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) Kin neues Verfahren der quantitativen Kohlebestimmung in schmiedbarem Kisen und Stahl. Heft 1.

diesern Grunde muss nach einer Anzahl von Analysen das
Kupferoxyd regenerirt werden; dies geschieht, indem der
Asbestpfropfen sammt dem Oxyde herausgenommen, mit
Salpetersiure angefeuchtet und alsdann in einem kleinen
Porzellantiegel stark erhitat wird.

Um das Glasrohr zu schiitzem, wird um die untere
Beite desselben ein schmaler Streifen diinnes Asbestpapier
mittels Eisendrabt befestigt; dasselbe hiilt, ohnoe sich zu
biegen oder wu deformiren, viele Analysen aus, wenn es
aus gut schwerschmelzigem Glase hergestellt ist.

Aus dem Verbrennungsrohre (' treten die Gase in die
Absorptionsflasche /), welche eine klare Litsung von Barium-
hydrat in Wasser enthiilt, Der Kolben [), welchen man
durch das Ausziehen des Halses aus einem gewihnlichen
Fractionirungskolben herstellt, braucht nicht mebr als
etwa 100 ce zu fassen. Die Barytlosung, welche die
Kohlenstiure absorbiren soll, wird, wie gesagt, kochend in
den Kolben D filtrivt, welcher selbst kochendes Wasser,
versetzt mit einigen Tropfen Salzsfiure, enthilt (Fig. 1).
Der Kolben ) ist mittels Gummischlinchen einerseits mit
dem Einleitungsrohre [ und dem Kupferoxydrohre ¢ ver-
bunden, auf der anderen
Seite mit dem Heser-
voire F, in dessen Hals
das Bebntzrohr ¥ ein-
gesetzt ist, welches ein
wenig zerstossenes Kali-
hydrat zwischen DBaum-
wolle enthilt,

Die won der Baryt-
lisung im Kolben IV ab-
sorbirte Kohlensfure wird

sodann volumetrisch
durch Auskochung unter
vermindertem Druck be-
stimmt im Kohlenbestim-
mungsapparate (Fig. 3),
der auns einem Maassrohre & besteht, welches oben zu
einer Kugel ausgeblasen und in ‘fie-ce in der Weise
gradirt ist, dass der erste Theilstrich 13 ee markirt; im
(anzen fasst das HRohr 48 ce. Von dem kugelfirmigen
Reservoire zweigt sich ein Ableitungsrohr ab, sehr eng,
doeh nicht capillar, versehen mit drei Glashithnen I, m und n.
Durch -# kann das Maassrohr mit der fusseren Luft in
Verbindung gesetst werden, durch ! mit dem Orsat’schen
Absorptionsrohre J, welches Kalilauge enthiilt, and mit m
ist der Apparat mittels dicken Gummischlanches luftdicht
mit dem wirklich capillaren Ansatzrohre an der Erweite-
rung H verbunden, worin die Gase sich sammeln, welche
durch das Auskochen im Kolben [ entbunden werden,

Die Oeffnung des Ansatzrohres an dieser Erweiterung H
muss haarfein sein, damit nur Gas, nicht aber aunch ein
mit fibergerissener Wassertropfen in das Maassrohr ge-
langen kann, Dieser Zweck wird leicht erreicht, wenn
man, wie nachfolgend beschrieben, verfilhrt, voransgesetat,
dass das Capillarrohr ohne lingere trichterfirmig auf-
goblasene Erweiterung an M angeschmolzen ist. Die Er-
weiterung [, welehe etwa 20 cc fasst, wird doreh einen
(Fummisehlauch mit dem Halse von [} verbunden. Dieser
Kolben soll vor dem Auskochen mit ausgekochtem Wasser
und Salzshure bis zu einer am Halse zur Erweiterung ff
angebrachten Marke gefiillt sein. Die Luftverdiinnung
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in I wird hervorgebracht, indem man das Maassrohr @
mit Quecksilber fiillt und das Reservoir & hoch hebt. Da-
bei bleibt der Hahn » gebffnet, withrend [ und m ge-
schlossen gehalten werden. Wird alsdann 2 geschlossen,
m gebffnet und Lk gesenkt, so wird die Luft aus /f nach &
gesaugt. In gleicher Weise werden die withrend des Ans-
kochens entwickelten Gase nach (¢ fortgesaugt, wo die
Kohlensiure in gewdhnlicher Weise durch Absorption in J
bestimmt wird. Beim Ablesen des Volumens im Maass-
rohre 7 wird das nmgebende Wasser im Mantelrobre um-
gemischt, indem man einige Luftblasen von unten ein-
blist, woranf man die Temperatur und den Barometerstand
abliest. Man bestimmt die Kohlensiure zwei-, drei- und
viermal wihrend jeder Analyse, so oft sich eine passende
Menge (Gas im Maassrohre (7 angesammelt hat. Das zu-
riickgebliebene koblensiiurefreie Gas lisst man durch »
entweichen, jedoch so, dass das Maassrohr nicht ginzlich,
sondern nur theilweise geleert wird, so dass das Queck-
gilber in  nicht hiher als bis zoam ersten Theilstrich steigt.

Wihrend Gasmessung und Kohlensfiureabsorption vor
sich gehen, bleibt der Hahn i geschlossen und das Kochen
in ) wird unter vorsichtiger Heizung fortgesetzt, wodurch
Zeitverlust vermieden wird. Das Auskochen der Kohlen-
sinre wird durch die geringe Wasserstoffgasentwickelung
wesentlich erleichtert, welche durch den vorher beschriebenen
Wasserstoffentwickler in ) hervorgerufen wird.

Nachdem der Apparat, wie die Abbildung zeigt, je-
doch ohne den Absorptiongkolben I, zmsammengesetzt und
aufgestellt ist, legt man 35 bis 45 g Bisalfat in A4 ein
und bringt es zum Behmelszen, wiihrend man die kohlen-
surefreie Luft vom Gasometer her in regelmiissigem Strom
die ganze Leitnng durchstreichen lisst. Das Kupferoxyd-
rohr € wird im Glithen erhalten und das Bisulfat in A
bis zur villig wasserklaren blasenfreien Sehmelze erhitat.
Die vorhergegangene Erhitzung ist keineswegs iiberfliissig,
weil, sobald man mit Husserster Genanigkeit zn arbeiten
beabsichtigt, feine organische FPartikelchen und Staub,
welehe mijglicher Weise den Rohrwiinden oder dem Bisulfate
anhaften, wihrend derselben zn Kohlensiiure verbrennen,
die mit dem Lufistrome entweicht. Ist der ganze Apparat
mit kohlensiurefreier Luft gefillt und hat man sich ver-
gewissert, dass das Bisulfat rein ist, so wird die Lampe
anter A entfernt. Das Kupferoxyd wird weiter erhitat
nnd der Luftstrom bleibt in Bewegung, withrend das Bi-
sulfat erstarrt. Erst nach vollstindiger Erstarrung des-
selben wird die abgewogene Eisenprobe in .1 emngelegt.

Wie frither bemerkt, gibt man dem zu probirenden
Eisen am besten die Form diinn ausgehfimmerten Blechs
oder von Hobelspiinen. Dasselbe wird aus dem Einwiignngs-
rohre unmittelbar in A eingeworfen, am besten in einem
Stiicke. Ist Eisenpulver oder Feilspan un analysiven, so
werden diese in einer kleinen Platinahiilse abgewogen und
diese wird mitsammt der Probe eingefiibrt.

Bobald die Lampe unter A entfernt ist, sefzt man
das Absorbirungsmittel in Bereitschaft. Der Kolben D
wird zur Hilfte mit destillirtem, gewhnlich mit 3 bis
4 Tropfen Salzsiure versetztem Wasser gefiillt und an
heftivem Kochen gebracht {Fig. 2); in den Hals des Kolbens
wird ein Trichter mit Filter eingesetzt. Withrend des
Kochens wird die Luft ans dem Kolben ansgetrieben und
Wasserdimpfe entweichen durch den Trichter und durch
das Reservoir E.
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