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Prof. P r e g l  ' besclireibt i n  seinem ausgezeichneten Lehrbuch der  
organischen Mikroanalyse ausfiihrlich die zahlreichen, miiglicheu Febler- 
quellen, die in Betracht kommen kiinnen; auf eine derselben mochten 
n i r  speziell binweisen. Keirn Mikro-1) u m a s  garantieren u n s  die mini- 
malen Blascben fiir die richtige Verbrennung; eine solche Kontrolle 
fehlt uns bei der Hestimmung' des Kohlenstoffs und Wasserstoffs. Es 
ist deshalb u n b e d i n g t  n o t i g ,  einen b l i n d e n  V e r b r e n n u n g s v e r -  
s u c h  auszufuhren, wenn vielleicbt inzwiscben I i i n g e r e  Z e i t  n i c h  t 
Y e r b r - a n n t  w u r d e  oder die K a u t s c b i i k s c l i l a u c h e  fiir deli Luft- 
hezw. Sauerstoff-Gasometer e r n  e u  e r t  wurden; eine neue Fullung der 
-4 baorptionsapparate ist alsdann ebenfalls ratsaiu. 

Zum Schlulj sei es rnir vergonnt, Prl. E. J ) i n g e m a n s e ,  Prl. N. 
S o o r d u i i n  und den HHrn. B l u m e r ,  ( ; r a n a c h e r  und S p r i t z m : t n n  
f i i r  die ausgezeicbnete Mitarbeit rneinen besten 1)ank auszusprecheri. 

Z ii r i c h ,  Cbemisches Universitjitslahoratori~iii~. 

224. J. V. D u b  s k y : Elektrische Verbrennungsofeen fiir die 
Mikro-Elementaranalyse. 

(Eingegangen am 5. Oktober 1917.) 

Die allgeniein bekannten Vorziige der elektrischen 'i'erbrennungs- 
ofen veranla6ten uns, auch fiir die ~liLro-Elenientarnnalyse organischer 
Substanzen solche Ofen zu rerwenden. Dank der hocbberzigeii, ver- 
standnisvollen Unterstutzung des K u r a t o r i u m s  d e r  S t i f t u n g  f i i r  
w i s s e n s c h a f t l i c b e  F o r s c h u n g  a n  d e r  U n i v e r s i t l t  Z t i r i c h ,  
Mjurde uns nach besonderen Angaben von der Firma I I e r a e u s  & Co., 
IIanau a. M., eio elektriscber Verbrenouogsofen mit Platindrabt nls 
Heizwiderstand hergestellt (vergl. die Abbild.). 

Der Ofen besteht aus 2 auf Rolleo verschiebbaren elektriscbeo 
Heizkorpern, die durch verseilte Litzen niit der Schalttafel und den 
Widerstanden qerbunden sind. Durch beide Ofen ist eine leicht aus- 
wechselbare Nickelrinne frei durcbgefiihrt, auf welcber das Verbreo- 
nungsrohr aufliegt und dieses vor Durchbiegung bewabrt. 

Das etwa 610 mm 1ange '~erbrennuogsrobr  ist einerseits z u  einem 
40 mm langen, dickwandigen Scbnabel von 4 mm aulierenl Durcli- 
messer ausgezogen , andererseits mit eiuem langen, guten Glasschliff 

Der Schnabel cles Rohrs ist dieser Form verseben : 

in Verbindung mit. den1 ersten Absorptionsapparat, der Glasschliff mi t  
einem giiten, eiof:ichen 'Trockenapparat f u r  Sauerstoff und Luft. 
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Das Verbrennungsrohr wird so i n  den Ofen eingelegt, daS der 
lange Ofen das Kupferoxyd bedeckt. Durch Einschalten beider Ofen, 
bei etwa zur Hallte ausgeschnltetern Widerstand, kann unter Durch- 
leiten getrockneter Luft das Kohr von Feuchtigkeit befreit werden. 

I 1- ---.; 

Zur Verbrennung mu13 der kleine Ofen kalt sein. Es wird zu-  
erst der grol3e Ofen eingeschaltet und zwar k m n  behufs schnellereu 
Anheizens sehr bald kurzgeschlossen werden, d. h. der Widerstand 
ausgeschaltet werden. Fiingt er  zu gliihen an, so wird der Vorschalt- 
Widerstaud wieder allmahlich eingeschaltet, so daS der Ofen stets auf 
schwacher Rotglut sich befindet. Wenn das Kupferoxyd gluht, so 
kann das bchiffchen mit der Substanz eingeschoben werden. Es wird 
dann der kleine Oleu eingeschaltet und mehr oder weniger schnell cr- 
hitzt und nacb Bedarf iiber das S'chiffchen geschoben. 

Es ist vorteilhaft, in die Leitung eine Siclie'roag und einen A u s -  
schalter oder an die Stelle des letzteren eine AnschluBdose einzu- 
schalten'). Die Sicherung darf nicht z u  klein bernessen sein, d a  die 
Ofen i n  kaltern Zustande einen bedeutend kleineren Widerstand haben. 
Urn rniiglichst schnell xnheizen zu konnen, *erden Sicherungen zweck- 
mBBig fur ca. die doppelte der angegebenen Strornstarke gewahlt. 
Die Schalter auf der  Schaltertafel dienen zum Aus- und Einschalten 
der  Ofen. Der Strorn ist unterbrochen, wenn der  Hartgummigriff 
in  der Richtung auf o steht. Die Widerstandskurbeln gehoren zu 
jenem, Ofen, dessen Schalter dem Prehpunkt  nahe liegt. Die Wider- 

I )  Die seitlich i n  der Mitte tier Schalttafel angebrachte IAze client zurn 
Anscblull an die 1.eitunp. 



stjinde sind eingeschaltet, wenn die Hebel nach innen stehen: der  
Ofen ist kurzgeschlossen, wenn der  Hebel nsch auBen steht. 

T?er Ofen wurde fur unsere Zwecke passend ausgebaut, durch 
Anbringen eines beweglichen Drahtbiigels zum Vertreiben des Wassers 
Inlid des umklappbaren Stativs fur die Absorptionsapparate der neueren 
Fvrm nach F e r d .  Blurner .  

Die Vorzuge des elektrischen Ofens von  H e r a e u s  sind eine 
auljerordentlich gleichm5iBige Erwlrmung des Ofens von der Peripherie 
nnch der Mitte, so daIj ein Zuriickdestillieren. der Substanz nicht vor- 
kommt, fast keine Warmestrahlung, genaue Regulierbarkeit der Tem- 
peratur, die Schonung des Verbrennuugsrohrs infolge der gleich- 
miiIjigen Erwarmung der Rohre von allen Seiten. Der  mittlere Strom- 
verbranch beider OIen betragt 7.5 Amp. Volt 110; der Preis des Ofens 
betragt 375 Mark, ausschlieljlich Platin. Die kurzen Spezialcfen konn- 
ten nicht mit Platinfolie bewickelt werden, man muljte sie mit Platin- 
drsht  als Heizwiderstand versehen und zwar benotigte man 1 8  g r  
PI at ill. 

Einem Vorschlage des Hrn. Privatdozenten Dr. I). R e i c h i n s t e i n  
uud Prof. Dr. H. S t a u d i n g e r  Eolgend, versuchten wir a i d ,  das 
Platin als Heizwiderstaud durch unedle Metalle z u  ersetzen; die kri- 
tiscbe Lage der letzten. Zeit spornte uns  ebenfalls an, deu Gasverbrauch 
auf diese Weise einzuscbranken. 

4 1 s  Heizwiderstand kam vorlaufig n u r  der Cbromnickel-Draht VOD 

0.4 mm Dicke in Betracht, den nns die Firma ) > T h e r m a a  in S c h w a n -  
del i  in entsprechender Meoge i n  der liebenswiirdigsten Weise zur 
Verfugung stellte. Hr. Dr. R e i c h i n s t e i n  vermittelte uns die fol- 
gendrn Daten des Drnbtes: 1 m Drabt hat 9-10 Ohm Widerstand; 
bei ca. 3 Amp. wird er  rotgliibend und schmilzt bei 8 Amp. durch; 
der spezifische Widerstand bei Zimmertemperatur schwankt zwischeo 
I bis 1.2. 

A s  Heizrohr nabmen wir zwei Quarzrohren von je 15 bezw. 
2> cm Liioge ond dem Durchmesser 16 mm; die Verwendung des 
Quarzrohrs gestattet ein schnelles Anheizen, die geringe lichte Weite 
des Rohrs ist ebenfalls in diesem Sinne gunstig'). Das Quarzrohr 
wird mit eioer Lage diinnen Asbestpapiers uberdeckt, und alsdaon der  
Heizdraht in entsprechender Liinge - 2 5 m bis 4 m -- sorgfaltig 
aufgewickelt und mit Wasserglas iiberstrichen, getrocknet. Die Enden 
des Heizdrahtes verbindet man passend mit dickerem Kupferdraht und 
versieht das Heizrohr mit einer dicken Lage eines halbfesten Kitts 

. 

*) Hr. Prof. Ephra im hatte die Liebenswiirdigkeit, mich auf die Ver- 
wendung von Eisenrhhren mit Asbestumhkllung aufmerksam zu machen. 
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aus Wasserglas, Zinkosyd und Magnesiumoxyd (event. Asbestpulver). 
Nach kurzem Trocknen an der Luft  oder irii Trockenschraok wird die 
Kitt-Einhiillung wiederholt und das Ganze in  dunnes Asbestpapier ein- 
gehullt’). Jetzt trocknet man den EIeizkorper, am besterr, iodenr mau 
rorsichtig unter Eioschaltiing griiI3erer Widerstande den Strom einleitet. 
Der  trockene Heizkiirper wird alsdauri eingehiillt in ein passendes 
Mantelrohr, z. B. eiu Porzellanrohr oder vorteilhafter ein weites Asbest- 
rohr, dessen Enden durch Blechhiilsen geschiitzt sind, und der Raum 
zwischen deni Heizrohr und dem Jlantelrohr wird niit Isoliermaterial 
ausgefiillt, z. H. Asbest$ulver, Infusorienerde usw. 

Ein einfacbes Crestell, die tliinne Eisenschiene, der doppelt ge- 
bogene Drahtbugel und ein Stativ erganzen die Apparatur z u m  so- 
for tigen G e b r a  u c h.  

Da alle diese OFen dau Nachteil des langsaniem hbkiihlens zei- 
gen, su rersuchten air nuch dies z u  umgehen und konstruierteo i n  
der IIiillte abnehmbare Mantelrohre. 

Diese aufklappbaren Ofen stellen das Ideal eines elektrischen 
Ofens und diirhen wohl bald bei allen elektrischen Ofen eingefiihrt 
werden. 

bringt, die Firmn Dr. B e n d e r  & 1)r. 
H o b e i n ,  Z u r i c h  in den Handel’); das kleine Quarz rohr  ist mit 4 m 
Draht umwickelt von 0.4 mm Dicke, das grolle mit 5.6 in Draht von 
0.52 m m  Dicke; diese Drahtlaogeu gestatten direkt z u  arbeiten, ohne 
Zwischeneinschaltung von Widersttinden. Die einzelnen Drnhtwick- 
lungen sind durch Asbestfaden isoliert, die Drahtenden doppelt ver- 
bunden und hart geliitet. Das umwickelte Quarzrohr wird direkt 
mit einer Asbestlage umhullt .und  ist nun gebrauchsfahig. Der auf- 
klappbare Eiseublechmantel zeigt eine Fiitterung a u s  D i a t o n i  i t  h ,  
einer leichten aber vorzuglichen Isolierrnasse aus Kieselguhr. 

Dieser Ofen hat die Vorziige eines leichten Ersatzes der Draht- 
wicklung beim Durchbrennen, Vernieiduug von Widerstanden iind 
schnelles Abkuhlen nach dem Gebrauch ”>. 

Der Stromverbrauch betriigt 3.6 AmpBre, Volt 110 1)er Heizofen. 
Preis des liornpletten Ofens 120 Prankeu, l’reis einer neuen Umwick- 
l u n g  des Quxrzrohres 3-4 Franlien. 

Solche elektrischen Ofen 

l) Es empfiehlt sich, den Kitt irnmer in dunnen Lagen aufzntragen und 

a )  Hergestellt bei Bachniann und K l e i n e r  in Oerlikon. 
3, Diese elektrischen Ofen murdcn am 22. 1. 1917 in der.Cheniisclien 

Gessllschalt, Ziirich und am 11. 9. 1917 in der Schweizerischen Chern. Ges., 
Ziirich rorgefiihrt ; vergl. auch Schweiz. Chem.-Ztg. 1, 108 [1917]. 

gut zu trocknen, um starke Itillbildung zu vermeiden. 
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Zuni SchluB sei es mir vergount, Hrn. Prof. n r .  A .  W e r n e r  
und dem Kuratorium der Stiftung fur wissenschaftliche Forschung ‘in 
tier Universitat Ziirich, sowie der Schweizerischen Chemischen Gesell- 
schaft f i r  die hocbherzige, verstlndoisvolle F o ~ d e r u n g  dieser Arbeiten 
durch den Jahrespreis meinen besten Dauk auszubprechen. 

Meinen Mitarbeitern, besonders den HHrn. Cb.  G r a n a c h e r ,  
F e r d .  B l u m e r ,  E. D i n g e m a n s e  und Dr. D. R e i c h i n s t e i n  spreche 
ich ebenfalls meinen besten Dank aus. 

Zii r i c h .  Cheniisches Uiiiversitats-Laboratorium. 

225. A. Gutmann: l?ber die Einwirkung von Arsenit 
und Cyanid-Sulfld auf Unterchlorigsiture-ester. 

(Eingegangen am 15. Oktober 1917.) 

Die u n  t e r c h l o r i g e  Saure bezw. deren Salze entwickeln inslie- 
sondere bei Gegenwart von gewissrn Substanzen, wie Kobalt-, Nickel-, 
Mangan- und Eisensalzen, glatt S a u e r s t o f f  in  Gasforni; mit Alhali- 
arsenit reagieren sie quantitatir nach: 

X a . O . C I  + As03Na3 = A s 0 4 N a s  + NaCI. 
II  

Wegcn dieser leichten S a u e r s t o i F -  A b g a b e  k a n n  dieiuntercblorige 
Saure auch als C h l o r i d  des W a s s e r s t o ~ f s u p e r o x y r l s  aufgefaAt 
werden: 

H . O . 0 . H  und H.O.CI. 
II I I  

Die A l k y l e s t e r  der u n t e r c h l o r i g e u  S a u r e  oder nach vor-  
stehender Auffnssung das C h l o r i d  des betr. A I k y 1 h y d r o  p e r o x y  d s 

kann auf z w e i e r l e i  Weise auf Alkaliarsenit einwirken. Entweder 
es  gibt an Arsenit glatt Sauerstoff a b  unter Bildung vou Arsenat und 
Alkylchlorid nach: 

CIHg.O.CI + As03Na3 = CaIT5.Cl + A s 0 4 N a 3 ,  
II 

uder es entsteht unter Bildung einer Z w i s c h e n p b a s e ,  eines Alkyl- 
hydroperoxyds bezw. dessen Verseifungsprodukt Alkalihydroperoxyd, 
Arsenat, Alkohol und Alkalichlorid nach: 

CaHs.O.Cl+ N a O H  = C1Hg.O.O.H + NiaC.1 
II II 

CIHs.O.O.II + N a O H  = CIHb.OH + N a . O . 0 . H  
II II 

CzHs.O.O.H + AROSNaa = AsOdNaa + C4H5.0H, 
II 


