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Ruckstand laat sich auch im Vak. nicht destillieren (Zersetzung) : Er  wurde 
deshalb in 75 ccm Petrolather gelost und in der Kalte mit Z-nlal 25 ccm 89-proz. 
Phosphorsaure geschiittelt . Die rein griine Petrolather-Losung wurde dekantiert 
und die Phosphorsaure-Additionsverbindung mit Eiswasser und Ather zer- 
legt. Each Waschen mit n/,,-NaOH wurde getrocknet, das Losungsmittel 
verjagt und der Ruckstand mit gesattigter, alkohol. Trinitrobenzol-Losung 
versetzt. Nach kurzem Aufkochen fie1 die Additionsverbindung aus. Sie 
wurde abgenutscht und mit wenig Alkohol gewaschen. Nach 2-maligem 
Umkrystallisieren Schmp. 1660. Ausb. 2.5 g, prismatische Nadeln. 

C19H,7NJ)6 (353.1). I k r . . S  10.9G. ( k f .  S 10.76, 10.S3. 

Aus den grun gefarbten Azulenanteilen konnte durch fraktioniertes Aus- 
ziehen mit verd. Natronlauge eine tiefblaue Losung erhalten werden, doch 
gelang es nicht, daraus ein reines Produkt zu gewinnen. 

Der C h e m i e w e r k  . ,Hori ihurg" .k.-G,, Vrankfurt a. AI., danken wir fur die i;Tbcr- 
lassung von Diazoessigester. 

106. Josef Lindner: Der Wassergehalt und das hygroskopische 
Verhalten des gereinigten Asbests. XI. Mitteil. iiber Fehlerquellen 

in der organischen Elementaranalyse *) . 
[Aus d .  Chein. Insti tut  d.  Universitat Innsbruck.] 

(Eingegangen a m  3.  April 1943.) 
Das Urteil uber die Anziehung und das Festhalten von Feuchtigkeit 

durch , gereinigten Asbest" ist nicht einheitlich. Schon die Angaben dariiber, 
wie stark Kieselsaure bei der gravimetrischen Bestimmung erhitzt werden 
mua, sind einander widersprechend l). Reiner Goochtiegelasbest ist nach 
I. 31. K o l t  hoff z, nicht hygroskopisch, wohl aber unvollstandig gereinigter. 
Durch Auskochen mit Salzsaure konne er gereinigt werden. Fur die Mikro- 
elementaranalyse empfiehlt F. Preg13) in den alteren Auflagen seiner Mono- 
graphie kauflichen gereinigten Goochtiegelasbest, der zuvor auf eineni Platin- 
tiegeldeckel heftig zu gliihen sei. Die neueste, von H. R o t h  bearbeitete 
Auflage schreibt Reinigung dieses Asbests niit Salzsaure, Waschen und voll- 
standiges Trocknen bei 1200, aber auch noch Ausgliihen auf Platin vor. So 
gereinigter Asbest halte kein Wasser fest. Dagegen erklaren J. Un te rzauche r  
und K. B iir ger  4, bei Beschreibung ihrer Sauerstoffbestimmung : ,,Die An- 
wendung von Asbest verbietet sich iiifolge seiner Hygroskopizitat, wie wir 
durch Versuche feststellen konnten." 31. Boe t  iusj)  kommt bei der Unter- 
suchung energisch gereinigten Asbests zum Ergebnis, daL3 die letzten Wasser- 
spuren beini Erhitzen im Luftstrom schwer und langsani abgegeben werden, 
eine wesentliche Zuriickhaltung von Wasser im Verhrennungsrohr aber nicht 
zustande koninie. 

Eigene Untersuchungen iiher Asbest 6,  haben ein vollkommeneres Bild 
iiber den Yerlauf der Wasserahgabe im Verbrennungsrohr gebracht. Von 

*) S. X t t e i l . :  13. 67 ,  1652 L1034]. 
l) \-erxl. 1'. 1'. Trvx(Iwvl1, 1,ehrbuch der anolyt. Clieniie, Btl. 11, S .  415. 
?) E'liarinac. \Veekblntl 58 ,  401 [11)21] (C. 1921 I\', 165). 
3, I?. P r e g l  bzw. I:. I'regl 11. H. K o t l i ,  Die quantitative o r p n .  3Iikroanalyse, 

3. rlufl., Berlin 1930, S. 30; 4. Aufl., Berlin 1935, S. 40, 45. 4, 13. i1, 419 [193S]. 
s, ifbcr die Fe1ilerqurllc.n bci der mikroanalytiscllell Bestilnrnung des Kohlen- 

uiid Wasscrstoffes, Berlin 1931, S. 44. 

. - . -. - - 

V I I I .  Mittcil.: H.  64, 1560 [1931]; wrg l .  aucll I.'ulJn. 7. 
AC* 
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ausgegliihteni Asbest an der Luft wieder aufgenoniinene Feuchtigkeit wird 
z. "1. auch wieder fest gebunden. Eine Verzogerung im Auftreten des bei 
der Verbrennung gebildeten Wassers war nachweisbar, aber nicht schwer- 
wiegend. Dieser Befund war indessen niit der Vorbehandlung des verwendeten 
Asbests in Zusammenhang zu bringen. Es konnte namlich spater gezeigt 
werden7), daI3 die Fahigkeit zur Wiederaufnahme von Wasser durch Gliihen 
bei sehr hoher Temperatur weitgehend behoben werden kann. Die neuer- 
liche Untersuchung sollte die vorliegendeii Fragen endgiiltig klaren. Den1 
Verhalten des gereinigten Asbests kommt aber auI3er dem analytischen noch 
ein theoretisches Interesse zu. 

Es muI3 betont werden, daI3 der in der Analyse verwendete Ssbest niit 
dem gleichnamigen Mineral nicht wesensgleich ist, sondern infolge der Be- 
handlung mit Saure nur den Kieselsaureanteil des urspriinglichen Silicats 
mit mehr oder weniger Wasser darstellt. Als Ausgangskorper sol1 hier nur 
der Serpentinasbest oder Chrysotil (H,Mg,Si,O, mit teilneiser Yertretung 
des hlg durch Fen) in Betracht gezogen werden. 

Nach einer von G. Tscherniak8)  stantmenden, von anderer Seite an- 
gefochtenen Auffassung kann die Konstitution der den Silicaten zugrunde 
liegenden Kieselsiiuren durch Zersetzung der 39inerale niit Sauren und Unter- 
suchung der freigemachten Kieselsauren auf ihr Verhalten beim Entwassern 
erschlossen werden. Auf dieser Grundlage hat S. H ill e b r a n d9) den Serpentin- 
asbest untersucht und fur ,,Chrysotilsaure" die Formel Hl0Si,Ol, abgeleitet. 
Als Konstitutionsformel wurde nach der damaligen Auffassung aufgestellt : 

/ " /  
HO.Si.O.Si 0 . S i . O . S i . O H .  

\ \ \ \  

OH O H  O H  OH 

OH OH O H  OH 

B. E;. War ren  und W. L. Bragglo) sind mit Hilfe der rontgenometri- 
schen Methode in der Silicatforschung zu einer Auffassung iiber den Aufbau 
des Chrysotils gelangt, dessen Prinzip durch die nebenstehende Kieselsaure- 

formel zuin Ausdruck gebracht wird. Das 
\ /  \ /  Si \si/ Krystallgitter enthalt endlose Doppelketten 

/ \  / \ aufeinanderfolgender Si- und 0-Atonie, die von 
der Faserstruktur des Asbests Rechenschaft 

Sl geben. Die Art der Kettenbildung ohne Be- 
\ :./ 

$1 

0 0 teiligung der Metallatome erklart aber auch 
Si Si I den Fortbestand der Faserstruktur 11) nach 

dem Herauslosen des Magnesiums und bestatigt 
\ /  \ / damit die Annahme Tschermaks ,  daI3 die 

/ , Konstitution der Kieselsaure bei der Saure- 
behandlungerhalten bleibe. Man erkennt ferner, 

:J J .  1,iridiie r ,  I\.IikroiiiaI~nrialvtische liestininiiiii:,. des Kolileiistoffs und \\.'asser- 
stoffs init gruiidlegender Behandlung der Fehlerquellen in der ~1eiiieiitarannlSse. Berlin 
1935, S.  95. 

Si 

/ \ o  0 0 0 
\ I /  

o/l\o 
Si Si 

/ \  
'Si' 
/ \  

._ 

8) Siche 11. a ,  Ztschr. physik. Clieni. 83. 394 L1905;. 
9, Sitz.-Ber. Akad. Wiss. II'ien 11G. 697 [1906]. 

10) Ztschr. Kristallogr. Rrystallgeom. IISW. 76, 201 j1931 j .  
11) Es mu13 hier unerortert bleiben, wie meit der von B. E. W a r r e n  11. K. W. 

H e r i n g  in neuerer Zeit erwogene Aufbau des Chrysotils nach einein Schichtengitter 
den gleichen Anforderungen zii geniigen verniag. Vergl. Physic. Rev. [2j 69, 925 [1911] ; 
Bull. Amer. physic. Soc. 16, Nr. 2. 1s [1941] (C. 1941 11, 2419). 
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da13 die Doppelkette zu einer Formel (Si40Jn. (H,O),, fur die Kies,elsaure fiihrt, 
in der die Gruppe (Si,O,) der Chrysotilsaure Hi l l eb rands  H,oSi,0,3=(Si40,) 
(H,O), als Einheit des Multiplums auftritt. Mu13 dernnach der Auffassung 
Tschern iaks  ein richtiger Kern und dern ,,gereinigten Asbest" ein irn 
wesentlichen einheitlicher chemischer Aufbau zuerkannt werden, so konimt 
tieni Verlauf der Wasserabspaltung his zur vollstandigen oberfiihrung in 
das Saureanhydrid, der Wiederaufnahnie von Wasser und allfalligen Zu- 
samnienhangen mit der Strukturformel ein beachtensivertes theoretisches 
Jnteresse zu. 

Beschreibung der Versuche. 
I) Als Ausgangsstoff diente, wie fur die friiheren Untersuchungen, ein 

fein- und langfaseriger Se rpen t inasbes t  der folgenden Zusanimensetzung: 
SiO, 38.83%, MgO 38.33y0, FeO 2.31%, Fe,O, 5.67%, A1,03 O.llyo, H,O 
(Gliihverlust) 14.64%. Dieser Asbest wurde wie iiblich durch Behandlung 
niit Salzsaure und etwas Salpetersaure auf den1 Wasserbade und durch er- 
schopfendes Waschen gereinigt und bei l l O o  getrocknet. Das Reinprodukt 
blieb auch beim Gliihen rein weiQ und war niit FluBsaure praktisch vollkonirnen 
fliichtig. Zur leichteren Handhabung im Versuch wurden geeignete Mengen 
Asbest, je 250 mg SiO, enthaltend, in feuchtem Zustand in Glasrohren zu 
Zylindern zusamrnengepreflt und wieder getrocknet. Unter Asbest 1, 2, . . . 
usw. sind irn folgenden solche Asbestzylinder zu verstehen. 

11) Ein erster Gesamtversuch galt der Erfassung des hygroskopischeii 
Verhaltens in Abhangigkeit von der Temperatur der Vorbehandlung sowie 
von der Luftfeuchtigkeit und der Teinperatur beim Ausgleich des Wasser- 
gehaltes. Fiir diesen Zweck wurde ,4sbest 1 24 Stdn. bei rund ZOO iiber P,O, 
getrocknet. asbest 2-9 wurde einzeln in einem Quarzrohr im vollstandig 
trocknen Luftstroni mittels eines elektrischen Rohrenofens je 1 Stde. auf 
Teniperaturen zwischen 1100 .und 10700 erhitzt, in Wagerohrchen gleiten ge- 
lassen und gewogen. Zur Einhaltung gleicher Versuchsbedingungen wurden 
alle Zylinder gleichzeitig in einem Exsiccator aufeinanderfolgend neben 69-, 
64-, 58-, 47- und 30-proz. Schwefelsaure gestellt, die eine 5-, lo-, 20-, 40- 
und 75-proz. Sattigung des Luftraumes mit Feuchtigkeit bewirken. (Inter- 
poliert nach Lando l t -Borns t e in ,  5 .  Aufl., Erg.-Bd. 11, s. 1288.) Zur Be- 
schleunigung des Feuchtigkeitsausgleiches wurde niit der Wasserstrahl- 
punipe evakuiert. Der ilusgleich erforderte je nach Menge des zu iiber- 
tragenden Wassers iiiehrere Stunden bis zu einem Tage, ohne Evakuierung 
ein mehrfaches der Zeit. Die zur Behebung des Vakuums in den Exsiccator 
eingeleitete Luft wurde mit Schwefelsaure iibereinstimmender Konzentration 
getrocknet. Die Gewichtszunahme der Glaschen zeigte die Aufnahme von 
Wasser durch den Asbest an. Jeder Feuchtigkeitsausgleich wurde durch 
niehrrnalige Wiederholung mit Saure gleicher Konzentration nachgepriift. 
Nach dem Ausgleich mit 30-proz. Saure wurde der Versuch in umgekehrter 
Reihenfolge rnit 47-, 58-, 64-, 69- und 92-proz. Saure durchgefiihrt. Die 
gesarnte Dauer betrug iiber 2 Monate. In rnehrfachen Versuchen wurde be- 
sonders festgestellt, da13 das Gleichgewicht des Feuchtigkeitsausgleiches 
durch das Evakuieren des Exsiccators nicht merklich beeinflufit wird. 

Die Genauigkeit der Bestimniungen litt unter der unvollkommenen 
Dichtheit der Glasschliffe an den Wageglaschen und besonders unter den 
Schwankungen der Zimmertemperatur, bei der die Ausgleiche verfolgt wurden. 
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Die Teniperaturinessungen ini Rohrenofen, niit Hilfe eines I'latin-Platin = 
Rhodium-Thermoelementes durchgefiihrt, diirften in den hoheren Lagen 
noch auf 10-15O ztitreffend sein. Die Wirkungen der beriicksichtigten Ein- 
fliisse koninien dank der iibereinstimnienden Behandlung eindeutig zur 
Geltung. 

Die Ergebnisse sind in Tafel 1 auszugsweise zusanimeiigestellt, unter 
den Nummern der Asbestzylinder zunachst die Ternperaturen der voran- 
gelienden Trocknung, in Zeile 1 die Wassergehalte nach dieser 'rrocknung, 
in Zeile 2-14 die Wassergehalte nach den Feuchtigkeitsausgleichen. Die 
H,O-Gehalte sind unigerechnet auf nig, die auf je 1000 nig S O ,  entfallen. 
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Die neben 69- bis 30-proz. H,SO, (Zeile 2-9) aufgenomniene Peuchtig- 
keit wird bei Umkehrung des I'ersuches (Zeile 10-14) nicht durchnegs in 
ubereinstiinmendeni MaBe wieder abgegeben. Bei gleicher Luftfeuchtigkeit 
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wird eiri Teil, von links nach rechts in zunehniender hlenge, festgehalten. 
Diese Mehrbetrage sind in Tafel 2 zusaniniengestellt. 

Urn die 'l'emperaturen festzustellen, bei denen die nach Tafel 2 fest- 
gehaltenen Wassermengen wieder abgegeben werden, wurden die Asbest- 
zylinder wie bei Anfang des Versuches wieder einzeln in1 Quarzrohr auf stei- 
gende Teniperaturen erhitzt. Tafel 3 gibt in Zeile 1 den Wassergehalt nach der 
einleitenden Trocknung an, in Zeile 2-7 die 'I'emperaturen der neuerlicheii 
Trocknung und die itn Vergleich zu Zeile 1 verbliebenen AIehrgehalte an 
Wasser. 

T . I k l  3 .  

U h e r s c 11 ii s s ig e r iL' a s se r g e  h a 1 t in1 Y e  r g 1 e i c 11 zii r e r s t c n '1' r o c k  11 11 n g , 
i n  mg au f  1000 mg SiO?. 

I 
Asbest-h-r. 2 3 I 4  i 5 ! 6 ~ 7 I s I C) 

. . . . . . . . . . . . . .  
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1 
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Urspriingl.H,O-Geh. I 60.6 j 57.1 j 30.2 

25.0 
20.9 

S . S  
- 2.2 

I- diliel3end wurden die Ashestzylinder zur Ermittlung des genauen 
SO,-Gehaltes atif 1150O erhitzt. 

111) Nach den Ergebnissen der friiheren Untersuchung7) hatte der auf 
1070O erhitzte Asbest 9 eine fast vollstandige Behebung der hygroskopischen 
Eigenschaft zeigen sollen, wahrend der Versuch nur eine betrachtliche Ver- 
iiiinderung hervortreten la&. Auffalligerweise nahnien dagegen zwei Asbest- 
zylinder (10 und ll), die wie in der friiheren Uiitersuchung in einem Gliihofen 
nach F r e r i c h s - K o r n i a n n  erhitzt wurden, und zn-ar je 1 Stde. auf 9700 
bez. 1080°, neben 30-proz. H,SO, in 2 Monaten nur 41 mg bzw. 1.2 nig Wasser 
auf je 1000 ing SiO, auf, gegeniiber 152 nig bzw. 95 nig iin Falle von Asbest 8 
und 9. Es wurden hierauf 2 Asbestzylinder (12 und 13) genau iibereinstimnend 
(gleichzeitig, in zwei parallel eingeschobenen Quarzrohren) 1 Stde. auf 1030O 
erhitzt, ebenso zwei weitere Zylinder (14 und 15) auf 1080°, 12 und 14 jedoch 
in vollstandig trocknem, 13 und 15 in stark angefeuchteteni Luftstrom, 
letzteres durch Einschaltung einer Waschflasche init warmeni Wasser. Die 
feuchte Luft wurde vor dem Abkiihlen durch trockne verdrangt. Die Ge- 
wichtszunahmen neben 30-proz. H,SO, betrugen, auf 1000 mg SiO, bezogen : 

111g 113Ch 
16 Stdn. 1*/2 Tagen 9 Tagen 

bei Asbest 12 (10300, trocken) . . . . . . . .  64.7 73.0 83.8 

14 (1080O. trocken) . . . . . . . .  26.0 30.0 33.1 
15 (1080O. feucht) . . . . . . . . .  4.1 (5.8?) 5.3 

Praktisch vollstandige Behebung der Wasseranziehung wurde bei einem 
Zylinder (16) durch 2-stdg. Erhitzen auf 1170-1180O in einerrz- elektrischen 
Gliihofen erreicht. Es trat  hierbei starke Sinterung ein. 

. . . . . . . . .  13 (10300, feucht) 11.3 14.6 16.3 
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IV) Ein kauflicher Goochtiegelasbest hatte in einer vorangegangenen 
Untersuchung6) ini hygroskopischen Verhalten ubereinstimniung mit dem 
Reinprodukt aus Serpentinasbest gezeigt. In1 Gegensatz dazu erwies sich 
ein neu bezogener Asbest fur Goochtiegel als kaum merklich hygroskopisch. 
Uas Praparat war nicht einheitlich feinfaserig, nahm beim Erhitzen eine 
schmutzige Farbung an und gab an Salzsaure merklich Eisen ab, zeigte aber 
neben 30- und 92-proz. H,SO, eine ganz geringe Gewichtsveranderung, des- 
gleichen nach Gliihen kaum eine Gewichtszunahme. Nach Reinigung mit 
Salzsaure trat ,  in] Gegensatz zur Beobachtung Kol t h  of fs, eine merkliche 
hygroskopische Wirkung in Erscheinung. 

V) Die Auswirkung der hygroskopischen Beschaffenheit im Falle der 
Elementaranalyse la3t sich in vollkommener Art durch Fortleitung des 
Wassergehaltes aus den1 Asbest durch einen vorher trocknen Luftstrom und 
Bestimmung der aufgenommenen Wassermengen nach der Phosphinmethode 
feststellen. Auf diese Weise wurde bereits in den friiheren Untersuchungen6) ') 
der allmahliche Verlauf der Wasserabgabe bei verschiedenen Temperaturen 
verfolgt. Neue Versuche haben zii iibereinstimmenden Ergebnissen gefiihrt. 
Je nach Hohe der Teniperatur wird stets ein grofler Teil des vorhandenen 
Wassers rasch, weitere Anteile in allmahlich abnehmendeni Verlauf abgegeben. 
Zur vollstandigen Exchopfung ist eine Temperatur von mehr als l l O O o  
erforderlich. 

Fur den Fall der Elementaranalyse ist nach den Ergebnissen der in1 
llbschnitt I1 angefiihrten Versuche eine teilweise Bindung des auftretenden 
Wassers durch den vorher ausgegliihten Asbest anzunehnien. Die Frage ist 
mit einem Asbest bekannter Vorbehandlung neuerlich untersucht worden, 
indem Wasser aus gewogenen Mengen von Bariunichlorid (BaCI, . 2H,O) im 
Quarzrohr verfliichtigt, iiber den Asbest geleitet und nach der Phosphin- 
methode bestimmt wurde. Fur diesen Zweck wurde ein Asbestzylinder, 
250 mg SO,  enthaltend, im Rohr 6 Stdn. bei 7700 getrocknet. Diese Asbest- 
menge entspricht eineni reichlicher bemessenen Asbestgehalt einer Universal- 
fiillung nach P r e g l ,  7700 einer verhaltnisniaflig hohen Temperatur in der 

Tafel 4. 
B e e  i n  f 111 ssii n g tl e r H,O - 13 e s t i 111 ni 11 n g e 11 d 11 r c h As best  
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Praxis der Analyse. Tafel 4 zeigt 3 solche Wasserbestimniungen und einen 
Yergleichsversuch 4, der nach Entfernung des Asbests in sonst genau uber- 
einstimmender Art ausgefiihrt wurde. Die ini ersten Zeitabschnitt (1 Stde. 20') 
erfal3te Wassermenge stellt in der Praxis das Analysenergebnis dar, im Fehl- 
betrag und Nachlauf kommt die Wirkung des Asbests zum Ausdruck. Die 
-4bgange sind, in yo auf die Wassermenge bezogen, betrachtlich. Bei der 
Berechnungsart der Elementaranalyse mit Angabe des Wasserstoffgehaltes 
i n  Hundertteilen der organischen Substanz vermindern sich die Abweichungen 
zahlenmaBig auf Zehntelprozente. 

- 

Versuchsergebnisse. 
Der Wassergehalt von nicht erhitztem gereinigtem Serpentinasbest stellt 

sich nach Tafel 1 bei, 7576 Luftfeuchtigkeit auf 332 mg H,O je 1000 m g  
SiO, ein. Chrysotilsaure H,oSi,0,3 wiirde 375 mg erfordern und miil3te daher 
einen noch hoheren Dampfdruck auoern. Zu beachten ist jedoch, da0 die 
Zersetzung des Asbests durch S. Hi l lebrand  in vorsichtig schonender Weise 
durchgefiihrt worden war. 

Bei geringerer Luftfeuchtigkeit zeigt der Wassergehalt des Asbests, 
von 332 mg abwarts, nach Tafel 1 einen ganz allmahlichen Abfall, eine Stufe 
ini Entwasserungsverlauf scheint sich aber bei 60-65 mg H,O auf 1000 mg 
SiO, auszupragen, bei der der Gehalt von 20-200° ungefahr gleich bleibt- 
Die Formel (HzSi40B),,, der einige Wahrscheinlichkeit zugeschrieben werden 
konnte, wiirde 75 mg H,O erfordern. Die Abweichung konnte auf mangelnder 
Einheitlichkeit der Substanz beruhen, doch kann ein abschlieaendes UrteiI 
dariiber nicht ausgesprochen werden. 

Die Wassergehalte bei hoherer Temperatur getrockneter Praparate 
liegen unter jenem der Formel (H2Si40B)n. Die Werte der Zeile 1 Tafel 1, 
nach 1 Stde. Trocknung erreicht, zeigen zwar keine endgiiltige Gleichgewichts- 
einstellung an. Der Wasserverlust wiirde jedoch bei langerer Trocknung 
gro13enordnungsnia1ig nicht stark ins Gewicht fallen, im iibrigen auch bei 
langdatiernder Trocknung keine ganz exakten Grenzwerte liefern. 

Die Wiederaufnahnie von Wasser an feuchter Luft hangt in mehrfacher 
Hinsicht von der vorangehenden Trocknungstemperatur ab. Nicht oder maigig 
erwarniter Asbest nimmt bei geringer Luftfeuchtigkeit betrachtliche Mengen von 
Wasser auf (Zeile 2) und gibt sie, im wesentlichen reversibel, wieder a b  
(Zeile '13), er folgt insofern den Adsorptionsgesetzen. Auffallig ist jedoch 
der starke Anstieg des Wassergehaltes bei hoherer Luftfeuchtigkeit (Zeile 9). 
Erhitzter Asbest zeigt, je nach dem Grad der Erhitzung, ein vermindertes 
-\ufnahmevermogen, das sich bei geringer Luftfeuchtigkeit besonders auf- 
fillig bemerkbar macht. Zum rasch sich einstellenden Adsorptionsausgleich 
tritt auaerdem eine langsam verlaufende Nachwirkung hinzu (Zeilen 8 und 9). 
Damit geht Hand in Hand, da13 ein Teil des Wassers nicht reversibel wieder 
abgegeben wird (Tafel 2). Beides weist auf eine chemische Bindung, ver- 
mutlich eine Ruckbildung von Hydroxylgruppen, hin, die ihrerseits eine Riick- 
kehr des physikalischen Adsorptionsvermogens zur Folge haben und die 
starke Wasseraufnahme bei hoher Luftfeuchtigkeit bewirken konnte. 

Der Verlauf der Wasseraufnahme und -abgabe wird fur Asbest 2, 5 und 9 
durch das Kurvenbild veranschaulicht (s: Abbild.). Die willkurllch eingesetzte 
Adsorptionskurve Ads laat die Abweichungen von eineni normalen Adsorp- 
tionsvorgang klar hervortreten. Die feste Bindung des Wassers, das nicht 



L i n d n e i .  [Jahrg. 76 708 

reversibel wieder abgegeben wird, geht deutlicli aus Tafel 3 hervor. Es mulJ, 
um den Wassergehalt auf den urspriinglichen Stand (Zeile 1) zuriickzufiihren, 

~ - 

Abbild. Aufnahtiie iintl Abgabe 
von H,O durch gercinigten Asbest 
bei 0 bis 75% L.iftfeuchtigkeit F 
nach Trocknnng bei l l O o  (2) ,  6250(5) 
iiiid 1070" (9) iin Vc.rgleich wit eiiier 

Adsorptionsk irve Ads. 

im Bereich bis etwa 800° annahernd die 
friihere 'I'rocknungsteniperatur angewen- 
det werden. 

Die Versuche in Abschnitt I11 zeigen 
und beweisen, daB das Aufnahnievermogen 
fur Wasser unter der Mitwirkung der 
Flamniengase ini Gliihofen bei tieferer 
Teinperatur behoben wird als beini Gliihen 
in1 trocknen Luftstrom, ein EinfluB, d& 
ganz oder Zuni Teil dem Wasser in den 
Verbrennungsgasen zukominen niuB. Die 
eigenartige Erscheinung kann hier nur als 
experimentelle Tatsache angefiihrt werden. 

Zur vollstandigen Aufhebung des 
Bindungsvermogens fur Wasser ist im 
trocknen Luftstroni angenahert dieselbe 
Teniperatur erforderlich wie zur Verfliich- 
tigung der letzten Reste des Wassergehal- 
tes. Im gleichen Teinperaturbereich niacht 
sich auch ein merkliches Schrunipfen des 
Asbests bemerkbar. 

Eber das Verhalten von kauflicheni 
Goochtiegelasbest kann kein allgeniein 

giiltiges Urteil ahgegeben werden. Die fehlende hygroskopische Wirkung 
kann in1 vorliegenden Falle mit groBer Wahrscheinlichkeit auf eine energische 
Erhitzung ini Reinigungsverfahren zuriickgefiihrt werden. 

In der Elenientaranalyse konnte den1 Ausgliihen des niit Saure behan- 
delten Asbests ein dreifacher Zweck zugschrieben werden: 1. Die leicht zu 
bewirkende \-erfliichtigung der locker gebundenen Hauptnienge des vor- 
handenen Wassers. 2 .  Verfliichtigung der kleineren Mengen von fest ge- 
bundeneni Wasser. Diese Wirkung wird beini Erhitzen auf deni Platinblech 
nur zuni Teil erreicht. 3.  Behebung des Aufiiahiiie~erniogens fiir Wasser. Der 
Frfolg t r i t t  erst bei vie1 hoherer Temperatur ein. 

In der Praxis der Xnalyse tragt der Asbest, je nach \-orhehandlung, 
durch Abgabe von Wasser Zuni langwierigen Verlauf des erfahrungsniafiig 
notwendigen Ausgliihens der Verbrennungsriihre bei. In  den Zustand ent- 
sprechender Trockenheit gebracht, ein Zustand, der sich in der Praxis der 
Beobachtung entzieht, kann Asbest betrachtliche Anteile des zu bestini- 
menden Wassers festhalten. Bei der iiblichen Berechnung des Wasserstoff- 
gehaltes in Prozenten der verbrannten Substanz vermindert sich der Ein- 
flu0 auf das Ma13 der als zulassig geltenden Abweichungen, er ist aber als 
eine der nachteiligen Quellen von Ungenauigkeiten zu betrachten. Zur Be- 
hebung der hygroskopischen Wirkung empfiehlt sich energisches Ausgliihen 
des Asbests in eineni Gliihofen. 

Fur die Moglichkeit, die Arbeit ini cheniischen Institut der Universitat 
durchzufiihren, spreche ich dem Yorstande, Herrn Prof. E. P h i l i p p i ,  meinen 
Dank aus. 




