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Prl. Dr. H e d w .  K u h ,  die mich bei ohiger Untersuchung i n  
vorziiglicher Weise unterstutzt hat, spreche ich meinen besten 
Dank aus. 

Z i i r i c  h ,  UniversitatslaboratoriunI, Miirz 1912. 

116. Theodor St. Warunis: ober die Bestimmung dea 
Schwefels in unl6slichen Sumden. 

[Mitteilung aus dern W a r  u n i s schen Privatlaboratoriurn in hthen.] 
(Eingegangen am 1. Mirz 1912.) 

Fur die Ermittlung des Gesamtschwefels i n  Stein kohlen habe ich 
friiher ’) eioe Methode ausgearbeitet, deren Wesen auf der Ver- 
hrennnng der Kohlen und der dabei vor sich gehenden Oxydation 
des Schwefels durch Gliihen mit K u p t e r o x y d  und w a s s e r f r e i e r  
S o d a  bernhte. Dabei verliert das Kupferoxyd seinen Sauerstoff, um 
den Kohlenstoff zu verbrennen und den in den Kohlen enthaltenen 
Schwefel zu oxydieren , wahrend der Sauerstofl der Luft seinerseits 
das  entstehende Kupfer z u  Oxyd regeneriert. Die Oxydationsprodukte 
des  Scbwefels und der Schwefelverbindungen werden YOU der Soda 
aufgenommen und so zurGckgehalten. Das dabei gebildete S u l f a t  
wurde durch Zusatz von Bariumchlorid als unlosliches B a r i u m s u l f a t  
ausgeflllt und gewogen. 

Diese Methode habe ich ebenfalls mit Erfolg benutzt, urn den 
S c h w e f e l  i n  u n l i i s l i c h e n  S u l f i d e n  z u  b e s t i m m e n .  

Die Bestimmung des Schwefels geschieht wie folgt: 0.5 g des 
HuDerst fein pulverisierten Sulfids mischt man in einem gerHumigen 
Porzellantiegel innig mit einem Gemisch yon 4 Tln. Soda und 3 Tln. 
Kupferoxyd, bedeckt rnit einer dunnen Schicht der Soda-Kupferoxyd- 
Mischung, erhitzt anfangs gelinde, steigert allmiihlich die Hitze iind 
erhitzt schliefllich den Tiegel 2 Stunden lang mit der vollen Flsmme 
des B u n  s e - Brenners. 

Wiihrend des Erhitzens mu13 man ofters die Masse des Tiegelv 
mittels eines starken Platindrahtes umriihren. Nach dem Erkalten 
laagt man den Tiegelinhalt mit Wasser aus, filtriert, kocht den Ruck- 
stand mit Sodalosung’) und wascht schlieblich rnit Wasser bis zum 

l) Fr. 1911, 2’70. 
?) Sollte in dem zii unteibuchenden Sulfid keiu Metall, welches ein 

d w c r  lbaliches Sulfat liefert, enthalten sein , so empfiehlt sich, den Tiegcl- 
inhdt direkt in Salzsiure zu 1Bsen. 
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Verschwinden der nlkalischen Reaktion. Das so erhaltene Piltrnt 
iiberslttigt man rorsichtig im bedeckten Recherglase mit Sa lzshre ,  
kocht, urn die I<ohleusiiure aus der Liisung zu verjagen, uud rerdampft 
schliefllich unter Zugabe von Salzslure, wenn Kieselsaure 'dern Sulfid 
beigesellt ist. Diese wird nach den) Abdarnpfen der Losung abfil- 
triert. Sollte dem Sulfid keiue Kieselslure beigerneugt sein , sci fPlle 
man das Sulfat, ohne die Losung vorher abzudampfen, heiB mit 
kochender Bariumchloridliisung. Bei der obigen Arbeit wurde der  
Tiegel nach L o w e  i n  das  Loch einer schrlg gestellten Asbestscheibe 
gebracht und dort erbitat, uni zu verrneiden, daB die von der Leucht- 
gasflamrne herriihrendeu Oxydationsprodukte clrs Schwefels iu  rlen 
Tiegel gelangten. 

Durch diese Methode babe ich becluemer/ und schneller als iiiit 
den bekannten Methodeu sehr gute Resultate erzielt, W R S  die als h i -  
spiele angegebeneu Annlyseuzahlen beweiseu : 

1. Analysl. v o i i  Kupfttrkies. Nach inciner hIethode: 0.50OCl ; des 
Minerals gaben 1.2401 g B:iSO,, t l .  h. 0.1G9Y g S = 33.95 O/U. Nach der 
B b c k  m a n n  schen Methode: 0.5000 g (lea Miuerals gaben 1.238.5 g Ua SO,, 
(1. 11. 0.16977 g S = 33.95 "lo. 

11. A n a l j s e  v o n  P j r i t .  Nach uiciner Alethodc: 1 g tles Pxrits erg& 
3.8710 g BaSO,, d. h. 0.5316 g S = 53.lti o/,,, Nncli (lei Metliode ron 
Fresenius :  0.2500 g dea Pyrits crgaben 0.9660 g BaSO,, (I. 11. 0.13% g S 
= 53.04 0;o. 

Analpse  v u n  IlgS, Nach rneiner Methode: 1 g des Sulfids c:rgdJ 
1.033 g BaSO,, tl. h. 0.13'75 g S = 13.75 0 , " .  Nacli der Methotle des 1:r- 
liitzens mit ICaliumclilomt und konzentrierter Salpetersiiure: 0.2024 g tie. 
dullids gaben 0.2010 g BiiSOd, d. h. 0.01760 g S = 13.65 O/O. 

Fiir (lie Busfiihruug zahlreiclier Analysen rerschiedenartiger Sollitle IJiu 
icli meinem Ashistenten, Hrn. M. Marangos ,  zu Dank verpflicliti~t. 

111. 

117. A. H. Fieke: Nine neue Silberapirale zur Verwendung 
bei der organiachen Ellementaranalgee. 

[Ails dem Chein. Laborat. des Harvnrd-College, Cambridge, Mass., U. S. .\.I 
(Eingegangcii am 16. Februar 1912.) 

Die \'er\vendung einer aus Silberblech hergestellten llolle fiir die Ver- 
brennung lialogenhaltiger organischer Verbindungen iiach Lie 1) i g ist m e w  
yon Kraut ' )  vorgeschlagen wordeu; spatcr zeigteu dann V. &[eyer und 
Wachtera) ,  da13 die Vcrwendung von Bleichrornat :Lllein nicht auswicht, 
um simtliches Ealogen iin Hohr ruriickzuhiilteu. 

I )  Pr. 4, 247 [1863]. ?) B. 26, 3632 [1893]. 




