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Hempel: Schwefelbestimmung in Kohlen.
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die Rohren b und ¢ mittels kleiner Kork-
stopfen verschlossen.

Will man einen Versuch ausfithren, so
nimmt man den Gummistopfen aus der Glas-
flasche, stellt den Cylinder, in welchen die
zu untersuchende Substanz gepresst ist, in
den Platinkorb und wickelt dessen Ziin-
dungsdraht so um die beiden Platindrihte
d und e, dass bei der spiter folgenden elektri-
schen Ziindung der Strom durch denselben
gehen muss. Hierauf fiilllt man die Flasche
mit destillirtem Wasser, schliesst sie mit
einem gewhnlichen Stopfen und stellt sie
in einer grossen Porzellanschale auf einen
eisernen Dreifuss verkehrt auf. Hierauf
giesst man so viel Wasser in die Porzellan-
schale, dass der Flaschenhals gerade ein-
taucht. Nach Entfernung des Stopfens wird
die Flasche nun in gewdhnlicher Weise mit
Sauerstoff gefiilllt. Sehr bequem sind fiir
diesen Zweck die von Dr. Elkkan in den
Handel gebrachten Behilter mit auf 100
Atmosphiren verdichtetem Sauerstoff. Die
gefiillte Flasche wird zunichst wieder mit
einem Stopfen verschlossen und aufrecht ge-
stellt. Hierauf nimmt wman den Stopfen
heraus und senkt die zu verbrennende Kohle
an ihrem Drahtgehinge in die Flasche. Da
der Sauerstoff schwerer als die Luft ist, so
tritt bei diesem Offnen nicht nennenswerth
davon aus. Da sich bei der Verbrennung
ein ganz geringer Uberdruck in der Flasche
bildet, so ist es zweckmiissig, den Gummi-
stopfen mittels einer Drahtligatur fest zu
binden, damit er nicht etwa herausgedriickt
wird. Der so vorbereitete Apparat wird
mit den Polen einer Tauchbatterie von 6
Elementen verbunden, die Kohle durch Ab-
schmelzen des Platindrahtes geziindet. Hat
man nun die Kohle ganz weit unten in der
Flasche hiingen, so erfolgt die Verbrennung
ohne jede Schwierigkeit, indem die heissen
aufsteigenden Verbrennungsproducte sich im
oberen Theil der Flasche ansammeln, so
dass unten immer frischer Sauerstoff zutritt.

Nach der Verbrennung erzeugt man durch
Aufgiessen von etwas kaltem Wasser in der
Flasche einen geringen Uberdruck gegen die
dussere Atmosphire und fiihrt dann mittels
des Hahntrichterrohres etwa 100 cc destil-
lirtes Wasser, dem man 5 cc concentrirte
Salzsiure und ein ganz kleines Tropfchen
reines Brom zugesetzt hat, ein.

Da ein grosser Theil des bei der Ver-
brennung gebildeten Wassers in Form #usserst
feiner Blischen als Nebel in der Flasche
schweben bleibt, so lésst man die Flasche
etwa eine Stunde ruhig stehen, auf alle
Fille so lange, bis der Nebel vollstindig
verschwunden ist. Hierauf spiilt man alle

Theile der Flaschenwandung sorgfiltig mit
dem eingebrachten Wasser und giesst dieses
in ein Becherglas.

Bei Schwefelbestimmungen in Kohlen,
wo wegen der vorhandenen Aschenbestand-
theile immer eine Filtration der gebildeten
salzsauren L&sung der Schwefelsiure noth-
wendig wird, wischt man die Flasche, den
Platinkorb und die Platindrihte in der
Weise mit Portionen von je etwa 75 cc
Wasser ab, dass man mit der Filtration der
ersten Portion sofort beginnt und dann die
Moglichkeit besitzt, ohne das Gesammtvo-
lumen der Waschwisser irgend zu vermehren,
mit den verschiedenen Waschwissern nach
einander die Flasche, die benutzten Becher-
gliser und das Filter zu waschen. Es ist
leicht m&glich, unter Anwendung von 500 cc
‘Wasser aus Flasche, Filter und Becherglisern
in der beschriebenen Weise alle Schwefel-
sdure ganz vollstindig herauszuldsen.

Die gesammelte Fliissigkeit wird zum
Sieden erhitzt und in gebrduchlicher Weise
mit Chlorbaryum gefillt, der gebildete schwe-
felsaure Baryt filtrirt, gegliiht, gereinigt und
gewogen.

Nachfolgende Beleganalysen zeigen den
Grad der Genauigkeit, welcher in der be-
schriebenen Weise erreicht werden kann.

1) Die Analyse eines Kuhcaseins (dargestellt
durch 3maliges Auflésen und 8maliges Fillen mit
Essigsiiure in der Kilte) ergab bei der Verbrennung
in der Flasche ganz iibereinstimmend in zwei Ver-
suchen 0,74 Proc. Schwefel.

Nach den genauen Bestimmungen von Ham-
marsten schwankt der Gehalt zwischen 0,74 bis
0,79 Proec.

Die Schwefelbestimmung in
Braunkohlen ergab:

1) Kohle I in der Glasfl, 0,74, nach Eschke 0,66
2 - I0- - - 086 - - 0,85
8 - HI- - - 09% - - 09

Die Resultate zeigen, dass die vorhan-
denen Differenzen vollstindig innerhalb der
picht zu umgehenden Versuchsfehler liegen,
so dass die Methode in Bezug auf Einfach-
heit, Schnelligkeit und Genauigkeit der Aus-
fithrung nichts zu wiinschen ubrig lisst.

verschiedenen

Zur Beurtheilung von Fenerungen,
Von
Ferd. Fischer.
1. Wirmemessung. Vielfache An-
fragen bez. der d. Z. 1890, 589 beschrie-

benen Vorrichtung zur calorimetrischen Be-
stimmung hoher Wirmegrade betreffen die
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Art der Metallecylinder und eine bequeme
Berechnung.

Fir Schmiedeisen ergibt
Versuchen von Weinhold!):

sich nach

t—ty

T 1k Wasserw. 250 g Wasserw.
u, 1 k Eisen u. 20 g Eisen
4000 49 3,9
500 64 5,1
600 80 6,4
700 98, 7,8
800 117 9.4
900 188 11,1
1000 161 : 12,9

Somit bei 20 g Eisen und 250 g Wasser:

t—t T Fiir je 1/,,°
40 410° 8o
5 490 8
6 570 7
7 640 9
8 710 7
9 780 6
10 840 p
11 900

Zeigt das Thermometer vor dem Einwerfen des
Metalleylinders t,° nachher t° betrigt somit die
Temperaturzunahme t—t,, so ist die gesuchte
Temperatur = T + t. Betrigt z. B. der Wasser-
werth des Calorimeters 250 g Wasser, die Tempe-
ratur des Wassers t; = 12,0°, nach dem Einwerfen
des 20 g schweren Eisencylinders t == 20,39, so ist
t—t, = 8,39, entspr. 710° + (8 - 7) =rd. 730°.

Dagegen ergibt sich nach Pionchon (d.
Z. 1891, 61) fir reines Eisen:

t—ty

T 1 k Wasserw. 250 g Wasserw.
u. 1 k Eisen u. 20 g Eisen
4000 62,5 5,0
500 68,5 53
600 87,5 7.0
700 111 89
800 136 10,9
900 157 12,6
1000 179 14,3

Demnach wesentlich andere Zahlen; diese
Abweichungen lassen sich durch die Verun-
reinigungen des Schmiedeisens umsoweniger
erkliren, als nmach Osmond (d. Z. 1890,
361) Beimengungen die Erkaltung des Eisens
unregelmissiger gestalten, wihrend hier die
Zahlen fiir Schmiedeisen regelméssiger sind
als fir reines Eisen. Beriicksichtigt man
ausserdem die leichte Oxydirbarkeit des
Eisens, so erscheint dieses Metall fiir genaue
Bestimmungen wenig geeignet.

Von Platin wird man — des hohen
Preises wegen — ebenfalls nur 20 g schwere
Cylinder nehmen ; der geringeren spec. Wirme
wegen ist dann ein kleineres Calorimeter-
getiss von zus. 120 g Wasserwerth zu em-
pfehlen. Nach Versuchen von Violle (C.
r. 85, 548) berechnen sich dann folgende
Werthe:

1y Vgl. F. Fischer: Chemische Technologie
der Brennstoffe (Braunschweig, 1880) S. 61.

t—t,

T 1 k Wasserw. 120 g Wasserw,

1 k Platin 20 g Platin
400° 13,16 219
500 16,60 2,71
600 20,10 3,35
700 93,66 3.94
800 27,98 4,55
900 30,96 5,16

1000 34,70 5,18

1100 38,50 6,42

Demnach bei 20 g Platin und 120 g
Wasserwerth:

t—t, T Fiir je 1, (t—t,)
90 3669

3 540 i;°

4 710 i

5 874 1

6 1034 1

7 1190

Der allgemeinen Anwendung des Platins
steht leider der hohe Preis desselben ent-
gegen. Ich verwende daher auch reines
Nickel!), welches sich vor dem Eisen durch
Bestindigkeit und gleichmassige spec. Wirme

auszeichnet. Nach Pionchon ergibt sich:
t—t
T 1 k Wasserw., ! 250 g Wasserw,
u.1 k Nickel 20 g Nickel
400° 51 4,08
500 64,5 5,16
600 8 6,24
700 93 7,44
800 108 8,64
900 123.5 9,88
1000 140 11,20
1100 156 12,48
1200 173 13,84

Demnach bei 250 g Wasserw. u. 20 g
Nickel:

e
t—1t T Fiir je 15 (t —t;)
40 3930 g0
5 486 9
6 580 8
7 663 8
8 747 8
9 830 8
10 910 8
11 985 8
12 1060 8
13 1140
[ Fortsetzung folgt.]
Hiittenwesen.

Die Hiittenkunde
(Schluss von S. 862.)

Walrand (Stahleisen 1891, 825) theilt
mit, dass es ihm nunmehr gelungen sei, auch
die allerkleinsten Chargen bis herab zu
200 k zu verarbeiten, hilt aber sein Ver-
fahren vorliufig noch geheim. Wilmotte
(Engl. P. 1891 No. 12165) will die Bes-
semerbirne durch eine Pfanne ersetzen, in

im Jahre 1891.

1) Dieselben wurden vom Universititsmechaniker
W. Apel in Gottingen geliefert.
H1*





