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Berichtigung zum Aufsatz Kropf: Eine hiufige Fehlerquelle bei Generatorgasanalysen.

Zeitschrift tir
angewandte Chemie.

Zur Verhinderung von Blasenbildung beim Verbrennen empfiehlt
es sich, das Material gleichmiBig auf dem Boden des Schiffchens zu
verteilen.

Wenn etwa in den Blasen unverbrannter Kohlenstoff cinge-
schlossen ist, so wird er der Oxydation entzogen und kommt nicht
zur Messung, wodurch der Befund zu niedrig ausfallt.

Die sich bildenden Rauch- und Staubwolken sind fliichtig ge-
wordenes Eisenoxyd, welches der Schmelztemperatur entsprechend
mchr oder weniger auftritt. Sobald sich keine Eisénoxyddimpfe
mehr bilden, hat man die GewiBheit, daB3 aller Kohlenstoff zu Kohlen-
siure verbrannt ist. Man iiberzeuge sich immer am Schlufl der
Operation im Periskop, ob die Eisenoxydddmpfe ginelich vertrichen
sind.

Bei Ferrolegierungen wendet man niecistens cin Sauerstoff ab-
gebendes AufschluBmittel an.  Als solches hat sich Wismutoxyd recht
gut hewiihrt. Es ist, weil nicht ganz kohlensdurefrei, vor dem
Gebrauche im Schiffchen zu-gliihen. .

Der Zuschlag cines weichen Normalstahles von bekanntem
Kohlenstoffgehalt befordert die Verbrennung und ist bei schwer
schmelzbaren Ferrolegierungen als zweckmifig zu empfehlen. Zu
1 g des zu untersuchenden Materials verwendet man 1 g Normal-
stahl als Zuschlag, oder man steigert das Quantum des Zuschlages
dem Bediirfnis entsprechend.

Die Aufstellung des Ofens geschiehtzweckmifBig so, daB man
in derselben Stellung, wic man den Gasapparat bedient, dic Ver-
brennung im Periskop beobachten kann.

Letzteres ermoglicht die Beobachtung in aufrechter Stellung
unter bedeutender VergriBerung, wobei die Entfernung des Auges
vom Okular die Schiirfe der Beobachtung nicht im geringsten beein-
trichtigt. Durch ein Neigen des Periskops nach, der Seite kann
man es der jeweiligen Stellung anpassen. Sollte der Sauerstoff
Kohlenoxyd enthalten, was jedoch sclten zutrifft, so ist cine be-
sondere Glithvorrichtung den Reinigungsgefien vorzuschalten.
Das Kohlenoxyd muf} erst in Kohlendioxyd (CO,) verwandelt sein,
um absorbiert zu werden. Man iiberzeuge sich am besten durch eincn
blinden Versuch (gasvolumetrisch oder gewichtsanalytisch), ob etwa
Kohlcnoxydgas ungebunden durch dic Reinigungsgefille gegangen
ist. Dic erwihnte Glithvorrichtung besteht aus einem Verbren-
nungsréhrehen, welches mit Platin oder Palladiumasbest gefiillt st
und mittels Flachbrenner miBig erhitzt wird.

Glithvorrichtungen zum Verbrennen des Kohlenoxyds zu -dioxyd
werden bei den meisten Hiittenwerken nicht angewandt.

Diese Vorsichtsma8regel wird aus dem Grunde {ibergangen, weil
der Sauverstoff selten Kohlenoxyd enthiit. Es handelt sich aullerdem
in dem Falle nur um geringe Spuren vou Kohlenoxyd.

An Hand von Normalstdhlen kann man stets die Arheitsweise
priifen.

Temperatur und Barometerstand werden meistens nicht beriick-
sichtigt. Bei erheblichen Abweichungen von der der Gragluierung der
Biirette zugrunde gelegten Temperatur und dem Barometerstand
empfiehlt es sich, beides zu beobachten und bei der Bercchnung
eine besonders fiir diesen Zweck hergestellte Umrechnungstabelle zu
henutzen.

Sehr wichtig fiir cine normale und genaue Arbeitsweise ist die
Verhinderung von Zugluft wihrend der Operation. Der Apparat
ist deshalb durch eine besondere Erfindung dahingchend verbessert,
daB er gegen}Luftschwankungen den denkbar grifiten Schutz ge-
withrt. ’

Die Kohlenstoffbestimmung wird auf folgende Weise ausgefiihrt:

Nachdem alle Teile des Apparates miteinander verbunden sind,
wird der Ofen auf etwa 1150— 1200° erhitzt, indem der Strom bei teil-
weise cingeschaltetem Widerstand geschlossen wird. Dann leitet
man Sauerstoffgas durch den Apparat, uni die sich darin aufhaltende
Luft zu verdringen. Diese VorsichtsmaBregel wird nur angewandt,
wenn der Apparat lingere Zeit gestanden hat, und eriibrigt sich bei
hintercinanderfolgenden Analysen.

Man wage dann 1 g Substanz ein, sofern der Prozentsatz der
Prohe in dem MeBbereich der Biirette liegt. Im anderen Falle miilite

die Einwage dem Kohlenstoffgehalt des Materials entsprechend
vermindert werden, Zur Aufnahme der Probe dient ein Porzellan-
schiffchen, welches mittels Messingstibchens an der getffneten Seite
des Porzellanrohres bis zur Mitte des Ofens eingefithrt wird. An dem
Stithchen macht man zweckmiflig cin Zcichen, damit man weil,
wic weit das Schiffchen eingeschoben werden mu.

Nachdem das Schiffchen moglichst schnell eingesetzt ist, wird
das Porzellanrohr wieder geschlossen, der Hahn am Gasapparat
in Verbindung zum Ofen gebracht und die Niveauflasche nach unten
gestellt.

Dann lasse mun vorsichtig Sauerstoff durch den Apparat strémen,
dessen Zufuhr der Verbremnung entsprechend durch Beobachtung
im Periskop reguliert werden muf}. Die Verbrennung dauert etwa
cine Minute.

Sobald von der Flussigkeit in der Birette ctwa 1/, verdringt ist,
tritt gewdhnlich die Verbrennung ein, was in demn Periskop genau
festgestellt werden kann. Das Wasser in der Biirette bleibt dann
eine kurze Zeit stehen, weil aller Sauerstoff absorbiert wird.

Dunn sinkt der Wasserspicgel weiter. Sobald derselbe das Ende
der Skala crreicht hat, schliet man den Hahn durch eine Um-
drehung nach der Kiihlerseite hin. Hierauf stelle man die Sauer-
stoffleitung ab.

Jetzt wird die Niveauflasche nahe an die MeBrohre herangebracht
und so cingestellt, daf} der Wasserspiegel der Niveauflasche mit dem
Wasserspicgel in der ecngen MeBrohre genau gleich steht. Hierauf
bringe man den Nullpunkt der MeBschicne mit dem Wasserspiegel
im MeBrohr und dem Wasserspiegel in der Niveauflasche in gleiche
Hohe.

Dann wird der Hahn nach rechts zum Absorptionsgefal3 hin ge-
6ffnet, und die Niveauflasche ganz hochgestellt oder -gehoben. Hier-
bei werden alle Gase aus der Birette in das Absorptionsgefill ge-
leitet, und dic Kohlensiure wird hierbei absorbiert.

Dann schiebt oder hilt man die Niveauflasche ganz tief, so dal}
alle Gase wieder in die Birette zuriick gedriickt werden. Vorsichts-
halber wiederhole man dicse Absorption, weil sich immer noch Reste
von Kohlensdure im Apparat anfhalten konnen, die beim zweiten
Uberfithren der Gase sicher zur Absorption gelangen.

Es ist darauf zu achten, dafl die Selbstverschlulventile der Ge-
fiBle beim Einstellen und Absorbiercn genau schlieflen.

Hierauf wird der Wasscrspiegel der Niveauflasche mit dem
Wasserspiegel der MeBbiirette in eine Ebene gebracht. Man lese jetzt
die Skala ab, welche sich mit den beiden gleich hochstehenden
Wasserspiegeln in Mefrohr und Niveauflasche in gleicher Hohe
befindet. Die betreffende Ziffer gibt den Prozentgehalt an Kohlen-
stoff an. Sie bezeichnet das Quantum Kohlensiiure, welches aus den
Verbrennungsgasen absorbiert worden ist, und damit den Kohlen-
stoffgehalt des Priffungsmaterials bercchnet auf 1 g.

Die Berechnung unter Beobachtung der Temperatur und des
Barometerstandes geschicht durch einfache Multiplikation unter
Zuhilfenahme einer besonderen Tabelle.

Oder man umgeht die Berechnung und nimmt statt 1 g die der
Temperatur und dem Barometerstand cntsprechende Tabellenzahl
als Einwage. —

Der Apparat wird von der Firma Strohlein & Co., Diissel-

dorf, Aderstr. 93, vertriehen. [A. 69.]
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Auf S. 178, linke Spalte, 5. und 6. Zeile von unten, lies:

Stand vor der Verbrennung: 14.8 cem (statt 0,0 cem),

Stand nach der Verbrennung: 42,0 cem (statt 27,2 ccm)
Gesamtkontraktion—27,2 ecem.
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