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Neuerungen beim gebr uchlichen Verbrennungs- 
verfahren 

VOI1 

Dr. Fritz Blau. 

(~it 1 Textfigur.) 

Aus dem chemischen Laboratorium des Prof. Ad. Lieb en 
an tier k. k. Universit~t in Wien. 

(Vorgeleflt in der Sitzunfl a m  9. Mai 18890 

Die Bestimmung des Kohlenstoffes und Wasserstoffes in 
organischen Substanzen ist eine so h~ufig auszufiihrende 0peration~ 
dass Neuerungen, die gestatten, dieselbe weitaus sehneller u~d 
zugleieh sicherer zu erzielen~ wohl allgemein willkommen ge- 
heissen werden dUrften. 

In Folgendem will ieh eine der zumeist gebr~iuehlichen Ver- 
brennung'smethode im offenen Rohr sich auf das engste an- 
schliessende und ohne wesentliche Mtihe und Kosten leicht ein- 
zurichtende Modification besehreiben, die ieh dutch eine Reihe 
yon Analysen als vollkommen zweekentspreehend erkannt habe~ 
und die inzwisehen auch von Anderen adoptirt und mit v(illig 

zufriedenstellendem Erfolge angewaudt wurde. 
Der yon mir durch li~ngere Zeit benutzte Apparat besteht 

aus einem 114 c m  langen Verbrennungsrohr, das, in einem 85 c m  

langen (Glaser 'schen) 0fen liegend, hinten 10, vorne 19 c m  aus 
demselben hervorragt. 

An das Rohr sind nacheinander eiu Chlorcaleiumrohr (nieht 
unter 30 g Chlorcaleium enthaltend) und zwei Absorptionsr(ihren, 
jede zu zwei Drittel mit Natronkalk (nicht unter 20 g), zu ein 
Drittel mit Chlorcalcium geftillt~ angesetzt. Das zweite Natron- 
kalkrohr nimmt in tier Regel um hSehstens i m g  zu, kann also 
beliebig oft bentitzt werden~ im ersten ist der Natronkalk nach 
jeder Analyse dutch frischen zu ersetzen, daher dasselbe zweek- 
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m~tssig mit gut eingeschliffenen Glasstoppeln versehen ist. An die 
Absorptionsr(ihren schliesst sich ein Sehwefels~ure enthaltender 
Indicator yon mSglichst kleinem Volumen, doch nicht unter 1 elm 

hoeh~ endlich folgt eine unten tubulirte Mar io t te ' sche  Flasche 
yon 2 l Inhalt, die unten mit einem Hahn versehen ist; sic dient 
als ein gleiehm~ssig wirkende5 niemals versagender Aspirator 
(man saugt mittelst einer Wassers~ule yon etwa 10 cm).  

Das Verbrennungsrohr enth~lt eine Schicht yon etwa 60 c m  

Li~nge (vom vorderen Ende des Ofens bis 25 c m  vom hinteren 
Ende desselben reichend), bestchend aus KupferdrahtnetzroUen 
(etwa sechs yon je 10 c m  Lfinge), die fest gerollt tiberall an den 
Wiinden des Rohres gut anliegen. Die Drahtnetze werden~ 
bevor der vorderste Theil des Rohres geftillt wird, so lange im 
Sauerstoffstrom erhitzt~ als sie nocb dieses Gas aufnebmen~ dann 

i m  Wasserstoff- oder Alkoholdampfstrom wieder reducirt und nun 
nochmals oxydirt, wodurch eine sehr wirksame Oberfiache erhalten 
wird. Das dazu zu bentitzende Kupferdrabtnetz enthalte circa 
75 Dr~thte yon 0" 3 m m  Durcbmesscr auf den Decimeter. 1 

Hat man auf halogenhaltige SubstanzenRUcksicht zu nehmen~ 
so ist die vorderste Kupferdrahtnetzspirale durch eine Silber- 
drahtnetzrolle zu ersetzen. 

Das Robr ragt~ wie schon erw~hnt~ 19 c m  aus dem Ofen 
bervor; in diesem vordersten Theil befindet sich, 6 c m  vor dem 
Ofen beginnend und 3 c m  vor dem Kautschuk, der das Chlor- 
calciumrohr tr~gt~ entfernt endend, eine 10 c m  lange Schicht 
reinen kSrnigen Bleisuperoxyds, eingeschlossen zwischen zwei 
ganz schmalen KupferdrahtnetzrSllchen. Das Bleisuperoxyd~ das, 
wie bekannt, zur Absorption yon Stickoxyden und schwefeliger 
Si~nre dient, wird innerhalb eines kleinen, l~tngs des Rohres ver- 
schiebbaren Luftbades auf etwa 160 ~ erw~rmt. 

Das hintere Ende des Rohres tragt mittelst eines einfach 
gebohrten Kautschuks einen sehr leicht herzustellenden kleinen 

1 Ich empfehle gerade dieses Drahtnetz, das Handelswaare ist, zu 
verwenden~ well es nut an seiner ~ussersten 0berfl~che Sauerstoff auf- 
nimmt und in Folge dessen niemals zerf~llt. Dies grit yon dickeren Dr~hten 
nicht. Der Grund liegt wohl in der dureh das Ziehen zu Draht yon ver- 
schiedener Dicke in verschiedener Weise ver~nderten physikalischen Be- 
sChaffenheit. 
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App~rat - -  das einzige wesent- 
lieh Neue an der ganzen Ein- 
richtung - - ,  der den Zweck ha L 
das Schiffehen innerhalb des 
Rohres verschieben zu kSnnen~ 
selbstverst~tndlich bei vollkom- 
menem Abschluss gegen aussen. 

Seine Einrichtung wird 
durch die beigegebene Zeiehnung 
deutlich. 

Er besteht aus einem T-Rohr 
dessert seitlicher Ansatz zm" Luft-, 
respective Sauerstoffzuftihrung 
dient; der horizontale Schenkel b 
ist 10 c m  lang und hat ein Lumen 
yon etwa 3 m i n i  dutch denselben 
ist ein Glasstab yon nut so viel 
geringerer Dieke, dass er ohne 
Reibung innerhalb b versehoben 
werden kann~ gesteekt und mit- 
telst eines diekwandigen~ eng- 
lumigen, 4 c m  langen Kautsehuk- 
schlauehes~ der zugleieh iiber das 
Rohr b und tiber den Stab c ge- 
sehoben ist, so mit b verbunden, 
dass er b (und damit aueh das Ver- 
brennungsrohr) yon der iiusseren 
Luft vSllig abschliesst, zugleieh 
abet mit nur geringer Reibung 
naeh Belieben innerhalb b hin- 
und hergesehoben werden kann. 

DieserVerschluss ist bei An- 
wendung yon gutem Kautschuk- 
material, und wenn die Differenz I "~  
zwischen tier Dicke des Glas- 
stabes und dem i~usseren Durch- 
messer yon b keine unniithig 
grosse ist, vollkommen dieht; , ~  
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sollte die Reibung etwas gross sein~ so bringt man eine Spur 
Federweiss (Magnesiumsilieat) in den Schlauch. 

In das Ende des (4 d m  langen) Glasstabes ist ein Ptatin- 
draht yon 10 c m  L~nge und i m m  Durehmesser eingeschmolzen; 
derselbe ist an seinem vorderen~ mit d bezeichneten Ende platt- 
geschlagen und durch Ausfcilen zu einem Haken gestaltet. 

Das Platinschiffchen triigt einen Ansatz, dessen Form dutch 
dieZeiehnung wohl vollkommen deutlich ist~ aus starkem, 4--5 m m  

breitem Platinblech, in dessen senkrecht aufgebogenem (vom 
Schiffchen abgekehrten) Ende ein vertikaler Schlitz (f)  yon 1 m m  

Breite und 3 - -4  m m  L~tnge sich befindet. 

Schiebt man den Glasstab c vorwi~rts, so dass der Haken in 
den Schlitz f fiillt und dreht man den Stab 90 ~ nm seine Axe, 
so sitzt der Haken~ und das Schiffchen ist mit dem Glasstabe fix 
verbunden, kann also bei vSlligem Luftabschluss yon aussen im 
Rohr bin- und hergeschoben werden. 

Diese Beweglichkeit benUtze ieh zur Regulirung des Ver- 
brennungsganges~ und es ist ohne jede ErSrterung klar, dass 
man dieselbe ausserordentlich viel feiner gestalten kann~ als 
wenn man~ wie bisher~ durch Anztinden, respective AuslSsehen 
yon Brennern~ Aufiegen yon Kacheln, Einschiebeu yon Eisen- 
ringen die Hitze verstarkt oder verringert. 

Man erzielt durch die beschriebene Einrichtung zun~chst 
den Vortheil, dass man die Verbrennung mit fast vollst~tndiger 
Gleichm~ssigkeit ieiten kann~ und eine einfache Rechnung lehrt, 
dass dann, wena in jedem Zeittheilchen wirklich eine ann~hernd 
gleiche Menge yon Verbrennungsproducten erzeugt wird und 
man nieht unniithig viel Substanz anwendet, ein Zeitraum yon 
20 Minuten weitaus hinreichen4 ist, um die Verbrennung so welt 
zu bringen~ dass nur noch iibrig bleibt~ die kohligen Aus- 
seheidungen durch Sauerstoff zu oxydiren und diesen durch 
trockene Luft zu ersetzen~ ohne dass desshalb ein besonders 
raseher Gang nSthig w~re. 

Dazu kommt~ dass man ein Zusehnellwerden des Ganges 
nicht befUrchten muss~ da man in jenem Momente, wo die ge- 
stattete Grenze der Geschwindigkeit tiberschritten werden kSnnt% 
diese durch Zurlickziehen des Schiffchens fast augenblicklich bis 
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zu jedem gcwtinschten Grade m~issigen kann~ wiihrend, im Falle 
alas Sehiffchen nicht beweglich ist, ein zu rascher Gang yon den 
naehtheiligsten Folgen begleitet wird, da derselbe aueh nach 
dem Entfernen der W~trmeqnelle l~ngere Zeit anh~lt~ so lange 
ni~mlich das Rohr selbst noch heiss ist. 

Ferner kann die Verbrennnng yon dem Moment~ wo das 
Sehiffehcn im Rohr und der Apparat gesehlossen ist, sogleich mit 
roller Geschwindigkeit begonnen werden, ja, es schadet nichts, 
wenn gerade zu Anfang dieselbe etwas g'r0sser wird als sparer 
gestattet w~trc, da ja die Gase zuniichst doch nicht tiber die 
,Verbrennungszone ~' hinausgetrieben warden und das, was zuerst 
durch die Apparate streicht, nur reine trockene Luft ist. 

Soll eine Analyse ausgeftihrt vverden, so wird, w~hrend tin 
Luftstrom dutch das Rohr streicht, das Bleisuperoxyd auf 160 
his 180 ~ erw~rmt~ der hintere Theft des Ofens dagegen vor der 
tiitze des vorderen~ zum Gltihen gebrachten, dutch Herausnehmen 
tier Eisenkerne bis auf einen oder zwei ganz hinten befindliehe 
nnd eventuell (bei fltiehtigen Substanzen) dutch einen Asbest- 
~sehirm gesehtitzt. 

(Man heizt bis ungefi~hr 5 c m  tiber das Kupfer hinaus.) 

Wiihrend des Anheizens werden die nSthigen W~igungen 
ausgefiihrt. 

Gltiht der Ofen - -  ein Erhitzen bless zur sehwaehen Roth- 
gluth ist entsehieden zu verwerfen - - ,  so setzt man die Absorp- 
tionsapparate an, ftihrt das Schiffehen ins Rohr, verkuppelt es 
mit dem l:iaken~ verbindet den Indicator mit dem Aspirator, 5ffnet 
den Hahn des letzteren vorsiehtig~ abet so welt, dass er in 
~:leieher Zeit mehr Luft wegzusaugen im Stande ist, als ihm 
wi~hrend der Verbrennung je zugeftihrt werden kann, schiebt nun 
das Sehiffchen an die passende Stelle, die man bei einiger ~Ybung 
in 1--2  Minuten gefunden hat~ und verbrennt in einem Luftstrom~ 
tier stark genug ist~ um zu verhindern, dass etwas yon tier 
Substanz oder deren Zersetzungsprodueten zu weit zurUek- 
sublimire (damit man nieht gezwungen wird, zum Sehlnsse aueh 
den Glasstab zum GlUhen zu erhitzen~ da er in diesem Falle 
deformirt werden k(innte). Bei einiger Vorsieht wird dieser Fall 
kaum jemals eintreten, sollte es doeh einmal geschehen, so ist 
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der Sehaden nach beendigter Vcrbrennung in einigen Minuten 
reparirt. 

In dem Maasse~ als der Gang triiger wird, rtickt man das 
Schiffchen vorwi~rts, schliesslich bis in den gltihenden Theft des 
Rohres~ schiebt die noch fehlenden vorgew~rmten Eisenringe 
ein~ erhitzt sic zum GlUhen und ersetzt den Luftstrom durch einen 
kr~ifligen Saucrstoffstrom~ der~ wenn er bis zum reducirten Kupfer 
gcdrungcn ist 7 gcradezu sttirmisch durchgeleitet werden kann~ 
da ja alas Gas vSllig aufgenommcn wird. 

Ist das Kupfer gesiittigt~ was sich dutch eincn rascheren 
Gang der Blasen durch den Indicator und Aspirator bemerklich 
macht, so wird der Sauerstoffstrom soglcich durch einen ziemlich 
kr~ftigen Luftstrom wiedcr ersetzt~ ohne dass man abwartet~ 
bis der erstere bis zum Indicator gedrungen wiir% nimmt den 
Aspirator ab und weist nach kurzer Zeit den Sauerstoff und bald 
darauf die nachstrSmende Luft nach. 

Das im vordersten Theile des l~ohres sich condensirende 
Wasser wird w~hrend der zwciten H~tlftc der Verbrennung durch 
Vcrschiebcn des erhitztcn Kastchens bis zum Stoppel ins Chlor- 
calciumrohr getrieben. 

Die Vcrbrennungsdaucr, gerechnet yon der EinfUhrung des 
Schiffchens bis zur Abnahme der Absorptionsapparat% betr~gt 
durchschnittlich 30--35 Minutcn, niemals ist man gezwungenr 
die Zeit yon 50 Minutcn zu tiberschreiten, hiiufig aber kann man 
noch welt schncller arbeiten, wie auch racine Beleganalyscn 
zeigen~ die ich hicr anschliessen will. 

A. R o h r z u c k e r .  

I. 0" 2283 g Substanz gabon 0" 1319 g Wasser und 0" 3525 
Kohlcns~ture. 

II. 0" 2091 g Substanz gaben 0" 1211 g Wasser und 0" 3220 g 
Kohlcns~ure. 

III. 0"2025g Substanz gaben 0"1196g Wasser und 0"3122g 
Kohlensiiure. 

IV. 0"2116g Substanz gaben 0"1177g Wasser und 0"3241g 
Kohlens~ure. 
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In 100 Theilen: 
Gefimden Berechnet ftir 

I II III IV 

It . . . . . . . . . . . . . . . . .  6"43 6"45 6"61 6.19 6"45 
C . . . . . . . . . . . . . . . . .  42"11 42"00 42"05 41"77 42"10 
Dauer der Verbrennung 

in Minuten . . . . . .  35 30 19 14. 

B. Naphta l in .  

I. 0"1917g Substanz gaben 0"1057g Wasser und 0"6580g 
Kohlens~ure. 

II. 0" 1805 g Substanz gaben 0"0982 g Wasser und 0"6187 g 
Kohlens~ure. 

III. 0"1588g Substanz gaben 0"0904g Wasser und 0"5469g 
Kohlens~ure. 

IV. 0" 1768 g Substanz gaben 0" 0961 g Wasser und 0" 6062 g 
Kohlens~ure. 

In 100 Theilen: 
Gefunden Bereehnet fiir 

Clog s I II III IV ..___~_.~_.~ 
It  . . . . . . . . . . . . . . . . .  6"13 6"04 6"32 6"04 6"26 
C . . . . . . . . . . . . . . . . .  93" 61 93" 48 93" 93 93" 51 93" 74 
Dauer der Verbrennung 

in Min~ten . . . . . .  40 30 29 24. 

C. Benzo~siiure. 

I. 0"1822g Substanz gaben 0"0778g Wasser und 0"4577g 
Kohlensi~ure. 

II. 0" 2018 g Substanz gaben 0"0892 g Wasser und 0" 5108 g 
Kohlensi~ure. 

III. 0" 1904g Substanz gaben 0"0874g Wasser und 0"4813g 
Kohlensi~ure. 

IV. 0"2022 g Substanz gaben 0"0896g Wasser und 0"5100g 
Kohlens~iure. 

V. 0" 1495 g Substanz gaben 0"0674 g Wasser und 0" 3784 g 
Kohlens~ure. 
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Gefunden 

I II III IV V 

H . . . . . . . . . . .  4.76 4"92 5"11 4"93 5 '02 
C . . . . . . . . . . .  68" 51 69" 03 68" 94 68" 79 69" 03 
Dauer der Ver- 

brennung in 
Minuten . . .  45 30 29 31 10. 

Berechnet fiir 
CTH~0~ 

4"93 
68" 84 

I. 

II. 

III. 

D. Colch ie in .  

0" 1876 g Substanz gaben 0" 1024g Wasser und 0"4536 g 
Kohlensiiure. 
0" 1759 g Substanz gaben 0"0997 g Wasser und 0" 4263 g 
Kohlens~iure. �9 
0" 1870g Substanz gaben 0" 1071 g Wasser und 0" 4516 g 
Kohlens~ure. 

In 100 Theilen: 

Gefunden Berechnet fiir 
C2~H25N0~ 

I II III 

H . . . . . . . . . . . . . . . . . .  6"08 6"31 6"38 6"08 
C . . . . . . . . . . . . . . . . . .  65" 94 66" 20 65.86 66" 15 
Dauer der Verbrennung 

in Minuten . . . . . . .  47 50 38. 

E. ~ - D i p y r i d y l .  

O" 2210 g Substanz gaben 0" 1073 g Wasser und 0" 6208 g Kohlen- 
s~ure. 

In 100 Theilen: 

Gefunden 

H . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  5" 40 
C . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  76"61 
Dauer der Yerbrennung in Minuten . 35. 

Berechnet fiir 
CloHsN2 

5"14 
76" 87 
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F. ~ - D i p i p e r i d y l .  

I. 0" 1653g Substanz gaben 0" 1748g Wasser und 0"4335g 
Kohlensi~ure. 

II. 0" 14375 g Substanz gaben 0" 1531 g Wasser un4 0" 3760 g 
Kohlens~ture. 

In 100 Theilen: 
Gefunden Berechnet ftir 

C~oH2o1~2 
I II 

H . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  11"78 11"85 11"92 
C . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  71"52 71"34 71"37 
Dauer der Verbrennung in 

Minuten . . . . . . . . . . . . . . .  48 50. 

G. Nicot ins i~ure .  

O" 1858 g Substanz gaben 0" 0665 g Wasser und 0" 4000 g Kohlen- 
s~iure. 

In 100 Theilen: 

Geflmden 

tt  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  3"98 
C . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  58"71 
Dauer der Vcrbrennung in Minuten . 30. 

Berechnet fiir 
O6ttsN0~. 

4"07 
58"51 

H. 7 - P y r i d i n c a r b o  nsi iur  e. 

I. 0" 1759 g Substanz gaben 0" 0617 g Wasser und 0" 3758 g 
Kohlens~ure. 

iI. 0" 2033 g Substanz gabon 0"0723 g Wasser und 0"4343 g 
Kohlensiiure. 

In 100 Theilen: 
Gefunden 

I II 
H . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  3"90 3"96 
0 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  58" 27 58" 26 
Dauer der Verbrennung in 

Minuten . . . . . . . . . . . . . .  37 33. 

Berechnet fiir 
CsH~N02 

4"07 
58" 51 
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Ich will hier noch einige Analysenzahlen anschliessen~ di~ 
mir mein Freund Herr Dr. Hugo S t r a c h e ,  der sieh seit einiger 
Zeit meines Verfahrens bedient, bereitwilligst zur Verfilgung 
stellte, wofUr ieh ihm meinen besten Dank sage. Sie sind einer 
inzwischen vorliiufig publicirten Arbeit entnommen. 

a) Cin ehom eronaminsi~ure .  

0"1841 g Substanz gaben 0"0642 g Wasser und 0"3440gKohlen-  
s~ure. 

In 100 Theilen: 
Berechnet ~r  

Ge~nden CTHsN~03 

H . . . .  3"88 3"62 
C . . . .  50"96 50"57. 

b) C i n e h o m e r o n a m i n s a u r e s  S i lbe r .  

0 .2159 g Substanz gaben 0"0400g Wasser und 0" 2427 g Kohlen- 
sanre~ das zurUekbleibende Silber wog 0" 0856 g. 

In 100 Theilen: 
Berechnet ~r  

Ge~nden C~HsN20~Ag 

H . . . . .  2"06 1"84 
C . . . . .  30"66 30"78 
Ag . . . .  39"65 39"54. 

c) C i n e h o m e r  o n s i i u r e - I m i d .  

0"1923 g Substanz gaben 0.0465 g Wasser 
Kohlensiiure. 

In 100 Theilen: 
Berechnet ~r  

Ge~nden CTH~N202 

H . . . . .  2 '68  2"71 
C . . . . .  56"77 56"72. 

und 0"4003 g 
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d) S a u r e r  C i n c h o m e r o n M i u r e i i t h y l e s t e r .  

0"1782 g Substanz gabon 0"0754 g Wasser und 0"3615 g 
Kohlensiiure. 

In 100 Theilen: 
Berechnet ~r  

Gefunden C9H9~04 

H . . . . .  4"71 4"63 
C . . . . .  55"33 55"37. 

e) S i l b e r s a l z  des  s au ren  Cinchomerons~, ture  - 
~ i thyles ters .  

0 "2174g  Substanz gaben 0"0487g Wasser und 0"2826g 
Kohlens~ure; es hinterblieben 0"0780 g Silber. 

In 100 Theilen: 
Berechnet ffir 

Gefunden CgHsN04Ag 

H . . . . .  2"49 2"66 
C . . . . .  35"45 35"76 
Ag . . . .  35"88 35"74. 

Die Verbrennungsdauer wurde nicht genau gemessen~ war 
aber moist kUrzer als 40 Miuuten. 

Her Rudolph Ja h o d a stellte mir ebenfalls cine Anzahl~ im 
Laufe einer bisher nicht vertiffentlichten Arbeit nach meiner 
Modification des Verbrennungsverfahrens gewonnener Analysen- 
resultate znr Verftigung'~ wofiir ich hiemit meinen boston Dank 
ausspreche. Die Zeit yon a/4 Stundcn wurde nio Uberschritten. 

~) 0 r t h o n i t r o b  e n z y l s u l f i d .  

In 100 Theilen: 

Gefunden Berechnet ftir 
(CsIt4CH~N02)~S 

I II 
H . . . . .  4"22 4"03 3"94 
C . . . . .  55" 33 55" 08 55" 26. 
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#) O r t h o a m i d o  b e n z y l s u l f i d c h l o r h y d r a t .  

In 100 Theilen: 

Gefunden Berechnet fiir 
f - - - " ' ~ - - ~ - - "  2 (HC1) (C6tt~CtI25TH~)2S 

I I I  

H . . . . .  5"95 5"27 5"68 
C . . . . .  52" 84 52" 88 52" 91. 

7) P l a t i n d o p p e l s a l z  des  v o r i g e n  KSrpe r s .  

In 100 Theilen: 
Bereehnet fiir 

Gefun den (PI C14) (C6H~CH2NH2HC1)2S 

H . . . . .  2" 47 2.75 
C . . . . .  25" 53 25" 72 
Pt . . . .  29"51 29"71. 

8) O r t h o a m i d o b e n z y l s u l f i d  ( f re ie  Bast) .  

In 100 Theile: 
Berechnet far 

G e f u n d e n  (C61:I~CH2NI=I~)2S 

I-I . . . . .  6" 35 6" 55 

C . . . . .  68" 70 68" 85. 

Aus den angefUhrten Verbrennungszeiten ersieht man, dass 
racine Modification in Bezug auf Sehnelligkeit tier AusfUhrung 
jeder bisher bekannten iiberlegen ist. 

Von Versuehen, die Yerbrennungsdauer abzuktirzen, ist 
zun~ehst die Kopfer ' sche Methode zu erwahnen, doeh leidet sio 
an dem Fehler, dass die Riehtigkeit tier Analysenresultate yon 
dem Verhaltniss der Menge des zugefUhrten Sauerstoffes zur 
gleiehzeitig zu verbrennenden Substanzmenge abh~ingig ist. Sic 
ist ttbrigens~ auch davon abgesehen~ nicht allgemein anwendbarY 

Das sieh diesem Verfahren ansehliessende L i p p m a n n -  
F le i s sne r ' s ehe  ist yon dem erwahnten Fehler frei und dem 
K o p fe r'sehen unbedingt Uberlegen. ~ 

Siehe ~Ionatsheft VII, S. 573. 
2 Monatsheft VII, 8. 9. 
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Aber einerseits erreichen die beiden angefiihrten Methoden 
mein Verfahren bei weitem nicht an Sehnelligkeit, andererseits 
gibt es Substanzen, die ausserordentlich sehwer verbrennliche 
Gase abgeben, ftir die eine so kurze Verbrennungszone~ wie sie 
in beiden F~llen bentitzt wird~ und eine Temperatur~ die jedenfalls 
bedeutend unter der liegt, wie man sie im Glaser ' schen (oder 
einem ~hnliehen) Ofen erzeugt~ nicht zur vSlligen Oxydation 
geniigt. 

So konnte ich Colchicin in der Zeit yon 11/~ Stunden mit 
Anwendung des L i p p m a n n- F l e i s s n e r'sehen Verfahrens nicht 
mit gutem Resultate verbrennen. 

Wie immer man Ubrigens tiber die verschiedenen Ver- 
brenmmgsmodificationen urtheilen mag~ so ist es doeh immer 
kla5 dass eine lange Verbrennungszone, die stark erhitzt wird, 
mehr Sieherheit bieten muss als eine kurze, miissig erhitzte, und 
dies ist der Grund, wesshalb ieh mieb bei tier Ausarbeitung' 
meines gerfahrens dem alten und bewi~hrten~ im langen Ofen zu 
verbrennen, angeschlossen habe. 

Was die Fiillung tier Verbrennungszone anbelangt~ so war 
ich auf ein Material bedaeht, das eine bedeutende Oberfl~iche 
bietet nnd im Raume gleichmi~ssig vertheilt ist, ohne aber diesen 
stark zu erftillen. 

Die letzteren zwei Bedingungen werden yon dem gewiihn- 
]ichen k(irnigen Kupferoxyd nicht besonders erfiillt~ denn dieses 
gruppirt sieh yon selbst~ wenigstens naeh einiger Zeit so, dass 
im unteren Theile des Rohres die Ktirner dichter liegen als im 
oberen, wodureh, wenn aueh nicht gerade ein Kanal entsteht, 
doeh die Gase vorwiegend den oberen Theil des Rohres passiren 
werden. 

Andererseits nimmt das Material selbst ein bedeutendes 
golumen ein, wodurch die Gase zu schnellerem Durchstreichen 
gezwungen werden. 

Um die letzte Bemerkung zu verdeutlichen, will ich ein 
etwas extremes Beispiel benUtzen. N%hmen wir an, die Ver- 
brennungszone enthalte 100 c m  ~ und die Durchgangsgeschwin- 
digkeit der Gase sei 2 c m  3 per Secunde. 

Ist die Verbrennungszone nun zu einem Zehntel mit Oxy- 
dationsmaterial erftillt~ so nehmen die Gase den Raum yon 90 c m  3 
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ein und werden daher 45 Seeunden in der Zone verweilen. Erfiillt 
dagegen das Oxydationsmaterial neun Zehntel des Raumes~ so 
bleiben nur 10 c m  ~ fiir die Gase, die dann schon in 5 Secunden 
den Raum passiren werden. 

Man sieht daraus, dass unter sonst gleichen Umst~nden in 
dem ersten Falle irgend eine Substanzmenge mit neunfach 
grSsserer Geschwindigkeit total verbrannt werden kann~ wie im 
zweiten. 

Will man doch k~rniges Kupferoxyd anwenden~ so ist es 
rathsam~ dasselbe vor der ersten Analyse seiner ganzen L~nge 
nach wenigstens oberfl~ehlich zu redueiren und wieder zu oxy- 
diren, wodurch es bedeutend an Wirksamkeit gewinnt. 

Der L i p p m a n n - F l e i s s n e r ' s e h e  Kupferoxydasbest ist in 
fast jeder Beziehunff ausgezeiehnet~ nut kommt es~ besonders 
wenn man l~ngere Schichten anwendet~ leieht vor, dass Ver- 
stopfung eintritt. 

Es ist vortheilhaft, demselben etwa 10 g moleculares Silber 
zuzusetzen (Halogene). 

In letzter Zeit wurde yon D u d l e y  Mangansuperoxyd 
(respective Manganoxyduloxyd) vorgesehlagen. 

Dieses Material mag als Oxydationsmittel ganz ausgezeichnet 
sein, es hat aber einen principiellen Fehler, der vielleicht in der 
Praxis weniger zu Tage tritt, der mieh aber bisher abgehalten 
hat es zu versuehen; den namlich~ dasses je nach tier Temperatur 
und der Atmosphi~re, in der es sigh befindet, im Stande ist, 
Sauerstoff aufzunehmen oder abzugeben. 

Da nun die Temperatur bciVerbrennungen innerhalb ziemlich 
welter Grenzen schwanken kann und die Natur des umgebenden 
Gases in verschiedenen Phasen verschieden ist~ so mag es leicht 
geschehen~ dass~ wiihrend Sauerstoff durchgeleitet wird, dieser 
in grossen Mengen aufgenommen wird, wodurch Zeit verloren 
geht, und dass dann, wenn der Sauerstoffstrom durch einen Luft- 
strom ersetzt wird~ dieser bestandig Sauerstoff wegfUhrt, so dass 
beim PrUfen, ob noch Sauerstoff nachweisbar ist~ der glimmende 
Span sich noch l~ngere Zeit entflammt~ wenn schon ein bedeu- 
tendes Luftquantum das Rohr durchstrichen hat und die Absorp- 

i Ber. d. d. chem. Gesellsehaft~ XXI, S. 3172. 
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tionsapparate mit einer an Sauerstoff reicheren~ also sehwereren 
Luft erftfilt sind. Bei Verwendung yon m~gliehst wenig Material 
wird dieser Fehler gewiss auf ein Minimum redueirt, so dass 
Manganoxydasbest vielleicht Vortheile verspricht. 

Die Anwendung yon Natronkalk statt der Kalilauge bei 
Verbrennungen ist nicht neu~ verdient aber bei der bedeutend 
grSsseren AbsorptionsfKhigkeit desselben fur stark dureh fremde 
Gase verdiinnte Kohlens~ure eine gr~ssere Anwendung. 

Wie immer man iibrigens die Details des Verbrennungs 
apparates gestalten mag, die Regulirung der Temperatur dureh 
Versehieben des Sehiffehens im Rohr wird unter allen Umst~nden 
gegenUber der bisher Ubliehen ziemlieh rohen Regulirung immer 
eine bedeutende Zeitersparniss und eine betr~chtlich vergrSsserte 
Sieherheit der Ausft~hrung naeh sieh zieben mUssen. 


