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des umpriinglicheri Farbentones fsstzustellen ist. Sobald diese auf- 
hort, sirid alle Farben der Melierungen umgewandelt und vereinheit- 
Iioht, und weitere Zufuhr von nicht mehr gebundenen Salzen oder 
Iihungen ist zwecklos oder vielmehr schadlich. Zur Vereinheit- 
1 ichung dcr Farben von unterschiedlich getonten Altpapieren eignen 
sich verschiedene Salze bzw. ihre a u n g e n ,  deren Wahl von Fall zu 
I h l l  davon abhangt, welche Reaktion die anzuwendenden neuen 
Farben aufweisen. Denn verraten diese beispielsweise saure Reak- 
tion, konnen nur solche Salze oder Likungen zur Anwendung ge- 
Iangen, die fragliche Reaktion nur unwesentlich beeinflussen. So 
darf beispielsweise in derartigen Fallen Calciumoxyd oder -hydroryd 
nicht angewendet werden, zumindest nicht in solcher Menge, daD 
dadurch neben der enielten Farbenvereinheitlichung auch noch 
ungebundener Anteil des verwendeten Salzes vorhanden blcibt. 
Hs konnen folgende Salze oder ihre Losungen zur Anwendung ge- 
lungen: Calciumoxyd oder -hydroxyd, Dolomitoxyd oder -hydroxyd, 
(:alciumchlorid, Calciumhypochlorit., Calciumbilsdfit, Sulfitablauge, 
Natriumsulfat, Natriumbisulfat, Natriumhydroxyd, Natriumcar- 
bonat, Natriumsilicat, Natriumphosphat, Natriumhyposdfit, Natri- 
umsulfit, Natriumbisulfit, Natriumhypochlorit, Gaswasser, Chrom- 
alaun, Eisemulfat, Eisenchlorid, Kisenacetat, Holzessig, Magncsium- 
chlorid, Magnesiumsulfat, Kainit, Hartsalz, Sylvinit, Bergkieserit, 
Kaliumpermanganat, Salzsaure, Schwefelskure, Kalialaun, Kalium- 
c;irbonat, Aluminiumsulfat, Aluminiumacetat. Diese Salze oder 
ihre Losungen vermitteln allein fur sich oder in untenchiedlichen 
Gemrngen schon bei Anwendung wcht geringer Mengen ziemliche 
Parhrnvrreinheitlichungen, deren jeweilige Abstufung lediglich davon 
itbhangt, welche SaIze oder welche Salzgenienge verwendrt werden, 
wid in welchen Mengcn dic Anwcmdung jeweih rrfolgt. [A. 78.1 

Zur Vermeidung von Fehlerquellen bei der volu- 
metrisehen Kohlenstoffbestimmung im Eisan 

und Stahl und deren Legierung. 
(Eingeg. 16./6. 1917.) 

An die Stahlwerke wrrdtm in bezug auf Leistungsfahigkeit und 
Qualitiit des Materials immer groBere Anforderungen gestellt, denen 
man nur durch die neuesteii Einrichtungen gerecht werden kann. 
Dies gilt auch fur dic cheniischen Apparate, welche ein schnelles 
Rinliefrrn von Analysen ermoglichen. 

Durch Beiiutzung des nebenstehend abgebildeten Apparates ist 
die Miiglichkeit gegeben, eine einwandfreia und genauc Kohlenstoff- 
kstimmung innerhalb 5 Minuten auszufuhren; die Kosten riner sol- 
chen Analyse stellen sich einschlirfllich Abnutzung der gesamten 
Apparatur auf rund 10 Pf. Durch diese schiielle Arbeitsweise ist 
man in der Lage, das Rohmaterial bestiindig auf seinen Kohlenstoff- 
gehalt zu priifen und vor dem Abstich auf die gewiinschte Beschaffen- 
heit IU bringen. Dieser Apparat ist fur Stahlwerke, bei denen legierte 
Stiihle mit genau begrenztem Kohlenstoffgehalt crschmolzen werden, 
Iwsonders wichtig. Die geringen Anlagekosten werden durch die 
grol3en Vorteile, die diese Einrichtung in bezug auf Chargenbehand- 
lung gewiihrt, reichlich aufgewogen. Der Apparat w i d  vielfach der 
Hequemlichkeit wegen direkt im Stahlwerk aufgestellt. 

Die Bestimmung des Kohlenstoffs beruht darauf, daD der Kohlen- 
stoff des Eisens bci geniigend hoher Temperatur im Sauerstoffstrom 
direkt zu Kohlensaure verbrannt und die dabei entstandene Kohlen- 
saure nehst Sauerstoff in einem Gasapparat aufgefangen wird. Dann 
werden die Verbrennungsgase in ein Absorptionsgef&D geleitet, in 
welchem konzentrierte Kalilauge die Kohlenskure, der Verbrennungs- 
gttse absorbiert. Aus der Abnahme des Volnmens dieser Gase ergibt 
sich der sofort in Prozenten ablesbare Gehalt des Kohlenstoffs. 

Zu diesen Verbrennungen werden elektrische oder mittels Gar- 
iind Sauerstoff gcheizte &en benutzt. 

Die elektrischen Ofen haben sich jedoch am besten bewahrt; 
sie sind, wenn sie mit gutem Heizkorper versehen sind, von lmger 
Lebensdauer. 

Man benutzt nun neuerdings such &en mit Gliihkorpern aus 
Siliciumcarbid. Diese &en halten eine sehr hohe Temperatur aus, 
und ein Uberschreiten der iiblichen Temperatur hat nicht direkt die 
IJnbrauchkeit des Ofens zur Folge. Das Material ist kuDerst hitze- 
I)wtindig und xersetzt sich erst bei Temparaturen von 1700". 

$ h i  kann bei Verwendung von empfindlichen ofen durch vor- 
sichtigeP Ausschalten des Widerstandes und Einhalten einer nicht IU 
Iioheii Temperatur die Lebenedauer bedeutend erhohen. 

Es ist hierbei wohl zu bedenkcn, daD keincswegs die Teniperatur 
des Ofens allein inaBgebend ist, sondern die Vcrbreiinungswarme der 
Probe bringt an sich noch eine betrlchtliche Tenipcratursteigerung 
hervor. 

Wenn das Schiffchen mit Inhalt einmal gliihend und genugrntl 
Sauerstoff zum Verbrennen vorhanden ist, so tritt die Verbrennung 
schon sehr schnell ein. Es ist notwendig, daI3 die aukre Warmrzu- 
fuhr und die Verbrennungswarme zusammen die Zuni Verbrennrn 
der Probe erforderliche Temperatur ergibt. J e  schneller die Probe 
verbrennt, um so groI3er wird die dadurch bewirkte lokale Tempem- 
tursteigerung sein, und umsoweniger braucht man den Ofen von 
s u k n  zu heizen. Bei Verwendung von dicken Spilnen kommt r s  
sogar vor, daD die ortliche Warmeentwickluiig beini Verbrennen 
so stark ist, daD das Schiffchen an der Stelle, wo der Span liegt, 
durchschmolzen wird. 

nber die Zusarnmenwirkung der iiuDeren und der loknlrn Wiirme- 
entwicklung liann man sich mittels Pehkops orientiereii. AuBrrdem 
gestattet diems die Beobachtung der Verbrmnnung uriter bedeutciider 
VergroDerung bei gleichzeitiger Bedienunug des Apparates. Dit. 
Anwendung dieses optischen Periskops, D. R. P. (Angew. clheni. 28, 
I, 364 [1915]), ermoglicht ein vie1 sichereres Arbeiten, weil man ininier 
genau sehen kann, ob die Verbrennung normal vor sicli geht, u n t l  
dsdurch die GewiOheit erlangt, daD alle Kohlensaure iibergetriebrn 
ist. Die Periskope werden auf Wunsch so gebaut, dafi die Reobach- 
tung von beliebigen Richtungrn RUR vorgenonimen werdrn kann. 

Man kann aufierdeni durch Beobachtung irn Periskop die Sauer- 
stoffxufuhr SO regulirrrn, r l d 3  Pin Vwspritxrn dw Tnhaltes der Schiff- 

chen gegen die Wandung des Porzellanrohres eingeschrankt w i d .  
Hierdurch wird eine vie1 laiigerc Rrauchburkait der I'orzc~llanrohri~ 
herbeigef u hrt. 

Es ist zu enipfehlen, nur unglasierte Rohrr und Hchiffohcn zii 

diemn Verbrennungen zu verwenden, weil die glnvicrtn Rohrc. sicli 
zu leicht ini Ofen oder die Schiffchen sich im Innern den Rohres frst- 
setzen. 

Das Porzellanrohr mit Schlauchansatz, D. R. G. M. (Angew. 
Chem. $8, I, 280 [l915]), hat sich auflerordentlich gut l)t.wiihrt iind 

triigt zur bequemen Handhabung des Apparatrs wrxentlich bei. 
Es kann stiindig, auch beim Einfiihren und Entfenien des Srhiff- 
chens, mit der iibrigen Apparatur vcrbunden bleiben. 

Zur Erreichung eines inimer gleichmkDigen Snuerstoffdriirkvs 
verwendet man zweckmaDig eipen besonders hienu koiistruic~t4~n 
Gasometer. 

Das bei der Verbrennung sich bildende Schwefeldioxyd win1 
durch ein zwischen Periskop und Gasapparat geschaltetes, wit fvstc.r. 
Chromsaure gefiilltes U-Rohrchen xuriickgehalten. 

Bei Beginn der Verbrennung tritt eine starke Sauerstoffabsorption 
ein, was durch Stehenbleiben der Fliissigkeit in drr Biirettc zu rr- 
kennen ist. Dann sinkt der Wasserspiegel weiter; diese Wahrnehniung 
wird im allgemeinen als cin Bcweis dafur .angesehen, dnD der 
Kohlenstoff ganslich zu Kohlensaure verbrannt ist. Es ist dies jedoch 
keineswegs immer der Fall, und man hat mittels dieses Periskops 
auch noch spiiter Vcrbreiinungrn festgestellt. Dieses ungleich 
maSige Verbrennen ist darauf zuriickzufiihren, duD feiiie Sp&n(* 
eher schmelzen ah grobe. Die Vrrbrcsnnung eines dickeii S ~ H I I W  
wiirde also vie1 spater vor sich gvhen, als tlirVerlmrInrlrlg drr in 
derselben Probe enthalkneii feinen Spiine. 
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Zur Verhinderung von Blasenbildung beini Vcrbreniien enipfiehlt 
e8 sich, das Material gleichina13ig auf den1 Boden dcs Schiffchens zu 
rerteilen. 

Wrnn etwa in den Blasen nnverbrannter Kohlenstoff eingr- 
schlosscn ist, so wird er dcr Oxydation entzogen nnd kommt nicht 
zur Rfessung, wodurch dcr Befund zu niedrig ausfallt. 

Die sich bildenden Rauch- und Staubwolken sind fliichtig ge- 
wordenes Eisenoxyd, welches der Rchmelztemperatur entsprcchcnd 
mchr oder weniger auftritt. Sobald sich keine EisEnoayddiimpfe 
mebr bilden, hat man die GewiBheit, daR aller Kohlenstoff zu Kohlen- 
silure verbrannt ist. Man iiherzeugc sich imnier a m  SchluR tlcr 
Operation im Periskop, ob die Eisriioxyddampfe giinzlich vertrirben 
sind. 

Bei Ferrolegierungen wcndet man nicistens cin Sauerstoff ab- 
gcbtwles AufschluRrnittel in .  Als solches hat sich Wismutoxyd recht 
gut bewiihrt. Es ist, weil nicht ganz kohlensaurefrei, vor tlein 
Get)murhe im Schiffchen xu .  gliihen. 

I)rr Zuschlag cines weichen Normalstahlcs von bekannteni 
Kohlenstoffgehalt befordert die Vvrbrennung uud ist bci schwer 
schniclxbaren Ferrolegierungen als zweckmiRig zii empfehlcn. Zu 
1 g drs zu untersuchenden Materials verwendet man 1 g Normal- 
stahl als Zuschlag, oder man steigert dns Quantum tlcs Zuschlagrs 
tlrni Bediirfnis entsprechend. 

Die Aufstellung des Ofens geschieht~zweckmaRig so, da13 man 
in tlerselben Stellung, wie man den Gasapparat bedient,, die V w  
hrennung im Periskop heohachten kann. 

Letzteres errnoglicht die Beobachtung in aufrrrhtcr Stellung 
unter bedeutender VergriiBerung, aobei die Entfernung des Auges 
vom Okular die Scharfe der Beobachtung nicht im geringsten bcein- 
triichtigt. Durch ein Neigen dcs Periskops nach, der Seite kann 
nian es der jeweiligen Stellung anpasscn. Sollte dcr Sauerstoff 
Kohlenoxyd enthalteii, was jrdoch selten zutrifft, so ist cine be- 
sondere Gluhvorrichtung den ReinigungsgefaDen vorzuschalten. 
Ilas Kohlenoxyd mu13 erst in Kohlendioxyd (CO,) verwiindelt sein, 
urn absorbiert nu wcrden. Man uberzeugo sich a.m Iwsten durch eincn 
hlinden Versucli (gasvolumetrisch oder gewichtsanalytisch), ob etwa 
Kohlcnoxydgas ungebunden durch dic ReinigungsgefLBe gegangrn 
ist. Dic erwahnte Gliihvorrichtung besteht aus rinrni Vrrbrcn- 
nungsrohrchen, welches init Platin otlrr Pallndiumasbrst, grfiillt. ist 
und rnittels Flachbrenncr ma13ig erhitzt wird. 

Gluhvorrichtungen Zuni Verbrcnncn des Kohlenokyds zu -dioxyd 
wcrden bei den meisten Hiittenwrrken nicht angewandt. 

Diese VorsichtsmaBrcgel wird aus tlrni <;runrlc~ iib(.rgangrn, wril 
tlcr Sauerstoff selten Kohlenoxyd enthalt. Es hnndelt sich aul3rrdrni 
in dem Falle nur urn geringc Spuren von Kohlenoxyd. 

An Hand von Normalstiihlen kann man stets tlir Arhritswcisc 
priifen 

Temperatur und Barometerstand wcrden mristms nicht brriick- 
sirhtigt. Bei crheblichen Abweichungen von tlrr cler Cirryluicrung der 
Hiirrtte zugrunde gelegten Temperatnr nnrl tlem Rarnmrtrrstand 
einpfiehlt es sich, bridrs zu beobachten mid bei tlrr Bcwdinung 
rine hrsonders fur diescn Zwrck hcrgestrllte ~Jmrcchnuiigstnbrlle zu 
htwutzen. 

Sehr wichtig fiir einc normalr und genaue Arbritsweisr ist die 
Vtbrhinderung von Zugluft wahrrnd dcr Operation. Der App:i~i t  
ist deshalb durch eine besondrre Erfirdung dahingcahcnd vcrlitw~rt, 
tlaR er gegen~Lnftscliwnnkungrn tlrn dcnkbar grij13tcn Sc:hute gcs- 
wiihrt. , 

Die KohlcxistofflXstiii~~n~iig wird auf folgcndc Wrisr ansgrfiihrt: 
Nacbdem alle Teilc das Apparates iiiikinandrr vrrbuntlrn sind, 

wircl der Ofen auf etwa 1150- l2OOp rrhitzt, indein tlrr Stroni bt.i teil- 
weise cingeschaltetcm Widerstand geschlosscn wird. 1)anri leitet 
man Sauerstoffgas durcli den Apparat, uni die sich darin aufhaltende 
Luft. zu verdrgngen. Diese VorsichtsmaBrcgel wird nur angewaiidt, 
wrnn der Apparat langere Zeit gwtandrn hat, untl rriibrigt sich lrei 
hiiitrrrinanderfolgenden Aialysen. 

hlan wage dann 1 g Subxtanz ein, sofern drr Prozentsatx t l w  
Prohr in drin MrRhrreich drr Hiirettcr liegt. Itn mtlcren Palle miilJtr 

die Einwage dem Koblenstoffgehalt des Materials entsprechend 
wrmindert werden. Zur Aufnahme der Probe dient ein Porzellan- 
schiffchen, welches inittels Messingstabchens an der geoffiieten Seite 
dw Porzellanrohres bis zur Mitte des Ofcns eingefiihrt wird. An dem 
Stiibchen niacht man xweckmaI3ig cin Zcichen, damit man weiB, 
wic weit das Achiffchen eingcschoben werden mu& 

Nachdrm dns Schiffchen rnoglichst schnell eingesetzt ist, wird 
d;is Porzellanrohr wieder geschlossen, der Hahn am Gasapperat 
in Vcrbindung zum 0111 gebracht und die Niveaufla,sche nach unten 
gestrllt. 

Dann lasse inun vorsichtig Snuerstoff durch den Apparat stromen, 
dessrn Znfuhr der Verbrennung cntsprechencl durch Beobachtung 
ini I'eriskop regulirrt werden mu R. Die Verbrennung dauert etwn. 
cine Bhute.  

verdrangt ist, 
tritt. gcwGhnlich die Verbrennung rin, was in dcin Periskop genau 
fest,gcstcllt wcrden kann Das Wasser in drr Burette bleiht dann 
eine liurze Zeit stchcn, weil allcr Sauerstoff absorbiert wird. 

llunn suikt drr Wasserspicgel writer. Sobald derselbe das Endr 
der Skala crrricht hat, schlieRt man den Hahn durch eine L'm- 
drclinrig nach tlrr Kiihlrrseitc hin. Hierauf stellc man die Sailer- 
stofflritung ab. 

Jr tz t  wird die Niveauflasche nahe an die MeBrohre herangehracht 
und so ringestrllt, daR der Wasscrspiegel der Niveauflasche niit deni 
Wasseirrpicgel in dcr cngcn MeBrohre gcnau gleich steht. Hierauf 
bring? inan den Nullpunkt der MeRschiene mit rlrm Wassrwpiegel 
in1 MeBrohr und dcm Wasserspiegrl in drr Nivraufluschr in gleiche 
Hohe. 

Dann wird der Hahn nach rechts zum Absorpt,ioiisgefaR hin gc- 
offnet, und die Nivc;iuflasche ganz hochgrstellt oder -grhohcii. Hier- 
bri wertlen allc Gxsc tius dcr Burette in das AhsorptionsgrfaR ge- 
Iritet, und die Kohlensaure wird hierbei ribsorbiert. 

Dann schiabt oder halt man dir Xveauflaschc ganz t,ief, so da13 
alle Gase wivdrr in die Burette zuriick grdruckt werden. Vorsichts- 
halber wicderholc nian diese Absorption, weil sich iinnier noch Restr 
von Kohlensaure im Apparat aufhalten k6nnen, dir brim xweitrn 
iihrrfiihrrn tlrr Gise sicher zur Absorption gelangen. 
Es ist darauf xu achten, daR clic SelbstverschluRventilr tlrr Gr- 

fii13e beim Einskllen und Absorbiercn genau schliel3en. 
Hierauf wird der Wasscrspiegel der Niveauflasche mit deni 

Wasserspiegel der MeUhurette in  eine Ebrne gebracht. Man Iesr jrtzt, 
die Skala ab, welchc sich init den beidcii gleich hochstehcnden 
Wasserspicgcln in MrRrohr und Nivranflasche in gleicher Hijhc 
befindet. Die betreffende Ziffer gibt den Prozcntgrhalt an Kohlm- 
stoff an. Sie brzeichnet das Q,uantuni Kohlcnsiiurr, wrlchrs aim den 
Verbreniiungsgasrn absorbiert wordrn ist, und tlaniit den K o h h -  
stoffgehalt des Priifungsniaterkils bcrrchnet. aiif  1 g. 

Die Berechnung untcr Brobachtung der Trniprratur und des 
Barometerstandes geschirht tiurch cinfnclir b1ultiplik;ition linter 
Zuhilfenahnie eincr hesonderen Tabelle. 

Oder nian unigcht die Berechnung und nimint stutt 1 g die. tier 
Ternperatur und dem Raroinrterstand rntsprrrhrndr Ta bcllenzahl 
RIR Einwage. - 

Drr rlpparat wird von der Firma S t r ij h I r i n & C 0. , Diissel- 
dorf. Aderst,r. 93. vrrtrishen. 

Sobald von dcr Fliissigkeit in der Burettc ctwa 
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iluf S. 178, l i n k  Spalte, 5. und 6. Zrile win untrn. lies: 
Stand vor tler Verhrennung: 14.8 ccm (statt 0 ,O  ccni). 
Stand narh der Verhrennung: 12,O rcni (stalt 27.2 ccni) 

Grsamtknnt ra ktion ~ 27.2 rrni. 
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