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ahl und Eisen, Jahrg. 1903. ‘ :
Band 2, Seite@47; .

t
V. Internationaler Kongrefé . ; ' ,'
fir angewandte Chemie zu Berlin :
am 2. bis 8. Juni 1903. : , |

(Sehiufy yon Seite 790.)

Franz Wald-Kladne sprach iiber einen

Neaen Apparat zur Sauerstoffhestimmung i Eisen
und anderen Metallen mittels Wasserstoff,

Der \plvn at ist m Abbildung 1 dareestellt. . Das
rahmenférmige Rohr 4 ist von llv na Heraeus
aus Ber allglas lur"‘utvllt
fithrung der Met: 1\1).111(' (10 bis 20 o). Das Rohr
wird nun in gewshnlicher Weise Tuftlecr semac ht

T
.dann trockenes W nmvr\toﬂ‘-rus an irgend einer Stelle,
ctwa bei b, cingeleitet, und dies Verfahren mehrfach
wiederholt, nm alle Luft und Feuchtickeit zn wver-
treiben; sml.mn beginnt das Erhitzen beid. Ks bildet
sich Wasserdampf, “den man nach seiner Kondensation
durch. Wiigung bestimmen, kann. . Um abier die dabei
auftretenden l’th]l.'lqlll.‘“tll zu. umgehen, hat der Vor-
tragende ein eigenartizes Verfaliren ersonnen, Die
Kondensation dos W ‘rd.un;nes wird dadurch be-
~wirkt, dals -das Rohr A in ein Becherglas ‘mit sehr
kaltem: Wasser (+44° gebracht wird. . Der Queck-
‘silberfaden in Rohy I soll bei Murke stehon. Wird:
nun das Rahmenrohr in ein Becherglas mit siedendem
-Wasser gebracht, so bewirkt die Tension des Wasser-
lampfes eine Verschichung des Quecksilbertadens, die
eine unmittelbare Ah]munrr gestattet. 1 mm der Skala
“ bedeutet ungefihr Y100 L‘/o
An den Vortrag schlols sich eine lublnfte ‘Ex-
B Grierung, innerhalb “deren  der. \mtmﬂ'muk einige
" Kontrollzahlen gab und auch dem Binw: .wffe hcwewm-tc,
11'1[5 Kohlenwi ]‘-smstuﬂb die Ab!eatmnr h]hChen 1\0"““'"- N B e — =

l Hasserstofs: T vodik

; ;
E 2 Gud.nlézr rtut .

ulrluftﬁampc k vyve je ! |
Abbildung 1.
Apparat zur Saucrstoffbestimmung Pl‘:'iStrOj pI'O s*b'anoveni

von Franz Wald, Kladno.

kysliku podle F.Walda. :

Es moge sich auch Schwefelwasserstoft oder Methan
cnt\ucl\dn* — es sei dies ganz gleichgiltig. ~Auch
fiir Stahl mit héherem Kohle atoﬂ-tehdlt hiilt der it ‘_
Vortragende seinen Apparat fiir cinw andfrei. |
In der Diskussion kam auch zur Sprache, dals

dic Hihe der angewandten Temperatur oft Einflufs
auf das Ergebnis Tabe und auch dem Wasserstoff zu
seiner Einwirkung ecine gewisse Zeit gewilhrt werdén
miisse.  Wald hat mit dem Apparat in U luu.m\tummun'
mit Ledeburs Versffentlichungen gefunden, dals der
Saunerstoffzehalt ulaurbl'hem‘r Chargen eotwa 0,25
he -
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stahl u.Bisen,ro&.1903/IT, str.847/8,

V. mezindrodni Sjezd pro WZitou . chemii

——p—-——-u.—....

---—-.__._

Prof.FrantisSek Walg Kladno,referoval o}

. pfést 031 na. stanovenl kisllxu v veleze a iinjch kovech

pomoef vodfiku.

pr.l. Ctvercova roura A je zhotovena firmou Heraeus z "‘«:f‘i§‘EalO-‘
hrdlem & vpravuji se piliny do roury (10-20 )fqo a A se

3
;pasobem zbavi vzduchu, bak suchym wvoc

11 ’
eba u b,vypudi se veSkery vzduch a vlhkost (n¥kolikrite opakujeme)
2

)
i podneme se Zihdnim.Tvo¥i se vodn{ péra,kterou po kondensaci miZe-
£y = +a1 A rnna chvbdn ot L e M S
e véZkove stanoviti.Aby se vyhnul chybdm s tim spo jenych,p¥iSel pFed-
ggejici na zvldstni zplsob.Kondensace vodnf péry dosdhne se tfm, Ze
. » . | - Mo = S e O"t y S £ ’ 75 N eAs ™
rublcl A ponorime do studene \J'Ol“" \‘*’s’-r ).ﬁil' tove vlakno v trublicce B
- TP N P ~t ~o 7 » s h - v e
g bytl v Znacky M Ponori-1i S8e ctvercova roure do varici wvod r,tu vod-
{ péra posune rtufove vldkno & mozno primo odedftati.l mm na Zkdle od-

fo pfednédSce ndsledovala Zivd rozprave,v niz prednédSe jic{ uvedl nékolik
y ; N . z ’ - e e
ontrolnfch &fsel a wupozornil,Ze uhlovodiky poruduji sprdvne odedteni.
vodik
B : od{k
Aol "
fis oy ; .
Ot r
i
arj Obr.l.
i ~ st P . ~
.21 Pristroj na stanoveny
# - = i 3
} kKysliku od Frant.Walda,

“¢ se 1 sfrovod{fk nebo metan vyvinout-co% je vSek bez vyznemu.I pro
811 s vyS8fn obsahem C povaiuje predndSejici svij apardt za bezvadny.

v . ’ ra
ToZprave ge uplatnoval ndzor,%e i vyska pouZite teploty plsobf na vfs-—
& Ze i vodfku mus{i byti ponechén urdity fas k reakci.Wald naSel ge
D

‘% Spardten v sounlase s Ledeburovimi uve¥ejndnfmi,Ze pFefoukand arie
S"} 3 an
“ujf{ ggi 0.25 % kysliku.

ESG




inoip: Methoda spolivala na stanovent 002 vzniklé rozpoustdnim
vzorku v roztoku kyslidnfky chromoveho z¥edéné kyselind sirove.

Ochlazené plyny se vedly p¥es trubici

8 médi a kyslid-
nikem médnedym,

kde se zadr¥el Kyslik, spdlidy uhlovodiky a GO,
Vznikld CO, se stanovila m&¥en{m rozdilu tlakf,-

Methoda je dnes jako v8echny ostatni{ C-methody spodive-
jici na rozpousténi, p¥ekondne methodou spalovaci,

Plynom&rného p¥istroje lze stdle Jesté dob¥e uifti k
celkovému rozboru vSech plynd.

pis methody: _ Podle obsahu uhliku se odva¥ovelo 1 — 2 gr. jemné
rozet¥eného vzorku, kterjy se vsypel do suchd balikky se Sirokgm
hrdlem, na kterou se nasazoval chladil.

Vodnf vyvévou byl vgssén vzduch z celého apardtu. Tlak
sledovén na p¥ipojeném manometru,

Roztok k rozpousténi byl nalit do rozdf¥endho hrdla
belky. Po vysdt{ vzduchu z aperdtu utvo¥eno otodenim banky do
z2v14stni polohy spojeni otvoru v chladidi se ¥1dbkem rozif¥endhno
hrdle. Tekutina vnikle do baiiky, nade¥ byle baiks otodenfim do :
pivodn{ polohy zase uzav¥ena. Vznikajfci plyny postupovaly chla-
didem do phpety. Pochod a rychlost reakce byly pozorovédny ns

uzédvérce / ventilku / umfsténdm mezi chledidem a spojoveci trubict

s médf a kyslidnikem m&dnym. Voln§ kyslfk byl zedrien m¥df, even—
tuelné vznikly €O a dhlovodiky spdleny Cuo,,
Cistd CO, byle zachycena v rtufové pipetd. V kapildrdch
Pristroje zbyl§ plyn vyssdt vyvivou a uveden do pipety.
30047,
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po ugavient tladky u pipety vhudtdn vzduch do rozpoudtdci baiky,
aby nezﬂstﬁla pod tlakem,

Jet8 do teplé spalovaci trubice pek uvddén asi 1 1litr
yodfku k Sdstednému vyredukovént w8di, podt¥ebné p¥i ndsledujfofm
stanoveni .

Rozpousténi nastalo b&hem 1/2 a% 1 hodiny. Po uvedenf hlavni

34sti vaorku v roztok vpuSténa do balky je¥td druhd ¥dst zvlddt-
nfho roztoku, kterg vypudil zadr¥enou kyselinu uhli¥itou.
Rozpoustéei tekutiny: I

II
Ho0 3 1 1/2 1
konc.H2304 - I | al

Rozpoustédla se vyva¥ovala za uvdddni vzduchu zbavendho

002.

Vznikld CO, stanovena ve zvldStnim originélnim piftroji
plynomSrném mE¥enfm rozdflu tlakd . V§sledek byl vypodten té%
pivodnim graphiconem spoéivajicim na podobnosti trojuhelnfkd.

®
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gonlenstoff, Wald. Oacl it

reg
_Hﬁtfoie—zl:-r Lol ons _Eo_i:f_lleitiw-ig Eisen, besonders we ichstem
_F_}_usseisen. et
/J f}‘_/_", :

von Fo Wald, Chemiker des Eisenwerkes Kladno, B

Wenn ich es im Titel dieger Mitteilung vermieden habe,

die zu beschreibende Methode als eipe Deue zubezeichnen, SO

liegt dles daran, dass sie in dem, mir unterstehendem ILaboratorium

mit nur unwesentlichen Modifikationen bereits seit dem Jahre 1895

im téiglichen Gebrauche steht und seither bei wenigstens 4000 Analy-
| sen verwendet wurdej sie kann daher in dieser Hinsioht wirklich niocht
| qut als “ neu” bezeichnet werden. Die Methode ist in der Ausfiihrung
' gusserst einfach und sicher, verlangt sber die Anwendung eines etwas
) eigentiimlichen Apparates und auch etwas ungewohnter Pperationen, wo-
! durch 1ch zu einer etwas weitldufigen Beschreibung' genotigt bin.
.: bekannten Prin;i;e: Es“erE Ei; Ergb; /dhnlich wie bei H e m pels
Methode, aus welcher die vorliegende hervorgegangen ist/ im luftver-
diinnten Raume durch zwei Chromsédure-— Schwefelsduremischungen direkt
: gelost, und das V o 1 um e n der Kohlensdure gemessen. Indessen
! kann man die Apparate ohne grosse Schwierigkeiten auch zu gewichts— il‘
| analytischen Bestimmungen beniitzen, um sich dadurch z.B. zur Erpro- ‘
bung der Methode selbst oder in anderen wichtigen Fillen eine wirk-— L

Kohlenstoffverbindungen streichen die Gase iiber gliithendes Kupfer-

| 0xyd. Um mehrere Apparate gleichzeitig in Gang setzen zu konnen, |

ist die Methode so gestaltet worden, dass jeder einzelne Apparat 1‘

| 6in Minimum von Bedienung erfordert; es ®eicht dann auch ein ein- |

' ziger Gasmessapparat fiir eine ganze Relihe von gleichzeitig gemach-

| ten Anglysen hin, indem nach beendeter Aufldsung der Probe und Auf-

| fangen der Gase in je einer besonderen Glocke erst einzelmmm die

| Uberfilhrung der Gase in den Messapparat erfolgt.

: Als Sperrfliissigkeit dient durchwegs Quecksilber., Die

| Methode wurde im vorhinein zu dem Zwecke erdacht um b e s o n -

del‘s niedrige Kohlenstoffgehalte,

| Wie sie 2z, B, in weiochstem Flussedigegp
VOrkomme n J/KXé/k¥/ begquemn mit edinexr porgy_
Pl 8 oRn mehr als hinreiochenden G‘°nau1g_,
£022 i

84S : 669.1 R.E.u.Stakl. 53 3
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same Kontrolle verschaffen. Zur sicheren Oxydation der gasformigen ( ;




;ei.t zu best imme n, doch ist sie auch zur Bestim-
hoherer Kohlenstoffmengen /z.B, in Stahl oder Roheisen/

Obwohl fiir letzter e
pa's € Analysen kaum ein Bediirfnis nach neuen Meé
thoden vorliegt, so whre es doch recht unangenehm, fiir dieselben
pesondere Apparate aufzustellen, welohe nebstdem viell

3 Vielleicht auch
aur recht selten in Beniitzung k#men,

Charakteristisch fiir gie Methode ist der Umst

Rohr mit glithend and, dass

in dem g em Kupferoxyd auch eine Teichliche Menge
metallisohes Kupfer vorhanden ist, welches bei
jeder Analyse oxydiert und nachher durch Wasserstoff regeneriert
wird. Durch das Kupfer wird eine grosse Menge Sauerstoff gebunden
dessen Entwioklung zur volligen Austreibung der letzten Spuren C ’
aus der Losungsfliissigkeit erforderlich ist, welcher aber dis Ge-
nauigkeit der namhfolgenden gasanalytischen 002— Bestlmmung wesent-
lich sochédigen miisste, da man kleine Differsenzen grosser Gasvolumina
zu bestimmen hitte. Wihrend bei meiner Methode jedesmal iiber 250 com
sauerstoff entwickelt werden, betrédgt doch das zu messende Gasvolu~
men selten mehr als 50 - 75 com; die geringen CO5~ Mengem werden
also bedeutend konzentriert.

Zum Betriebe der Apparate ist eine Gasleitung, sowie
eine Wasserleitung mit ka l tem Druckwasser ndtig.

| /oas ? Atm./ Bequem, aber nicht unbedingt erfprderlich ist es,

wenn man auch noch eine Windleitung mit Hochofenwind zur Verfiigung

hat. Zur Aufstellung der Apparate ist ein womGglich abgesonderter,

aber jedenfalls mit Quecksilbergifimmdichten Boden und guter Venti-
lation versehener Raum zu beniitzen. Der Gasmessapparat kann wohl

in demselben Zimmer, aber jedenfalls noch besser in einem angren—

zenden gleichmissiger temperierten, aufgestellt werden.
7um leiohteren Verstdndnis beschreibe ich zunichst nur

| einen einzelnen Apparat und die Arbeitsweise mit demselben, dann

| Welcher indessen durch irgend einen bekannten Apparat d

it Kilhler A dem * Schnapper

F A

2,022

die Gruppierung mehrerer Appsrate und zuletzt den Gasmessapparat,
ieser Art

8rsetzt werden kann.
/D e

mng etwas schematisiert und ohne Stativ/e . o
Derselbe besteht im wesentlichen aus dem Losungskolben

7 B mit einigen Tropfen Quecksilber
Kupferrphr Cy der Sprengel'sohen Queck~-
m Rohr B und den Auffanggefésse F.

r einzelne Apparat /in der Zeich-

wd Wasser, dem Kupferoxyd-
8ilberluftpumpe D, dem t— formige

2
53 : 669.1 R.E.u.Stahl.
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d q sind Quetschhsny
Boi m,1s§yD VI € » 0 ist ein § enq
¥ ubrigell gewﬁhnlich& nech Moh.r. Chl'aub uetschhahn, 4
Der Runaalxk

1 der Lﬁsungs -

eichen , 3 im F !
bephals seitlich einme kleine Erweiterung angcbracht,Weléhesziimnizi£- :
g mu Bohrung im Schliffstiick desg ﬁiiﬂllers carrespondiert (siehe F;.é,xm 2)
prent men den Kolben um seine wertikale Axe so,dsss diese Erweiterung .
ch higten steht,wdhrend die Bolmv_ng des Kiihlers nach vorn ;

gekehrt ist,
o ist der Kolben hermetisch geschlossen

denselben unm 180°
vorhandene Flii

+Dreht man
3 17 YT mMan d_'e' =] 1
ach vorngso kexnm man die in derp Tulpe ssigkeit bequem
bei der noch zu beschreibenden Ar —
eitsweise im Kolben Minderdruck vorhsnden ist.

DerfKolben steht auf einem
bere Miindung des inmeren Kithlerrohresg ist obem zu einer Spitze von |

o5 —~ 3.5 mm Busseren Durchmesser und Wenigstens 1 mm Offnung verengt.

8
Der"'Schnapper" B ist eigentlich nur eine k1

inleufen lassen,um s mehr gls

Dreifuss mit Drahtnetz.Die o-

eine Waschflasche mit et-
ves Quecksilber und etwas Wasser und dient ds

pen Durchmesser an,wobei indessen die beiden Enden ohne wesentliehe Ver—

ngung der Offnung ebenfalls auf 2.5 - 3.5 mm ausgezogen werden Die Hghe

leses ganzen Teiles betrdgt ca 150 mmi Die Kugel braucht nur einen
furchmesser von 20 mm zu haben,ist sber sbsichtlich einseitig geblasen,
B0 dass die tiefere W6lbung nach vorn stehty hingt dieser Teil dis Ap—
parates vertikal,so sind die beiden verengten Rohrenden um ca 20~

.

~ ¥ nacl e k-
ach riickwirts gehogen.An dem absteigendem Rohre ist eins nach xiick

bérts gerichtete Drehtdse angebracht und sn das wermgemachte Rohr mit
o wenig Siegellack befestigt (Wemn dies nieht schén genug ist,lcaxm"
Fletindraht nehmen und in dee Gles einschmelzen oder geradezu eine O-
P¢ 8us Glas anbringen.) Man beschickt den kleinen Apparat mit nur so
el Wuecksilber,als zur Fiillung des linken Rohres reichlich geniigt . !
thrend eineg grossen Teiles der Arbeit héngt dieser kleine Apparst

0 der Gge schief,mit der Kugel unter ca 458° nech hinten geneigt

nd denn liegt dss Bischen Quecksilber seitlich in der Kugel ohne die
Cmmunikstion der Gase zu hindern. Es sollen immer nehen Quecksilber
l0ch ein gderp zwei Tropfen Waseer vorhanden sein,weil sonst das Gueclk-
2,022 ¢l

3
K 543 ,

669.1 R.E, u. Stahl. 36 bic |




ausgezogen, welche wieder |
linke Spitze ist nach ab- l

qirts gebogen. |
Ioh fertige jetzt diese Rohre g §

: us bohmischen Verbren-
| pungsrohren, indem ich in die Windleitung eines Blasebrenners noch

sauerstoff aus der Elkan”schen Bombe beimische; dabei muss der Winge
| pahn des Geblédses v§llkonnnen 0ffen sein und daran Schliesst ein
7 - Stiiok sus Glas.'/  /Die Regulierung der Windmenge geschieht
durch einen Schraubenquetschhahn, die des Sauerstoffes direkt an
| der Bombe.
| / / In den einen Schenkel Strémt Luft, in den anderen
Sauerstoff.
; Mit blossem Wind ist die Bearbeitung dieser Glassorte
| nur mithsam und unsicher, wit blossem Sauerstoff gelingt sie ebenso
schwer, weil das Glas leicht viel zu weich wird. Gute Dienste hat
! mit euch das leichter sohmelzbare /ohne Sauerstoff zu bearbeitende/
: Verbundglas von Schott & Genossen geleistet, nur waren die mir zur
| Verfiigung stehenden Rohre etwas zu eng.
In das auf einer Seite wie vorgeschrieben ausgezogene
. Rohr legt man einige Stiickchen Bimstein und stopft dariiber steifen,
wenig zerfasernden Asbest. /Nimmt man feinfaserigen Asbest, so wird
das Rohr sohwer durchgéngig/. Dariiber schichtet man staubfreies,
| bldttriges Kupferoxyd, welches einfach durch lingeres Erhitzen eines
' reinen Kupferbieches im Muffelofen erhalten wird. Es mag sein, dass
vielleicht andere Sorten Kupferoxyd den gleichen Dienst tun; mir kam
fi‘ 6s aber darauf an, eine moglichst grosse Oberflédche zu erhalten, und
das Kupferoxyd /wenn zu Metall reduziert/ in durch und durch leicht
20 oxydierender Form zu haben. Dies wurde in bester Weise exrreicht,
' s0dass ioh kein Verlengen nach Versuchen mit anderen Arten Kupfer-
L 0xyd empfand. {jber das Kupferoxyd kommt abermals eine Schichte Asbest
| /diesmal ohne Bimstein/ unf das Rohr wird neuerdings ausgezogen und
| coWogen. ®e wird dann aussen mit einem Streifen Asbestpappe umhiillt
| /indessen s0, dass oben noch ea 5 = 10 mm freibleiben/ und ein Draht-
2022

4
5543 : 669.1 R.E.u.Stanhl.
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gegentell gesagt ist,

ZumiErhitzen des Rohres dient wmir ein einfacher Brenner
mit flachem Aufsatz von 95 mm Brenndffnung. Indessen habe ich karbie
rierte Luft von bedeutendem Druck /sca 300 - 400 mm Wassers#dule/ ung
konnte daher die Ausflusspitze des Bremners bedeutend erweitern. Wo

' Teuchtgas mit geringem Druck beniitzt wird, diirfte es ndtig werden,
| wenigstens 2 Flachbrenner nebeneinander zu setzen.

Die Einrichtung der S Prengelpumpe D ist
aus derZeichnung geniigend versténdlich. .

Der linke Schenkel der Sprengel-Pumpe endet bei n in ein

I-Stiick; die beiden Enden dieses T-Stiickes 8ind wieder ausgezogen,
und ist eines derselben mit dem Kupferrohr verbunden, das andere mit

einem engen Sohlauch. +/

#/Man kann iibrigeng diese Pumpe auch ohne dieses T - Stiick anfertigen,
bnd die hier entfallende Spitze mit dem Schlauch und Quetschhahn n
8n &@gm “Schnapper 7 anbringen; derselbe hat dann die nebenstehende
form, Diese Anordnung ist bequem, wenm die spéter zu erwdhnenden
gewichtanalytischen Kontrollbestimmungen macht und hat nebstdem den
forteil, dass das metallische Kupfer, welches in dem Kupferrohr_durch
tinleiten von Wasserstoff entsteht, links liegt. Dies aber ist inso-
fern rationeller, als dann das entwickelte und hiniibergetriebene Gas

i inen
Stets nooh mit Kupferoxyd in Beriihrung bleibt. Indessen habe ich ?1;‘
Unterschied in den Resultaten bei dieser oder anderen Anordnung nic

finden kénnen.

: 02%
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Das Fallrohr gllein hat 700 -~

jusseren Durchmesser von 6 - 6,5 pp bei 2 -« 3 mm Offnung, {tber
s pm darf man nioht weit hinausgehen, aber im Ubrigen wirkt eine

geite Pumpe viel ragcher als edne enge. Zwischen der Pumpe D und
jem Auffanggefédsse E ist nooh CREU T (= formiges Rohr E dessen hori
; -

sontaler /jedoch stets in ger gezeichneten, etwas schiefen ILage be

pindlicher/ Teil ca. 70 mm misst. pag Auffanggefiiss F bestent g
leinem dic§wandigen Zylinder vom 160 mn Hohe und 60 mm Durchmess:i ’::
m

seitlichem Abflussrohr, welches in einer Hohe von ca. 50 mm vom Bod
steht, so dass das Gefdss bis zum Ausfluss ca 125 com Queoksilbero -
rasste In diesem Zylinder steht die Glocke, welche 45 mm Durchmesser
pd /samt beiderseitiger Verengung/ 90 mm Hohe hat, Oben trégt die

Glooke ein dickwandiges Rohr von 25 mm Lénge /3 mm Gffnung/ welches

lose durch den Korkstopfen geht,

, Das Abflussrohr des Zylinders miindet in eine Rohrleitung,

welohe beim Pumpen mit der Sprengel-Pumpe zufliessendes Quecksilber

in ein Sammelgefdss fiihrt.

, II. Ausfihrung derx Analyse,

800 mm Hbhe, besitzt einen

— —_— - S— — R _——
— — — ——— — — — — p— — — — — -—

, Hat man ganz neus Apparate, so werden dieselben natiirlich
guniichst sorgféltig gereinigt. Dann glitht man das Kupferoxydrohr aus,

tu etwaige Spuren orgenischer Substanzen zu zerstidren, wobei man ei-

nen Luftstrom durchtreibt. Dann erst filhrt man aus einem Gasometer

' 500 ocm /annghernd gemessenen/ Wasserstoff durch das Kupferoxydrohr
hindurch und lésst auskijhlen. Men stellt noch die fehlenden Sohlauch-
verbindungen her und wiegt in dem entweder véllig oder doclj im H a 1 -
86 ganz €t rockenen Kolben A, bei kohlenstoffreichem Mate-

rial 0.5 g, bei Flusseisen 2 g Eisen genau ein. Waren die Apparate '5
Bchon beniitzt worden, dann hat man zweokmiéissig schon am Schlusse der | |
Yorangehenden Analyse bei schiefstehendem Schnapper B Wasserstoff '
Qurchgeleitet. Dabei sammelt sich in dem Apparat stellenweise etwas
Wasser an, weshalb man schon vor dem Wiégen und wihrend desselben

inen staubfreien Luftstrom durch den Apparat filbhrt. Man leitet die-

8en durch die Spitze M m der Sprengelpumpe /oder des Schnappers/

in, gerade so wie den Wasserstoff; es wird also der Schdguch, wel-

Oher in der Zeichnung bis zur Wasserstrahlpumpe fiihrend bezeichnet

ist, nach Bedrf an den Wasserstoffapparat oder an die Windleitung

|
A

8ngeschlossen.
Ist die Probe eingewogen,

~¥et den Hals des Kolbens mit etwas Wasser an und setzt den Kiihler gut

so stellt man den Wind ab, feuch-

6

. 669. 1 RoEouoStahl




deren Bereitung wei . 2 S VO HaoUy H,80
a 0r0s » = terhin angegeben ist, Um das Hineinfal%en

1 Russ und Stauvch in die Tulpe zy Vermeiden,bedeckt man
+ ppesenden Glasstreifen, welche fir den Kihlep entsnr;nhpnd '
gen pesitzen.Man evacuirt mit gep Wasserstrahlpumpehi;é;;h e'Umbuc? i
um erreichtbaren Vacuum ( mg Soll ein Hg,- manome;;r ;°1n10kt£§nz (
: y Welches mit |
4as Wesser in dem geschlossenen Schenkel beschickt ist, noeh ca 5 :
e Bruckgdi zeigen). Dabei sing alle Quetschhghne oofn; mi; ;‘ = :
§sjenigen,welcher die Quecksilberleitung abSChliesst.—Wéhr;ndJdezszi;me :
B wird das in F befindliche Quecksilber in die Glocke und weiter % i
ch E bis in den UntertheiV der Sprengerpumpe gezogen,um zuletzt |
ne in Barometerhthe stehen zu bleben.
schliesst den QuetskkBhahn m, welcher Jetzt zur Wasserstrahlpumpe
nrte,und erhitzt das Kupferoxyd- Kupferrohr C., Dann setz%-mgn~de;
\lwesserzufluss in Gang, und wenn das Rohr C erwdrmt ist ( wozu 2-
Minuten genligen ) lésst man die Ssur

sie gleich

g Z

(0]

bis auf einen Rest von ca 1 cem

| den Kolben einlaufen. Wie schon oben bemerckt, geschieht dies durch

Wrsichtiges D r e h e n des Kolbens um seine verticale Axe. Hierauf

Bzindet man die Flemme unter dem Kolben, hilt diese aber immer & e h

e).[in.o
Bei feineren Spahnen und 2 gm Einwage muss man zeitweilig

er die Flamme ganz wegnehmen , um ein Uberschiumen zu verhindern.
Das Aufldsen der Probe ist gewdhnlich in 1/4- 3/4 n beendet;

B8 sehr derben SpéEnen so wie auch bei Si-haltigem Roheisen dauert es |
er, deshalb man letzteres sehr fein gepulvert verwendet. Wihrend | i
Losungsprocesses sinkt das Quecksilber sus der Sprengelpumpe bis i
den Eingsnl zur Glocke , sber nicht weiter.Fiilltb sich die Glocke bis ;
e zur Hzlfte und weiter,so wgr entweder nicht geniigend evacuirt,o-
es ist der Apparst undicht,oder endlich das Rohr C nicht warm genug.
Ist die Probe nshezu geldst,so bringt men etwa durch das Sie- K‘

. der Flissigkeit auf die Kolbenwand gensu sufgespielte Eisentheilch?n j

reh Schwenken des Kolbens wieder hinunter.Die beendigte v@llige Aufliew I

B2 der Probe erkennt man in ganz sicherer Weise ﬂﬁﬁ daran ,dess die {
i

fssigkeit im Kolben nur noch grosse Blssen entwickelt ung (wenn die
e unter dem Kolben entsprechend klein ist)zeitwelse Siedeverzug
&te Ist man noch im Zweifel,so zihe man die Flamme bei Seite HEEL;
Fliissigkeit dsrf denn keine Blischen entwickeln.Ist die Probe ge -

t380 zieht man die Flamme ZAXE/¥LL/BditE/ unter dem Kolben genz weg,
8t den Regt Fliissigkeit I nachfliissen unbekiimmert um die suskrystal-

Herte Chromsiure (aber unter Vermeidung von Iufteintritt ) und bringt

023 bty
it — - e e -

/




¥

. _ 90 oom Fliissigkeit II
:sammensetzung spéter/, Di::ed‘::ii:tp:ainil‘:eres s g
L 1pinen Rest in den Kolben, wobei v enfalls bis auf &inen
le ’ skuum entsteht und aus E das Queck—
j1per wieder in die Sprengel-Pumpe steigt. Man 1as S@ure
1emli°h rasch einla.ufen, well bei Gi%eitigem Lot tSLdiese v
p1iessen der Kolbenhals stellenmeige heiss wi - LR s 0
, Wird und dann leicht spring
/5chnapper/ e ) Bun dem bisher schief liegenden B vertikal, sedass
jas darin befindliche Quecksilber gigh entwickelndes Gas nur noch aus
jem Kolben in das Kupferrehr, aber nicht zuriicktreten lésst, und er-
wirmt neuerdings. Jetzt kann man die Flaume auf kurze Zeit vergrossern
bo Zeit ZEl sparen; wie aber das Queckstlber in der Sprengel—Pumpe bis
pun 2 — formigen Teil E gesunken ist mwu s g 4die Flamme wieder
k1o in gemacht werden. Es scheidet sich nihmlich in dem Kolben
nach Zusatz der zweiten SHure eine gehr grosse Menge Chroms#ure aus, [
und es erfolglt eine sehr energische Sauerstoffentwicklung, deren Be-
herrschung nur durch sergféltiges Regulieren der Plamme unter dem Kol-
ben moglich ist. Bevor man dies gelernt hat, mache man die Flamme
lieber zu klein als zu gross. Im ersteren Falle dauert die Arbeit
wohl lédnger, aber kann nicht misslingen; im zweiten iiberschéumt die
Sduremischung, und die Probe, vielleicht auch das miihsam herzustel- :
lende Kupferrohr geht verloren. |
: Man hat nun auf den Quecksilberstand in der Glocke zu
Bchten; obwohl nﬁhmljch Sauerstoff in ziemlich raschem Strome aus dem
Kolben entweioht, bleibt doch das Quecksilber in der Glocke nahezu
funbeweglich; nachdem es einmal bis in die Glooke gesunken ist; und
dabei bleibt immer noch im Apparat ein gewisser Minderdruck iibrig,
iwie aus der Niveaudifferenz zwischen Glocke und Aussenzylinder er-
sicitlich ist. Der ganze Sauerstoff wird néhmlich durch das metallisch(}
iKupfer gebunden. Ist aber das Kupfer nshezu vollig oxydiert, was ge-
wﬁhnfbh schon nach 1/4 -~ 1/2 h der Fall ist, so beginnt das Queck-
silberniveau in der Glocke ziemlich rasch zu sinken, und wird der
Prozess nicht unterbrochen, so schwimmt dann die Glocke und wére sehr
bald vollkommen gefiillt, Ja es wiirde sogar das zu sammelnde Gas durch
ldie untere Offnung der Glooke austreten.Ist also die Glocke iiber
die H&lfte /hochstens zu 3/4/ gefiillt, so zleht man die Flamme unter |
ldem Kolben weg, klemmt den Quetschhahn m ab und 6ffnet den Kolben
‘durch Drehung. Dabei entweicht Sauerstoff und kann Sauretropfen aus
der Tulpe herauswerfen, weshalb man such jetzt die Tulpe mit Glasplate |

1)

ten bedsokt hult.
Um unnétige Druckentwicklung im Kolben zu vermeiden, soll i

an diege eben beschriebene Operation nicht zu langsam durchfithren,

/




Nun bringt man gen # Sc

o 188E; erhitzt noch einige Minutg
pfers, wobel sioh besonderg bei

hnapper “ B wieder in die schie-

en / zur vélligen Oxydation des

Hahnes 0 in Gang,
der Pumpe
t nur nognp

10 fallenden Quecksilbertropfen iy ] aufB:]i-: :chl;g::_
uecks

Yoerséule, wihrend diese S&ule Selbs hie und ga kleine Bl

: . ™ e Bliés-

pen enthélt. Dann ist das Rohr geniigeng ausgepumpt; man stellt gep :

quecksilberzufluss ab, zieht das g. férmige Rohr & dort wo es an g |
en

6101 dor Sammelglocke anschliesst innerhalb des Sohlay
C
jor, 50 dass zwischen Stiel ung ,- hes etwas em-

johlauches eine Liicke von ca, 5 mpy entsteh

m,undbringtdanndurch Versichti

g ¢ s Liiften des Hah-
Mes p / zwischen Glocke und z-

Teil / das Quecksilber soweit zum Sine
Ken, dass der Stiel der Glooke noch mit Hg gefiillt bleibt. Friiher

oflegten wir das Pumpen nach abermaligen Schliessen des Quetschhahnes
und Offnen von p zu wiederholen; es ist dies aber iiberfliissig, weil

jus dem feuohten Schnapper Wasserdawmpf heriiberdestilliert und dadurch

volligen Austreibung des Gasrestes beitrigt.

_ Die in der Glocke gesammelte Gasprobe kann nun entweder
gleich zum Gasmessapparat libertragen werden, oder auch ruhig solange
Btehon bleiben, bis etwa die tibrigen gleichzeitig gemachten Proben
gbenfalls fertig geworden sind.

: Durch das erhitzte Kupferrohr fijhrt men am besten gleich
fich der Analyse ca. 1/2 Liter Wasserstoff durch und lisst erkalten.
Hach dem Waschen und Trooknen des Kolbens, Auskijhlen des Kupferrohres C

@ne Durchblasen von Iuft durch den iibrigen Apparat / und auch durch {

Pinpe und Glocke / ist er wieder zur Analyse bereit.

- Das Kupferrohr kann zu 50 bis 100 Bestimmungen dienen;
88 wire unverwiistlioh, wenn die Kupferbléttchen nicht allmihlich zu-
SBuenschweissen wiirden, wodurch sie sich der vdlligen Oxydation am
#0hlusse jeder Analyse widersetzen. Diese Oxydgtion ist aber ndtig,
811 metallisches Kupfer neben H, auch eine Spur CO / oder €Oy ? /
Sbsorbiert, '

Wie aus der Beschreibung hervorgeht, erfordert die
Hen abung des Apparates wirklioh nicht viel Arbeit und Aufmerksam-
%8it, pat man sich eimmal die richtige Regulierung der Flamme unter dem
E01ben angeeignet, so hat man nur am Anfange des Losens darauf zu ach-
¥, dass die Probe nicht etwa dooh / iiberschéumt, weil die Lisung

bg




pat also rechtzeitig zy unger

breohen,
Ul 1ﬁftenc Alle ﬁbrige,n uheﬁten

— — —

— —
e e e
—

wieder schief nach rechts steht. Ganz oben an ger Stange sitzt dann
pin Ring mit Muffe; an diesen Ring kamn man die Eisemizénte fir das
kupferrohr und den”Schnapper”befestigen. Nooh besser legt man abver

ber alle di‘ese Ringe einen oder zwei Walzdrihte, welche man mit Draht
befestigt, und nun such zum Aufhéingen der Sprengel-Pumpe beniitzt.

Die Stangen stehen von einander 55 ccm entfernt. In der
liitte des Tisches liegen hinter den Stangen die Gasleitung, Wasser—
¢itung und Abfalleitung fiir das Kilhlwasser. An derd einen Stirn des
Iisches befindet sich die Wasserstrahlpumpe, iiber welche weiter noch
piniges bemerkt ist, am anderen Ende ein Wasserstoffgpparat, dieser
jedoch auf der, sonst leeren Tischh#élfte.

In ca. 656 om Hohe iiber der Tischplatte ist aus Glasrsh-
fen von ca. 3 -~ 4 mm inneren Durchmesser mit T- Stiicken und Kautschuck-
$ohliuchen eine Leitung hergestellt und entsprechend weiter ainfach
L den Stativen befestigt. Diese Leitung dient einmal als Vakuumlei-
Pug, dann als Wasserstoffleitung und schliesslich als Windleitung.

8 5ind nghmlich die am der vorstehenden Spitze verengten T- Stiicke
ich den /schon erwidhnten / engen Sohlauch mit der abwirtz gekehrten
iPitze der Sprengel-Pumpe verbunden. Soll ausgepumpt werden, SO ALK,
johliesst de dieser Leitung durch einen Quetschhahn und

: man das eine En ] o
erbindet das andere Ende mit der Wasserstrahlpumpe; “’: FaanEed
®L, ist noch eine Waschflasche zwischengeschaltet, un

em Auspuupen
Zes Hebermanecmeter /oder richtiger Barometer/. Nachdem Auspump

Aps der Sprengel-Pumpen/
= Pérren der Quetschhéhne n / an den Spitsen '
R85t may Iuft eintreten, um sicher zu sein
o t in diese Leitung wieder

lglocke kommt ; b

Und den Kolben etwas flink |

kSnnen in g
falls belieblg aufgescheben wergey. uhe gemacht




4888 nicht etwa wihreng der weiter

en Arp Z
tung abgesogen wird, 81t CO, - Gas in diese Ieiw-

em Ende die
/Bei diesem Trooknen sdll im “Schnapper ~ noo:izdzuleitung s

pleiben; nur das Kupferrehr, eventuell guop
glocke sollen ganz trocken gemacht wergeny,
spparate zu sehr ausgepumpt hgben

twas Wasser zZuriick-
die Sprengel-Pumpe und
S0llte man einmal die

» SO dient diege Leitung auon dazu

Bei zu hohem Vakuug

iieht sich iﬁ die I&ngey Man braucht dann nur /bei schiefliegendem

Schnapper -~ die fmagliche Leitung an beigen Enden abzuschliessen
und den betreffenden Quetschhahn n fiir einen Moment zu Offnen. Naoh-
her lésst man matiirlich in diese Leltung wieder Luft ein; wiirde man
dies vergessen und etwa bei einem anderen Apparat dieselbe Prozedur
wiederholen, so kénnte ja die Leitung aus dem Apparat Gas a b s g u—
| ge n und die Probe wire verloren,

In #hnlicher Weise ist noch die Queoksilberleitung
angebracht, welche die Sprengel-Pumpen speist. Das Quecksilberre~
servoir mit 1/2 - 3/4 Liter Quecksilber wird nur dann hochgestellt,
| wemn gepumpt wird, sonst steht es tiefer, um die Schl&uche nicht
| wniitz zu beanspruchen, und bei einem etwa einmal erfolgten Zerreis-
| sen eines Sohlauches kein Quecksilber ausfliessen zu lassen.
| Piir die Quecksilberleitung beniitze man dort, wo die

Sohraubenguetschhéhne sitzen guten Nitrometerschlauch. Fiir das lén-

| 88re Stiick vom Reservoir zur Leitung nehme man aber Miron’s Patent-
Schlauch /von Wallach in Kassel/. Dieser Schlauch wurde mif von.
Prof, Hempel empfohlen und erldste uns von einer wahren Calamitéit:

| Die bis dahin von uns verwendeten Nitrometerschlduche verunreinig-
fen néhmlich durch ihren Sohwefelgehalt das Quecksilber devart, dass
Wir nahezu glle drei Woclhen sémtliches Quecksilber chemisch reinigen
Missten, um gutes Ablaufen in den Spr_engel_PumPen ?u-erreichen-Fi <
Jetzt habeh wir dies keum einmal in 1 - 2 Jahren nétig. Die in Fig.
§8zeichneten Sprengel-Pumpen haben in Wirklichkeit eine etwas iax;d:zz
orm, die nun leichter versténdlich sein diirfte: es ist nihul o. die
Spitze’ welche zum Kupferrohr filhrt um 90° nach hinten verse';z;;let
Pumpe wird gper auch in einer anderen Lage beniitzt, als gezeic ’

022
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'agﬂteht nmlich der, zup Queoksilbor_
danschraubenquetschhahn O um 90° 4
Abnlich ist es mit gep Abfalllei tung
jiese ist ebenfalls aus Glasrohren’ T Stﬁcké.u
onen zusammengeflgt und liegt einfgep a
ger T-Stlicke nach oben gekehrt.Der Tubus deg Cylinders & ;
gbenfalls nach hinten gerichtet gy denken.Das ;in; E;ZP dlSt a}so
;gt geschlossen, das andere Fijhrt Uber die Tischb;ntm ;1 i LElt?ng
pickwandigen Glasgefass mit Watteverschluss. el st
Der Tisch selbst

Lei tung Fiihreng
ch hinten u

e Tei] mit

fiip Quecksilber .
= b
L und Mirvns §opl;

A11—
uf dem Tisch ydie Enden

i
3
:1

18t mit einer niedrigen Leiste umscni

|

0ssen 1\

stent auf einer ILéngs-Seite etwas tiefer wng hat (fiir etws versppit = |
- Y 8 verspritz— |

+os Quecksilber) an einer Stelle ¢in Ioch mit Eisenrohr wng g t !
' ; “lsenrohr wnd darunter. :

Man achte darauf, die Quetschhihne ger ST

3 3 ey ]
pequem erreichbaren Hohe anzubrlngen; der iibrige Teil 3 r Pumnen
liegt viel hOher, aber dies geniert nicht,denn man hat nur bei der

husstellung der Apparate an ihm zu schaffen, + /

__#--.-—---—-;-—...—-_.-_—_._._. —
S S (SN e me S Seee . mmr | ammr . e

+ / Noch etwas bequemer als die beschriebens Einrichtung diirs
t n

folgende sein: Man beniitze nicht einen frei st

einen Wendtisch.Diesen mache ca 4,5 m lang und nur 45 - 50 cm breit,
wnd setze ihn ( wenn men nicht selbst recht gross ist ) nur in 75 -
78 cm von Boden. Man kann dann die Gasleitung und die beiden Wasser- :
leitungen direckt an der Wand befestigen,jede in der bequemten ILage.

erstoff ete. und fiir Quecksilber

Die beiden Hilfsleitungen B

kenn man ebenfalls an die Wand setzen oder aber ( wie oben beschricben)
en die Stative, Dag freie Ende des (jetzt lingeren) Tisches beniitze
nan Iir den Wasserstoffapparate Uber den Apparaten lege man in ent-

| SPrechender HOhe einen Hitzfang &n und versehe ihn mit Abzug; bei

en

1 : n]
serer Einrichtung wird die Temperatur des Zimmers durch die Flammen

S
witer den Kupferrohren recht unangenehm gesteiger

142,022
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ohlenstoff s Wald s

—
—_—
— emt. mma

Zor Bestimmung der KbhlnnSPurﬁ
1

rsJgehend geschriebenen Appar

Welche in der Glocke des

a‘tﬁq ans ’r.':\_]. Qr}.ﬂpn

kon natlrlich irdend eines won den gep
bperaten bedienen kénnen,

worden ist,wird man
4 rduchlichen gasanalytischen
rforderlion ist es, dass man die Messung
it 0;1 cem genau ausfiihren kdnne ; Wegen der Einrichtune der Glocke
k.t es auch ndthig,dass in der Messbiire tte fiir eine F?;;ns:m“ des
ﬁgu€;ﬂ3?“den Gases vm etwa die Helfte fa e A

e Pletz sel, damit man g = > :
bucke ) % .as Gas gus der® Glocke in die Was abiiretie
100 cem Inhalt nicht vie]

mehr als 70 cem aus der Glocke absaugen
d messen kdnnen,wenn unterhalh der 100 cem

f“'”S V07|_1_mr‘n’|s ‘bc\l gew;o__l_l]_-"f‘eﬂ

Mo

§ssaerer B.H’Hnl *rOI‘haIlden l‘:'t Inm_o‘t'(‘h1r‘ Irqvn.--.b man ,i,..,q_‘t 4

W Y PO
in der Regel
=3 5 e -
st also in dieser Hinsicht die Mschaffung eines besonderen
= 0] el
tes filir die vorstehend beschriebene C—Beﬁtinpnn"gjg*hgd?
’7”‘5‘1160
A n ind ~ e
Sollen indessen tag lich(so zu sazen fabriksmisais) zahl—
e i il =0, - &
siche C—-Bestimmungen gemacht werden a6 AP+ ] 1 i e -
S1CLE o T TeEs BEaERAl Wenden, so dirfte sich die Avischaffu g
es von uns benutzten und von mir selbst nach einem Prinzipe von
of .Hempel eben filir diesen Zweck construirten Apparates wezen einer
equenen Handhabung und den grossen Genauiskeit immerhin lohnen.Der-
felbe beruht auf der Messune des Gases bei constantem Volumen,aber
g 328 bei consta n Volun 1be
echselndem Drucke; er hat die Annehmlichkeit, dass er die Beachtung
fes Barometerstandes und des Feuchtiz gkeitsgehaltes der enalysierten
Rft erspart. Die Temperaturkorrection ist zwsr nicht vermieden, aber

fehr einfach auszufihren, wenn die Temperatur wenigstens wihrend Ader

Klelyse nicht um mehr als 0,1° ¢ schwankt.

Marke nicht noch ein etwas







» Wald. \\(Ei

"Abbildung 2

Lésungen nach Angabe

1600 g Chromsiure
3 1 Wasser

1 3 HdSO4

Die Ldsung wird ausge-
kocht,und Iuft durchgel.

20 g Chroms&ure
500 cc Wasser

e

7 L .:{zbO4

Orlglnalmanuskrlpt ist in Verwahrung von H.Dr.Ing.Eduard Schmidt.
ue . Beschreibung der Methode stammt vom Jahre 1941 und wurde auf Ver-

€ vonDr.F.Wald jun. von Herra J.Jakub3e bewerkstelligt.
42,022




g Absorptionsmittel fijn den Sane
gllisches Kupfer, welches pji+ ein
fanden ist, und neach jeder Analyse
ossenen Wasseratoffmenge Tregenerie
eil meines Apparates ist also das
einerseits wieder die Anv.'end_1m3 einer Sprengelgchen Quecksilber-

Juf tpunpe zum H?rausholen des Gases aus dem Rohre bedingt.Im {ibri-
ben schlieBgt sich die Methode der Hempelsche
= npeisac n

bervorgegangen ist. Als Sperrfluhsigkeit die
‘uecksilberc .

TStof? dient mir erhitztes, me-
en Glasrohr neben Kupferoxyd vor-
durch Einleiten einer roh ge—

rt wird. D&r characteristische
Kupferoxyd—Kupferrohr, welcher

an, aus welcher sie

=P

—

nt natiirlich durchwegs

A —
-

Die Methode ist so gestaltet worden, dass der einzelne

ipparat ein Minimum von Bedienung erfordert, wnd dass man also 18
g in Gang setzen kann; um aber nicht
fir jeden Apparat eine besondere S¥wmke Gasmesseinrichtung heben

gu miissen, werden die Gase in Je einer besonderen Glocke iiber !

nehrere Apparate gleichzeiti

-

huecksilber aufgefangen und nachher einzeln in den Messennarat iiber— £
Plihrto 4
Zur Aufldsung der Probe dient

®

ine

(v]
o'
m

ere, viel Chrom-

eson

4
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pur vollsténdigen Verbrennung des in der Losung vorhandenen Kohlen-

toffs eine zweite, wesentlich aus Schwefelsidure bestehende Fliiggig-
keit zugesetzt wird. Uber die Bereitung dieser Ldsungen wird wdter—
1in Ngheres mitgetheilt.Ein Abweichen von vorhandenen Vorschriften
purde dadurch erforderlich, weil ich mbglichst grosse Einwagen an-
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Btrebte; dagegen brauchte ich nicht daravufzuachten, dass die Ent-
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ickelung von Wasserstoff oder gar Kohlenwasserstoffen unterdriickt

verde,dajja diese in dem Kupferrohr prompt oxydiert werden.
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Zum Betriebe meiner Appsrate ist neben einer Gasleitung Jr
Euch noch eine Wasserleitung mit kaltem Druckwasser( zum Kihlen und

flir eine Wasserstrahlpumpe nothwendig; bequem ist es,wenn man auch | §

hoch iiber eine Windleitung verfiigt, obwohl diese auch durch die

flzsserstahlpumpe ersetzt werden kenn.
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Boden und guter Ventilstion versehener Reum zZu beniitzen.
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renzenden Raume zur Aufstellung kommen, de er dort J

onen ausgesetzt sein wird,was flir Gasmessun—
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1 wichtig ist.
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Beli Ausarbeitung meiner Methode strebte ich eine Genayiso

1aud g~

keit von etwa einem Tausendstel Procent bei grdssten Binwage an,
Indegsen zeigte sich,dass die Reagentien selbst schon bei sorg-

7

'h
rﬁwigkeit ist es also ndthig, jedesmal auch eine Blindprobe mit

den Reagentien zu machen, und die gefundene Menge bei der Analyse

abzuziehen. Da technisch

gssige Zusammensetzung besitzt, so kann man sich wohl gewdhnlich

mit einer suf ein Hundertel genauen Kohlenstoffbestimmung begnii-

erzeugtes Eisen auch nicht v6llig gleich
: gleich-
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.. - - -fegen des Quecksilbers ist zur Aufstellumg der
gomoglich edn abgesonderter, jedenfalls aber mit quecksilberd
Boden und guter Ventilation versehener Reaum zy ‘benlitzen.
apparat kenn in denselben Timmer, besser aber in einem angrenzenden
yleinen Raum zur Aufstellung kommen, da dort Jedenfalls leicht eine
gleichméssigere Temperatur erhalten werden kann, welche ja bei Gasmes-
gungen notig ist.

Apparate
ichten
Der Gasmesgs.

Wie schon bemerkt, wurde die Methode von mir besonﬁers
fiir die Bestimmung sehr geringer Kohlenstoffmengen erdazht, und daher
habe ich mir auch einen besonderen Gesmessapparat hergestellt, welcher
bei grosser Bequemlichkeit der Handhabung grissere Genauigkeit liefert,
gls die meisten &hnlichen Apparate. Indessen ist die Zusammenstellung
etwas schwierig; auch hat sich gezeigt, dass die erreichbare Genauigkeit
nicht sosehr von der Genauigkeit der Gasmessungen bedingt ist, wie ich
anfangs angenommen habe, als vielmehr dadurch, dass es nicht gelingt,
iie Reagenzien vollkommen frei von Kohlenstoff zu erhalten. Ich werde
daher wohl auch die Beschreibung meines Gasmessapparates beifiigen, kann
gber die Anschaffung desselben nur Jenen empfehlen, welche weder.die
liihe der etwas schwierigen Zusammenstellung desselben nicht scheuen,
noch guch der Ausfiihrung von zahlreichen Blindproben mit den Keagenzien
&us dem Wege gehen wollen; wer sich mit einer Genauikgkeit von etwa
/100 # Kohlenstoff begniigen kann, wir/mit irgend einem vorhandenen
tasmessapparat durchkommen, welcher Gasvolumina auf etwa 0.1 - 0.2 ccm
Sicher zu messen gestattet und wird auch nur zeitweise Blindproben zur

fontrolle ( auszufiihren haben ) »
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