus demselben 
austrrten,  sind eie durcli eng anschliesseiide Stiicke von Asbestp:rppe 
gesteclct. Zuni Zwecke de r  gleichmiissigen Verthrilniig der Temperatur  
legt man auf den Boden des Luftbadrs  eiue mehrfnche Lage al ter  
I)r:ihtnetze, iind zur  Schonung der  Riiliren spannt  man iiber die Auf- 
1:igi.n in der  Ai,tlieilung der  hewegliclien I3renuer 1.3 iiim breite ur!d 
55 cni lange Streifen von mit Asbest umsponnenem Dmhtrirtz. 

Von ihreri rurkwartigen Enden 311s schiebt man in jede tliihrr 
einen niclit zu streng passenden Diffusionsstijpsel aus Hiirtglas - einv, 
e twa 7 cm langr,  eirierseits geschlossene, aridererseits zu einem offeneii 
Haken  ausgezogene Riihre - 51 weit vor, dnss e r  aucti 5 cm weit iri 
die Abtheilung tler beweglicheri l ~ r e n n c ~ ~  hirieinragt. Luft nnd Sauer-  
stotf werden zmei Gasonletern cntnomnieti und in der iiblichen \Veise 
gereinigt und getrocknet. Der  Zuleiturigssclil3uch steht riiittels eine, 
Y-fiirmigen Glasrohres mit zwei  Sclilhuclien in Verbindung, roti denen 
jedvr einen g u t w  Schraubenquetsclihirhll t r i g t  ui:d zu eiuem mit Na- 
t ronkalk und Chlorcalcim gefullteh U -  Kohr fuhrt. 1)iese U -  Riihrrir 
bilden rnit den daran befindlichen ICautschuckstopfen den Verscliluss 
d e r  hinteren Enden de r  Verbrennuugsriihreri. Durch iibwechselrides 
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Zuklemmen und Reguliren der  Quetschhahne i i n  den beiden Zulei- 
tiingssclilauchen liisst sich de r  Gasstroni in beiden Rijhreii leicht 
auf die gewunschte S t l r k e  einstellen. 

Vor dem Ausgliihen ziindrt man s lmmtl iche Brenner  an und 
macht die Flammen vorerst klein. Nur  die heiden bewegliclien 
Brenner stellt miin so ein,  dasv die Flnmmen,  ohne zu russen rind 
ohrie zu rauschen, die Verbrennungsrohren yollkommen umgreifen, und 
bewegt sie mi t  de r  Hand einige Male von deli Diffusionsstiipselu bis 
gegen die Mitte ihrer  Bahn, um die Riihren vorsichtig vorzuwarnien. 
D e r  Hebel des Uhrwerks wird auf  15, die Brenner  unter die Enden 
de r  Diffusionsstiipsel gestellt, das  Uhrwerk  wird eingescbaltet rind die 
feststelienden Schlitzbrenner ganz nufgedreht. Den Brenner unter dem 
Luftbade regulirt man so, dass  dns Thermometer  eine Ternperatur ron 
150 --I800 mzeigt .  Sollte einmal die Ternparatur weit hijher ge- 
stiegen sein,  was  ZUI'  Bildung I O U  Bleioxyd m s  dem Bleisuperoxyd 
fiilireii kann ,  60 genugt e s ,  die Riihren frisch auezugliihen, nachdern 
mnii einige Tropfen concentrirter Salpetersaure in Schiffchen, wie bei 
eiiier Verbreniiung eingefiihrt hat. Wegeri der  sehr  hygroskopischen 
13esc:haffenheit de r  Fullung ist es  nnthwendig, das Ausgliihen frisch 
hergerichteter Kiihreii in einem starken Luftdtrom durch mindesfens 
zwei Stunden vorzunehmen und nach Oebrnuch die rorderen Enden 
derselben stets rnit r inem Chlorcalciurrirohr versehlossen zu hnlteo.  
Die Riihreu siiid nun fiir die Verbreunung gebrauclisfertig und sind 
nach jeder  solchen ohne weiteres f'iir die iiiichste in 15ereitschaft. 
N u r  riach 5 bis 10 i 'erbrenuungen von Kiirpern rnit hohem Stick- 
stoff-, Schwefel- oder Halogen-Gehult  eniplielilt es  eich, dn3 Hleisuper- 
nxyd,  welches dabei seiue Fahigkri t ,  saure  Oxyde tles Stickstoffs 
sicher zuruckzuhalten,  lang3ani einbiisst, was  zu fiilschlich hiiliereri 
I~ohlenstoKwertl ien fiihren kann, gegen frisches auszuwechseln. Wepen 
tler weit geringeren Hitze, de r  die Riihren hier ,  irn Vergleiche z u  
eineni gewiihnlichen Verbrerinungsof'en, ausgesetzt sintl, lialten sic rine 
weit griissere Zahl von Analysen :us. Wenri sie nicht ariv be5on- 
dereri Griinden schon beim ersten nder zweiteu Gebrsrich springrri 
so kann man sie leiclit 50 bi5 GO Ma1 gebrauchen. 

Die  A u s f i i h r u n g  e i n e r  A n a l y s e .  
Fiir die uberwiegende Melirznhl der  Fiille, wo festr l i a r p e r  zur 

Verbrerinung gr langen,  verwende ich jetzt  ausschliesslich die you 
M r i r m a n n ' )  guerst angegebenen Schifichen mit Abtheiluugen ( i  cni 
lang, niit 10 Abtlieilungen), die den grosaen Vortheil bieten, das ,  jedes 

I) h i u r u i a n n :  Vcrbrcnnungss~,hiff~hcn mit Abtheilungcn. Zoitsclir. fiir 
analyt. Chem. 36, 3 S O - 3 1 .  



Substanztheilchen an dern Orte zur Verbrennung gelangt, an den es 
beim Einwagen hingebracht worden ist. denn die Abteiluugen verhin- 
dern es, dass die geschrnolzene Substanz vor den Flammen bis an das 
Ende des Scbiffchens getrieben wird, urn schliesslich auf einrnal in 
grosser Menge stiirmiscb zu vrrbrennen. Sehr fliichtige Fliissigkeiten 
wCgt man entweder in capillar ausgezogene Riihrchen ein, oder besser 
noch, man bedient aich dazo des von D e n n s t e d t  I )  Iiir diesen Zweck 
angegebenen Apparates. 

Jede Verbrennung beginnt man damit, dass mau die Robren rioch 
einmal kurz im Luftstrom ausgliiht und dabei die beweglichen Breb- 
ner mit der Geschwindigkeit 15 wandern lasst. Zum Durchlaufen 
ihrer ganzen Bahn brauchen sie etwa 2.5 Minuten; diese Zeit reicbt 
gerade dazu aus, um unterdessen die beiden Schiffchen nochrnak auf 
Gewichtsconstanz zu priifen und die beiden Chlorcalciumriihren und 
beide Kaliapparate zu wagen. Hier muss ich besonders darauf nuf- 
merksam machen, dass nicht jedes der vielen Modelle von Kaliappa- 
raten fiir die Methode der >automatischen< Verbreouung geeignet ist. 
Ich verwende ausschliesslich nur die von W e t z e l  modificirten 
G e i s s l e r ' s c h e n  Kaliapporatea), die den grossen T'orzug haben, dass 
weder bei lebhafter Kohlendioxydentwickelung ein Zuriicksteigen der 
Lauge in dae Chlorcalciumrohr, noch bei lebhaftern Gasstrom ein 
Austreten in entgegengesetzter Richtung moglich ist. 

Hierauf fiigt man paarweise richtig die gewogenen iibsorptions- 
apparate in der iiblichen Vl'eise an die Verbrennungsrohren ond ver- 
bindet jeden Kaliapparat mittels Schlauchs mit den geraden Chlor- 
calciumrohreri, die zuvor Zuni Verscbliessen gedient haben. N x h  
Entfernung der Diffusionsstiipsel schiebt iii:in die Schiffchen so weit 
vor, dass ihrc rorderen Enden riur 3 cm, hiichstens 5 cm weit von 
dem mit Asbest iirnsponnenen Kupferriillchen entfernt bleiben. Macht 
man diese Entfernurig grosser, dann dauert die Verbrennung nicht 
nur iiberfliissiger Weise Ianger, soridern man ist auch daran behindert, 
den Heginn der Verbrennung ;illmiihlig eintreteu zu lasseii, weil die 
Streclte For dern Schiffcheii dazu zu kurz werden kann. Nun schiebt 
man die Difhisionsstiipsel wieder an ihre friihere Stelle, steckt die 
U-Iliihren dicht :in, iiff~ret den Snuerstoffgasometer uud iiberzeugt sich 
nnchmals, dass tler Gasstrom in beiden Rohren richtig regiilirt ist. 
Cfewiihnlicb geniigt es, 15-20 Rlasen iu 10 Secunden aufsteigen zu 
lawen. Hierauf zieht man rnsch die beweglichen Brenner zu den 
Diffusionostiipfseln hin und bewegt sie dort einige Male bin und 

1) Dcnns ted  t :  Anleitung zur vereinfiichteo Elementaranalyse, Hamburg, 

?) Zu bezichen von der Firma W a r m b r i i n n ,  Q i i i l i t z  & Comp., Berlin. 
1903, O t t o  Mcissner's Vorlag, S. 26. 
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her, um die Riihren anzuwarmen, jedoch ohne dass man dabei den 
Schiffchen zu nahe kame, und stellt sie unter den zugeschmolzenen 
Euden der DiffuGonsstopsel fest, nachdem man das Uhrwerk mit der 
gewiinschten Geschwindigkeit eingeschaltet hat. In der Regel bediene 
ich mich der Geschwindigkeit 100; damit ist die Verbrennung in drei 
Stunden beendigt. I n  den meisten Fallen wird man wohl vie1 rascher, 
also rnit der Geschwindigkeit 50, verbrenneii kiinnen, wenn man es 
oicht vorzieht, etwas Ianger zu warten. Mit der Geechwiadigkeit 15 
kann m a n  ganz exacte Kohlenstoff bestimmungen im Harne ausfiibren, 
wenn man rorher 2-5 ccm Harn im Vacutim in 14 cm langen 
Schiffchen, deren Boden niit Kupferoxyd bedeckt ist,  eingetrocknet 
und diese in die Rohren eingefiihrt hat. 

Da die beweglichen Brenner unter der Asbestpappe, die sie als 
Schutzdach mitfiihren, eine so grosse Hitze entwickeln, dass die 
org:inische Substanz schon an der Stelle verbrennt. w o  der vordere 
Rand der Asbestpappe die Verbrennungsriihren kreuzt, ist es noth- 
weiidig, darauf zu sehen, dass zu Beginn der Verbrennung zwiscben 
dern vorderen Rande des Schutzdaches und dem hinteren Ende des 
Schiffchens ein Zwischenraum von 4 -5 cm liegt. Hauptsachlich dorch 
Beachtung dieser Eigenthumlichkeit eichert man sich einen vollkommen 
rubigen und gleichmassigen Ablauf der Vei brennuug, insbesondere 
bei Substanzen, welche leicht verpuffen. Bei solchen wird man auch 
deu Sauerstoffstroni etwas s t l rker  machen, damit die Producte der 
trockenen Destillation rasch :ius der Zone der Entzundungstemperatur 
abgefiihrt werden, bevor sie noch zu verpuffen Gelegenheit finden. 
Der  Urnsichtige lernt es in kurzer Zeit, aus dem Verhalten einer Sub- 
stanz beim Verbreunen einer kleinen Menge auf dem Platinblech die 
fur eiue gleichmassige Verbrennung giinstigsten Bedingungen zu er- 
mittelo. 

1st nun alles in der geschilderten Weise richtig eingestellt, so 
bednrf die Analyse keiner weiteren Beaufsichtigung; man kann sich 
dahr r  entfernen, um erst wiederzukornmen, wenn die beweglichen 
Brenner ihre Bahn durchlaiifen haben. In der Mehrzahl der Falle 
lasse ich meine Verbrennungen sich w a h r e n d  d e r  M i t t a g s p a u e e  
tollziehen; nach der Riickkehr bedarf es nur noch der Verdrlngung 
des Sauerstoffs durch Luft, und der Abnahme und Wagung der 
A pparate. 

Sollte das Rohr nach rollzogener Verbrennung irgendwo einen 
Beschlag von unverbranntem Kohlenstoff oder von Wasser oder etwa 
von unverbranriter, zuriicksublimirter Substanz zeigen, was nur dann 
vorkommen kann, wenn in Folge zu langsamen Sauerstoffetromes und 
zu grosser Geschwindigkeit der  Vorwartsbewegung Explosionen statt- 
gefunden haben, so schadet dies weiter garnicht, wenn man die ganze 
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Rohre nochnials init eiiier der beiden Geschwindigkeiten 15 ausgliiht. 
Namentlich die Diffusionsstopsel miissen dann ibrer ganzen Lange 
nach durch Unterhallen der von ihren Dornen leicht abnehmbaren, 
beweglichen Brenner gut auagegliiht werdeu, denn an diesen komrnt 
es in solchen Fallen am leichtesten zur Condensation von Dampfen, 
die nicht iiber diese Stelle weiter niich riickwarte gelangen konnen. 

Die vorher geschilderte Umhiillung der KupferrBllchen mit Asbest 
bedingt, dass die riickwartigen Halften der RBhren stets sauber blei- 
ben. Man erhalt daher durch Zuriickwigen der Schiffchen nach voll -  
zogener Verbrennung von organischeii Platin-, Kupfer- und arideren 
Verbindungen gleichzeitig rnit den Werthen fiir Kohlenstoff und 
Wasserstoff ganz exact stimmende Zahlen fir die zuriickbleibende 
Asche. 

Bemerken muse ich, dass natiirlich auch diese Mt,thode gewisse 
Grenzen der Anwendbarkeit hat. Wahre Explosivstoffe diirfte nian 
damit ebenso wenig wie nach den bisher iiblichen Methoden verbren- 
nen konnen; fiir dieee wird man wohl a m  besten zu der Verbrennuug 
irn Vacuum nacli H e r n p e l  greifen miissen. Hervorheben rniiss icli 
aber gleichzeitig, dass weder mir noch denjenigen, die sich im Ver- 
laufe der letzten vier Jahre  meiner Methode bedient haben, jemals 
ein einheitlicher Korper vorgekomrnen ist, fiir den sich nicht mit deD 
theoretischen gut iibereinstimmende Zahlen hatten finden laesen, oder 
fiir den sich gar die Unmoglichkeit ergeben hiilte, ihn automatisch 
x u  verbremen. 

Urn Missveratandnissen vorzubeugen, muss ich nocti auedriicklich 
bemerken, dass die beschriebene Methode die fur den Annlytiker 1111- 

erllsslichen Eigenschaften: Gewissenhaftigkcit, Sauberkeit, U:nsicht 
und Genauigkeit selbstverstandlich zur Voraussetzung bat; sie sol1 
dem Geiibten Zeit und Aufmerksamkeit ersparen, sie kann jedoch 
dern Anfanger und Ungeubten nicbt das bieten, was ihm abgeht. 

B e l e g a n a l y s e n .  
Von der grossen Zahl von Korpern, die nach dem beschriebenen 

Verfahren sowohl von mir als auch von Anderen analysirt worden 
sind, will ich hier vor allem') jene anfiihren, die ich als erste dazu 
verwendete, urn die Brauchbarkeit der Methode zu priifen. 

S a p  h t al i u : G e s c  h win di g k ei t 100. 
0.1690 g Sbst.: 0.5811 g Cog, 0.0980 g H20. - 0.1191 g Sbst.: 0.4091 g 

COz, 0.0699 g HaO. 
- 
') Mehrere nach diesern Verfahrcu ausgcfiihrte Analysen finden sich in 

meiner Arbeit: Ucber Isolirung v011 Desoxycholsaure tind Cholalsiure etc., 
Wiener Monatsh. 21, 19 [1902]. 



C l o t h .  Ber. C 93.75, 

Ben z o  6 s  Lure: Gesch w i n d i g k e i  t 50. 

H G.30. 
Gef. 93.77, 93.G0, )) 6.48, ti.46. 

0.21YO R Sbst.: 0.5512 g CO,, 0.1003 g H?O. - 0.1778 F: Sbst.: 0.4481 I: 
CO,. 0.0822 g H&. 

C7IlsOs. Ber. C 68.85, 11 4.96. 
Gef. )) GSA-5, G8.73, D 5.11, 5.16. 

Din i t ro  to  1 u o I : G es c h w i nd i g k ei t 100. 
0.2294 g Sbst.: 0.3567 g COa, 0.0715 g Hs0. - 0.2314 g Sbst.: 0.3913 g 

Cod, 0.0711 g H20. 
C7BsOrNz. Ber. C 4G.12, H 3.32. 

B e n z o l :  Geschmindigkci t  15. 
Gef. 45.98, 4ti.12, I) 3.49, 3.4s. 

Der Kohlenwasserstoff wurde in Riihrchen mit ausgezogener Spitze 
eingewogen und diese auf gewiihnlichen Porzellanschiffchen in die Vrr -  
brriinungsriihren eingeliihrt. Die Vergasuiig und Verbrmnung war in  

15 Minuten vollkommrn beendigt ; dabei etitwickelte sich soviel Rohlrn- 
siure,  dass die erste Kugel der Kaliapparate dauernd die gesnninite 
Lauge aiiftiehmen mnsste; erst nnch weitereti 20 Minuten traten die 
ersteii H1asc.n auf. Dies brweist, class dir  Vrrbrrlirrring nicht auf Kosltm 
des zugefiilirten, sondern fast Irdiglich auf Kosten yon Constitutions- 
sarierstoff des Kupferoxydcs vollzogen wurdc.  Icli theilr diese Er- 
schrinungen nus dvm Grundr mit., weil sie, namentlicli uiitrr Heriick- 
siclitigung drr dabri  grwoiinrneii Zahleti, die grundsitzliclie Uebrr- 
Irgenheit drs Kupl'rroxydasbestes gegeniibrr den Platinpriiparatrn, sowrit 
es nur auf  die Bestimniung roil Kohlrnetofl' und Wnsseratoff an- 
komnit, offenbaren. 

0.187G g Sbst.: 0.6333 g Cog, 0.1912 g HsO. - 0.1882 g Sbst.: O.GYG'3 g 
Con,  0.1328 g HaO. 

c61-16. Ber. c !)2.25, H 7 75. 
Gef. I) 92.07, 32.21, 7.S2, 7.89. 

Als Hrleg dafiir, dnss dieses Vrrfahren nicht etwa nur in mtha r 
Hand befriedigeiide Resultatr liefert, sondern auch Arideren dasselbe 
lristet, lciiiinte ich eine Reihr von Analysen iinfiihren, die nach 
kurzer Anleitung von melireren meiner Bek:innten irusgrfiihrt worden 
sind; der Kiirze wegen Iheile icti nur zwei Analysrnpaare mit, die 
Hr. Dr. E. r. K n n f f l - L e r i z  ausgefiihrt hat. 

T r i a c e t a t  e ines  D c x t r i n s  % u s  G l y k o g e n .  
0.2141 Sbst.: 0.3933 g COs, 0.1046 g HtO. - 0.2077 g Sbst.: 0.3806 

COT, 0.1092 g H,O. 
Ber. C 50.00, H 5.GO. 
Gef. n 50.09, 49.98, >' 5.47, 5.8s. 
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Verse i f u n  g s p rod u c t d i e s e s 8 c e t a t s. 
0.1781 g Sbst.: 0.2895 g CO2, 0.1049 g HaO. - 0.2164 g Sbst.: 0.3523 g 

CO,,  0.1389 g HaO. 
Ber. C 44.43. H 6.22. 
Gof. )) 44.33, 44.40, 2 6.59, 6.39. 

254. C h a r l e s  Baskerv i l l e :  Zur Klarstellung der Thoriumfrage. 

(Eingegangen am 29. Marz 1905.) 

Hr. R. J. M e y e r  hat sich der Miihe unterzogen, rneine Arbeiten 
in Bezug auf die Einheitlichkeit des Thoriurns zu wiederholen und 
dieselben sachlich-kritisch zu beleuchten; e r  hat die Ergebnisse, e u  
denen er  gelangt ist, in diesen Berichten’) veriiffentlicht. Ich halte es 
fiir durchaus erwiinscht, dass sich Mitarbeiter auf dem Felde der ron 
tnir erwahlten Forschung finden mogen; denn nur durch sorgfaltige 
iind vielfache Wiederholung der ron rnir angestellten Versuche uud 
strenge Kritik der angewandten Methoden sowohl, als auch der Er- 
gebnisse, zu denen sie fuhren, kann die Wahrheit z u  Tage treten. 
Urn eines rnijchte ich indess ersiichen, narnlich urn moglichst genaue 
Einhaltung der Bedingungen, unter denen ich arbeite. Es erscheint 
mir z. H. nicht gleichgiiltig, ob ich einen Korper im Chlorstrome rnit 
Kohle erhitze oder irn Chlor- und Chlorschwefel-Strome; auch die 
Innehaltung bestimrnter Temperaturen ist von fundamentaler Wichtig- 
keit etc. etc. Ich fuhre dies nicht an in der Ahsicht, Hrn. M e y e r ’ s  
Arbeit wiederurn zu kritisiren , soiidern lediglich, urn Zeitverlust zu 
ersparen. Die genauen Bedingungen , unter denen rneine Versuche 
angestellt worden Bind, werde ich dernnachst veroffentlichen, urn es  
allen denen, die sich f i r  diese hochwichtige Frage interessiren, zu er- 
miiglichen, rnir beizupflichten oder entgegen zu treten. 

Chemisches Laboratorium College City New York, 17. Marz 1905. 

I) Diese Berichte 3H, 817 j190.51. 




