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Uber Kohlenstoffbestimmung im Stahl
und itber eine neue Methode derselben.

Von

Dr. Richard Lorenz.
[8chiuss von §. 396.]

Wie aus dieser Beschreibung ersicht-
lich, hat der neue Ofen folgende Vortheile:
1. Das Glihrobr lisst sich in dem Feuer-
raume genau einstellen, da es in demselben
nach oben und wunten verschiebbar ist.
2. Dasselbe gilt von den Brennern. Bei all-
seits richtiger Einstellung ist es daher még-
lich, grosse Hitzeffecte zu erzielen. 3. Da
der Feuerraum schmiler oder breiter ge-
macht werden kann, sind Réhren von ver-
schiedenem Durchmesser verwendbar. 4. Da
die Muffeln einzeln entfernt werden kénnen,
die Glithréhrentriger verschiebbar sind und
jeder Brenuer besondere Hihne hat, sind
auch Rohren von beliebiger Linge verwend-
bar. 5. Das Feuer ist in der verschiedensten
und feinsten Weise, wie bei einer organischen
Elementaranalyse, regelbar.

Um den Ofen fir hohe Temperaturen
in Betrieb zu setzen, gebraucht man Flam-
men, die im leuchtenden (nicht angeblasenen)
Zustande etwa 60 cm hoch aus den Bren-
nern herausschlagen. Man blist dieselben
mit comprimirter Luft von etwa 3/, Atmo-
sphiiren Uberdruck nieder und erreicht dann
innerhalb 5 Minuten Weissglut. Diese kann
man dann leicht bis zum Erweichungspunkt
des Porzellans steigern.

Zur Speisung von 9 bis 10 Flammen
gebraucht man hierbei 2 cbm Gas in 10 Mi-
nuten (eine verhiltnissmissig geringe Menge),
wihrend gleichzeitig etwa 200 { Luft pro Mi-
nute erforderlich sind.

Ich habe in diesem Ofen Stahl, Eisen-
oxyd, reines metallisches Mangan mit
Leichtigkeit geschmolzen.  Krystallisirtes
Silicium schmolz zu Kugeln, amorphes Bor
sinterte.

Die Firma Gerhard (Marquart's Lager
chemischer Utensilien) hat die Ausfiihrung
dieses Ofens ibernommen. Ein kleinerer
Ofen mit 12 Flammen (dessen Abbildung
hier beigegeben ist), ist speciell den Zwecken
der vorliegenden Kohlenstoffbestimmungs-
methode angepasst und dient zur Erhitzung

von 70 e¢m langen (15 mm im Lichten halten-
den) Porzellanréhren.

Ich gebe nun im Folgenden eine genaue
Beschreibung der neuen Methode:

2 bis 4 g der zu untersuchenden Probe
werden aus einem Waigerdhrchen in  ein
etwa 15 mm langes Porzellanschiffchen aus-
gebreitet und mit feinkdrnigem, vorher um-
geschmolzenem Bleichromat tiberschichtet.
Die Anwendung des Bleichromates ist der
Verbrennung des Stahles ohne Zuschlag
vorzuziehen, da diese dann in viel kiirzerer
Zeit vollendet ist.

Das Schiffchen wird in ein Porzellanrohr
eingeschoben, welches sich in dem Geblise-
ofen befiidet. Das Rohr steht einerseits
mit dem Luft- und Sauerstoffgasometer und
den dazu gehdrigen Wasch- und Trocken-
apparaten in Verbindung, andererseits ver-
mittels einer Glasr6hre mit einem zweiten
Porzellanrohr, das mit Kupferoxyd beschickt
ist und sich in einem gewdhnlichen Verbren-
nungsofen befindet.

An dem Ende des Kupferoxydrohres be-
findet sich eine mit Schwefelsiure gefillte
‘Waschflasche, welche aus einem Stick
geblasen ist. Alle Verbindungen kénnen
mit Gummistopfen hergestellt werden, auch
diejenigen an dem Glihrohre. Zur Sicher-
heit der letzteren ist es nothwendig, fiiber
die beiden Enden des Rohres kleine Blei-
schlangenkiibler anzubringen. Diese kleinen
Kihler stellt man leicht her, indem zwei
gleich grosse, etwa 1 dm lange Stiicke einer
Asbestrinne abgeschnitten werden; dann legt
man sie so iibereinander, dass ein Hohl-
cylinder entsteht und umwickelt sie mit
einem diinnen Bleirohre. Ohne diese Vor-
richtung kdnnen Gummistopfen nicht ver-
wendet werden.

Wenn der Apparat soweit vorgerichtet
ist, wirmt man das Kupferoxydrohr an
und erhitzt es bis zum Glithen. Zu gleicher
Zeit leitet man trockene Luft durch das
Ganze, so, dass alle etwa vorhandene Koh-
lensiure ausgetrieben wird. Man schaltet
jetzt an die grosse Waschflasche zunichst
einen kleineren Waschapparat (z. B. ein Geiss-
ler’sches Kalirohr), der ebenfalls mit conc.
Schwefelsdure gefiilllt ist, oder aber ein
P, O;-Rohr, um sicher zu sein, dass bei der
bisweilen heftig erfolgenden Gasentbindung
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kein Wasser in die gewogenen Apparate
gelangt. Es folgen nun zwei gewogene, mit
Glashdhnen versehene Natronkalkrihrchen,
und endlich zur Sicherung von rickwiirts ein
ungewogenes Natronkalkrohr.

‘Wihrend man die Gashihne unter dem
Glubrohre 6ffnet und das Rohr in der rus-
senden Flamme anwéirmt, setzt man die
Schlangenkiihler und die an dem Ofen an-
gebrachten grossen Blechkiithler in Thitig-
keit und leitet zuniichst in ganz langsamen
Blasen Sauerstoff durch den Apparat. Nach
etwa 5 Minuten ist das Anwirmen beendigt,
man schraubt jetzt die Flammen hoch, lisst
den Luftdruck auf etwa %, Atm. steigen,
offnet die Lufthihne und blast die Flam-
men erst schwach, dann mit vollem Drucke
nieder.

Die Porzellanréhren, welche man ver-
wendet, sind 70 cm lang (bei einem Durch-
messer von 16 cm mit 14 cm im Lichten),
aussen und innen glasirt und von der Ber-
liner kéniglichen Porzellanmanufactur be-
zogen. Man erhitzt sie auf 30 cm Linge.
Es genfigen hierzu' 9 bis 10 Flammen des
Ofens. Die Gasflammen haben, bevor sie
angeblasen werden, eine Hohe von 60 bis
70 cm und messen, wenn sie niedergeblasen
sind, 830 cm. Bei richtiger Regelung des
Feuers miissen dieselben etwa 8 cm (aber
nicht mehr) durch den Schornstein der
Deckmuffeln des Ofens herausragen. Das
Porzellanrohr muss sich ziemlich nahe unter
den Deckmuffeln befinden und beziglich der
Gebliseflammen an jener Stelle liegen, welche
auch der Glasbliser beim Schmelzen schwer-
schmelzbarer Gliser benutzt.

An jeder Beite der in Betrieb befind-
lichen Gashihne &ffnet man noch einen
Lufthahn, wodurch das Gesammtfeuer eine
conische Form erhdlt und vermieden wird,
dass die Flamme zu sehr gegen die Asbest-
schirme schligt, mit welchen das Porzellan-
rohr beiderseits umgeben wird.

Nach 5 Minuten ist Weissglut erreicht.
Schon etwas frither beginnt in dem Rohre
eine heftige Reaction, die sich durch leb-
hafte Sauerstoffabsorption kundgibt, so dass
es nothwendig wird, den Sauerstoffstrom
mit mindestens 4 Blasen in der Secunde
gehen zu lassen. In diesem Zustande stei-
gen vorn in der Schwefelsiureflasche keine
oder nur sehr wenige Blasen auf; er dauert
5 bis 10 Minuten.

Es beginnt nun vorn die Gasentwick-
lung, und man schraubt in dem Maasse,
als diese zunimmt, den Sauerstoffhahn zu-
riick, so dass die Kohlensiure nicht allzu-
rasch dureh die Absorptionsapparate ge-
trieben wird. Nach etwa 10 Minuten gehen

die Blasen am Gasometer, im Trockenappa-
rate und in der Schwefelsiureflasche gleich
schnell (man controlirt dies mit der Uhr),
und die Operation ist beendet. Man schraubt
die Flammen kleiner, vermindert den Luft-
druck und lisst das Rohr in der russenden
Flamme erkalten. Die Gesammtdauer der
Operation betragt 30, hochstens 40 Minuten.
Zum Schluss leitet man Luft durch den
ganzen Apparat, bis aller Sauerstoff ver-
dringt ist.

Auf diese Weise wurden die nachstehen-
den Analysen ausgefiihrt:

Stahl A.
117) 1,2522 g ergaben 0,0285g CO, = 0,62 Proc. C.
Dauer der Verbrennung 20 Min.
118) 2,4010g ergaben 0,0678g CO, =066 - -
Dauer der Verbrennung 15 Min.
119) 38,1924 g ergaben 0,0750g CO; =064 - -
120) 8,3188g - 0,0169gCO, =062 - -
Dauer der Verbrennung 22 Min,
121) 3,2499g ergaben 0,0186gCO, =0,60 - -
Dauer der Verbrennung 25 Min,
Es ergibt sich jetzt fir den Kohlenstoffgehalt
des Stahles A
Stahl A
gefunden nach der neuen Methode:
0,63, 0,63, 0,62, 0,65, 0,64, 0,62, 0,65
im Mittel =0,63 Proc. C,
gefunden nach der Kupferchloridehlorammonium-
methode (Maximalwerth) nach 3 >< 24 Std.
= 0,63 Proc. C.
Dagegen gefunden:
nach der Chlormethode . =057 - -
nach der Kupferchloridehlorammoniummethode nach
24 Std. . . =10,63 bis 0,55 Proe. C.
Eine Betriebsanalyse .=05612 - -

Die letzteren Zahlen reprisentiren die
bisherigen Ansichten iiber den Kohlenstoff-
gehalt dieser Stahlprobe. Der wahre Gehalt
liegt etwa 0,1 Proc. héher.

Stahl B.
122) 2,8370g ergaben 0,0765g CO, = 0,73 Proc. C.
Dauer der Verbrennung 45 Min.
123) 3,0515g ergaben 0,0857g CO, =0,16 - -
Dauer der Verbrennung 30 Min,
124) 3,1988¢ ergaben 0,0840g CO, =0,72 - -
125) 2,8716g - 0,0793gCO, =0, - -
126) 3,0420g - 0,0836gCO, =0,75 - -
Dauer der Verbrennung 25 Min,
Es ergibt sich fir den Kohlenstoffgehalt des
Stahles B folgende Ubersicht:

Stahl B
Kohlenstoffgebhalt gefunden nach der neuen Methode:
0,73, 0,16, 0,72, 0,75, 0,75
Mittel = 0,74 Proc. C,
gefunden nach der Kupferchloridehlorammonium-
methode (Maximum) nach 4!/, Tagen = 0,72 Proc. Q.

Dagegen gefunden:
nach der Chlormethode . . . =063 - -
nach der Kupferchloridchlorammoniummethode nach
24 Std. . == 0,65 bis 0,66 Proc. C.

Der wahre Kohlenstoffgebalt liegt auch
bei dieser Probe um etwa 0,1 Proc. héher,
als man bisher allgemein annehmen musste.
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Stahl D.
127) 2,4830¢g ergaben 0,0979g CO, =1,07 Proc. C.
Dauer der Verbrennung 19 Min,
128) 2,5319g ergaben 0,0964g CO, =103 - -
Dauer der Verbrennung 13 Min.
Es ergibt sich fir die ProbeD die folgende
Tabelle: .

Stahl D.

Kohlenstoffgehalt gefunden nach der neuen Methode:
1,07, 1,0

Mittel =1,05 Proe. C,

gefunden nach der Kupferchloridechlorammonium-
methode (Maximum) nach Verlauf von 9 bis 10
Tagen! . e e =0,99 Proe. C.
Dagegen gefunden:
durch Aufschliessen mit Kupfersulfat und nach-
beriges Verbrennen im Rohr: 0,80 bis 0,87 Proc. C,
ebenso, aber durch Verbrennung mit Chromsiure
und Schwefelsiure . . 0,81 bis 0,87 Proc. C.

Angabe eines Stahlwerkes 080 - -

. Der wahre Kohlenstoffgehalt liegt wesent-
lich héher, als ihn die bisherigen Methoden
angeben.

Stahl C.
129) 2,4966g ergaben 0,0921g CO, = 1,00 Proec. C.

Dieselbe Probe enthilt nach der Kupferchlorid-
chlorammoniummethode (Maximum) nach 10 Tagen

==0,96 Proc. C.
Dagegen:
pach der Kupfersulfatmethode 0,82 bis 0,88 Proc. C
und damit Gbereinstimmend durch Aufschliessen
mit Kupferchloridchlorammonium nach 24 Std.
0,80 Proc. C.

Der wahre Kohlenstoffgehalt dieser Probe
liegt hoher, als die Anwendung der bisheri-
gen Methoden ihn ergibt.

Um die allgemeine Anwendbarkeit der
neuen Methode zu beweisen, lasse ich noch
eine Reihe von Analysen verschiedener Stahl-
sorten, sowie anderer Hiittenproducte folgen,
welche ich ausgefithrt habe.

Wolframstahl.

130) 2,4869 g eines Stahles, der 6 bis 7 Proc. Wolf-
ram enthilt, und dessen Kohlenstoffgehalt zu

0.9 bis 1,04 Proc. angegeben wird, ergab
0,1095¢g CO,. . . . . . =1,20Proc.C.
Dauer der Verbrennung 18 Min.
Chromstahl.

131) 2,5044 ¢ eines Stahles, der 2 Proc. Chrom ent-

hilt und dessen Kohlenstoffgehalt zu 0,8 bis
1,06 Proc. angegeben wird, ergab 0,1084 ¢
COp. . . . . . . . . =118ProeC.
Dauer der Verbrennung 18 Min.

Es hat sich spiter herausgestellt, dass bei An-
wesenheit von Chrom mit einem Uberschusse von
Bleichromat verbrannt werden muss, um ganz rich-
tige Werthe zu erhalten. Der Gehalt dieses Stahles
an Kohlenstoff ist ohne Zweifel noch etwas grisser
als 1,18 Proc.

Stahl E.
132) 2,4122 g eines Stahles, dessen Kohlenstoffge-
halt nach der Kupferchloridehlorammonium-
methode nach zwei Betriebsanalysen iberein-

stimmend zu 0,496 Proc. gefunden wurde, er-
gaben 0,0493 g CO, . = 0,557 Proc. C.

Stahl F,

133) 2,8416g ergaben 0,1347¢ CO,

=1,29 Proc. C.
134) 24775g - 01151gCO, = 1,27

Ferrochrom.

Ferrochrom, dessen Kohlenstoffgehalt nach den
bisherigen Methoden mit Sicherheit nicht ermittelt
werden kann, lisst sich mit Leichtigkeit nach dieser
Methode analysiren. Die Erfahrung hat ergeben,
dass ein Uberschuss an Bleichromat angewandt
werden muss, um richtige Resultate zu erhalten.
Es hat dies in der Schwerschmelzbarkeit dieses
Productes seinen Grund. Bei weiterer Erhohung
der Temperatur beim Verbrennen wiirde die be-
rechnete Menge Bleichromat geniigen.

135) 0,3283 g ergaben 0,0967g CO, — 8,03 Proc.

Mangan,

Die Kohlenstoffbestimmung in diesem Hiitten-
product hat sich nach den bisherigen Methoden
als kaum ausfihrbar erwiesen. Das Product wird
schon von Wasser, langsam in der Kilte, schneller
in der Wirme, unter lebhafter Entwicklung von
Kohlenwasserstoffen zerlegt, und es macht sich
dieser Umstand bei Versuchen, den Kohlenstoff nach
der Kupferchloridchlorammoniummethode zu be-
stimmen, stérend bemerkbar, so dass die gefundenen
Werthe zu niedrig ausfallen. Die hdchsten Zahlen,
welche man fiar Kohlenstoff bisher in metallischem
Mangan gefunden hat, gehen bis zu 6,5 Proc. Ich
bestimmte den Kohlenstoffgehalt einer solchen Probe
nach der neuen Methode.

136) 1,8592g ergaben 0,5102g CO, = 1,48 Proc. C.

Eine Probe Mangan von anderer Herkunft
ergab:

137) 2,0920 g ergaben 0,5520g CO, = 7,2Proc.C.*)

Es eriibrigt nun noch, die Genauigkeit
der neuen Methode festzustellen, um so die
erhaltenen Resultate zu erhirten. Ich fiithre
aus diesem Grunde eine blinde ,, Verbren-
nung® an. )

Ein Porzellanschiffthen wurde mit 15 g
Bleichromat, aber ohne Stahl, wie gew&hnlich
beschickt und im Sauerstoffstrome ganz wie
bei einer Stahlanalyse behandelt. — Dauer
der Weissglut 15 Minuten. Das vorgelegte
Natronkalkréhrchen I wog vor dem Versuche

39,3066 ¢
dasselbe nach dem Versuche . . 39,3066 g

Das zweite (Sicherheits-)Rohrchen hatte
ebensowenig sein Gewicht (45,5211 g) wih-
rend der Operation verdndert.

Die Methode ist also, wie die Kohlen-
stoffbestimmung in organischen Substanzen,
fehlerfrei.

Zum Schlusse mdchte ich Herrn Dr.
Paul Héltzke, der mir bei der vorliegen-

*) Diese Mangansorte sollte laut Angabe 95
Proc. Mangan enthalten. Es ist bekannt, dass ge-
wisse Methoden zur Bestimmung des metallischen
Mangans leicht zu hohe Zahlen geben, und es er-
weist sich daher die neue Methode zur Bestim-
mung des Kohlenstoffes als ein Mittel, die Man-
ganbestimmungen zu controliren. Ich weise des-
balb darauf besonders hin, weil gerade gegen-
wiirtig eine lebhafte Discussion dariber stattfindet,
welche Methode man zur Bestimmung des Mangans
im Stahl und im Ferromangan anwenden soll.
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den, oft recht mihevollen Untersuchung ein
trener und eifriger Mitarbeiter gewesen ist,
meinen besten Dank fiir seine Mithiilfe aus-
sprechen.

Die neue Methode zur Bestimmung des
Kohlenstoffes im Stahl méchte ich aber allen
jenen Fachgenossen empfehlen, welche ein
leicht ausfithrbares exactes Mittel zu be-
sitzen winschen, um die Genauigkeit der
in der Technik iiblichen Bestimmungsweisen
controlliren zu kénnen.

Beitriige zur Ceresinfabrikation.
Yon
Edgar von Boyen.

Das Fehlen eines Buches iiber die Ceresin-
fabrikation und Erdwachsgewinnung und die
stiefmiitterliche Behandlung dieses Industrie-
zweiges in der Fachlitteratur veranlassten
mich, meine Beobachtungen, welche ich
wihrend meiner Thitigkeit als Dirigent einer
der é&ltesten und bedeutendsten Fabriken
dieser Art machte, mitzutheilen.

Die chemische Behandlung. Der
Werth des Ceresins vor anderen festen
Kohlenwasserstoffen, insbesondere dem Pa-
raffin des Handels liegt hauptsichlich in
seiner Plasticitit. Diese natiirliche, am
stirksten beim Bienenwachs hervortretende
Eigenschaft hat sich bis jetzt bei dem Erd-
wachs nicht erhdhen lassen. Sie schwindet
dagegen umsomehr, je stirker dasselbe der
chemischen Behandlung wunterzogen wird.
Aus diesem Grunde ist Erdwachs stets plasti-
scher als das aus ihm erzeugte Ceresin.

Man hatte sich gleich beim Bekannt-
werden dieses Stoffes nach verschiedenen
Richtungen bemiiht, ein Raffinirungsverfahren
ausfindig zu machen, welches dem Erdwachs
wohl seine Féarbung und den erddlartigen
Geruch benehmen, ihm aber die urspriing-
liche Plasticitit lassen sollte; leider blieben
diese, wie weitere in dieser Schrift noch zu
behandelnde Versuche weit hinter dem Ge-
wiinschten zuriick. Immer wieder von neuem
erwies sich kein geeigneteres Mittel, um den
Stoff zu entfirben, als die Schwefelsiure,
Diese Séure zerstort aber neben den fir-
benden Stoffen stets andere Kohlenwasser-
stoffe, welche vorzugsweise die Plasticitit
des Erdwachses bedingen. Zur vélligen
Entfirbung desselben, d. h. zur Darstellung
eines wasserhellen Ceresins ist eine gewisse
Menge Siure, welche je nach der Qualitit
des Stoffes ziemlich wechseln kann, erfor-

derlich, und in dieser Menge Siure, deren
Concentrationsgrad, je nachdem der Stoff
zum ersten oder zum zweiten Male der
Raffinirung unterzogen werden soll, wechseln
muss, ist es wieder der bestimmte Anhydrid-
gehalt, welcher sich bis jetzt auf keine
Weise hat verringern lassen.

Ist nun ein Ceresin durch wiederholte
Behandlung mit Siure vollstindig entfirbt
worden, so wird dasselbe selbst von rauchender
Schwefelsiure nicht mehr merkbar angegriffen.
Bei stirkerem Erhitzen verdampft Siure und
Ceresin zugleich, von einem Verkohlen, wie
es bei der Einwirkung der Siure auf Erd-
wachs stattfindet, ist keine Rede mehr. Ein
solcher Stoff, welchen ich mit dem Ausdruck
pindifferentes Ceresin®“ bezeichnen
mochte, ist in geschmolzenem Zustand wasser-
hell, hart und spréder als anderes Ceresin,
schmilzt iiber 75°, oft sogar iber 809 ist
noch unempfindlicher als Paraffin gegen chemi-
sche Agentien, aber nicht krystallinisch wie
das letztere.

Wenn nun auch fir die Praxis bisher
nur die eine Methode, aus dem Erdwachs
Ceresin darzustellen, nimlick durch die
Raffinirung mit Schwefelsdure in Anwendung
kommt, so ist es doch von Interesse, zu
wissen, dass dieses auch ohne diese Siure
moglich ist. Es gibt thatsiichlich Ent-
farbungsmittel, meistens Compositionen, deren
Hauptwirkung chemisch gefillte Kieselsiure
oder deren Salze hervorrufen, und welche
auf flissig gemachtes Erdwachs nur mecha-
nisch einwirken, das heisst, die in demselben
enthaltenen  firbenden Substanzem und
Kohlentheile an sich ziehen und dadurch
eine Trennung der reinen weissen Kohlen-
wasserstoffe bewirken konnen. Ein solches
Ceresin, welches ich mit ,differentes
Ceresin“ bezeichnen mdchte, ist stets plasti-
scher als indifferentes und von letzterem
namentlich dadurch zu unterscheiden, dass
Schwefelsiure energisch darauf einwirkt und
einen Theil desselben verkohlt.

Bei simmtlichen Substanzen der Mineral-
4lindustrie im weiteren Sinne ist das Re-
sultat der Einwirkung der Schwefel-
siure insofern das nimliche, als diese
Sdure durch Zerstdrung von firbenden und
Riechstoffen eine Reinigung bewirkt; auch
beziiglich der Menge der Sdure findet Gleicbes
statt, denn je mehr Siure man verwendet,
desto reiner erhidlt man das Product, aber
nur unter der Bedingung, dass man diejenige
Temperatur bei der Behandlung und die-
jenige Concentration der Sidure einhdlt, wie
sie fiir die zu raffinirende Substanz ange-
zeigt ist. Das Cetresin ist von allen Kohlen-
wasserstoffen, wie schon erwibnt, die in-





