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Bormann:_Die G&tz’sche Phosphorbestimmung.
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Aus diesen vergleichenden Analysen kann
man also ersehen, dass die conventionelle
Methode zu niedrige Resultate gibt. Man
kann thatsichlich, wenn nach der conven-
tionellen Methode gearbeitet wird, in den
Filtraten Eisenoxyd und Thonerde in grosser
Menge nachweisen. Durch die Alkohol-
Methode werden simmtliche Fehler, die bei
der conventionellen Methode gemacht werden
kénnen, vermieden, und glaube ich dieselbe
als allgemein anwendbar empfehlen zu
kénnen.

Die Gitz’sche Phosphorbestimmung.
Von

Karl Bormann.

Geheimrath Wedding!) verdffentlichte
i. J. 1887 die Gotz’sche Methode, den
Phosphor im Stahl durch Schleudern zu be-
stimmen. In dem Aufsatze ist gesagt, dass
die Methode sich nur fiir kohlenstoffarme
Stahlsorten eignet und dass man, bei einer
Einwage von 1,2 g den Phosphorgehalt
direct nach dem Schleudern am graduirten
Rohrchen ablesen kann. Ich bin zu anderen
Ergebnissen gelangt und iibergebe dieselben
hiermit auf Wunsch mehrerer Collegen der
Offentlichkeit.

1,2 g Stahl werden in einem neuen Be-
cherglase von ungefihr 100 bis 125 cc In-
halt in 25 cc Salpetersiure (900 cc Salpeter-
siure 1,4 -+ 100 aq.) gelést, soweit wie mdg-
lich concentrirt, bei Flusseisen mit 8, bel
Schienenstahl und Federdraht mit 16 Tropfen
ibermangansaurem Kali oxydirt, das ausge-
schiedene Mangansuperoxyd mit 5 bez.
10 Tropfen Salzsiure von 1,19 spec. Gew.
geldst, die Uberschiissige Salzsiure ver-
jagt und die L&sung soweit als mdglich
concentrirt. Zu dieser heissen L8sung wer-
den 10 cc einer 25proc. Ldsung von sal-
petersaurem Ammon, darauf 25 cc Finke-
ner’scher Molybdénlosung gesetzt und der
Inhalt des Becherglases in das Schleuder-
gefiss mit 25proc. salpetersaurem Ammon
gespilt.

Far die Aufnahme der Flissigkeit nebst
Niederschlag hat man das graduirte Réhr-
chen des Schleudergefisses vorher bis zur
Miindung in den conischen Theil mit ganz
schwach saurem, 25 proc. salpetersaurem Am-
mon gefiilllt, wobei zu beobachten ist, dass

1) Stahleisen 1887 No. 2; 1887
S. 262,

Jahresher.

in der Fliissigkeitssiule keine Luftblasen
enthalten sind. Nachdem man ungefihr
eine Minute lang die Flissigkeit tiichtig
durchgeschiittelt hat, fillt man das Schleu-
dergefiss bis zum Rande mit 25proc. sal-
petersaurem Ammon, bringt das Schleuder-
gefiss in den Becher und diesen in den
Eimer der Brauns’schen Centrifuge. Ein
Schliessen der Gefiisse ist zwecklos, da
ein Auslaufen der Fliissigkeit ausgeschlos-
sen ist.

Die Maschine?), welche ich fiir unsere
Zwecke habe bauen lassen, ist derart ein-
gerichtet, dass jeder Eimer einen Becher
mit sieben Schleudergefissen aufnehmen
kann, sodass also 14 Bestimmungen auf
einmal geschleudert werden k&nnen. Die
Proben werden zwei Minuten lang mit einer
Geschwindigkeit von 1200 Umdrehungen in
der Minute bei einer Ubersetzung von 1:10
geschleudert. Nach dieser Zeit wird die
Maschine durch kriftiges Bremsen méglichst
schoell zum Stillstand gebracht. Man er-
reicht dadurch, dass die Kuppe des Nieder-
schlags sich schon wagerecht dem Auge dar-
bietet.

Die abgelesenen Theilstriche durch 2
dividirt ergeben den Phosphorgehalt in hun-
dertstel Procenten.

Die Schleudergefisse habe
ich nach nebenstehender Form
(Tig.216) von Franz Miller,
Geissler Nachf. in Bonn an-
fertigen lassen. Dieselben fas-
sen ungefihr 60 bis 70 cc.
Das graduirte Réhrchen ist bei
0,2 cc Inhalt in 40 Theile
getheilt bei einer ungefihren
Linge von 40 mm.

Ist richtig gearbeitet wor-
den, so bleiben weder im
Becherglase noch im Schleu-
dergefisse an den Wandungen
Niederschlagstheilchen hingen |
und die geschleuderte Fliissig-
keit erscheint krystallklar.

Der hobke oder niedrige Kohlenstoffge-
halt des Stahls beeintrichtigt die Richtig-
keit in keiner Weise, da sein schidlicher
Einfluss durch das ubermangansaure Kali
aufgehoben wird. Anders verhilt es sich
mit dem Silicium.

Auch dieses beeinflusst die Richtigkeit
nicht, sobald der Gehalt 0,25 Proc. nicht
ibersteigt; tritt letzteres ein, so scheidet
sich die Kieselsdure gelatinés aus und ver-
bietet sich ein Schleudern ohne Abscheiden
der Kieselsiiure von selbst.

2y Maschinenfabrik Leopold Ziegler, Ber-
lin N.
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Es kommt zuweilen vor, dass die Schleu-
dergefisse an der Stelle, wo die graduirten
Réhrchen angeschmolzen sind, brechen und
die ausfliessende saure Flissigkeit die
Becher zerstort. Ich lasse aus diesem Grunde
die Becher jetzt aus Hartgummi anfer-
tigen. '

Um den im graduirten Réhrchen sehr
festsitzenden Niederschlag schnell und leicht
zu entfernen, bediene ich mich einer Druck-
flasche D (Fig. 217), welche mit einem, in
cine lange diinne Spitze ausgezogenen 2 m
langen Glasrohr S verbunden ist.

Die zur Oxydation verwandte Lésung
von ibermangansaurem Kali enthdlt 12 g
in 1000 ce. Die Finkener'sche Molybdén-
losung stellt man sich dar durch Léosen
von:

160 g molybdénsaurem Ammon in 795 cc
kalten Wassers, fiigt 320 cc Ammoniak
(0,925) hinzu und giesst diese Ldsung in
eine Mischung von 1710 cc Salpetersiure
von 1,2 und 1205 cc Wasser und verhindert
durch starkes Abkiihlen jede Erwirmung.

Zum Schluss lasse ich einige Phosphor-
bestimmungen hier folgen: a) durch Schleu-
dern; b) durch Wigen des Phosphormolyb-
dinniederschlages nach Finkener er-
halten.

Es eriibrigt noch zu sagen, dass eine
Einzelbestimmung in 30 Minuten ausgefiihrt
werden kann. 60 bis 80 Bestimmungen
erfordern 4 bis b Stunden, von der Einwage
an gerechnet.

Die grisste Differenz betrigt + 0,005
Proc. Phosphor gegen die Gewichtsanalyse.

Phosphor Kohl.enstoff
a b colorim. nach
. . Eggertz

Proc. Proc, Proc.
0,030 0,035 0,05
0,057 0,060 0,07
0,072 0,075 0,06
0,077 0,077 0,08
0,082 0,083 0,07
0,092 0,095 0,09
0,100 0,105 0,08
0,040 0,045 0,23
0,060 0,064 0,26
0,075 0,080 0,22
0,090 0,085 0,28
0,060 0,063 0,41
0,085 0,080 0,47
0,055 0,060 0,46

Ich arbeite nach dieser Methode seit
Juli 1887 und habe mit derselben bis heute
ungefihr 30000 Bestimmungen ausgefiihrt.

(Neunkirchen, Reg.-Bez. Trier. Laboratorium des
Neunkirchener Eisenwerkes.)

Neue
Gasbrenner fiir Laboratoriumszwecke.

Von
Max Groger.

An den in dieser Zeitschrift (1889 Heft 12)
beschriebenen Brennern wurden folgende Ande-
rungen vorgenommen.

Bei dem Rundbrenner (Fig. 218 u. 219)
sitzt jetzt der Regulirungskegel d auf dem
Ring », der sich in der mit dem Brenner-
rohr @ fest verbundenen Hilse 4 in der Rich-
tung der Axe verschieben lisst. Diese Hiilse

d

Fig. 219.

Fig. 218.

hat seitlich einen schmalen, lothrechten, die

Hussere drehbare Hitlse g einen ebenso breiten

schraubenformigen Schlitz ». Durch beide

ist ein rundes Stiftchen ¢ gesteckt und an

den Ring » angeschraubt. Ein zweites Stift-

chen w, das in eine an der Hiilse 2 ange-
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