| snfmek rukopisu popsdni stanoveni uhlfiku asi =z r.1894.
Jedlnnv zaczhc;vcmy popis anal.method.
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34}".Wald v dobé svého plisobeni{ v Zelezirnich kla-

coval k stanoven{ uhliku seriovou methodu, kters erleszgiy So%le%&‘g)ri)ao-ﬁisu
témér nezkricené uvedena.l)

;s Vzorek se v uzavieném prostoru chromosfrovou kyselinou pfimo roz-
poust{ a objem kysli¢niku uhli¢itého mé. Pifstroje k tomu potiebné lze
bez obtfZf pifmo k jinym stanovenim pouZiti, abychom na pt. vyzkougeli
methodu samu nebo v dulezZitych pifpadech opatfili si i¢innou kontrolu.
Aby tékavé uhlfkaté sloudeniny byly bezpe¢né okysli¢eny, proudi pres
zhavykysliénik méd-
naty. Nékolik pii-
stroji mozno soucas-
né uvésti v chod pii
nejmens{ obsluze a
postadi jediny méri-
ci pristroj, nebot po
rozpusténi vzorku a
zachyceni plynu v se-
paratnfch zvonech
prevadéji se do jed-
noho meticiho apa-
ratu. Jako uzavérky
jest pouzito rtuti.
Methoda byla vypra-
covana za tim ude-
lem, aby zejména niz-
ké obsahy uhliku, ja-
ké se vyskytuji u nej-
mckéich slitin, bylo
mozno pohodlné a
s dostate¢nou pres-
nost{ urcéovati, aé
jest pouzitelna i p¥i
I vyssim obsahu uhli-
22 7. | KU (na pi. v oceli
neb surovém Zeleze).
Obr. 5a. Schematické zniazornéni pristroje pro stanoveni uhli- Charaktermtlc]_"ou

ku podle F. Walda (sen.). pro methodu jest

okolnost, ze v roufe

s Zzthanym kysli¢nikem médnatym se nalézé také hojnost medi, kterd
pri kazdém rozboru jest oxydovéna a poté vodikem redukovana. Médi
se vaze velké mnozstvi kysliku, jehoz vyvoje jest potrebi k vypuzenf
poslednich stop uhliku z rozkladné tekutiny, ale jez by nasledovx_fl’e plypo:
meérné uréeni CO, poskozovalo, jezto malé diference znamenaji znaéna

objemovéa mnozstvi. K provozu pristroji jest potfebi plynovodu a vedent

!) Pracoval jsem o prézdninich r. 1907 v laboratofich f;hora uvedenych zdvodu a pqznn]
jsem cenu methody pro rychld a pfesné uréovénf i poZidal jsem syna autorova, svého n}{lého
zdka p. Ing. Dr. Fr. Walda, nyni §fa laboratori vitkovickych zdvodi, o laskavé anﬂjécnf
z4pisu a o dovolenf, abych jej mohl volng preloZiti, nebot puvodné byl psdn pro zdvod némecky;

autor této stati ,,technologickych rozbort* p. Dr Koritta svolil, aby byl sem zafadén.

Milbauer,
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studené vody. K jejich. postavenf jest vyhodn4 samostatnd mistnost s po-
dlahou beze spar, nepropustnou pro rtut a dobfe ventilovana. MéFief pii-
stroj jest nejlépe umistiti ve vedlejsf mistnosti, v niZ je stald teplota.

Rozkladny pristroj se sklidd z rozpoustcef banky s chladitem A (viz
Waldovu skizzu obr. 5a), ,,zisko¢ky* I3, v niz jest kapka rtuti, z CuO-Cu
roury (', z¢ Sprengelovy rtutové pumpy D, roury podoby T oznadené E
a jimadla F. Pfi m, n, o, p a g nalézajf se tlatky, o jest Sroubovy uzavér.

Kulovita banka 4 jim4 200 cm? a nese na dosti izkém, asi 8 em dlou-
hém hrdle jéste ,,tulipan‘ (rozsffeninu), jimajief asi 100 em?. Chladié jest
asi 500 mm dlouhy a do hrdla batiky zabrouseny. Aby bylo mozné snadné
napliiovan{ batiky, jest na krku baiiky postranné upravena roziffenina,
kterd koresponduje s vrtanfm 3 mm na chladiéi. Otoéfme-li banku podle
vertikalni osy, tu rozsifenina stoji smérem na p¥. dozadu, kdeZto vrtén{
chladié¢e jést pritoceno dopredu, takZe se baika uzavird. Oto¢ime-li ji
o 180" dopredu, muze tekutina nalézajici se v roziifeniné pohodiné vté-
kati do banky, obzvlasté kdyz v nf jest podtlak.

Banka stoji na sitce a trojnoZce. Horej$i konec vnitni roury chla-
dic¢e jest nahofe zizen v trubicku vnéj$tho priméru 2,5—3,5 mm a ve
spicku s otvorem 1 mm. ,,Zaskocka‘®) B jest vlastné mald promyvacka
s trochou rtuti a vody a slouzf k tomu, aby bylo zabrianéno pfi druhé
¢asti rozpoustceiho procesu jakékoliv zpétné vniknuti jednou jiz vypu-
zenych plynu do chladi¢e a banky. Zhotovuji se z tlustosténnych rour
vnéjsiho praméru 5 mm a vnitiniho jen 1,5—2 mm, pfi éemz oba konce
bez zzenf{ otvoru téz na 2,5—3,5 mm jsou vytazeny. Vyska celého tohoto
dilu jest cca 150 mm. Kuli¢ka musi mit primér 20 mm a jest imyslné
na strané natavena, aby spodni sklenuti stialo dopredu; ma-li tento dil
aparatu vertikalni polohu, tu tfeba oba ziZené konce roury ohnouti
dozadu. Na sestupujici ¢asti roury jest pripojeno draténé ousko trochou
pecetniho vosku (jestlize se to nezda dost hezké, mizeme do skla vtaviti
platinovy dratek nebo pfimo na skle ousko upraviti). Rtuti se di jen
tolik, kolik jest potiebi k hojnému zaplnéni levé rourky. Béhem hlavnich
operaci visi tento maly aparatek na ouSku Sikmo, kuli¢kou pod 45° sklo-
nény dozadu a tu lezi rtut poné}ud stranou, aniz branf komunikaci plynt.
Vedle rtuti musf tu byt jesté jedna nebo dvé kapky vody, sice rtuf vypovi
sluzbu, ncbot se potdhne pokozkou a stane se nepohyblivou (sledy CI
z roztok).

CuO-Cu roura C ma 20 mm v pruméru, obsahuje vrstvu 9—10 cm
kysliéniku médnatého mezi asbestovymi zatkami; roura jest na obou stra-
nach vytazena v tenkosténné $picky délky 9—10 cm s otvory 1—2 mm;
leva ¢ast jest ohnuta smérem dolii. Do této &asti jest vlozen kousek
moiské pény a zatka z tuhého, nettepiciho se asbestu. Pak se navrstvi
prachu prosty, listkovity kysliénik médnaty, jaky se ziskd jednoduse
dlouhym zahtivanim ¢istého médéného plechu v muflové peci. Na kyslié-
nik prijde opét vrstva asbestu (tentokrdt bez moiské pény) a roura se

nyni znovu vytahne a ohne. Zevné se obalf asbestem tak, Ze v hornf ¢asti

zbude pruh nezakryty 5—10 mm, a obloz{ se drdténou sitkou. Na strany

1) Pred ¢asem jsem pfi praci v laboratofi pouZil tohoto oznadenf a Wald s humorem

jemu vlastnim Fekl, Ze je to dobré jméno pro toho ,,previtka®.
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roury se zasunou Kusy asbestové lepenky k ochrané kaudukii a roura se
zavesf na Zelezné draty. Spojenf roury s prednim dilem pifstroje, jakoz
1 s pumpou, déje se kauéukovou trubicf tloustky stén 1 mm s otvorem
1,5—2 mm, které i vSude jinde na pifstroji se pouziv4, pokud nenf néco
jiného receno.

Roura se ohfivd jednoduchym Bunsenovym hofdkem s néastaveem
na rozsireni plamene na Sitku 95 mm, nestaéi-li jeden, zatadfi se vedle
sebe dva.

Zarizeni Sprengelovy pumpy D jest z vykresu dostate®né srozumi-
telné. Levé rameno vistuje pfi n do T spojky; oba jeji konce jsou vyta-
zeny a jeden pripojen k CuO-Cu route a druhy na tlustosténny kauduk.
Stoupaci roura sama ma vysku 700—800 mm, jest 6—6,5 mm prameéru
pri 2—3 mm svétlosti. Pres 3 neradno jiti. Mezi pumpou D a jimadlem E
jest piipojena spojka Z naznadend na obraze E, jejiZz horizontélnf &ast
méri cca 70 mm. Jimadlo F se sklédd ze silnosténného vélce 160 mm
vysky a 60 mm praméru s postranni trubici, ktera pfitavepa jest ve vysi
cca 50 mm ode dna, takZe nadoba az k vypusti pojme cca 125 ecm? rtuti.
V tomto vilci se nalézd zvon o 45 mm priaméru a celkové vysce 90 mm. .
Nahote prechazi zvon v tlustosténnou trubici 25 mm délky a 8 mm svétlosti,
kterd se volné pohybuje v korkové zéitce. Odpadni trubice valce tustf
do vedenf, jimz pfi pumpovani se odvadi rtut do sbérade.

Nové sestaveny pristroj musf byt nejprv dikladné vyéistén, roura
CuO-Cu dobre vyzihéna, aby vSechny organické nedistoty byly vypaleny,
potom se vede z gazometru obsahu cca 500 em? vodik za souéasného za-
hifvéani roury, Do banky 4 se odvazi podle obsahu uhliku 0,5—2 g vzorku.
Jsou-li pristroje jiz v chodu, tu na konci predchézejicf analysy se tiéelné
pii nizkopostavené zaskoéce B provadi vodik. Vznikajici voda se misty
Vv pristroji usazuje, takze jiz pred vaZzenim a béhem ného musf p¥istrojem
prouditi prachu prosty vzduch. Pfividime ho" §pi¢kou m Sprengelovy
pumpy tak jako vodik; musf se tedy kau¢ukova hadice, kter4 na obrazci je
pripojena na vodni vyvévu, podle potieby pfepnouti na gazometr vodi-
kovy nebo na vedeni vzdusné.

Kdyz byl vzorek navazen, odstavi se pfivod vzduchu, zvlhéf se hrdlo
baniky trochou vody, nasadi se chladi¢ tak, aby vrtani bylo uzavieno.
Do rozsifeniny se vnese 40 cm?® smési 1300 g kyseliny chromové, 3 1 vody
a 1 litr kone. kyseliny sfrové (napred provafené a provzduinéné) a viechny
spoje se prohlédnou. Evakuuje se vodni pumpou na 5—10 mm sloupce
vodnfho, pri ¢emz vSechny tlacky s vyjimkou tladky na veden{ rtuti jsou
zavieny. Béhem odssidvén{ zved4 se rtut z F do zvonu a déile do E az na-
stane vyrovnani. Tu se uzavie tlacka m, ktera obstariva nynf spojen{
k vodnf pumpé a zahtiva se CuO-Cu roura. Do chladide se vpusti chladicf
voda a kdyz roura C jest zahidta (staéf k tomu 2—38 minuty), do baiky
se napusti chromosirové kyselina, az na zbytek cca 1 em®. To se stane opatr-
nym otoéenim banky kolem svislé osy. Nyni se pod baiikou zapali hotak
a plamen se zmens{ co nejvice, piipadné i d4 stranou, aby reakcev nepro-
bihala pifli§ prudce. Rozpusténi vzorku jest obydejné po 1/, az 3/, h.
ukonceno, pri Zeleze kiemfk chovajfcim trvé déle i jest radno v tom
pripadé vzorek prdskovati. Béhem rozpousténi nechd se klesnout rtut
ze Sprengelovy pumpy aZ do vstupu do zvonu, ale ne déle. Naplnf-li se




a7

zZvon d9 polovice neb i vice, tu nebylo dost evakuovano nebo pristroj je
netésny, nebo koneéné jest roura C nedosti tepla.

Jakm?lg se blfzf rozpousténi ke konei, uvedeme tekutinu do varu,
aby byly i ¢iste¢ky ulpélé na sténdch rozpustény, pripadné baiikou po-
nckud komfhdme. Ukonéeni reakee bezpeéné pozname, jakmile poénou
sc tvoriti jen velké bubliny a vznika utajeny var. Odsuneme-li na chvili
kahan, netvori se v tekutiné 74dné bublinky. Je-li tedy vse rozpusténo,
odsuneme kahan zcela, nechiame vystoupit zbytek kapaliny chromo-
sirové do banky tak, aby vSak nevnikl do nf vzduch, pTi ¢emz se nesta-
rame o vyloudené krystalky CrO,. Nyni do rozsifeniny dime 75—90 em3
roztoku 20 g chromové tekutiny, 500 em3 vody a 3 1 kyseliny sirové.
Nechdme opét rychle ztéei do baiiky a% na maly zbytek, ¢imz se vytvorf
podtlak a rtut z E znovu stoupa do Sprengelovy pumpy. Dosud sikmo
lezief B povésime vertikdlng, takZe vné obsaend rtuf dovoluje vyvinu-
jicimu se plynu z banky jen do CuO-Cu roury proudit, ale nikoliv naopak.
Zesilime ponckud plamen, abychom uspofili na &asu; jakmile vsak rtut
v Sprengelové pumpé klesne az k é4sti E, tvorfef z, musime znovu plamen
zmensiti. V bance se sice vylouéf po pfidéan{ druhého roztoku chromosiro-
vého velké mnoZzstvi CrO, a nastane velmi energicky vyvoj kysliku, aviak
zvladnuti jest dosazitelné peélivou regulaci plamene. Dfive ne#li tuto mani-
pulaci si osvojime, jest lépe pracovati s malym nezli s velkym plamenem.
Prace se prodlouzi, ale zato podafi, nebot pti silném zah¥{van{ za uménf
tekutina prebéhne a nejen analysa, ale i obsah roury CuO-Cu se zkazi.

Nyni vSimneme si stavu rtuti ve zvonu; aékoliv kyslik rychlym
tempem unikd z baiky, zistava prece rtut ve zvonu skoro bez pohybu,
nebot veskeren kyslik se pohleuje médi. Kdyz jest méd skoro tipIné oxydo-
vana — stanese tak po!/,—*/, hodiné — poéne hladina rtuti ve zvonu rychle
klesat a neprerusime-li proces, plave zvon i zaplnf se zcela, ba unikne plyn
ven. Je-li tedy nanejvys do %/, zaplnén, odsuneme plamen pod baiikou,
stiskneme tlacku m a otevieme otoéenim banku. Kyslik tak uniké a bere
s sebou kapky tekutiny z hrdla, proto i hrdlo zakryjeme sklenénou vyfiz-
nutou deskou. ,,Zaskocku“ dame nyni do $ikmé polohy, zah¥ivime né-
kolik minut méd, aby se uplné zoxydovala a uvedeme v chod rtutovou
pumpu opatrnym otevienim kohoutku 0. Brzo zaénou padajici rtutové
kapky vyddvat hlasité narazy na rtutovy sloupec, p¥i éemz vystoupi jeste
néco bublinek. Tu jest roura dostateéné vypumpovana; zarazime privod
rtuti, vytdhneme ponékud nahoru rouru E (poloha z) tam, kde se pii-
pojuje na sbérny zvon, takZe miZeme nynf tlaékou p zvon sbérny uzaviiti.
Uvolnénim tlacky m (mezi chladié¢em a ,,z4dskockou‘’) vpustime do roury
C, dosud zahftivané, vzduch a opatrnym uvolnénim tlatky p (mezi zvo-
nem a rourou z) dosahneme klesnuti rtuti a rourka na zvonu se ji naplni.
Plyn ve zvonu nashromazdény muze byt ihned prenesen do métictho
pristroje aneb ponechén v klidu, dokud ostatni sou¢asné zkou$ené vzorky
nejsou hotovy. :

Pres zahtfvany kysliénik médnaty prevedeme ihned po skonéeném
pokusu asi % 1 vodiku a nechdme rouru vychladnout. KdyZ jsme vy-
¢istili banku a ji vysusili, vypalili rouru C a prohnali celym pristrojem
(téZ pumpou a zvonem) vzduch, méme pistroj pripraveny k dalsf analyse.

Roury C lze pouziti az 100krat.
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Pfi praci seriové lze a7 6 pristrojit soutasné obsluhovat, Staly upro-
stfed laboratofe, ka?dy s vlastnim stativem (vysky 110 cem). V jed-
nom dele stolu nalézal se pristroj na vodik a na druhém vodni vyvéva.
Ve vysce cca 65 em nad plochou stolu bylo upraveno vedenf ze skle-

na tlustosténné kauéuky, jez slou-

: o k ptivodu vodiku do jednotlivych
aparatu anebo koneéné jako vzduchovod, slouzicf k vysuSovéanf pristroju.

Obr. 5b. \W]

Stul upraven byl tak, aby kapky rtuti sbihaly k otvoru, spojenému ze-
Ieznouprourou g; sbéraéeryr'l jein)ch, silnosténnou lahvi. ljodeJ]I pol}odlncy
$im se ukdzal stal pfistavény k jedné sténé laboratore, ptistroje sEély
vedle sebe a vSechno potrubf bylo umisténo na nf. Kyshggik uhliéity
nashromazdény ve zvonech musel byti presné na 0,1 cm® zmeren; k tomt;
hodily se obeené uzfvané méfict pifstroje, zejména Lungetv universiln

plynom¢rid. -

Klademe sem jako obr., 5b schema Waldova pifstroje v puvodnf

kresbé Waldem samym nadrtnuté, podle ntho byl pofizen obr. 5a.
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