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L i e b i g  gebtihrt das grosse, unverg~tngliche Verdienst, an 
die Stelle der g'asometrisehen, schwer ausftihrbaren und desshalb 
mimer genauen.Methode yon G a y - L u s s a c  und T h e n a r d  eine 
viel einfachere ~md exaete gesetzt zu haben, die ftir stiekstofffl'eie 
wie stiekstoffh~l$ige Substanzen auwendbar ist ~nd gestattet, 
selbst die schwerst verbrennbaren K6rper zu ana]ysiren: wir 
meinen die Methode im Bajonnetrohr, an deren EinfUhrung sich 
tier Aufschwung der org'anische~ Chemie kntipft und die selbst 
hcute noch ihre Autorit~tt bewahrt. E r d m a n n  und 3 Ia rchand ,  
sowie Pi r ia ,  WShle  r undvor tdlen Brunne r  t ftihrten die Elemen- 
taranalysen im beiderseitig offcnen Ilohre im Luft- odor Saucrstoff- 
strome arts. 

Beim Arbeiten mit Gas~fen versehiedener Construction 
speeiell beim G l as er'schen Ofen wird man you der stra.hlenden 
W~trme derart bel~stigt, dass man den verschiedenen Stadien tier 
Verbrenmmg nur sehwer folg'en kann. Die I]erstellung, das 
Trocknen des Bajonnetrohres, das Ausgliihen des Kupferoxydes, 
das Vertheilcn yon Flttssigkeiten in mehrere Substanzkiig,'elehen 
etc. ere. siud 0pera~ionen, die mitminuti~ser Genauig'keit g'emacht 
werden miissen, endlich ist die Zeitdauer einer solehen Verbren- 
nung ebenfalls in Betraeht zu ziehen, sie diirf/e zwei Stunden 
ohne Vorbereitungen wiihren. 

K opfe r  hat 1878 eine Methode ang'egeben~ welehe sieh auf 
die Anwendung" yon Platinasbest als Oxydationsmiftel griindet. 

1 Po~geud. Ann. 44. 
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Wenn die Destillationsprodncte organiseher Snbstanzen mit iiber- 
schiissigen Sauerstoff gemengt, tiber s c h w s e h  erhitzten Platin- 
asbest streichen, so wird Sauerstoff yon dem auf der Faser hafteu- 
den Platinsehwarz condensirt, sgmmtlicher Kohlenstoff zti Kohlen- 
s~ure, Wasserstoff zn Wasser oxydirt~ w~ihrend der Stiekstoff als 
soleher eutweicht oder als Stiekstofftetroxyd yon dem vorgelegten 
auf 150--180 erhitzten Bleisuperoxyd zurtiekgehalten wird. Anch 
Halogen und sehwefelhgltige Substanzen kSnnen, wenn man die 
yon K o p f e r  vorgeschlagenen Cautelen beobaehtet, mit sehr gt~n- 
stigen Ergebniss analysirt werden. Zur Darstellung yon Platin- 
sehwarz wirdPlatinchlorid nach Zusatz yon Glycerin oder Trauben- 
zucker mit Alkali gefallt und erw~rmt. Nicht immer erh~lt 
man den Platinmohr als sammtsehwarzes Pnlver, hie und da 
bei ganz gleiehen Versuehsbedingungen resultirt ein Pulver yon 
grauer Farbe, das sieh bei Verbrennungen als weniger wirksam 
erweist. Die Ausbeute an Platinsehwarz ist keine quantitative, es 
bleiben nicht nnbetr~iehtliche Mengen Platin in LSsung'. Der 
Platinasbest darf w~,thrend tier Verbrennung hie zur hellen Roth- 
giuth erhitzt werden, er wird hiebei sehwammig und unwirksam, 
was man an seiner grauen Farbe erkennen sell. Niehtsdesto- 
weniger kann diese Farbe t~tuschen, man kaan mit einem oit 
gebrauchten grauen Platiuasbest genaue Resultate erhalten. Man 
kann dann seine Activitgt dutch die Analyse einer bekannten, sehr 
reinen Substanz coutroliren. Die Verbrennung niedrig siedender 
Fltissigkeiten begeg'net bei Anwendung eines kurzen ]Rohres, wie 
es K o p f e r zur Verbrennung fester KSrper verwend et~ Schwierig'- 
keiten, die bei Anwendung eines l~ngeren Robres entfalleu 
sollen, was wieder einen Mehrverbrauch yon Platinschwarz 
bedingt. 

Bei den oben erw~thuten Methoden tier Analyse im Bajonnet- 
rohre wie im beiderseits offenen Rohre bedienten sich nach 
L i e b i g  sgmmtliche Chemiker des Kllpferoxyds, und zwar mit 
Yorliebe des kt~rnig'en, dutch Glt~hen des Nitrats erhaltenen Ver- 
bindung~ welehe den durehstreichenden Gasen und D~impfen eine 
grSssere Oberfl~che darbietet. Neuerer Zeit bedient man sieh 
aueh des drahtfSrmigen dutch Glt~hen yon Knpferdraht mit Nitrat 
dargestellten Oxyds, welches das Rohr besser ausfifllt. Es war 
nun denkbar, dass Kupferoxyd in sehr rein vertheiltem Zustande 



{}bet due Besrimmung d. Kohlenstoffs u. Wasscrstoft's etc. ] I 

und mit einem fasesigen in des Hitze indiffereuten K~rper g'emengt 
die F~thigkeit besitzen kSnne, dureh organisehe K~Jrper leieht 
redneirt und yon t%ersehiissigen Sanerstoff ebenso sehnell oxydirt 
zu werden, mit einem Worte, dass dm'eh sehr feine Vertheilung 
des Oxyds eiue vergr~Jsserte Oberft'aehenwirkung zur Geltuug 
kSmmt. Fein vertheiltes Kupferoxyd kann dureh F.allung eines 
Knpferoxydsahes mit Alkali oder dureh Oxydation yon sehr 
rein vertheiltem Kupfer mittelst Sauerstofferhalten werden. Bet der 
Darstellung' grSsserer ?4enge~ Knpferoxyds ist die erste Methode 
immer mtihsam, da alas Answaschea, Troeknen gr~3sserer ~Iengen 
Knpferaxyds eine missliehe Operation ist, ausserdem erweist sieh 
das so erhalteue Pr~tparat stets mehr oder minder alkalih~iltig. 

Geht man yon metallisehem Kupfer aus, so kann man naeh 
S t o t b a  * molekulares Kupfes dgrstellen, wean man zu ether 
Knpfersalzl~sung' Ammou hinzufiig't, hierauf so viel Kali odes 
Natronlauge, bis sieh des Niedersehlag 15st, nnd sehliesslieh due 
w~sserige TrnubenzuekerliJsung; man koeht dann etwa 10 ~Iinn- 
ten wobei znngehst Knpferoxydnl entsteht, alas dann wetter zu 
5[etall redneirt wird. Naehdem sieh dieses vollst~ndig abgesetzt 
hat, wird die LSsung abgegossen nnd des Niedersehlag mit 
sehwefels~ureh~ltigem Wasser gewasehen, nm etwaiges Oxydul 
zu entfernen. Seh!iesslieh wird die Sehwefelsaure dutch destillir- 
tes Wasser verdr~ngt. 

3{an kanu aueh mit Zinkstaub eine KupferlSsnng redu- 
eiren, wenn man in die le~zter~ ~ e so lange Ziuk eintriig't, bis die 
Fliissigkeit farblos geworden ist, woranf der t%ersehtissige Zink- 
staub dureh Koehen mit verdiinntes Schwefelsgure gel~Sst wird. 

Das anf diese Weise erhalt.ene zinkfl'eie Kupfes zeigt eine 
sehwammige,'e Struemr als das dutch Reduction mit Glucose dar- 
gestellte, es muss deshalb naeh dem Troeknen im 3'ISrser zer- 
rieben werden nnd entsprieht dana allen Anfordernngen. Es 
werden 20--30 Grin. dieses Pnlvers naeh vorhergehendem Troeknen 
itber Sehwefels~m'e mit der nSthigen Menge Seidenasbest i~ 
einem Pr'aparaten,~'las gesehtittelt, wobei derselbe gut an die 
Paser anf~illt. 

1 Dingler~ Po!yreeha. Jouru. 190. 
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Prak t i sehes  Verfahren.  

Zur Yerbrennung b edient man sich, wie K o p fe r angegeben, 
eines 70 Cm. laug'en und 1"5--2 Cm.weiten Yerbrennungsrohres. 
Fig. 1. Bei a kommt zun~ichst ein Pfropfaus Tressensilber, hierauf 

Fig. i. 

r c b  ~ e~ 

stopft man vorsichtig unter Zuhilfenahme eines Glasstabes eine 
20 Cm. lange Schiehte Kupferasbest, bei 1) kommt wieder ein 
Pfropf aus Tressensilber circa 1~/~--2 Cm. lang, und dicht an 
diesen ein Pfropf aus Asbest. Man erhitzt nun die Stelle a b zu 
schwachen I~othgluth und leitet yon c aus cinch l a n g s a m e n ,  
trockenen Luffstrom durch die erhitzte l~Shre. Nachdem fast 
alles Kupfer oxydirt, leitet man zur Vollendung der 0xydation 
Sauerstoff durch, bis man denselben bei d nachweisen kann. Man 
fifllt, wenn das l%hr crkaltet ist, yon c bis-d eine 5 Cm. laug'e 
Schicht Bleisuperoxyd, das man dutch Auskochen yon Mennige 
mit Salpeters~ture, Waschen und Trockuen erhalten hat, ver- 
~chliesst bei d mit einem Asbestpfropfen. Die Stelle cd wird drei- 
real mit Messing'drahtnetz umwickelt, ebenso schiitzt man die 
R~hre bei ab bis zur H~ilfte mit Messingdrahtnetz. Die Verbren- 
nungsrShre ist nm~ bis auf ihre vollst~iudigc Entw~ssemng fertig'. 

Als Vel'brennuugsofen client der yon K o life r vorgeschlag'ene 
mit einigen kleinen Ab~ndcrungen. 

Sachdem der vordere Theil des Rohrcs zur Rothgluth das 
Bleisuperoxyd auf 150--200 ~ C. erbitzt und Sauerstoff l~ingerer 
Zeit durchgcleitet worden ist, fiihrt man die Substanz im Schiff- 

a Die an dem Ofen angebrachten  Ver~nder ,mgen sind aus Fig. 2 
ersieht l ieh:  so wurde der  eine Sehirm sammt der  dazu g'ehSrigen Wand  
-vegg'elassen. Die W a n d  bei  D ist  in der Weise durchsehuit ten,  dass man den 
Brenner  c aueh ausserhalb des Ofeus hinaus sehieben k a n t ,  ebenso wurde 
die riiekw~rtige Wand E g'anz weggelassen.  Hat  man sehr flLiehtige Sub- 
s tanzen zu verbrennen,  so hat  man zn achten, dass die R6hre bei C nieht  zu 
heiss wird, was namentl ich bei  der  Einfi ihrung tier Substanz wichtig ist, 
man ersetzt  dann den  Sehinn bei  B d , r e h  eineu solchen yon Asbest .  
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ehen raseh ein und n~thert demselben die Kupferdrahtnetzspirale~ 
Man erhitzt mm letztere mit Itilfe des Brenners c, Fig'. 2~ und 

A 
Fig'. 2. 

qi t t"-  I ~ j ~  

i 

i 

schreitet langsam vorw~trts; sehliesslieh wird der betreffende Theil 
des Gl~srohres, wo die Substanz sieh befaud, noehmals durch- 
gegltiht. Feste Kiirper werden im Porzeliansehiffehen mit Blei- 
ehromat tiberdeekt oder g'emeng't. Niedrig siedende Fliissigkeiten 
werdeu im offenen Glaskiigeleheu, sehwer fliiehtige hingeg'en 
ktinnen im Sehiffehen gewogen werden, vorausg.esetzt, dass dieses 
sieh in eiuem g'ut versehliessbaren Pr~tparateng'las befindet. Bei 
Cyauverbinduugen, wie Sehwefeleyankalium, Cyankalium, Ferro- 
eyankalium muss die Substanz mit einem Gemeuge yon 1 Theil 
Kaliumbiehromat und 10 Theile Bleiehromat im Aehatm~irser 
gut gemengt werden. Die Elemeutaranalyse selbst der kohlenstoff- 
reiehsten Yerbindungeu ist naeh 11/2 Stunden bequem beendigt, 
so dass man teieht vier Verbrennungen tS.glieh maehen kann, da 
naeh beendigter Analyse das Rohr sofort bereit f tit die n~tehste 
ist etc. Wir hoffen~ dass diese ~ethode, welehe an Seh~trfe der 
gesultate jener yon Lie b ig  und Ko pfer  nieht naehsteht, dieselbe 
jedoeh an Leiehtigkeit and Bequemliehkeit der kusftthrung vor 
allen an Sieherheit tibertrifft, wei~ geringere Ansehaffungskosten 
bediugt, sieh in den g'rossen Laboratorien wie in der Teehnik ein- 
btirgern und jeder anderen vorgezog'en werden wird. 

Beleganalysen.  

Um die grosse Verwendbarkeit unserer )fethode zu eonsta- 
tireu, n urden Substanzm)gew-Shlt, auf dereu Reindarstellung man 
die g'riJsste Sorg'falt verweudet haite~ und die bei der Verbrennun~ 
das versehiedenartigste Yerhalten zeigen: leieh b sehwerfltiehtig 
sind, sublimirm 5 Kohle ausseheiden und expiodiren. Was ihre 
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Zusanlmensetzung betrifft, so enthielten dieselben ausser C~ H~ 0 
Stickstoff als Amidsfiekstoff Nitrogruppe und - - N  = N - -  ferner 
Halogene und Schwefel. Das Wasser win'de in einem U-Rh'migen 
Chlorealeiumrohr nach Volha rd ,  die Kohlensiiure im Lie  big ' -  
schen Kugelapparat aufgefangen und gewogen. 

Benzol. 
Dasselbe wurde durch Gliihen yon Benzoesaure mit "~tzkalk 

in einer eisernen Retorte erhalten uud destillirt. Siedepunkt 81 ~ C. 
0"124 Grm. gaben 0"4159 Grin. C0~ und 0"09 Grin. H20. 

Gefunden Berechnet flit (!~ I-I s 

C . . . . .  92" "_)6 92" 30 
H . . . . .  8 .06 7 "7 

(~Mnolin. 
Dasselbe wurde gereinig b indem es in der seehsfaehenMenge 

Alkohol gelSst uud dureh Zuftigen yon 1 Nolekt'd Sehwefels~iure 
in das saure Sulfat tiberfiihrt wurde. Dieses wurde abg'esaugt, 
g'ewasehen und dureh Natronlauge zersetzt. Siedepunkt 237 ~ C. 

0"1528 Grin. lieferten 0"4692 Grin. CO~ und 0'0737 Grin. tt~O. 
Bcrcehnet fiir 

Gefuuden C9HTN 

C . . . . .  83" 74 83" 72 
H . . . . .  536 5" 51 

_~ther. 
Durch wiederholtes Schtttteln mit ges~ittigter Kochsalz- 

10sung wurde das Pr~iparat des Handels yon Alkohol befreit, 
dann tiber Kalk getrocknet, destillirt, um schliesstieh tiber Natrium 
wiederholt rectificirt zu werden. 

0"1386 Grin. gabeu 0'3293 Grm. CO, und 0 1691 Grin. H,O. 

Bcrechnet fiir 
Gefunde n C4HloO 

C . . . . .  64" 79 64" 86 
g . . . .  13" 54 13" 55 

Schwefelkohlenstoff. 

Das k~iufliehe Pr~parat wurde wiederholt iiber Qnecksilber- 
oxyd rectificirt. 

0"1663 Grm. gaben 0"0975 Grm. CO~. 
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Bereehnet flu' 
Oefunden CS., 

C . . . . .  15" 98 15" 78 

15 

P i k r i n s a u r e .  

Dieselbe wurde wiederholt aus Alkohol umkrystallisirt. 

0 '164 Grin. gaben 0"1433 Grin. CO 2 und 0"023 Grin. H20. 

Berechnet ffir 
Gefmlden C~H~(NO2)aHO 

C . . . . .  31-21 31"48 
H . . . .  1"78 1"31 

Chloral.  

ChlorMhydrat des Itandels wurde mit concentrirter Schwefet- 

si~ure geschii.ttelt, abg'ehoben, destillirt. Siedepunkt 98 ~ C. 

0'294 Grin. gaben 0"1736 Grin. CO 2 und 0.0_91 Grin. I-I~O. 

Berechnet far 
Oefimden C2IICI30 

C . . . . .  16- 1 16" 27 
H . . . . .  0"79 0"67 

J o d o f o r m  

des t tandels wurde aus Alkohol umkrystMlisirt. 

0"3175 Grin. gaben 0"0405 Grin. CO 2 und 0"0168 Grm. H~0. 

Berechnet ftir 
Gefmlden CHJ 3 

C . . . . .  3"47 3"04 

H . . . . .  0"57 0"25 

R o h r z u c k e r .  

K~tuflicher Kandiszucker wurde aus Wasser umkrystallisirt 
bei 100 ~ C. g'etrocknet. 

0"2247 Grin. gaben 0'3456 Grm. CO~ und 0"1278 Grin. H~O. 

Berechnet ffir 
Gefnnden C12H22011 

C . . . . .  41 .94  42" 1 

H . . . . .  6 . 3 1  6" 43 
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0hininsulfat .  

Dasselbe wurde aus heissen Wasser krystallisirt und Uber 
Sehwefds~ure getrocknet. 

0"1803 Grin. gaben 0"408 Grin. CO~ und 0"1185 Grm. H20. 

Berechne t  f[ir 

C . . . . .  

H . . . . .  

Aus Alkohol 
Retorte destillirt. 

Oefunden 2(C~ oH24,N20e)Hs S04-+-2H~0 

61"70 61"39 
7- 32 6" 92 

Naphtalin. 
umkrystallisirt und schliesslich aus einer 

0"13 Grin. g'aben 0"4462 Orm. C0~ und 0"0731 Grin. tt20. 
Berechnet fiir 

Gefuuden 010Its 

C . . . . .  93"61 90" ~5 
H ..... 6" 24 6" 25 

Pyridin. 
Yon K a h l b a u m  bezogen und wiederholt destfllirt. Siede- 

punkt. 116--117 ~ C. 
0'105 Orm. gaben 0"_9918 Grm. C0~ und 0"0634 Grin. H~O. 

Bereclme~ ffir 
Gehmdeu C~I=I5N 

C . . . . .  75"8 75"9 
H . . . . .  6"7 6"33 

Azobenzol. 
Dasselbe war Kah lbaum ' sches  Fabrieat un4 wurde aus 

Ligroin umkrystallisirL 
0"1300 Grin. gaben 0"3766 Grin. CO s und 0"0661 Grin. HzO. 

Berechnet ftir 
Geflmden CIoH~oN., 

C . . . . .  79 "00 79" 12 
t t  . . . . .  5"65 5"5 

Diphenylamin. 
~achdem das k~iuflich bezogene Pr~parat zweimal 

Ligroin umkrystallisirt, w~u'de es aus einer Retorte destillirt. 
0"129 Grin. gaben 0"4039 Grin. CO s und 0"0750 Grin. HzO. 

~IUS 
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Berechnet flit 
Gefun,_icu CI~H~N 

C . . . .  85"2 

H . . . . .  6"45 (3"5 

0x~chinolin (0 r tho ) .  
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Gefuuden CoHTN0 

C . . . . .  74" 51 74" 5 

H . . . . .  4"93 4"8 

F e r r i d c y a u k a l i u m .  

D~ts k~tufliche SMz wurde aus W~sser umkryst~llisirt, bei 
110 ~ C. g'etrocknet. 

0"182 Grin. g'aben 0 '2234 Grin. C0 v 

Gefunden 

C . . . . .  22 '  22 

Schwefe l cyanka l ium.  

Dasselbe wurde aus Alkohol 1~mkrystallisirt uad bei 110 ~ C, 
getroeknet. 

0"206 Grin gaben 0"0920 GI'~. CO v 
Bereclmet fiir 

C4eftmden CNSKa. 

C . . . . .  12"18 12"37 

Jods 
Uber Chlorcaicittm getrocknc~ trod mit dcm L i n u e m a n n ' -  

schcn Kugclapparat fi'actionirt~ zeig'te es den Siedepuukt 73 ~ C. 

0"3146 Grm. gaben 0"1800 C0~ und 0'1011 Grm. H~O. 

Berechuet fiir 
Gefm~den C~H~J 

C . . . . .  15 '6  15"38 
H . . . . .  3"50 3 ' 2 0  

Bercchuet fiir 
3KCN.FeICN)~ 

21 "88 

Dasselbe yon Meister L u c i u s  in H~ichst bezogcn, wurde mit 
Wasserdampf wiederholt destillirt, um d~nn aus einer Rctorte 

fraktionirt zu werdeu. (S kr  an p.) 

0"1546 Grm. g'abcn 0"4224 Grm. CO X und 0'068 Grin. H~0. 

Berecimef fiir 
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Bromiithyi. 

Wurde in derselben Weise wie das vorhergehende Pr'aparat 
gercinigt. 

0"3436 Grin. gaben 0"2723 Grin. C0~ 

Ge~'unde.n 

C . . . . .  21' 61 
H . . . . .  4"52 

und 0'14t)0 Grin. H~O. 

Berechnet fiir 
C.~ t]513r 

22" O0 

4 6 1  

Authracen. 

Dasselbe wurde yon Kalflbanm als reines Pr@arat bezog'en, 
destillirt, aus Eisessig und Essig'i~ther wiederholt umkrystallisirt 
uud zeigte dann~ was frUher nicht der Fall war, violette Fluores- 
cenz. Schmelzpunkt war 213 ~ C. 

0"118 Grin. gaben 0.4070 Grin. CO 2 und 0"0626 Grin. H20. 

Berechnet fiir 
Gefunden C~H~,, 

C . . . . .  94" 07 94" 38 
H . . . . .  5"97 5"62 

Anthrachinon. 

Das kiinfiiche unreine Priiparat wurde durch wiederholte: 

Sublimation gereinigt. 
0.1172 Grin. gaben 0"3470 Grin. C0~ und 0"0390 Grin. H~O. 

Berechnet fiir 
Gefunden C~ 4HsO 

C . . . . .  80" 73 80' 76 
H . . . . .  3"71 3"84 

B ernsteinsiiure. 

Dieselbe wurde eine halbe Stunde ni t  conccntrirter Salpeter- 
s~nre gekocht and wicderholt dutch Umkrystallisiren aus Wasser 
gereinigt. 

0"2012 Grin. gaben 0.3005 Grin. CO 2 und 0"0923 Grin. H20._ 
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Gefunden 

C . . . . .  40"73 

H . . . . .  5 -09  

Nitrobenzol. 

Berechuet ftir 
/cooH 

C2H~'~C00 H 

40" 67 

5"68 

19 

Das reine ki~ufliche Pr/iparat wurde wiederholt fl'actionirt. 
Siedepuukt 210 ~ C. (uncorr.) 

0"1614 Grm. ~aben 0"3454 Grm. C02 und 0"0645 Grm. H~0. 

Berechnet f[ir 
Gefunden CGHb(NO.j) 

C . . . . .  58"3 58"53 

H . . . . .  4"33 4-07 

Chinolinchlol'oplatinat. 

Aus verdiinnter S~lzs~tlre umkrystullisict~ wurdc es au dcr 
Luft g'etrocknet. 

0"2069 Grin. g'aben 0"2305 Grin. CO 2 und 0"0550 Grin. HzO. 

Berechnet fiir 
Geiunden (Cgtt~NHCI)2+P~CI~+2 H~ 0 

C . . . . .  30"4 30"7 
H . . . . .  2"9 2"84 

2* 


