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Vorwort zur dritten Auflage.

Da die ,,Chemisch-technischen Untersuchungsmethoden“ in den
Laboratorien der Hochschulen nicht weniger beliebt geworden sind als
in den analytischen Arbeitsstitten der Fabriken, Handelslaboratorien
und Versuchs-Stationen, so lag dem Herausgeber die erhohte Ver-
pflichtung ob, diesem doppelten Gebrauchszwecke des Werkes thun-
lichst gerecht zu werden. Ohne seine praktische Brauchbarkeit
irgendwie einzubiissen, musste das Buch noch mehr als in den
friitheren Auflagen auch auf die Bediirfnisse des Unterrichtes Riick-
sicht nehmen.

Das Princip, welches den Herausgeber hierbei geleitet hat, lisst
sich in den Worten zusammenfassen: ,Die einseitige Beschreibung
der analytischen Methoden ohne gleichzeitige erliuternde technische
und theoretische Bemerkungen gleicht einem todten Koérper, der eben
erst durch solche orientirende Hinweise Leben und Sprache erhélt“.
Und zwar gilt dies in gleicher Weise fiir den pédagogischen wie fiir
den praktisch-technischen Gebrauchszweck eines derartigen Werkes.

Solehe zur Orientirung iiber Fabrikation und Eigenschaften des
betreffenden Productes dienenden allgemeinen Bemerkungen findet
der Leser hauptsichlich in den der anorganischen chemischen Gross-
industrie gewidmeten Abschnitten, aus denen wir hier als Beispiele
anfiihren: Lunge’s neue Theorie des Bleikammerprocesses (I, 245), die
Constitution des Chlorkalkes (I, 464), Guttmann’s neue Condensations-
Batterie fiir Salpetersiure-Fabrikation (I, 331), der Chance-Claus-
Process (I, 368), der Weldon-Process (I, 449), Deacon-Hurter’s Ver-
fahren (I, 453), das Verfahren von de Wilde-Reychler (I, 434), die
Eigenschaften des Cementes (I, 689), die Grundziige der Paraffin-
fabrikation aus Braunkohle (I, 1011), die Definition von Generator-
gas, Gichtgas, Wassergas, Mischgas (I, 797) ete.

»Zeit ist Geld!“ zumal auch fiir den praktisch thitigen Analytiker.
Es bedeutet aber flir letzteren einen betriichtlichen Zeitgewinn, wenn



v Vorwort.

er nicht bei jeder neuen Untersuchung eines seiner tiglichen Berufs-
thitigkeit vielleicht etwas ferner liegenden Productes lange theore-
tische und technische Quellenstudien itiber dasselbe zu machen hat.
Die erwihnten orientirenden Ueberblicke, die sorgfiltiz das Wesent-
liche vom Unwesentlichen sondern, ersparen ihm diese zeitraubenden
Vorstudien.

Auch in anderer Hinsicht waren wir des Mottos ,,Zeit ist Geld!®
eingedenk. Zun#chst bei Auswahl der analytischen Methoden, die
stets auf ihre Zuverldssigkeit, Einfachheit und rasche Ausfiihrung
zugleich vor ihrer Aufnahme in das Werk gepriift wurden; sodann
bei Eintheilung des ganzen Stoffes, die namentlich auf ein rasches
Orientiren des Lesers bedacht war. Der erste Band enthilt nun-
mehr im Wesentlichen ausser der allgemeinen Einleitung die an-
organischen Producte mit den Hauptabtheilungen S#ure- und Alkali-
industrie, Diinger, Keramik, Mortelindustrie, chemische Technologie
der Brennstoffe, Metallurgie, Beleuchtungsindustrie, Schmier- und
Dichtungsmittel, sowie die hygienischen Untersuchungen. Im zweiten
Bande finden sich im Wesentlichen die organischen Producte, und
zwar: Farbenchemie, Kohlenhydrate und Gihrungschemie, Fett-
industrie, Cellulose- und Gerbstoffverwerthung, Nahrungsstoffe, medi-
cinische und gerichtliche Chemie.

Endlich wurde jeder Zeitverlust beim Nachschlagen der zu analy-
sirenden Producte in dem Werke durch ein moglichst zuverldssiges
und rationelles Sachregister zu vermeiden gesucht. Dasselbe giebt
beispielsweise fiir ,,Steinkohlengas® (auf welches Wort iibrigens auch
entsprechende Citate unter ,Leuchtgas® und ,Gas“ verweisen) die
ihrerseits wieder alphabetisch geordneten Haupttheile seiner Fabri-
kation (Destillation, Gaswasser, Reinigungsmasse, Rohgas, Strassen-
gas) an. Diese fiinf Unterabtheilungen finden sich aber wieder ihrer-
seits unter den jeweiligen Buchstaben angegeben, und zwar ebenfalls
mit alphabetisch geordneten Unterabtheilungs-Citaten.

Die Zahl der Mitarbeiter hat sich von 19 auf 27 erhoht. Eine
grossere Zahl neuer Abschnitte wurde aufgenommen: Arzneimittel
(einschliesslich Rohdroguen, Verbandstoffe, medicinischer Seifen und
Desinfectionsmittel), Cellulose, didtetische Priparate, Eisenlegirungen,
Harze und Lacke, Leder, Porzellan (Thonwaaren), Rohmaterialien
des Bieres, Thonerdeverbindungen, Tinte, Tiirkischrothol, Wasserglas,
Weinstein und Weinhefe.



Vorwort, v

Eine ganze Reihe analytischer Methoden erscheinen hier wiederum
zum ersten Male als Originalartikel. Verschiedene neu aufgenommene
Abschnitte diirften den betr. Industrien directen technischen Nutzen
gewdhren. Wir erinnern beispielsweise den Fachmann nur an die
Capitel ,,Gerbstoff-Extracte® und ,Dégras“ im Abschnitte ,Leder.

Der zweite Band wurde vor dem ersten gedruckt, so dass eine
selbstindige Paginirung beider nothwendig war. Unserm alten und
jedenfalls von den Lesern gebilligten Principe, die neue Auflage
trotz bedeutend vermehrten Umfanges nicht in Form einzelner
Lieferungen, sondern als fertiges Buch erscheinen zu lassen, sind
wir auch dieses Mal treu geblieben.

Es sei dem Herausgeber gestattet, auch an dieser Stelle allen
Denjenigen seinen aufrichtigen Dank zu sagen, welche ihm oder
Mitarbeitern Auskunft und Beitriige geliefert haben. Insbesondere
gilt sein Dank den Herren Dieterich, Hartmann, Merck, Schimmel,
Trommsdorff, sowie Herrn Dr. Ehrenberg, welcher seine Erfahrungen
in Priifung der Reagentien mit grosster Liebenswiirdigkeit den
»Untersuchungs-Methoden“ zur Verfiigung stellte.

Ein in Vorbereitung begriffener, fiir sich selbstindiger und
einzeln k#uflicher dritter Band enthilt als ,,Analytisches Hiilfsbuch
der chemisch-technischen Untersuchungs-Methoden“ eine sorgfiltige
Auswahl von analytischen Hiilfszahlen und Hiilfstabellen, von in den
zwei ersten Binden nicht beschriebenen wichtigeren analytischen
Apparaten und von aus der Fachliteratur entnommenen, resp. mit
Genehmigung der betr. Industriellen mitgetheilten Zusammen-
stellungen der chemischen Zusammensetzung von Industrieproducten.

Moge aunch die neue Auflage in ihrer bedeutend umgednderten
und vergrisserten Gestalt sich die Gunst des chemischen Publikums
erringen und bewahren!

Saaralben, im September 1892.

Fr. Bockmann.
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Erster Theil,

enthaltend

die in Fabriklaboratorien gebriduchlichen analytischen

Operationen, Apparate und Liosungen.
Von

Dr. Fr. Bockmann.

Bbckmann I 3. Aufl, 1



Die analytischen Operationen der chemischen
Grossindustrie.

I. Einleitung.
Vom analytischen Arbeiten des Praktikers iiberhaupt.

In der heutigen Zeit, wo fiir die meisten wichtigeren analytischen
Bestimmungen eine Unzahl Methoden existiren, hat man sich um so mehr
der goldenen Worte von Berzelius zu erinnern, dass da, wo mehrere
gute Methoden fiir ein und dieselbe Bestimmung vorhanden sind, unter
allen Umstinden der einfachsten der Vorzug zu geben sei. Dieses
Princip ist in dem vorliegenden Werke durchgiingig festgehalten worden.

Worin liegt die Stérke eines guten Analytikers? Etwa darin, dass
er jede einmal publicirte analytische Methode auswendig weiss oder dass
er die Fihigkeit besitzt, eine solche Methode, auch wenn sie ihm vorher
total unbekannt war, nach einmaliger Lectiire ihrer Beschreibung gewandt
anzuwenden? Ganz unzweifelhaft in letzterer, nicht in ersterer Fihigkeit!
Es ist — dies kann nicht genug betont werden — durchaus nicht néthig,
ja heutzutage einfach unmoglich, dass ein Analytiker jede analytische
Methode in allen ihren Details, zumal was specielle Volumen- und Gewichts-
verhiltnisse betrifft, auswendig kennt. Hierfiir gerade haben wir Biicher,
wie das vorliegende, welche die aus praktischer, oft langjéhriger Erfahrung
sich ergebenden besten Modificationen der Untersuchung eines bestimmten
Productes uns lehren.

Die heutige Vervollkommnung der analytischen Methoden im Verein
mit dem in letzter Zeit in der ganzen Industrie unendlich verschirften
Concurrenz-Kampf ist auf die Entwickelung und den inneren Ausbau der
sogen. ,technischen Analyse“ von grésstem Einfluss gewesen. Die An-
forderungen, welche man gegenwirtig an die Intensitit und die Exactheit
der analytischen Controle in Fabriken stellt, sind bei weitem hdhere als
vor Wwenigen Jahren. In gleichem Maasse ist die Bedeutung des Fabrik-
analytikers gewachsen. Immer mehr wird Studium und praktische Aus-
iibung der technischen Analyse zu einem Lebensberuf, nicht nur zu einer
voritbergehenden Anfangsbeschiftigung des spiteren Betriebsfiihrers.

1*



4 Die analytischen Operationen der chemischen Grossindustrie.

Von dem Wesen der technischen Analyse.

Die technische Analyse unterscheidet sich sowohl in ihren Zwecken
als auch in ihren Mitteln von der rein wissenschaftlichen Analyse.

Bei letzterer wird das zu erreichende Ziel in allen Féllen die mog-
lichst genaue Bestimmung der einzelnen oder einzelner Bestandtheile
einer Substanz sein. Zur Erreichung dieses Zieles darf ndthigenfalls ein
mithsamer Weg nicht gescheut werden. Der rein wissenschaftliche Ana-
lytiker darf desshalb eine rasch ausfithrbare analytische Methode nur dann
wihlen, wenn sie absolut genaue Resultate giebt.

Im Gegensatze hierzu hat sich der technische Chemiker bei Aus-
fihrung seiner Fabrikanalysen stets zuerst die Frage vorzulegen, welcher
Grad der Genauigkeit erreicht werden soll, und hat hiernagh seine
analytische Methode zu wéhlen. Sehr oft — wie beim Bezuge werthvoller
Rohmaterialien oder beim Versande der fertigen Fabrikationsproducte —
verlangt es das pecuniire Interesse gebieterisch, dass man mdglichst
genau die maassgebenden Bestandtheile der betreffenden Materialien be-
stimme. In vielen anderen Fillen — und dies gilt namentlich von der
tidglichen maassanalytischen Controle des Betriebes — kommt es weniger
auf haarscharfe analytische Methoden als auf die Méglichkeit an, in #usserst
kurzer Zeit und mit einfachsten Mitteln die periodisch wiederkehrenden
analytischen Priifungen vornehmen zu konnen. 100 solcher einfacher Prii-
fungen wihrend eines Tages niitzen dem Betriebe selbstverstindlich un-
endlich mehr, als ein halbes Dutzend in der gleichen Zeit ausgefiihrter
haarscharfer Analysen desselben Productes.

Trotzdem sind diese tiglichen maassanalytischen Betriebsanalysen —
die eigentliche Grundlage der analytischen Controle chemischer Fabriken —
von einer hdchst respectabeln Genauigkeit, wenn auch natiirlich von einer
absoluten Genauigkeit keine Rede sein kann. Die ausserordentliche
Uebung, welche die mit der Ausfihrung der Betriebsanalysen beauftragten
jungen Arbeiter!) durch die stiindliche Wiederholung ein und derselben
Operation erlangen, gleicht zu einem sehr grossen Theile die geringen
Fehlerquellen der Methode aus. Jedenfalls erhdlt der Fabrikant mit diesen
Dutzenden tiglicher analytischer Priifungen ein durchaus vergleich-
bares Zahlenmaterial, da alle Priifungen genau auf dieselbe Weise
angestellt werden.

Nicht selten kann indessen der technische Chemiker bei Ausfiihrung
seiner analytischen Priifungen noch einige Schritte weiter gehen und sich

1) Die maassanalytische Controle des Betriebes ruht zum grossten Theil in
den Hsnden angelernter intelligenter Arbeiter. — Der Billigkeit halber verwendet
man meist jugendliche Arbeiter von 16—20 Jahren.



Von dem Wesen der technischen Analyse. 5

mit ganz annidhernden Proben begniigen, vorausgesetzt, dass auch hier ein
fiir allemal genau auf dieselbe Weise verfahren wird, wodurch allein ver-
gleichbare (d. h. also zu verwerthende) Resultate gewonnen werden kdnnen.

Wesen und Zweck solcher in Fabriken gebrduchlichen analytischen
Priifungen von nur ganz annihernder Genauigkeit wird aus beiden
folgenden Beispielen hervorgehen.

Chemische Fabriken, welche Salzsiure fabriciren und an andere
Fabriken liefern, haben mit letzteren oft die Uebereinkunft getroffen, dass
der Gehalt der Salzsiiure an Schwefelsdure eine gewisse Grenze nicht uiber-
steigen darf. Zu diesem Zwecke stets eine quantitative Bestimmung der
vorhandenen Schwefelsiure zu machen, wire fiir Verkdufer und Kéufer
gleich umstéindlich. Man trifft desshalb die Vereinbarung, dass ein gewisses
Volumen der Salzsiure mit Wasser und einem gewissen Volumen Chlor-
bariumlésung von gewisser Concentration versetzt wird und dass das
Filtrat hiervon durch Zusatz von Schwefelsdure noch getritbt werden muss
— eine zwar an und fir sich rohe, aber ihren Zweck bei exacter Aus-
fihrung erfilllende Methode.

In wohlgeleiteten Schwefelsdurefabriken ermittelt man etwa zweimal
tiglich den Gehalt der Kammersiure (und zwar sowohl der Bodenséure,
als der Tropfsiure) an Salpetergasen. Bei einem System von vier Kammern
giebt dies 16 Priifungen pro Tag. Man fiithrt dieselben einfach in der
Weise aus, dass man etwas von der Séure in ein Probirrobr giesst, etwas
conc. Eisenvitriollssung hinzufiigt und die Farbe des entstehenden Ringes
beobachtet. Ein gelblicher Ring deutet auf geringe Spuren, ein dunklerer
Ring auf grossere Mengen, eine tief schwarzbraune Férbung auf sehr
grosse Mengen Salpetergase. Ein gelibter Blick erkennt an diesen drei
Férbungsarten und ihren in einander {ibergehenden Abstufungen sehr leicht
den annihernden Gehalt der Kammersiure an Salpetergasen.

Stets aber, mag es sich nun auch um eine Analyse von nur relativer
Genauigkeit handeln, muss dieselbe mit der vollen Gewissenhaftigkeit des
rein wissenschaftlichen Chemikers ausgefiihrt werden. Schmieren und
Sudeln hat in Fabriklaboratorien ebenso wenig ein Heimathsrecht als in
den wissenschaftlichen Laboratorien,

Den Priifungen von mittlerer oder ganz annihernder Genauigkeit
stehen nun zahlreiche Fille gegeniiber, wo genaueste Ausfiibrung der
Analyse unbedingt geboten ist. Es ist dies namentlich dann der Fall,
wenn werthvollere Rohmaterialien oder Endproducte auf ihren maass-
gebenden Gehalt oder wenn gekaufte oder verkaufte Producte auf einen
garantirten Maximal- oder Minimalgehalt untersucht werden. So wird der
Chlornatriumgehalt des Salzes in den Sodafabriken auf’s Genaueste be-
stimmt und muss zu diesem Zwecke sowohl die Entnahme der Durch-
schnittsprobe als die titrimetrische (resp. gewichtsanalytische) Bestimmung
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so gewissenhaft als mdglich vorgenommen werden. So wird in den Zucker-
fabriken der Procentgehalt des Riibensaftes an Rohrzucker, in den Hiitten-
werken der Gehalt des Eisenerzes an Eisen und des Eisens an Kohlen-
stoff, Silicium, Mangan, Phosphor, Schwefel etc., in den Diuingerfabriken
der Gehalt des Guanos oder des Phosphates an Phosphorsdure, des kiinst-
lichen Diingers an Phosphorsiure, Stickstoff und Kali, in den Sodafabriken der
Titer der calcinirten Soda mit einer Schirfe bestimmt, welche von den
Handels- und wissenschaftlichen Laboratorien nicht iibertroffen wird. Im
Gegentheil, bei (dritten) Schiedsanalysen zeigt es sich oft, dass die Analyse
des Fabrikchemikers die genauere war.

Letzterer hat ja auch den grossen Vortheil, dass er in seinen Analysen
durch tégliche Uebung vollkommene Gewandtheit erlangt. Hierzu kommt,
dass seine Laboratoriumseinrichtung ganz speciell auf die Vornahme dieser
Analysen Ritcksicht nimmt, so dass mit der Zeit erlangte grosse Gewandt-
heit und tadellose Beschaffenheit der zur Analyse ndthigen Apparate und
Utensilien sich vereinigen, um die Bestimmung zu einer hdchst genauen.
werden zu lassen.

Nicht minder scharf muss sehr hiufig von Verkiufer und Kéufer der
Procentgehalt an solchen Nebenbestandtheilen, welche einen schidlichen
Einfluss bei der Verwendung der betreffenden Substanz ausiiben, ermittelt
werden. Man hat hier nicht selten garantirte Maximalgehalte. So werden
gewisse Producte mit einem garantirten Maximalgehalt von 0,5 Proc. in
Wasser Unléslichem, oder von 2 Proc. freier Sdure oder 0,5 Proc. Koch-
salz verkauft. Umgekehrt garantirt man beispielsweise bei 98er Soda
mindestens einen Titer von 98 Proc., bei 96er Soda einen solchen von
mindestens 96 Proc. Es ist klar, dass die Ermittelung solcher garantirten
Procente véllig genau erfolgen muss, denn hat eine 98er Soda beispielsweise
nur 97,8 Proc., so wird der Empfiinger nicht verfehlen, auf den unge-
niigenden Titer aufmerksam zu machen und einen entsprechenden Preis-
abzug zu verlangen. Dasselbe ist natiirlich der Fall, wenn ein garantirter
Maximalgehalt von beispielweise 0,5 Proc. um 0,1 Proc. tiberschritten wird.

Es sei uns gestattet, an dieser Stelle {iber Control-Analysen einige
Worte zu sagen. Bei den Uebungs-Analysen der Hochschulen wie bei den
rein wissenschaftlichen oder in sonstiger Beziehung besonders wichtigen
(z. B. gerichtlich-chemischen) Analysen ist es feststehender Grundsatz, sich
von der absoluten Richtigkeit der erhaltenen Resultate mdglichst durch
eine Wiederholung der Analyse zu iiberzeugen. Dieses Princip erkennt
auch der technische Chemiker an, sofern es sich um analytische Bestim-
mungen besonders delikater Art oder um die Gehaltsermittelung solcher
Materialien handelt, welche an und fiir sich einen hheren pecunidren
Werth repriisentiren oder von welchen gemiss Vereinbarung mit Versuchs-
stationen, Handelslaboratorien etc. gleichzeitig Control - Analysen durch
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letztere Untersuchungsanstalten ausgefiihrt werden. In allen anderen
Fillen dagegen ist es im technischen Grossbetriebe unnéthig, ja einfach
unmdéglich, am Princip der Control-Analysen durchweg festzuhalten.

Ein bekannter chemischer Technologe pflegte mir und meinen Studien-
genossen iiber diesen Punkt sehr treffend zu sagen: ,Wesshalb in chemi-
schen Fabriken eine zweite Control-Analyse machen, wenn ich die be-
treffende Bestimmung gewissenhaft, mit allen nSthigen Cautelen ausgefiihrt
habe, wenn mir die hierbei angewandten analytischen Methoden durch
jahrelange tagliche Uebung vollkommen geliufig sind und wenn ich an
dem Stimmen der addirten gefundenen Einzelbestandtheile auf 100 Proc.
(resp. bei Wasser- und sonstigen Fliissigkeitsanalysen an der Uebeinstim-
mung des Gesammt-Trockenriickstandes mit der addirten Summe der nicht
flichtigen Einzelbestandtheile) eine derartige Controle ja an und fiir sich
schon habe?“ Dieser Standpunkt wird durchaus von der Technik getheilt.
Ja wir behaupten geradezu, dass ein Techniker seine Dutzende tiiglicher
analytischer Bestimmungen fiir den Betrieb und eigenen Gebrauch der
Fabrik ohne Control-Analysen in den meisten Fillen genauer machen
wird als mit solchen, weil einmal die Last der Arbeit hierdurch auf die
Hilfte reducirt, also die Genauigkeit storende, allzu grosse Eile in der
Arbeit vermieden wird, und zum anderen, weil er sich im Falle des Miss-
lingens einer Analyse nicht durch die Parallelbestimmung gesichert weiss,
was ihn zu erhdhter Aufmerksamkeit und Sorgfalt zwingt.

Wir sagten zu Beginn der Einleitung, dass die technische Analyse
in ihren Zwecken wund Mitteln sich von der rein wissenschaftlichen
Analyse nicht unwesentlich unterscheide. Die bei Ausfithrung einer tech-
nischen Analyse in Betracht kommenden Zwecke sind im Vorher-
gehenden bereits besprochen. Ks eriibrigt uns nun noch, im folgenden
Abschnitte die Mittel kennen zu lernen, deren sich die technische Ana-
lyse bedient, um — unbeschadet der Genauigkeit — mdglichst rasch zum-
Ziele zu kommen. -

Nattirlich liegt uns Nichts ferner, als dieses. ,abgekiirzte® analytische
Arbeiten den Unterrichtslaboratorien der Hochschulen einverleibt zu wiin-
schen. Der Lehrer, welcher dies versucht, ist gewiss kein Pidagog. Es
soll vielmehr der Schiiler sich streng an den rein wissenschaftlichen, wenn
auch oft etwas mithsamen und langsamen Gang der quantitativen Analyse
mit allen ihren traditionellen Cautelen halten. Denn nur hierdurch wird
er exact zu analysiren lernen. Erst derjenige, welcher die quantitative
Analyse vollkommen beherrscht, wird sich ohne Gefahr fiir seine analy-
tische Thchtigkeit dieser Abkiirzungen bedienen konnen und sich hierbei,-
wenn er ehrlich ist, gestehen, dass die quantitative Analyse viele Cautelen
entbehren kann, ohne an Genauigkeit eine fir den bestimmten prakti-
schen Zweck nennenswerthe Einbusse zu erleiden.
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Jedenfalls steht soviel absolut fest, dass jeder stark bescbiftigte Ana-
lytiker, sei er nun in der chemischen Grossindustrie, in Handelslabora-
torien oder chemischen Versuchsstationen beschiftigt, durch die Macht der
Verhiltnisse darauf angewiesen ist, gewisse vereinfachende Modificationen
bei Ausfithrung seiner Analysen eintreten zu lassen.

I1. Die vereinfachenden Modificationen der chem.-
technischen Analyse.

A. Qualitative Analyse.

Die richtige und gewandte Ausfithrung einer qualitativen Analyse ist
der Priifstein eines tiichtigen Analytikers.

Bei den in chemischen Fabriken, Handelslaboratorien u.s.w. vor-
kommenden qualitativen Analysen handelt es sich in erster Linie darum,
moglichst Zeit zu sparen, denn fast stets wird der qualitativen Analyse
eine quantitative folgen. Da aber das Resultat letzterer mdglichst rasch
dem Dirigenten der Fabrik, resp. dem Auftraggeber!) mitgetheilt werden
muss, so sicht man ein, dass nicht viel Zeit mit der qualitativen Priifung
verloren gehen darf.

Desshalb muss vor allen Dingen der die qualitative Analyse Ausfithrende
in derselben so weit geiibt sein, dass er ohne Schaden fiir die Exactheit
der Resultate in den meisten Fillen den bekannten systematischen Gang
verlassen und einen kiirzeren Weg einschlagen kann.

Der von der Hochschule in die Fabrikslaboratorien Eintretende hat
meistens viel zu wenig Uebung in der qualitativen Analyse, wie in der
Analyse iiberhaupt. Dies ist die oft gehdrte Klage der Fabrikanten und
der Dirigenten der Versuchsstationen und Handelslaboratorien. Der Haupt-
fehler des jungen Chemikers ist, dass er bei Ausfihrung der qualitativen
Analyse zu sehr an seinem systematischen Gang hingt, d. h. zu sehr nach
irgend einer Schablone arbeitet und zu wenig selbstthitig denkt. Ihm
schwebt stets die bunt gemischte Flasche des Unterrichtslaboratoriums
vor, in der 20 Elemente friedlich nebeneinander gelagert sind, und er be-
ginnt desshalb woméglich mit eingehenden Ldthrohrprifungen, wéihrend
ein geiibter Analytiker die ganze Analyse in wenigen Minuten beendet hat.

In der Technik hat man solche eingehenden qualitativen Priifungen
nur selten ndthig. Man weiss in der Regel, um welche Stoffe es sich etwa

1) Fir den Handelschemiker und Agriculturchemiker ist eine piinktliche und
rasche Ausfithrung der anvertrauten Analysen ebenso nutzbringend und empfehlens-
werth, als fir den Fabrikchemiker. Hier wie iiberall ist derjenige, der piinktlich
und rasch liefert, am liebsten gesehen.
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handeln kann. Natiirlich sind hierzu Kenntnisse der chemischen Techno-
logie und der chemisch-technischen Analyse erforderlich.

Die in Fabriken der Theerfarben- und pharmaceutischen Priiparaten-
branche, sowie bei Lebensmitteluntersuchungen vorkommenden qualitativen
Analysen haben das Eigenartige, dass hier im Gegensatze zu den meisten
fibrigen qualitativen Priifungen des praktischen Analytikers die organische
Analyse eine Hauptbedeutung hat. Es sind dies theilweise Priifungen,
welche die ganze Geschicklichkeit eines erfahrenen Analytikers in Anspruch
nehmen.

Man mache es sich zum unabiinderlichen Grundsatze, nicht eher zur
quantitativen Anpalyse zu schreiten, als die qualitative Zusammensetzung
der Substanz zweifellos feststeht. Eigentlich versteht sich dies von selbst,
allein nicht selten wird aus Abneigung gegen qualitative Priifungen oder
aus Mangel an Gewissenhaftigkeit und aus Ungeduld gegen diesen Grund-
satz gefehlt. Man verliisst sich darauf, dass aller Voraussicht nach diese
und jene Bestandtheile nur vorhanden sind, bis man bei Zusammenstel-
lung der Analysenresultate zu seiner Bestiirzung sieht, dass vielleicht 10
bis 20 Proc. noch an 100 fehlen.

B. Quantitative Analyse!).

1. Das Pulvern der Substanz.

Die zu untersuchende Substanz wird in Form eines geniigend
feinen Pulvers abgewogen. Der Grad der Feinheit richtet sich ganz
nach der Natur der Substanz und nach den in ihr zu bestimmenden Be-
standtheilen. Soll z. B. Wasser bestimmt werden, so ist ein dusserst feines
Pulvern zu verwerfen, weil dies nicht méglich ist, ohne dass die Substanz
sich in ihrem Wassergehalte nach der positiven oder negativen Seite dndert.
Man muss sich desshalb bei Wasserbestimmungen sehr oft darauf be-
schrinken, die Substanz in Form eines groben Pulvers, aber in ziemlich
grosser Menge anzuwenden.

Ein Ausserst feines Pulvern (und oft auch Beuteln) ist namentlich bei
einer grossen Anzahl von Silicaten und schwefelhaltigen Erzen (Pyriten
und dgl.) nothwendig.

In allen @ibrigen Fillen wird es meist geniigen, die Substanz im Por-
zellanmérser, resp. wenn sie hierfiir zu bart ist, in einem grossen Morser
aus Gusseisen oder Gussstabl mit Hiilfe eines oder mehrerer Siebe (wobei
selbstverstéindlich die ganze Menge der nach dem ersten Pulvern auf dem
Siebe zuriickbleibenden Substanz nach und nach durch das Sieb getrieben

1) Die Probenahme der Substanz ist in einem spiteren besonderen Ab-
schnitte besprochen.
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werden muss) so fein zu pulvern, als es angeht. Es ist dies ein Geschift,
welches Sache der Laboratoriumsjungen ist und womit man bei der grossen
Zahl zu bewiltigender Analysen nicht unnéthig viel Zeit verlieren darf.
Natiirlich muss strengstens darauf gesehen werden, dass die gepulverte
Masse recht tiichtig durcheinander gemischt wird, ehe man die Probe
nimmt.

2. Das Abwigen der zu analysirenden Substanz.

Sehr oft dienen zum Abwigen in den Fabrikslaboratorien kleine Hand-
wagen von untenstehender Form. Dieselben haben messingene (zuweilen
auch vernickelte) Balken und an Seidenschniiren befestigte Hornschalen.
Am hiufigsten benutzt man solche Handwagen, welche bei einer Balken-
linge von ca. 18!/, cm 20—30 g Belastung gut ertragen!). Fir Ab-
wigen grosserer Mengen hat man die weiter unten beschriebenen Tarir-

Fig. 1.

wagen, fir kleinere Mengen (10 oder 5 g) dienen die einfacheren chemi-
schen Wagen (siehe unten), fiir Mengen unter 5g die feinen chemischen
Wagen.

Beim Gebrauche dieser Handwagen fasst man sie oben an der Hand-
habe und hilt sie so, dass die Seidenschniire straff angezogen sind und
die Schalen der Wage eben noch auf der Tischplatte ruhen. Indem man
nun die Wage langsam etwas in die Hohe hebt, erkennt man leicht, ob
dieselbe im Gleichgewicht ist. Im anderen Falle stellt man letzteres durch
kleine Papierstiicke, Schrote, Tarirgranaten u. dgl. m. her. Die abzuwigende
Substanz bringt man stets unmittelbar auf die Schale. Erlaubt dies die
physikalische Beschaffenheit der Substanz nicht, so muss man sie auf
einer einfachen chemischen Tarirwage abwiegen. Denn zum Abwigen in
Becherglisern, Uhrglisern u. s. w. eignen sich die Handwagen nicht gut.
Ihr Vortheil liegt gerade in der ausserordentlich raschen direkten Ab-
wiagung trockener Substanzen, welche sie erméglichen.

1) Man hat tbrigens auch Handwagen bis zu 200 g Tragkraft.
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Die zum Abwigen grosserer Substanzmengen dienenden Tarirwagen
haben gewdhnlich entweder die in Fig. 2 oder die in Fig. 3 veranschau-
lichte Form, wobei natirlich grosse Mannigfaltigkeit hinsichtlich der
dusseren Ausstattung herrschen kann. FErstere Wagen eignen sich am
besten zum Abwigen von etwa 50—250 resp. 500 g, wiewohl man auch

PFig. 2.

solche von 1 Kilo Tragkraft auf jeder Schale hat. Die Wagen von der
in Fig. 3 dargestellten Form besitzen in der Regel eine Tragkraft von
3,6 oder 10 Kilo. Bei beiderlei Wagen geniigt eine Empfindlichkeit von
0,1 g bei voller Belastung.

Die einfachere chemische Wage (Fig. 4) wird zum Abwigen von
Substanzmengen, welche etwa zwischen 5 und 10 g liegen, benutzt. Ihre

Fig. 3.

Tragkraft betrigt in der Regel hdchstens 50 g und ihre Empfindlichkeit
etwa 1 mg. Diese Wagen sind in den mit Schublade versehenen Mahagoni-
kasten eingelassen und sind sehr oft mit verschliessbarem Glaskasten
(analog den feinen chemischen Wagen) umgeben.

Einrichtung und Gebrauch der feinen chemischen Wagen sind
jedem Chemiker bekannt.
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Was nun die Anwendungsweise dieser in Fabrikslaboratorien ge-
bréuchlichen fiinf Arten von Wagen betrifft, so dienen die Handwagen
sowoh]l zu ganz rohen Abwigungen, als auch zu genauen analytischen Be-
triebsbestimmungen. In Diingerfabriken beispielsweise wigt man auf ihnen
ganz allgemein die Superphosphate, Guano u. dgl. zur Bestimmung der
wasserloslichen oder Gesammtphosphorsiiure ab. Angenommen, man habe
20 g Superphosphat mit 17 Proc. wasserldslicher Phosphorsdure auf einer
solchen Handwage mit 0,1 g Empfindlichkeit abgewogen und hierbei den
Maximalfehler von # 0,1 g gemacht, so entspricht dies, wenn man die
Losung der 20 g zu 1 1 verdiinnt und hiervon 20 cem (= 0,4 g) der
Analyse unterwirft, einem Fehler von 0,002 g bei der zur eigentlichen

Fig. 4.

Analyse verwendeten Substanz. In Procenten macht dies = 0,5 und auf
Phosphorséiure umgerechnet = 0,08 Proc. Hierbei ist jedoch zu beachten,
dass der Maximalfehler von %= 0,1 g bei sorgfiltigem Abwégen niemals
auch nur anndhernd erreicht werden kann,

Die Tarirwagen, wie sie Fig. 2 zeigt, benutzt man zu quantitativen
Analysen nur dann, wenn es sich um Bestimmungen von Bestandtheilen
handelt, welche nicht viel mehr als 1 Proc. der betreffenden Substanz aus-
machen, wobei man mindestens 20, hochstens 100 g abwigt. Ebenso oft
bedient man sich dieser Art Wagen natiirlich auch bei priparativen
Operationen, welche ein genaues Abwiigen der einzelnen Bestandtheile er-
fordern.

Die Fig. 3 veranschaulichte Tarirwage wird vorzugsweise zur Ab-
wiigung grosser Gewichtsmengen benutzt, bei denen es auf 1 g mehr oder
weniger nicht ankommt. Indessen kann man diese Wagen, welche oft
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recht empfindlich hergestelit werden, auch zu quantitativen Bestimmungen
von der bei der vorhergehenden Wage beschriebenen Art verwenden.

Die einfacheren chemischen Wagen (Fig. 4) werden hauptsichlich von
den Laboratoriumsjungen zur Abwigung der zu titrirenden Substanzen be-
nutzt.

Der Chemiker gebraucht fiir die genaueren Analysen die feine che-
mische Wage oder auch die Handwage, fir Bestimmungen von 1—2 Proc.
nicht {iberschreitenden Verunreinigungen unter Umsténden eine gute Tarir-
wage. Letztere verwendet er auch zur Feuchtigkeitsermittelung von Kohlen,
Koks, Salz u. s. w., sowie zu manchen &dhnlichen Bestimmungen, wo durch
Anwendung grosser Mengen (100—200 g) die Ungenauigkeit des Abwigens
unschidlich gemacht wird.

Einerlei, welche Wage man benutzt, so ist ein méglichst rasches
Abwiegen stets anzustreben. Denn wie sollten die néthigen zahlreichen
tiglichen Analysen gemacht werden, wenn man fiir jede Abwigung 5 oder
10 Minuten brauchte ?

Man hat desshalb mancherlei einfache Kunstgriffe. Wiagt man auf
der feinen chemischen Wage ab, so bedient man sich mdglichst nur solcher
Tiegel, Uhrgliser, Bechergliser u. s. w., deren Gewicht man bis auf etwa
1—2 mg im Voraus kennt. Man schreibt dieses Gewicht ein fiir alle Mal
mit dem Diamanten auf das betr. Glasgefiss resp. man bezeichnet die Ge-
fasse mit fortlaufenden Nummern und vermerkt die den einzelnen Nummern
entsprechenden Gewichte in dem Analysenbuch resp. auf einer neben der
Wage liegenden Tafel. Oft kennt man auch das Gewicht von hiufig be-
nutzten Gefdssen (z. B. von Platintiegeln oder den am meisten benutzten
Uhr- oder Becherglisern) auswendig. In den meisten Fillen also wird es
sich um keine eigentliche Wigung, sondern nur um eine Correction des
Gewichtes innerhalb der Grenzen weniger Milligramme handeln.

Wigt man auf der einfacheren chemischen Wage (Fig. 4), (was also
fast ausschliesslich Sache der Laboratoriumsjungen), so lasst man der
Einfachheit halber alle Gewichte von weniger als 1 g weg?).

Man wigt 5 oder 10 g ab, Das Gefiiss, in welchem die Substanz ab-
gewogen wird, ist meist ein Uhrglas (fiir Substanzen, deren Glithverlust be-
stimmt werden soll, nimmt man das eiserne Schilchen, in welchem die-
selbe spiiter erhitzt wird). Das Uhrglas ist durch ein etwas leichteres
Uhrglas, welches man mittelst Schrotkdrner, Tarirgranaten u. dgl. genau
in’s Gleichgewicht bringt, auf der anderen Schale tarirt. Beide Uhrglaser

1) Nur in gewissen Fillen, wenn z B. der Glihverlust einer Substanz be-
stimmt werden soll, haben sich auch die Laboratoriumsjungen der Decigramme
(und der Centigramme) zu bedienen, um das Gewicht der geglihten Substanz
festzustellen.



14 Die analytischen Operationen der chemischen Grossindustrie.

liegen ein fiir alle Mal auf den arretirten Schalen, das Gewichtsstiick liegt
daneben, so dass die Abwigung der Substanz unmittelbar beginnen kann.

Bei dem Abwigen selbst bedient man sich der bekannten kleinen
Hornléffel. Man merkt sich, ob man ungefihr 2, 3, 4 Loffel u. s. w, nothig
hat, um das bestimmte Gewicht zu erreichen. Die tégliche Uebung thut
bierbei ausserordentlich viel und lisst das richtige Gewicht oft auf das
erste Mal bis auf wenige Milligramme treffen.

Das Abwigen von genau 0,5, 1, 2, 5, 10, 20, 50 g u. s. w. hat den
Vortheil der leichten Umrechnung der Analysenresultate auf Procente, so
dass diese Methode nicht genug empfohlen werden kann und desshalb
auch allgemein in den Fabriklaboratorien eingefithrt ist.

Um die abgewogene Substanz von dem Uhrglas, Becherglas u. s. w.
in das Zersetzungsgefiss vollstindig {berzufithren, bedient man sich
eines feinen Haarpinsels, dessen Stiel etwa die Grisse eines Federhalters
hat. Man bringt die Hauptmenge der Substanz durch Klopfen mit dem
Pinsel, die letzten Reste durch Auswischen des Glases in das Zersetzungs-
gefiss.

3. Das Auflésen und Verdampfen.

Neben einem raschen Wigen, Filtriren und Trocknen kommt es haupt-
sichlich auf ein rasches Verdampfen der iiberschiissigen Losungsfliissig-
keit an.

Von der richtigen Wah! des Auflésungs- und Verdampfungsgefisses
und der Aufidsungsfliissigkeit héingt es in vielen Fillen ab, ob eine und
dieselbe Analyse beispielsweise in 10 Stunden oder in der vielleicht
doppelten oder dreifachen Zeit fertig wird. Bei den chemisch-technischen
Analysen, deren grésster Theil einem augenblicklichen Bedarfniss entspricht,
eine gerade schwebende Tagesfrage der Fabrikation losen soll, ist es aber
von grosser Wichtigkeit, dass man durch zweckmassiges Operiren die
Analyse an demselben Tage womdglich ganz oder der Hauptsache nach
beendigen kann. Der Dirigent der Fabrik liebt es, die Morgens etwa
nithig gewordenen Extra-Analysen, wenn irgend mdoglich, schon Abends in
Form eines detaillirten Bulletins (siche spéter bei , Buchen der Analysen-
resultate“) zugestellt zu bekommen. Auch die regelmissigen tiglichen
und periodischen Bestimmungen wiinscht der Dirigent méglichst prompt
ausgefiihrt und eingetragen zu sehen.

Hieraus geht schon hervor, dass der Analytiker ernstlich darauf be-
dacht sein muss, die einzelnen Operationen der Analyse unbeschadet der
Genauigkeit moglichst rasch auszufithren.

Man denke beispielsweise an eine Analyse einer durch Salasiure zer-
setzbaren Verbindung (wie Kalkstein u.s. w.), wo man die fiberschiissige
Flussigkeit zur Abscheidung der Kieselsiure verdampfen muss.
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Der Chemiker der Hochschulen verfihrt bei einer solchen Analyse in
der Regel derart, dass er die Substanz mit Wasser in einer Porzellanschale
anrithrt, letztere mit einem Uhrglase bedeckt und nun allméhlich missig
cone. Salzsdure hinzugiesst. Schliesslich wird das Uhrglas mit Wasser noch
abgespritzt. Oder man 16st im Becherglase auf, wobei man ebenfalls mit
dem Uhrglas bedeckt hilt, giesst die Losung in eine Porzellanschale, wobei
man Uhrglas und Becherglas mit Wasser nachwischt. Hierauf wird in
der Porzellanschale auf dem Wasserbade verdampft.

Dass diese Methode, welche fiir Unterrichtsanalysen und fiir wissen-
schaftliche Untersuchungen ihre volle Berechtigung hat, fir ein Fabrik-
laboratorium viel zu zeitraubend ist, liegt auf der Hand. Man verfihrt
desshalb zweckméssig wie folgt:

1. Als Zersetzungsgefiss wendet man eine geriumige Porzellanschale,
ein hohes Becherglas oder auch einen Erlenmeyer’schen Kolben an. Das
Bedecken mit einem Uhrglas und das Abspritzen desselben ist alsdann
nicht nothig und in Folge dessen hat man auch das Wasser, mit welchem
man das Uhrglas abspritzt, nicht zu verdampfen.

2. Die Zersetzungsfliissigkeiten (Salzsiure, Salpeterséure etc.) wendet
man, wo es ohne Schaden fiir die Genauigkeit der Resultate angeht, stets
in concentrirterer Form und in mdglichst geringem Ueberschuss an. Beide
Cautelen beschleunigen ebenfalls das Verdampfen.

3. Das Verdampfen wird in dem Zersetzungsgefisse selbst und thun-
lichst auf stark kochendem Wasserbade (event. unter Anbringung eines
grossen Trichters Uiber der Schale zur Beschleunigung des Verdampfens),
dem Sandbade oder auf der Asbestplatte vorgenommen, wobei man im
letzteren Falle die Wirme natiirlich nur so zu reguliren hat, dass das
Glasgefiss nicht springt. Im Uebrigen kann man ziemlich stark erhitzen,
wenn nur die Flissigkeit ruhig, nicht allzurasch verdampft. Man kann die
abdampfende Flissigkeit sich vollkommen selbst iiberlassen und hat also
dergestalt den grossen Vortheil, dass man beispielsweise vor 12 Uhr Mittags
ein Dutzend Proben zum Verdampfen auf das Sandbad stellt und dieselben
um 2 Uhr eingedampft und zur weiteren Bearbeitung fertig vorfindet.

4. Das Ausfillen und Stehenlassen des Niederschlages.

In diesem Punkte haben sich die in der Praxis arbeitenden Analytiker
schon lange Zeit kleine Freiheiten erlaubt, welche jetzt von den ersten
Autoritdten nach und nach als unbedenklich fiir den praktischen Gebrauch
anerkannt werden.

So hat man in Fabriken die Fliussigkeit mit dem gelben Molybdén-
niederschlag schon zu einer Zeit zum Sieden erhitzt, als es noch allge-
meines Dogma war, die Temperatur nicht wesentlich die Blutwirme fiber-
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steigen zu lassen. Wihrend man hier gleichzeitig es fiir ndthig hielt, den
Niederschlag 12 Stunden stehen zu lassen, filtrirte man dort nach kurzem
Aufkochen direct ab. P. Wagner’s Untersuchungen haben nunmehr die
Furcht vor dem Aufkochen und raschen Abfiltriren des Molybdénnieder-
schlages beseitigt.

Eine #hnliche Sache war es mit dem Magnesia-Niederschlage, dessen
12 stiindiges Stehenlassen ebenfalls ein Dogma war, wibrend es jetzt nach
den Untersuchungen Mircker’s festgestellt ist, dass man ganz unbedenklich
abfiltriren kann, sowie der Niederschlag sich vollkommen klar abgesetzt
hat. Es wird dies in 2—3 Stunden der Fall sein.

Anders schon verhilt es sich mit Niederschligen wie oxalsaurem Kalk.
Hier ist ein ldngeres Stehenlassen (am zweckmissigsten iiber Nacht) an
einem warmen Orte geboten, wenn nicht etwa die Menge des Niederschlages
nur eine hdchst geringe ist. Im letzteren Falle (wie z. B. bei der Be-
stimmung von kohlensaurem resp. schwefelsaurem Kalk in der Soda resp.
dem Sulfat) fillt man den oxalsauren Xalk aus heisser Fliissigkeit mit
heissem Reagens und kann alsdann nach etwa 2 bis 4 Stunden unbedenk-
lich abfiltriren.

Ueberhaupt mache man es sich zur Regel, wo immer es angeht, aus
beinahe siedender Fliissigkeit und mit heissem Reagens zu fillen und das
Erwirmen des Niederschlages bis zum Kléren desselben fortzusetzen.
Man erreicht hiermit eine rasche und griindliche Ausfillung und ist aller
Calamititen, wie Tritbedurchlaufen der Flissigkeit, iiberhoben.

Neuerdings hat man beim Ausfillen der Niederschlige besonders auch
den Werth des allm#i hlichen Ausfillens unter gleichzeitiger mechanischer
Bewegung der Fliussigkeit (mechanischer Riihrapparat mit Trépfel-
vorrichtung von Stutzer!), beschrieben im Abschnitte ,Diinger®) und den
Vortheil des Ausrithrens mit einem rauhen Gegenstand?) (Feder-
fahne mit kurz geschorenem Bart oder auch nur ein Federschaft oder ein
geschnitztes Holzstibchen statt des gewdhnlichen glatten Glasstabes)
erkannt.

5. Das Filtriren.

Zum raschen Filtriren gebért vor Allem die Auswahl geeigneter Trichter
und die Fahigkeit, ein Filter richtig in den Trichter zu legen. So einfach
und selbstverstindlich dies klingt, so sehr wird namentlich gegen die zweite
Voraussetzung oft gefehlt. Manche Chemiker scheinen keine Ahnung
davon zu haben, dass bei richtiger Filtration die Fliissigkeit glinstigenfalls

) Z. angew. Ch. 1890, 259,
%) Vergl. Seyfert (Chem. Z, 1888, 1390): ,Zur Bestimmung der Phosphor-
siure in Diingemitteln unter Anwendung von Citronensiure,“
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in vollig ununterbrochenem Strahl durch das Filter geht, wihrend sie
auch in weniger glinstigen Fillen mit rascher Aufeinanderfolge der einzelnen
Tropfen filtriren soll.

Dass die Wahl eines guten Filtrirpapiers hierbei sehr zu Statten
kommt, versteht sich von selbst!). Wo es zuldssig ist, filtrire man mit
Faltenfiltern. FKinige Beispiele des zweckmissigen Gebrauches derselben
mégen hier folgen.

Die Faltenfilter kann man beispielsweise anwenden, wenn man einen
in Wasser loslichen Bestandtheil (wie die l6sliche Phosphorsiure der
Superphosphate) bestimmt, oder wenn man eine Flussigkeit mit Nieder-
schlag auf ein gewisses Volumen bringt und hiervon einen aliquoten Theil
des Filtrates benutzt oder wenn man Niederschlige sehr rasch von an der
Luft leicht veridnderlichen Flissigkeiten trennen will. Dies ist beispiels-
weise der Fall bei der Polarisation des mit Bleiessig gereinigten Zucker-
saftes, welcher bei langsamem Filtriren sehr leicht gallertartig und hiermit
zur Beobachtung im Polarisationsapparat ungeeignet wird.

Man kann jetzt von den verschiedensten Fabriken und Handlungen
chemische Utensilien, fertige Faltenfilter?) in jeder gewiinschten Grdsse
beziehen. Der Gebrauch solcher fertig bezogenen Faltenfilter ist in der
chemischen Grossindustrie und den verschiedenen analytischen Unter-
suchungslaboratorien ein ganz allgemeiner geworden.

Wer die Kunst richtig zu filtriren versteht, wird in den allermeisten
Fillen eine Wasserluftpumpe entbehren konnen. In der That findet man
auch bei aller sonstigen guten Ausstattung in den Fabriklaboratorien ver-
héltnissmissig selten einen solchen Filtrirapparat eingerichtet und noch
seltener in Thitigkeit.

Dagegen hat man verschiedene andere einfache Kunstgriffe und Vor-
richtungen, um ein rascheres Filtriren herbeizufithren. Die einfachste und
dabei allerbeste Vorrichtung besteht darin, dass man an die Trichterréhre
mittelst Gummischlauches eine etwa 2 Decimeter lange Glasréhre an-
hingt. Dieser Réhre giebt .man zuweilen auch eine Schleife, wie es
Tig. b zeigt.

Eine recht praktische und dabei einfache und billige Filtrirvorrichtung
ist die sogen. amerikanische Wasserluftpumpe (Fig. 6). Dieselbe lésst sich
in jedem Laboratorium, welches Wasserleitung hat, bequem anbringen.
Durch ¢ nach ¢ fliesst das Wasser, wihrend f mit der Filtrirflasche und
m mit einem Manometer verbunden ist, falls man ein solches anzubringen
wiinscht.

1) Gute Bezugsquellen schnell filtrirenden Papieres sind im 3. Bande der
»Untersuchnngs-Methoden“ angegeben.

%) Bezugsquellen finden sich im 3. Bande.
Béckmann. 3. Aufl. I. 2
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Sehr zweckméssig zum Filtriren im Vacuum ist auch die Kérting’sche
‘Wasserstrahl-Luftpumpe.

Verfasser empfiehlt, es sich ein fiir alle Mal zur Regel zu machen,
die zum Filtriren bestimmten Trichter mit der ersterwihnten Vorrichtung
(einer 2 dem langen Glasrdhre) versehen auf einer Reihe von Filtrirge-
stellen vorridthig zu halten. Beobachtet man hierzu noch die sonstigen
zum Gelingen des schnellen Filtrirens néthigen Vorsichtsmassregeln, so
wird man im Stande sein, geniigend rasch zu filtriren. Die Anwendung einer
wirklichen Wasserluftpumpe verliert fir den Fabrikanalytiker auch dess-
halb an Bedeutung, weil er sehr oft ein Dutzend oder halbes Dutzend
Filtrationen gleichzeitig zu machen hat. Der Gebrauch der Wasserluft-
pumpe wiirde hier in Wirklichkeit Zeitverlust sein. In wissenschaftlichen

Fig. 5. Fig. 6

Laboratorien verhilt sich die Sache gerade umgekehrt. Hier macht man
nicht Analysen en gros und geschiftsmissig, wie der Fabrik-, Handels-
oder Agriculturchemiker, sondern man macht sie der Reihe nach, wie
gerade es der Gang der wissenschaftlichen Arbeit mitbringt. Dass es in
diesem Falle von ausserordentlichem Werthe ist, eine solche einzige
Analyse mit Hilfe der Wasserluftpumpe méglichst zu beschleunigen, liegt
auf der Hand.

Hat man schwer filtrirende Fliissigkeiten, so bedient sich der Fabrik-
chemiker am besten der oben beschriebenen kleinen amerikanischen
Pumpe.

Erwihnt sei hier noch ein neuerer Vorschlag von Gawalowskitl),

1) Oel- und Fett-Ind. (Beiblatt zur Qest. Chem. u. Techn. Z.) 1890, 429.
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behufs beschleunigter Filtration das Filtrat lings eines in das Becher-
glas eingelegten Glasstabes und bei beginnendem Auswaschen durch Frei-
fall auf den eingelegten Glasstab fliessen zu lassen.

6. Das Auswaschen.

Die chemisch-technische Analyse sucht das langwierige Auswaschen
moéglichst zu umgehen. Desshalb werden Fliissigkeiten, welche schwer
auszuwaschende Niederschlige enthalten, auf ein bestimmtes Volumen ge-
bracht. Hat sich die Flissigkeit einigermaassen geklirt, so filtrirt man
einen aliquoten Theil ab. Beispielsweise bringt man auf !/,1 und filtrirt
100 oder 200 ccm ab, oder man bringt auf 11 und nimmt 20 ccm vom
Filtrate u. s. w. Oft wiederholt sich auch dieses Auffillen auf ein be-
stimmtes Volumen und Abfiltriren eines aliquoten Theiles zwei bis drei
und noch mehrere Male bei ein und derselben Analyse.

Muss man aber das Auswaschen eines Niederschlages vornehmen, so
kann ich nur die Mahnung von Fresenius wiederholen, sich nicht auf
Schéitzen und Meinen zu verlassen, sondern stets auf bekannte Weise sich
vom vollendeten Auswaschen zu iiberzeugen.

In gewissen Ausnahmefillen kann man sich allerdings von dieser Regel
dispensiren. Dies ist beispielsweise der Fall, wenn man Tag fiixr Tag ein
und dieselbe Substanz in derselben Menge analysirt und hierbei etwa
einen geringen Kieselsdure- oder Eisenoxyd-Niederschlag abzufiltriren hat.
Hier wird natiirlich die hundert- und tausendfiltige Uebung hinreichen,
um sich sagen zu konnen, dass nach drei- oder viermaligem Auswaschen
der geringe Niederschlag vollkommen rein ist.

7. Das Trocknen und Glihen.

Noch weit mehr als das Auswaschen sucht man das Trocknen der
Niederschlige zu vermeiden.

Es wird desshalb — wund nicht nur in Fabriklaboratorien, sondern
auch in den Handelslaboratorien, agriculturchemischen Versuchsstationen
und tberhaupt iiberall da,” wo sich viele Analysen téglich hiufen — der
Niederschlag feucht im Tiegel verbrannt, sofern kein chemisches Bedenken
(wie z. B. beim Chlorsilber-Niederschlage) dem gegeniibersteht.

Man hebt zu diesem Zwecke das Filter behutsam aus dem Trichter
heraus und legt es auf grobes Filtrirpapier. Indem man es auf demselben
wiederholt auf neue trockene Stellen bringt und ganz gelinde driickt, ge-
lingt es in einigen Sekunden, die anhaftende Feuchtigkeit zu einem sehr
grossen Theile wegzunehmen. Das so vorbereitete Filter wird direct in den
Tiegel gebracht und in demselben verbrannt.

Auf diese Weise kanon man ohne alles Bedenken Niederschlige wie

2*
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schwefelsauren Baryt, phosphorsaure Ammoniak-Magnesia, oxalsauren Kalk,
Kieselsdure u. s. w. behandeln.

Diese Methode der directen Filterveraschung ist mindestens ebenso
genau als die indirecte Methode des vorherigen Trocknens. Denn bei
ersterer ist Substanzverlust, wie er beim Abnehmen des trockenen Nieder-
schlages mit der Federfahne oder dem Platinspatel und beim Verbrennen
des Filters an der Spirale oder auf dem Deckel des Tiegels vorkommt,
weit mehr (sozusagen vollig) ausgeschlossen und die Verkohlung des
feuchten Filters ist, wie neuere Versuche beweisen, eine vollstindigere als
die des trockenen, welches leicht nicht vollstindig verbrennbare theerartige
Verkohlungsproducte liefert.

Ist der gegliihte Niederschlag in seinem &usseren Aussehen verdichtig,
so steht es in den meisten Fillen in der Hand des Chemikers, diesen
Fehler zu corrigiren. So behandelt man geglithten schwefelsauren Baryt,
welcher grau statt weiss ist!), mit etwas Schwefelsdure, raucht ab und gliiht
abermals. Ebenso befeuchtet man pyrophosphorsaure Magnesia, welche
eine kleine schwarze Stelle zeigen sollte, mit Salpetersiure (ndothigenfalls
wiederholt) und glitht, bis die Masse rein weiss oder graulich-weiss ist.
Es ist jedoch zu betonen, dass auch bei der directen Verkohlung des
feuchten Filters sammt Niederschlag nur in seltenen Féllen der geglithte
Niederschlag in seiner Beschaffenheit etwas Abnormes zeigen wird.

Erlaubt es die Natur des Niederschlages nicht, denselben entweder
fiir sich allein oder mit dem feuchten Filter im Tiegel zu glithen, so
wendet man zweckméssig folgendes Verfahren an, welches das langweilige
Abwigen eines bei 100 oder 110° getrockneten Filters und das abermalige
Wiigen des Filters sammt Niederschlag bis zum constanten Gewicht um-
gehen ldsst.

Man schneidet sich zwei Filter von derselben Stelle des Papieres und
méglichst gleichem Durchmesser, legt je eines derselben auf eine Schale
der feinen chemischen Wage und schneidet nun so lange mit der Scheere
kleine Stiickchen von dem jeweils schwereren ab, bis beide Filter voll-
kommen sich im Gleichgewichte halten. Alsdann filtrirt man den Nieder-
schlag auf das Filter, welches auf der linken Schale?) der Wage Iag,
trocknet dasselbe auf Filtrirpapier vorldufig ab (wie oben beim Trocknen

1y Marsh (Journ. of anal. Chem. 8, 164; Z. anal. Chem. 1890, 687) findet
in seinen Versuchen eine geringe Reduction des schwefelsauren Baryts durch die
Filterkohle. Er wendet aber stets zuvor getrocknete Niederschlige an,
wihrend direct verbrannte feuchte Niederschlige und Gewihrung vollen Luft-
zutrittes von Anfang an zu denselben ihm jedenfalls andere Resultate gegeben
haben wiirden.

?) Da die beiden Balken der Wage nie vollkommen gleich lang sind, so
muss man bei beiden Wigungen jedes Filter auf ein und dieselbe Schale legen.
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der Niederschlige beschrieben wurde) und stellt die beiden Filter wihrend
1—21/, Stunden (je nach der Natur und Grdsse des Niederschlages) in den
Dampftrockenschrank.

Die chemische Analyse auf zuvor gewogenem Filter erfreut sich
meistens nicht des Zutranens der Chemiker. Riudorff!) empfiehlt neuer-
dings folgendes Verfahren, mit welchem er sehr zufriedenstellende Resul-
tate erhdlt. Ein mit Salz- und Flusssiure ausgewaschenes Filter von
Schleicher & Schiill wird in ein cylindrisches Trockenglidschen mit ein-
geschliffener Kappe gebracht. Die von ihm angewandten Gldser haben
bis 75 mm Ho6he und 34 mm Durchmesser. Das Glas mit dem Filter setzt
man in einen vorher auf die gewiinschte Temperatur erwirmten Trocken-
schrank. Zweckméssig benutzt man hierzu die von Dr. R. Muencke zu
beziehenden Riuidorff’schen Trockenschrinke, bei welchen die Erhitzung
mittelst 24 aus einem Schlangenrohr hervorbrechender Gasflimmchen ge-
schieht. Diese Apparate halten die Temperatur bis auf 1° constant, wenig-
stens wihrend der hellen Tagesstunden. Das Glas mit dem Filter stellt
man in, den Deckel auf den Schrank. Nach 30 Minuten nimmt man das
Glas aus dem Schrank und setzt sofort den Deckel auf. Das geschlossene
Glas bleibt dann 30 Minuten der Abkiihlung ohne Anwendung eines Ex-
siccators iiberlassen, die letzten 10 Minuten in dem Wagenkasten und dann
wird gewogen.

Nachdem der Niederschlag abfiltrirt und ausgewaschen ist, wird der-
selbe auf dem Trichter in einem Trockenschrank bei 100° getrocknet.
Sodann wird das Filter mit dem Niederschlag in das Wiegeglas gebracht
und etwa 30 Minuten derselben Temperatur, wie vorher das Filter, ausge-
setzt. Das Glas wird aus dem Trockenschrank genommen, sofort mit dem
Deckel verschlossen und nach genau 30 Minuten Stehens an der Luft ge-
wogen. Bei Wiederholung der Operation zeigt sich das Gewicht véllig
constant.

Die Hauptsache ist, dass man einmal wie allemal genau 30 Minuten,
die letzten 10 Minuten im Wagenkasten erkalten ldsst und dann das Gewicht
bestimmt.

Bei der oft grossen Anzahl gleichzeitig zu trocknender Niederschlige
konnen den griosseren chemischen Fabriken und Untersuchungslaboratorien
die gewohnlich im Handel zu habenden Trockenschrinke mit ihrem ,Ein-
zellensystem* (fiir ein oder einige wenige zu trocknende Filter je ein fiir
sich abgeschlossenes Schrinkchen, von welchen der ganze Schrank eine
oft mehrere Dutzend betragende Menge enthdlt) und ihren (namentlich
auch in der Hohe) sehr beschrinkten Dimensionen nicht genfigen. Auf
meine Veranlassung und nach meinen Angaben liefert Dr. R. Muencke,

1) Z. angew. Chem. 1890, 633.
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Berlin, NW., einen technischen Trockenschrank, der allen billigen
Anspriichen hinsichtlich Menge und Grdsse der in ihm Platz findenden zu
trocknenden Gegenstiinde geniigen diirfte. Die nidhere Beschreibung nebst
Abbildung desselben findet sich im dritten Bande dieses Werkes.

Erwihnt sei hier noch, dass der Praktiker den Tiegel, falls nicht
eine hygroskopische Substanz vorliegt, nach dem Glihen in der Regel
nicht im Exsiccator, sondern auf dem Drahtdreiecke oder einem Marmor-
block u. dgl. erkalten lidsst und dass ebenso auch das Anfassen des
kalten Tiegels mit den sauberen Fingern statt mit der Tiegelzange erfol-
gen kann.

Zum Reinigen der Platintiegel empfehle ich feinen Sand (,Seesand)
mit gewShnlicher conc. roher Salzsiure anzuriihren und, nach wiederholtem
Abgiessen der iberschiissigen Siure, von der mit Siure durchfeuchteten
Sandmasse mittelst eines Glasloffelchens etwas in den zu reinigenden
Tiegel zu bringen und denselben damit abzureiben. Die Reinigung voll-
zieht sich auf diese Weise rasch und die Platinsachen halten sich stets voll-
kommen blank.

ITIL. Die Ausfiihrung der Fabrikanalysen.

1. Allgemeines.

Keine irgendwie nennenswerthe Fabrik der chemischen Grossindustrie
kann heutzutage ohne die eingehendste und unablissigste chemische Con-
trole der Rohmaterialien, des Betriebes und der fertigen Producte bestehen.

Am schirfsten ausgepriigt finden wir diese Controle bei den chemi-
schen Fabriken im engeren Sinne, d. h. solchen Fabriken, welche die wich-
tigsten anorganischen Siuren (Schwefelsdure, Salzsiure, Salpetersiure) und
die wichtigsten Salze der Alkalien (Soda, Potasche, Salpeter u. dgl.) fabri-
ciren. Wir gehen desshalb auch bei der folgenden Schilderung im Allge-
meinen von den Verhdltnissen, wie sie in einer grossen ,chemischen*
Fabrik herrschen, aus. Die analytische Controle der iibrigen Fabriken
theilt mit derjenigen der chemischen Fabriken dieselben Principien, nur
ist sie mehr oder weniger modificirt oder mit Riicksicht auf die Intensitit
abgeschwiicht.

Die analytische Controle der Fabriken wiirde niemals ihre heutige
Ausdehnung erreicht haben, wenn sie sich nicht in vollem Umfange die
grossen Vortheile der Maassanalyse zu Nutzen gemacht hétte. Diese Vor-
theile beruhen nicht nur in der weit schnelleren Ausfithrung der Analysen,
sondern ebenso sehr auch in der Mdglichkeit, der Chemie véllig Unkun-
dige fiir diese maassanalytischen Bestimmungen abzurichten. Neben den
wissenschaftlich gebildeten Chemikern existirt in den chemischen Fabriken
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ein Heer sog. Titrirjungen, welche theils in der Fabrik selbst, theils in
an das Laboratorium angrenzenden R#umen Titriranalysen auszufiihren
haben.

2. Die Probenahme.

Eine sehr charakteristische Eigenheit der Fabrikanalysen ist die ihnen
fast stets vorausgehende Entnahme einer grosseren Durchschnittsprobe.
Man sieht leicht ein, dass, wo man es mit Tausenden von Kilogrammen
zu thun hat, die Analyse einer willkiirlich herausgegriffenen Handvoll Probe
ohne Werth sein muss.

Desshalb werden auch ganz allgemein von den ankommenden festen
und fliissigen Rohmaterialien, sowie von den festen und fliissigen Zwischen-
und Endproducten geeignete, mehr oder weniger grosse Durchschnitts-
proben zur Analyse entnommen.

Es sei hier gleich betont, dass die in den Fabriken iibliche Probe-
nahme (namentlich fester Materialien) oft noch sehr zu wiinschen fibrig
lasst. So kann man hiufig genug sehen, dass ein grosses Werk, welches
vielleicht iiber ein Dutzend Doppelwaggons Steinkohlen pro Tag erhilt
und verfeuert, sich an einem bestimmten Tage der Woche oder des Monates
von jeder angekommenen Kohlensorte im Schubkarren einige Schaufeln
voll von den im Fabrikhofe lagernden, heute vollkommen trockenen, morgen
grindlich nass geregneten Haufen in das Laboratorium zur Analyse
schaffen lisst. Wie eine rationelle wirklich anndhernde Durchschnittsprobe
dieser téglichen Kohlensendungen erhalten wird, haben wir im Abschnitte
»Brennmaterialien® besprochen.

Ebenso kann, wenn es sich darum handelt, aus 100 Sack calcinirter
Soda eine wirklich annihernde Durchschnittsprobe (absolut genaue erhélt
man ja niemals!) zu ziehen, die Entnahme einer Probe aus jedem finften
oder gar zehnten Sacke nicht genligen, es muss vielmehr unbedingt eine
im Volumen stets annidhernd gleiche Probe (am besten mittelst eines
Loffels) Sack fir Sack entnommen und sémmtliche 100 Einzelproben in
dem sie enthaltenden kleinen Probekasten vollkommen durcheinander ge-
mischt werden, worauf man von dieser Mischung eine Probeflasche fillt.

Da aber diese ideale Art der Probenahme, wennschon sie in der Gross-
industrie hin und wieder eingefithrt ist (Verf. ldsst sie bestéindig fiir ver-
schiedene Materialien anwenden), im Allgemeinen den Fabriken zu um-
stindlich erscheint, so begniigt man sich meistens damit, aus einem ge-
wissen, nicht zu niedrigen Procentsatz der S#cke, Fisser etc. die Proben
zu entnehmen. In unserem Beispiele (100 Sack) halten wir es fir eine
wirklich halbwegs zuverldssig sein sollende Probenahme angemessen, aus
mindestens jedem fiinften Sack eine Probe zu ziehen, obwohl wir wissen,
dass man es auch in sehr gut geleiteten Werken mit der Probenahme aus
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10 Proc. der vorliegenden Sicke, Fisser etc. bewenden Lisst. Dass letztere
patiirlich génzlich ungeniigend werden miisste, wenn die Gesammtzahl der
in Betracht kommenden Sicke etc. von 100 beispielsweise auf 40 und 20
heruntergeht, ist klar. Je weniger die absolute Zahl derselben, desto
grosser muss selbstverstiindlich der Procentsatz der der Probenahme unter-
worfenen sein und ein gewissenhafter Chemiker wird von einer Sendung
Rohwaaren in fiinf Sicken sicherlich nicht nur einen Sack, sondern wenn
moglich alle fiinf der Probenahme unterwerfen.

‘Wir hielten uns bei diesen allgemeinen Bemerkungen iiber die Probe-
nahme etwas linger auf, da die Nothwendigkeit einer wirklich exacten
Probenahme leider noch lange nicht geniigend in alle Kreise der chemischen
Grossindustrie (von anderen Fabriken ganz zu schweigen!) gedrungen
ist. Ein Fabrikant, der wirklich genaue Durchschnittsproben seiner ge-
kauften und verkauften Waare nehmen ldsst, weiss nur zu gut, wie oft er
mit voller Berechtigung in die Lage kommt, gegen lediglich auf ungenaue
oder auch geradezu fahrlissige Probenahme seiner Lieferanten oder Ab-
nehmer sich stiitzende unrichtige Gehaltsangaben reclamiren zu miissen.

A. Probenahme fester Materialien.

Das Probeholen und Probezerkleinern ist stets Sache der Labora-
toriumsjungen. Sind von letzteren mehrere vorhanden, so ibertrigt man
beide Geschifte am zweckmissigsten ein fir alle Mal ein und derselben
Person, von deren Gewissenhaftigkeit man vollkommen tiberzeugt ist.
Trotz aller Zuverldssigkeit der ausfilhrenden Person ist es aber ganz ent-
schieden das Beste und Richtigste, wenn der Chemiker selbst bei der
Probenahme zugegen oder zuverldissig vertreten ist, besonders wenn die-
selbe nur eine einmalige ist, und auch die Zerkleinerung der Probe controlirt.

Dass er bei allen und jeden Probenahmen persénlich mitgehen soll,
kann natiirlich nicht verlangt werden. Namentlich wird es ihm seine Zeit
nicht gestatten, bei sich tiglich 8—14 Tage hintereinander wiederholenden
Probenahmen einer und derselben Sendung (von Kohlen, Koks, Pyriten
Salz etc.) jedesmal zugegen zu sein oder die Einsammlung der oft sehr
zahlreichen Durchschnittsproben des Betriebes stets und ganz zu fiber-
wachen. Hierfiir sind zuverldssige besondere Leute in der Fabrik ange-
stellt. Sie haben — neben anderen Obliegenheiten — die Betriebsproben
(siche weiter unten 4. Die Laboratoriumsanalysen. A. Das Sammeln etc.
der Proben) zu sammeln und in das Laboratorium zu tragen.

Auch bei der Probenahme der Endproducte kann der Chemiker un-
moglich immer zugegen sein. Dieselbe erfolgt im Verpackungsraume und
zwar meist derart, dass von jedem gefiillten Fass, Sack u. dgl. (oder bei
einer grésseren Zahl von jedem fiinften, zehnten, zwanzigsten u. s. w.)
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eine Probe in eine daneben stehende Kiste von dem Verwieger, Verpacker
und dgl. geworfen wird. Der Inhalt dieser Kiste wird alsdann tiichtig
durcheinander gemischt und hiervon die endgiiltige Durchschnittsprobe ge-
nommen. Besser ist es jedenfalls, dieses Geschift der Probenahme von
dem Amte des Verwiegers oder der Verpacker zu trennen und einem dem
Laboratorium direct unterstellten Arbeiter, der sich hiermit ausschliesslich
zu beschéftigen hat, zu iibertragen.

Die Proben werden héufig in kleinen hdlzernen Probekisten von etwa
201 Inhalt geholt und von diesen in eine grosse Probekiste (Inhalt etwa
1001) jeweils geschiittet. Im Corridor des Laboratoriumsgebiudes stehen
dann diese kleinen und grossen Probekisten mit passenden Aufschriften
versehen in oft langen Reihen neben- und #ibereinander.

Um ein anschauliches Bild der in grossen chemischen Fabriken iib-
lichen Probenahme zu geben, wollen wir den Analytiker mit seinem ,Probe-
jungen® auf seinem téglichen ,Probeholen“ begleiten.

Die Rohmaterialien werden durch einen bis in’s Innere der Fabrik-
rdume fithrenden Schienenweg tagtiglich zugefiihrt. Keine grossere che-
mische Fabrik — es sei denn gerade, dass sie an einem bedeutenderen
Flusse oder Kanal!) liege — kann heutzutage ohne unmittelbaren An-
schluss an die Eisenbahn existiren. Desshalb findet man oft eine eine
Stunde lange von der Fabrik hergestellte Zweigbahn bis zur nichsten
Eisenbahnstation. Ist der Giiterverkehr ein sehr bedeutender, so besitzt
die Fabrik zuweilen selbst ihr eigenes Material an Locomotiven und
Waggons, sowie ihr eigenes Zugpersonal.

Die Ankunft der Eisenbahnziige in der Fabrik wird von dem Hof-
aufseher dem Vorstand des chemischen Laboratoriums gemeldet und zu-
gleich die Richtung bezeichnet, in welcher die einzelnen Waggons mit
Rohmaterialien stehen. Letzteres ist bei grossen Fabriken zur Vermeidung
unnjthigen Suchens durchaus nicht {iberfliissig.

Der Chemiker resp. sein analytischer Gehilfe geht nach erfolgter
Meldung des Hofaufsehers méglichst sofort mit dem ,Probejungen® zum

1) In Frankreich, Belgien und Holland, welche Lénder bekanntlich ausge-
dehnte Canalnetze besitzen, spielt der Transport auf dem Wasserwege eine viel
grossere Rolle als bei uns. Dass auch die deutschen Fabriken dieses billigste
aller Beforderungsmittel vorziehen, wenn Gelegenheit hierzu gegeben ist und kein
triftiger Grund (wie allzugrosse Zeitversiumniss, schwierigere Verladung, grosse
Empfindlichkeit der Waare gegen Havarie ete.) dagegen spricht, versteht sich
von selbst. So beziehen beispielsweise die chemischen Fabriken der Rheingegend,
welche dicht am Rhein oder an dessen schiffbaren Nebenflissen liegen, die spa-
nischen Kiese auf dem See- und Wasserwege. In ihnlicher Weise beziehen am
Rhein oder dessen Nebenflissen liegende Fabriken auf dem Wasserwege das von
der Umgebung Heilbronn’s kommende Steinsalz ete.
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Nehmen der Probe. Der Probejunge fiihrt eine resp. einige der erwidhnten
kleineren Kisten oder statt dessen einen Schubkarren u. dgl. nebst einer
Schaufel mit sich. An Stelle letzterer tritt zuweilen der Probestecher
(siehe unten) oder ein Hammer.

Ist das betreffende Material direct in die Waggons geladen, so steigt
der Probejunge behufs Probenahme entweder auf den Waggon oder er
nimmt die Probe von der ausgeladenen (im Hof- oder Lagerraume liegenden)
Masse. Ist das Material dagegen in Fissern oder Sdcken verpackt, so
offnet man dieselben und nimmt von jedem, resp. jedem fiinften oder
zehnten, zwanzigsten u. s. w. Fass oder Sack eine kleine Probe.

Der Probestecher (Fig. 7) ist ein langer, innen hohler
und an einer Seite durch eine Léngsspalte offener Bohrer
aus starkem Kisenblech, welcher oben mit einem Handgriff
versehen ist und unten in eine scharfe Spitze ausgeschmiedet ist.

Die Anwendung des Probestechers erméglicht es, dass man
durch die ganze Schicht der Substanz hindurch aus jeder
. Héhenlage eine Probe nehmen kann. Nimmt man die Probe
it von Sicken oder Fissern, so sticht man pur einmal in den
1 betreffenden Sack oder das betreffende Fass. Hat man dagegen
| | von einem im Magazine u. s. w. lagernden grossen Haufen
eine Probe zu nehmen, so muss man natiirlich den Probe-
stecher an verschiedenen Stellen (je nach der Grésse des
| Haufens etwa 6—12 Mal) einsenken.
| In den Rohzuckerfabriken ist der Probestecher vielfach
| gebriuchlich.

" In dieser gewdhnlichen Form hat der Probestecher ver-
(] schiedene Mingel. Will man beispielsweise mit ihm Zucker-
”(,u" Proben entnehmen, so mag diese Stecherconstruction zwar fiir
\ gewdhnliches erstes Product und selbst auch fiir gut abge-
o schleuderte Nachproducte vollauf geniigen, dagegen diirften
feuchte, syrupése Rohzucker, mit diesem Stecher bemustert,
oft kein verlissliches Durchschnittsmuster geben, da gerade am untersten
Theile des Stechers die Zuckersidule beim Herausziehen desselben reissen
wird. Nun aber kann dies gerade, je nachdem der Sack aufgestellt wird
oder liegt, der feuchteste, syrupreichste oder aber auch der best abgezogene
Theil des Sackinhaltes sein. Bei der Probenabhme von Sand- und Krystall-
zucker aber wird oft gar kein Zucker im Stecher bleiben.

Zur Vermeidung dieser Uebelstinde hat Gawalowski!) einen Probe-

stecher construirt,. den wir aus lingerem eigenen Gebrauche bestens

Fig. 1.

1

empfehlen kinnen.

1 Qest. Z. Zuckerind. 1888, Heft V.
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Dieser Probestecher besteht aus einer Metallrinne 4, welche bei B
eine Metallfiihrung passend eingeléthet hat, in welcher ein stihlerner, vier-
kantiger oder dreikantiger Stab gleitet, der oben in eine Handhabe (C)
endigt. Die Klappe am unteren Theile der Stechrinne ist mittelst eines
Gelenkbandes (Charniers) derart beweglich, dass selbe bei Stellung [T dem
Zucker etc. den Eintritt von unten nach oben in A gestattet, dagegen bei
Stellung III das Herausfallen des gestochenen Zuckermusters aus A4 ver-
hindert. Schiebt man den Stecher in die Zuckermasse etc., so gleitet der
Stab C derart nach abwérts, dass durch
diesen die Klappe in der Lage II fixirt
wird. Zieht man sodann den Stecher
heraus, so desarretirt der Stab C die Klappe
und diese schliesst sich in Folge des daran
aussen befindlichen Ansatzes, auf welchen
die Zuckermasse etc. des Sackes driickt.

Der Gawalowski’sche Stecher functionirt
automatisch und kann man demnach schnell
und sicher, nur mit einem Handgriff, Pro-
ben aus den Collis entnehmen. Derartige,
aus Kupfer oder auch aus beliebigem ande-
rem passenden Metall elegant hergestellte
Stecher sind sammt zugehdrigem schwarzen
Futteral von Franz Indra, Briinn zu
beziehen.

Angenommen nun, man habe die weiter
zu bearbeitende endgiiltige Durchschnitts-
probe vor sich, so kann man je nach der
Natur des Materials vier Félle unter-
scheiden.

1. Die Probe ist ein feines Pulver,
welches weiterer Zerkleinerung behufs Vor,
nahme der Analyse nicht mehr bedarf
(cale. Soda, Potasche, der gemahlene Kalk-
stein der Leblanc’schen Sodafabriken, viele
Farben u. s. w.)

2. Die Probe ist pulverformig, wobei jedoch feineres Pulver mit
groberem und mit Knollen abwechselt (Guano, Superphposphat, Chilisal-
peter, Steinsalz u.s. w.). In diesem Falle schiittet man die Durchschnitts-
probe auf einen grossen Bogen Packpapier, breitet dieselbe gleichmissig
in diinner Schicht {iber das Papier aus und zerdriickt mit einem Porzellan-
pistill die Knollen und gréberen Theile. Alsdann schichtet man die ganze
Probe zu einem Haufen zusammen, arbeitet denselben tiichtig mit beiden

Fig. 8.
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Hinden durch und breitet ihn abermals zu einer gleichméssigen Schicht
iiber das ganze Papier aus. Nachdem diese Operation wiederholt wurde,
nimmt man die Durchschnittsprobe.

3. Die Probe besteht aus Stiicken oder aus hartem Pulver, welche
beide einer vorherigen eigentlichen Zerkleinerung bediirfen. Ein Beispiel
fir den ersten Fall sind die Steinkohlen und Koks, ein Beispiel fir den
letzteren ist das Sulfat (schwefelsaure Natron) der Leblanc’schen Sodafa-
briken. Die Kohlen und Koks werden im eisernen Mdrser zerstossen, das
Sulfat in einer auf dem Princip der Kaffeemiihlen beruhenden Zerkleine-
rungsmaschine gemahlen oder ebenfalls im grossen eisernen Morser fein-
gestossen.

4. Die Probe ist steinformig oder besteht aus Metallverbindungen.
Beispiele: Kalkstein, Eisenerze, Roheisen, Stahl, Bronce. In diesem Falle
muss meist eine ganz systematische Zerkleinerung vorgenommen werden.

Von grosseren Steinen schligt man mit einem Hammer kleine Stiicke
ab, welche im eisernen Morser zerstossen werden. Das erhaltene Pulver
wird durch ein Sieb oder grosses Drahtnetz getrieben und das auf dem
Siebe Bleibende von Neuem gepulvert und gesiebt, bis Alles durch die
Maschen gegangen ist. In &hnlicher Weise verfihrt man bei Roheisen,
Stahl u. s. w.

Erwihnt sei hier noch, dass man oft auch (namentlich bei Erzanalysen)
die' Probe des im eisernen Morser zerstossenen Pulvers dadurch nimmt,
dass man letzteres kreisformig ausbreitet und mit dem Stiele eines Horn-
l6ffels dasselbe kreuzférmig durchschneidet, wodurch vier Quadranten ent-
stehen. Einen Quadranten fiillt man in die Probeflaschen. Zuweilen wieder-
holt man diese Probenahme eines Quadranten ein oder zweimal.

Manchmal nimmt man die Probe in der Weise, dass man in das aus-
gebreitete feine Pulver mit dem Stiele eines Loffels eine Reihe paralleler
Linien zieht, welche von ebensoviel Parallelen senkrecht durchschnitten
werden. An jedem Schnittpunkte wird eine kleine Probe entnommen.
Diese Art der Probenahme wendet man nur dann an, wenn es sich darum
handelt, aus mehreren Kilo Substanz eine gréssere Durchschnittsprobe von
einigen hundert Grammen zu nehmen.

B. Die Probenahme flissiger Materialien.

Die fliissigen Rohmaterialien werden in grossen (25—50 1 haltenden)
Korbflaschen, in hélzernen oder eisernen Fissern oder in eigens eingerich-
teten Waggons (Cisterne-Waggons) versendet. Ausnahmsweise konnen
natiirlich auch andere Verpackungsarten vorkommen.

Man nimmt die Proben fliissiger Rohmaterialien und Endproducte ein-
fach auf diese Weise, dass man aus etwa dem fiinften, zehnten oder zwan-
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zigsten Geféisse eine geniigende Menge herausnimmt und bhieraus durch
Vermischen eine Durchschnittsprobe herstellt. Werden fliissige Rohmate-
rialien aus TFéssern in Reservoirs entleert, so benutzt man hiufig ein
kleines Probeflischchen (Fig. 9), welches man an einem eisernen Drahte
unter die Fass6ffnung hdlt. Die jeweils gewonnene Probe wird in eine
daneben stehende grosse Flasche entleert und letztere schliesslich in’s
Laboratorium gebracht.

Hat man es mit Fliissigkeiten zu thun, welche in ihren verschiedenen
Horizontalebenen eine oft merklich von einander abweichende Zusammen-
setzung haben, so nimmt man die Probe mit einem langen Glasrohr von
etwa 20 mm innerem Durchmesser, welches man in die Flissigkeit senkrecht;
hineintaucht. Indem man die -obere Oeffnung mit dem Daumen verschliesst
und alsdann das Rohr wieder herauszieht, erhilt man eine Durchschnitts-
probe von jeder Hohe der Fliissigkeit. Das Glasrohr entspricht also dem
fir feste Materialien verwendeten Probestecher.

Fig. 9.

Hat man aus einer sehr grossen Menge Fliissigkeit die-Probe zu
nehmen (z. B. aus einem 10—15000 Kilo fassenden Cisternewaggon oder
aus einem 100—200 000 Kilo fassenden grossen Sammelreservoir), so muss
man die Probenahme mit dem Glasrohre resp. mit einem langen eisernen,
unten mit einer Klappe versehenen Rohr mehrere Mal wiederholen.

Gawalowski?) hat auch fiir flissige und halbfliissige Substanzen einen
zweckmassigen Probestecher construirt. Derselbe besteht aus zwei in ein-
anderliegenden eisernen, unten geschlossenen Cylindern, die je mit einem
ziemlich breiten Léngsschlitz versehen sind und durch einen Bajonette-
verschluss in einer solchen Verbindung mit einander stehen, dass man
durch eine einfache Drehung die beiden Léngsschlitze zur Coincidenz
bringen, oder umgekehrt einen nach aussen hermetisch abgeschlossenen
Hohleylinder aus ihnen bilden kann. Das Instrument, welches lang genug
ist, um siimmtliche Schichten eines grossen Fasses durchdringen zu konnen,
und oben mit einem Griff versehen ist, wird geschlossen eingefithrt und
dann in der Fliissigkeit gedoffnet, wobei gleichméssig aus allen Hohen-

Yy Oest. Chem. u. Techn. Z. 6, 197.
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schichten Fliissigkeit eindringt. Nun schliesst man den Cylinder, zieht
ihn heraus und entleert ihn zundchst in ein flaches Gefiss.

‘Was die Probenahme der flissigen Zwischenproducte des Betriebes
betrifft, so sind an den betreffenden Apparaten Hihne oder Ventile ange-
bracht. Durch Oeffnen derselben kann man sich jederzeit und pro Tag
beliebig oft Proben holen.

‘Will man jedoch eine Durchschnittsprobe haben, welche aus einer
unendlichen Summe fortwihrend ohne Unterlass genommener Einzelproben
besteht, so wendet man die sogen: Tropfflaschen an. Es sind dies grosse
circa 50 Liter haltende Korbflaschen, in welche die betr. Flissigkeit un-
unterbrochen tropfenweise einfliesst. Den Zufluss regulirt man mittelst
eines Ventiles und das tropfenweise Zufliessen wird dadurch bewerk-
stelligt, dass man mittelst Kautschukschlauchverbindung ein Glasrohr ein-
schaltet, welches an seinem oberen Ende innen einen schmalen Kautschuk-
ring trigt, in welchem ein kleines zu einer feinen Spitze ausgezogenes
Glasrohrchen steckt.

Gute Durchschnittsproben von Abflusswissern u. dgl. erhélt man durch
Anwendung eines in der betreffenden Fliissigkeit sich drehenden Wasser-
rades, welches ununterbrochen kleine Proben der Flissigkeit einem Reser-
voir, welchem die Durchschnittsprobe entnommen wird, zufiibrt.

Erwihnt sei hier noch, dass man stark concentrirte Flussigkeiten, bei
welchen etwaige Fehler beim Abmessen schon sehr in’s Gewicht fallen,
nicht direct zu der Analyse verwendet, sondern dass man sie auf ein ge-
wisses Volumen zuerst verdiinnt (z. B. 1, 10 oder 20 cem zu 100, 200,
500 oder 1000 ccm) und von dieser verdiinnten Flussigkeit einen aliquoten
Theil nimmt.

Oder man bedient sich einer hochst genauen Pipette, z. B. einer
1 ccm-Pipette, welche in /4, cem eingetheilt ist.

C. Die Probenahme der Gase.

Es kann sich hier nur um Betriebsproducte handeln, da in Fabriken
weder gasférmige Rohmaterialien empfangen, noch gasformige Endproducte
verschickt werden?).

Die Probenahme der von Dampfkesselfeuerungen herrithrenden Rauch-
gase, der Generator-, Hochofen- und Cupolofengase, der Saturationsgase und
sonstiger Betriebsofengase (z. B. von Rohsodaschmelzdfen, Ultramarinbrenn-
ofen u.s. w.) wird im Abschnitte ,technische Gasanalyse gemeinschaftlich
besprochen.

1) Die Kohlengasfabriken liefern allerdings (auf dem Wege von Rohrleitungen)
ihren Consumenten ein gasférmiges Product. Die Probenahme des Steinkohlen-
gases siehe bei ,Gasfabrikation®,
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8. Die Fabriktitrirjungen und ihre Functionen.

Viele Fabrikationen erfordern eine bestindige analytische Controle des
Betriebes in den eigentlichen Fabrikrdumen selbst. Es sind zu diesem
Zwecke an geeigneten Plitzen in der Nihe der zu controlirenden Apparate
Experimentirtische aufgestellt mit den nothwendigsten chemischen Uten-
silien, wie einer oder zwei Biiretten, einer oder einigen Pipetten, einem
Thermometer?), Glasstiben, Lackmustinctur und Lackmuspapier, Methyl-
orangeldsung, einer Normalldsung, destillirtem Wasser, Trichter, Scheere,
einem oder zwei Becherglisern, einer oder zwei Porzellantassen, Dreiftissen
und Bunsen’schen Brennern ausgestattet. Oefters findet man auch zwei
kleine Reservoire, welche die Normallosung?) und mit Lackmustinctur
bereits gefirbtes Wasser3) enthalten, neben dem Experimentirtisch auf-
gehéingt. Dies ist das Reich der Fabriktitrirjungen!

Fabriken mit continuirlichem Betriebe miissen sich selbstverstindlich
je zwei Jungen fiir ein und dieselbe ,Controlstation® halten. Dieselben
16sen sich gleich allen {ibrigen Fabrikarbeitern Morgens und Abends 6 Uhr
und jede Woche in der Tag- und Nachtschicht ab. Neben den Experi-
mentirtischen sind die Tafeln angebracht, auf welche der Titrirjunge seine
Zahlenresultate notirt. Die Priifungen werden je nach der Grosse der
Fabrik und Art der Fabrikation etwa alle 10, 15, 30, 45 Minuten oder jede
Stunde wiederholt. Dauerte die Pause zwischen zwei Priifungen derselben
Probe linger als 1—2 Stunden, so wire es unniitz, in der Fabrik selbst
Titrirjungen aufzustellen. Man konnte diese Arbeit dann weit richtiger
den Laboratoriumstitrirjungen iibertragen.

Welches sind nun die Obliegenheiten der Fabriktitrirjungen? Selbst-
verstindlich konnen irgendwie eingehendere titrimetrische Versuche nicht
in Betracht kommen. Xs sind vielmehr h§chst einfache und schnell aus-
fithrbare und titrimetrische Prifungen, welche hier in der Fabrik mitten
unter dem Getdse der Maschinen und unter dem Gedringe der ab- und
zugehenden Arbeiter ausgefihrt werden.

Nichts desto weniger sind diese analytischen Priifungen von grosser

!) In Fabriken benutzt man zum Messen der Temperatur der im Betriebe
rezeugten Flissigkeiten Thermometer mit Holzzwinge oder auf einem Holzbrette
befestigt und deren Kugeln durch ein Metallgitter geschitzt sind. Die Scala ist
auf dem Brett eingeschnitten. Ein solches Thermometer kostet 80 Pf, — 1 M.

?) Schwefelsiure hebt man in mit Blei ausgefiitterten Holz-Behiltern auf.

%) Man verwendet fir die Fabrikversuche (und auch fiir viele Versuche der
Laboratoriumsjungen) hiufig gewdhnliches Wasser, falls dies ohne Schaden fiir
die Genauigkeit der betreffenden analytischen Priifung zulissig ist. Um den Kalk
desselben zu neutralisiren, setzt man vor Beginn des Versuches so lange titrirte
Schwefelsiure hinzu, bis empfindliches Lackmuspapier eben schwach gerdthet wird.
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Wichtigkeit, weil sie es ermdglichen, das werdende chemische Product auf
allen seinen Wegen unausgesetzt zu verfolgen. Wo irgend eine Unregel-
missigkeit in der Fabrikation entstanden ist oder zu entstehen droht,
wird sie mit Hiilfe dieser Priifungen alsbald entdeckt. Die stumme, aber
beredte Sprache der Zahlen, welche der Titrirjunge auf die Tafel schreibt,
sind dem voriibergehenden Vorarbeiter, Aufseher, Betriebsfiihrer oder
Analytiker ein Warnungssignal und augenblicklich kann in den Gang der
Fabrikation durch passende Abidnderungen helfend eingegriffen werden.
Wie man also sieht, ist die analytische Controle in den Fabrikrdumen
selbst von ganz ausserordentlicher Bedeutung. Die Jungen, welchen diese.
Controle obliegt, haben in grossen Fabriken wenig Zeit zu stiller Be-
schaulichkeit. Da ist ein ewiges geschiftiges Hin- und Hereilen, Trepp-
auf- und Treppabspringen zu den verschiedenen Apparaten, Oefen und
Plitzen, wo sie ihre Proben zu holen resp. in Empfang zu nehmen haben.
In Eile werden die auf dem Tische angesammelten Proben gepriift und
von Neuem beginnt die Jagd nach neuen Proben. Wenn wir noch hin-
zufiigen, dass diesen 14—18 jéihrigen Jungen hiufig auch noch die Ueber-
wachung und Handhabung dieser und jener Betriebs-Apparate oder das
Sammeln von Durchschnittsproben der Zwischenproducte des Betriebes fiir
das Laboratorium obliegt, so wird man gerne zugeben, dass ihre Arbeit
nicht ohne Bedeutung, aber auch nicht ohne Strapazen ist. Muss doch
dieser Dienst ebenso piinktlich am heissen Sommertage erfillt werden,
wann die Glut der Sonne sich mit der strahlenden Hitze der Apparate
und Feuerungen vereinigt, als auch in kalten Winterndchten, wann der
eisige Wind durch die Fensterluken pfeift und die Flamme des Bunsen’-
schen Brenners auf dem Experimentirtisch in ihrer Existenz bedroht.

4. Laboratoriumsanalysen.

A. Das Sammeln, Auswechseln und Aufbewahren
der Proben.

In Fabriken mit continuirlichem Betriebe hat man sich fiir jedes im
Laboratorium unter analytischer Controle stehende Betriebsproduct drei
Flaschen zu halten, wovon eine fiir die Nachtschicht und zwei fiir die Tag-
schicht bestimmt sind.

Das Sammeln der Proben in der Fabrik erfolgt in der Regel durch
einen hierfiir besonders angestellten Arbeiter, welcher in der Regel ausser-
dem noch andere Functionen zu verrichten hat. Dieser Arbeiter holt
Morgens nach 6 Uhr in den Fabrikriumen die an den verschiedenen Plitzen
zerstreuten Nachtprobeflaschen resp. er hat auch dieselben zu fillen, wenn
dies nicht schon geschehen ist. Simmtliche Flaschen werden in den
holzernen ,Probekasten“ gestellt, welcher eine grosse Anzahl einzelner
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Ficher enthilt, und in das Laboratorium getragen. Nehmen wir an, es sei
am 6. December Morgens 7 Uhr. Die Laboratoriumsjungen beginnen.nun
die soeben gebrachten Nachtproben vom 5. auf den 6. December, sowie
die am 5. December Abends vor 6 Uhr gebrachten Tagproben des 5.De-
cember zu untersuchen. Abends holt der Probesammler wieder die
Morgens gebrachten Nachtproben und die vor 24 Stunden gebrachten
Tagproben, wihrend er gleichzeitig die Tagproben vom 6. December
bringt.

Diese Proben werden zweckmissig auf einem mehrere Fécher ent-
haltenden Flaschengestell aufbewahrt. Es werden also iiber Nacht nur
die Abends gebrachten Tagproben, des folgenden Tages dagegen ausser-
dem noch die Morgens gebrachten Nachtproben auf dem Flaschengestelle
stehen.

Die hier geschilderte Art der Probenahme hat den Uebelstand, dass
man die Zahlen fiir die Tagesproben meistens erst volle 24 Stunden spéter
erhilt, wodurch in vielen Féllen ein rechtzeitiges corrigirendes Eingreifen
in den Betrieb unméglich gemacht wird. Man kann desshalb die Einthei-
lung auch so machen, dass man die Tagesproben nur von 6 Uhr Morgens
bis etwa 2 Uhr Nachmittags und die Nachtproben von da ab bis den
anderen Morgen -6 Uhr nehmen ldsst. Man erhilt dann Mittags die Resul-
tate der letzten Nacht und Abends die Zahlen desselben Tages. Freilich
hat auch diese Art der Probenahme ihre Schattenseite, indem beinahe die
Halfte des Tages zur Nacht gerechnet wird und man desshalb die Nach-
mittags im Betriebe vorfallenden Unregelméssigkeiten weniger leicht con-
troliren und auf ihre Urheber zuriickfithren kann.

Diese Schichtproben sind demnach Xintagsfliegen. Ihre Existenz
hort nach 12 resp. nach 24 Stunden auf. Anders dagegen verhilt es sich
mit den Proben, welche die Untersuchung der Rohmaterialien und der
Endproducte betreffen. Dieselben werden meist mit Sorgfalt einen oder
einige Monate (nicht selten versiegelt) aufbewahrt, damit die Fabrik auf
Grund dieser Proben ihre Rechte als Kiufer oder Verkiufer geltend machen
kann. Tag der Probenahme, Name des Verkiufers resp. Kaufers, ge-
fundener Procentgehalt des oder der maassgebenden Bestandtheile, Gewicht
und Art der Verpackung (Sicke, Fisser) und Nummer werden auf den
Etiketten, sowie in ein besonderes Biichelchen (siehe spéter bei ,Ein-
tragen der Analysenresultate“) aufgeschrieben.

B. Die Analysen der Laboratoriumstitrirjungen.

Diese analytischen Priifungen dienen — ebenso wie diejenigen der
Fabriktitrirjungen — fast durchweg der Controle des Betriebes. Sie unter-

scheiden sich jedoch dadurch von den im eigentlichen Fabrikraume aus-
Béckmann., 3.Aufl, I 3
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gefithrten Priifungen (8. 31), dass sie nicht zur Controle des augenblick-
lichen Standes der Fabrikation dienen, sondern dass sie einen 12 stiin-
digen oder uiberhaupt mehrstiindigen Durchschnitt reprisentiren.

Wie diese 12 stiindigen Durchschnittsproben gesammelt und in’s Labo-
ratorium gebracht werden, ist in den vorhergehenden Abschnitten bereits
erértert worden. Hinzuzufiigen ist hier nur noch, dass es sich sehr em-
pfiehlt, ausser diesen Durchschnittsproben auch selbst noch welche von
einem Laboratoriumsjungen. in der Fabrik zuweilen holen und untersuchen
zu lassen. Man macht sich auf diese Weise unabhiéingig von allen jenen
Zufilligkeiten, welche die richtige Probenahme in der Fabrik vereiteln.
Von diesen Zufilligkeiten erwihnen wir hier neben dem Verdorbengehen
der in der Probekiste liegenden Probe!) durch hineingelangende Unreinig-
keiten (wie z. B. durch Wasser beim Putzen von Apparaten), hauptsichlich
das unpiinktliche Probenehmen — sei es nun, dass Vergesslichkeit, mangel-
hafte Instruction oder Bequemlichkeit im Spiele ist.

Die Laboratoriumsjungen schreiben die von ihnen gefundenen Zahlen
auf besondere Tafeln, welche nach Fertigstellung in das Biireau des Ana-
lytikers, resp. seines Gehiilfen?) gebracht werden. Dieser triigt sie in seine
Biicher ein. (Siehe den Abschnitt ,Eintragen der Analysenresultate“.)

Abnorme Zahlen werden sofort nach Empfang auf besonderen Bulletins,
von welchen sich das Laboratorium ein Duplikat in einem besonderen
Hefte aufbewahrt, dem betreffenden Betriebsfithrer zugestellt.

‘Was die Zahl der Laboratoriumstitrirjungen betrifft, so schwankt die-
selbe natiirlich ganz nach der Grésse der Fabrik und nach der Art der
Fabrikation. Viele Fabriken kommen schon mit einem oder zwei Labora-
toriumsjungen aus, andere haben deren ein ganzes Dutzend und weit dariiber.

Hat man mehrere Titrirjungen im Laboratorium, so theilt man die
von ihnen zu erfiillenden téglichen Obliegenheiten systematisch ein. Man
giebt dem dienstiltesten Jungen die Oberaufsicht fiber seine Kameraden
und zugleich die Verantwortlichkeit fiir sein Laboratorium. Ausserdem
ubertrigt man ihm die schwierigeren Priifungen. Einen anderen Jungen
(gewdhnlich den jiingsten) bestimmt man zum.Holen und Zerkleinern der

1) Um gegen derartige Eventualitdten geschiitzt zu sein, empfiehlt es sich
sehr, simmtliche in den Fabrikraumen stehende Probekisten mit einem verschliess-
baren Deckel zu versehen und die sonstigen zur Ansammlung der Durchschnitts-
proben dienenden Flaschen u. s. w. in einem verschliessbaren in der Fabrik
stehenden Schrank unterzubringen. Man sichert sich auf diese Weise am besten
gegen von den Aufsehern, Vorarbeitern ete. sonst wohl unternommene ,Corrections-
versuche“ an den Durchschnittsproben.

?) Grosse Fabriken halten sich zuweilen einen besonderen zum Laboratorium
gehérigen Commis, dem lediglich die Eintragungen der erhaltenen zahlreichen
analytischen Betriebsresultate obliegt.
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Proben und zum Reinhalten der Laboratoriumsriume. In dieser Weise
hat jeder Junge Tag fir Tag seine bestimmte Beschiftigung.

Bemerkt sei hier noch, dass die in wohlgeleiteten chemischen Fabriken
téglich oder fast tiglich vorgenommenen Gasanalysen, soweit sie sich auf
die Ermittelung von Kohlenséure, Sauerstoff und Kohlenoxyd mittelst der
Apparate von Bunte oder Orsat beziehen, ebenfalls von den Titrirjungen
des Laboratoriums oder der Fabrik ausgefithrt werden.

C. Die Analysen und Obliegenheiten des Laboratoriums-
Chemikers.

Trotz der massenhaften analytischen Prifungen der Titrirjungen —
dieselben belaufen sich in grossen chemischen Fabriken oft auf Hunderte
tiglich — bleibt fir den Analytiker noch Arbeit genug. Seine Sache ist
es vor allen Dingen, die ankommenden Rohmaterialien und die die Fabrik
verlassenden fertigen Producte, soweit sie nicht einfache, stiindlich oder
tiglich sich wiederholende Titrationen (wie der calcin. Soda u. dgl) be-
treffen, theils auf ihre maassgebenden Bestandtheile, theils auf schidliche
Verunreinigungen zu priifen.

Diese Analysen miissen mit grosster Sorgfalt gemacht werden. Es
handelt sich stets um Tausende von Kilos, und eine relativ unbedeutende
Analysendifferenz kann desshalb bei werthvolleren Materialien schon Hun-
derte von Mark ausmachen.

Nicht genug kann desshalb dem jungen Chemiker anempfohlen werden,
sich auf der Hochschule die ndthige Sicherheit in quantitativen Analysen
anzueignen. Er mache es sich dort zum obersten Grundsatze, niemals
eine neue quantitative Uebungsanalyse zu beginnen, bevor er mit seiner
letzten vollkommen befriedigende Resultate erzielt hat. Es ist ja richtig,
dass bei gutem Willen auch ein in Analysen noch wenig Geiibter in der
Praxis ein gewandter Analytiker werden kann, allein es ist desshalb doch
der heutige Zustand, welcher die Laboratorien der Fabriken, Versuchs-
stationen und Handelslaboratorien die analytische Ausbildung der Chemiker
zum grossen Theil erst iibernehmen lisst, bedauerlich. KEtwas weniger
organische Arbeiten und dafiir mehr Analysen, vor allem aber fleissiger
Besuch des Laboratoriums wére das einfache Heilmittel. Jedenfalls ist
es fir den jungen Chemiker nicht gerade angenehm, trotz detaillirter
organischer Kenntnisse eine geringere Uebung in analytischen Prifungen
zu besitzen als seine Laboratoriumsjungen. Desshalb rathen wir nochmals
dringend, sich schon auf der Hochschule in den gewdhnlicheren maass-
und gewichtsanalytischen Bestimmungen véllig sattelfest zu machen.

Neben der Priifung der Rohmaterialien und Endproducte liegt es
dem Analytiker aber auch ob, den Betrieb unausgesetzt zu controliren.

3*
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Hierzu reichen die zahireichsten Priifungen der Titrirjungen an und fir
sich nicht aus. Denn diese Priifungen haben-ja nur den Zweck, Abnor-
mitédten in der Fabrikation sofort aufzudecken und die ,analytischen Fa-
brikations-Curven® zu geben, indem sie das tégliche Fallen und Steigen
der betreffenden Analysenzahlen verfolgen lassen. Sache des Chemikers
bleibt es aber stets, der Ursache solcher Abnormititen durch sofort anzu-
stellende Untersuchungen nachzuspiiren.

Ebenso sind seine Priifungen der Rohmaterialien und fertigen Pro-
ducte sehr hiufig der Anstoss zu Untersuchungen von Betriebsproducten.
Wenn beispielsweise ein Endproduct von einem schidlichen Bestandtheil
1 Proc. statt der gewdhnlichen 1/, oder 1/, Proc. enthilt, so wird dies
dem gewissenhaften Analytiker eine unabweisbare Aufforderung zur Priifung
aller etwa in Betracht kommenden Zwischen- und Rohproducte sein. Er
wird ferner auf’s Sorgfiltigste die einzelnen Manipulationen im Betriebe
priifen, bis er im Stande ist zu sagen, ,die beobachtete Abnormitit riihrt
von diesem oder jenem Material, resp. von dieser oder jener falschen Mani-
pulation her¢.

Ausserdem aber darf kein gewissenhafter Analytiker versiumen, die
Arbeiten seiner Titrirjungen und Probensammler regelrecht zu iberwachen
und zu controliren. Denn als Vorstand des Fabriklaboratoriums ist er fiir
die analytischen Priifungen seiner Titrirjungen, fiir die richtige Probenahme
der zu analysirenden Materialien und fiir die rechtzeitige Fertigstellung
der Analysen verantwortlich. Er darf sich desshalb keineswegs auf den
guten Willen der Arbeiter verlassen, sondern er muss es verstehen, eine
derartige Controle auszuiiben, dass Niemand es wagt, ihn zu tduschen.

Zu diesem Zwecke priift er in gewissen Zwischenriumen die Richtig-
keit der von den Jungen hergestellten titrirten Losungen, wiederholt titri-
metrische Priifungen, deren Resultate von den Jungen bereits auf die Tafel
geschrieben wurden, giebt ihnen von Zeit zu Zeit Analysen, welche er
bereits selbst ausfithrte, vergewissert sich, dass die von den Fabriktitrir-
jungen in genau bestimmten Zwischenrdumen anzustellenden Priifungen
streng nach Vorschrift ausgefiihrt werden u.s. w. Namentlich muss sich
der Chemiker daran gewGhnen, diese Prifungen ohne irgend welche Scheu,
fremdes Ehrgefiihl zu verletzen, vorzunehmen. Er denke nicht etwa, dass
eine solche Controle einem Arbeiter gegeniiber, welcher vielleicht 10 Jahre
Tag fir Tag dieselben Titrirbestimmungen macht, unndthig sei und von
diesem als Beleidigung aufgefasst werde. Ebensowenig, als ein Cassen-
beamter sich durch die Cassenrevisionen verletzt fithlt, darf sich ein solcher
Arbeiter in seiner Wiirde gekrdnkt fithlen.

Die Fabriktitrirjungen, welche meist nicht direct unter dem Vorstand
des Laboratoriums, sondern unter dem Betriebsfiihrer und unter der
speciellen Aufsicht der Aufseher stehen, betrachten den Analytiker weit
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weniger als ihren Herrn und Gebieter und sind desshalb von diesem noch
schirfer als die Laboratoriumsjungen zu controliren.

Eine der ersten Tugenden eines Fabrikanalytikers ist Piinktlichkeit.
Viele seiner Untersuchungen verlieren fiir den Betriebsleiter bedeutend
oder ganz an Werth und Interesse, wenn sie nicht sofort ausgefiihrt
werden. Was kann die sorgfiltigste Untersuchung eines Rohmateriales
niitzen, wenn dieselbe nachtriiglich, nachdem dasselbe schon bezahlt,
vollendet ist und hiermit eine Reclamation iiber ungeniigenden Gehalt an
dem maassgebenden Bestandtheil oder iiber zu hohen Gehalt an schidlichen
Bestandtheilen werthlos ist? Was niitzt dem Betriebsfithrer die Mittheilung,
dass dieses oder jenes Betriebsproduct eine ganz abnorme Zusammen-
setzung zeige, wenn ein oder zwei Tage dariiber hingegangen und auf
diese Weise mehr oder weniger hohe Geldopfer unvermeidlich geworden
sind. Was niitzt endlich die Mittheilung des Analytikers, dass dieses oder
jenes Endproduct einen niedrigeren Gehalt, als garantirt wurde, zeige,
wenn dieses Product schon lingst seinem Bestimmungsort zueilt? Man
sieht ein, dass der Analytiker, welcher in solchen Fillen heute mit seiner
Analyse der Fabrik einen grossen Dienst leisten kann, morgen oder iiber-
morgen sich hiermit nur fiberfliissig, wenn nicht lacherlich macht.

Die dem augenblicklichen praktischen Bediirfnisse der Fabrik ent-
springenden Analysen kénnen und sollen dem Chemiker den Anlass geben
zu eingehenderen, mehr wissenschaftlichen Untersuchungen. Aber auch
hier zersplittere man sich nicht in Einzelheiten, sondern concentrire seine
Aufmerksamkeit ganz und voll auf die vorliegende praktische Frage, deren
wissenschaftliche Behandlung hiermit nicht ausgeschlossen ist.

5. Das Eintragen der Analysenresultate.

Man hat oft dafiir gesprochen und geschrieben, dass der Fabrik-
chemiker auch kaufminnische Kenntnisse haben solle. Ist dies in der
That nothwendig? Wir miissen diese Frage insofern bejahen, als der tech-
nische Chemiker nicht nur gewisse kaufm#nnische Tugenden, wie Gewandt-
heit im Rechnen und Berechnen, peinliche Ordnungsliebe, Exactheit und
Sauberkeit in der Buchfithrung besitzen, sondern auch die nothwendig-
sten Kenntnisse des Wechselrechtes und der doppelten Buchfiihrung sich
in der Fabrik aneignen soll. Zum Erwerb letzterer Kenntnisse giebt sein
taglicher geschiftlicher Verkehr mit dem kaufménnischen Biireau reich-
liche Gelegenheit. Es wird ihm auf diese Weise nicht schwer werden
sich einen allgemeinen Einblick in das Getriebe eines kaufm#nnischen
Biireaus zu verschaffen, so dass er, wenn er spiter einmal Dirigent wird
und den Biireauarbeiten niher zu freten hat, sich unschwer zurecht-
finden kann.
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Véllig ungerechtfertigt aber ist es, wenn man, wie dies vielfach ge-
schieht, den Chemiker gewissermaassen zu einem ,Commis-Chemiker
stempeln mdchte und wenn man von ihm verlangt, dass er detaillirte kauf-
ménnische Kenntnisse schon mitbringe oder sich erwerbe. Der ,Commis-
Chemiker“ ist ebenso sinnlos wie der ,Ingenieur-Chemiker®, mit einem
Worte wie jeder Versuch, zwei Berufsarten zugleich erlernen und ausiiben
zu wollen. Es widerspricht dies durchaus dem modernen Princip der
Arbeitstheilung, welchem in jeder anstindigen Fabrik in ausreichender
Weise Geniige geleistet werden muss und wird.

Um auf unser Thema zuriickzukommen, so hat der Analytiker eines
Fabriklaboratoriums allerdings einen nicht ganz unbetréichtlichen Theil
seiner Arbeitszeit — falls hierfiir nicht besondere Hiilfskréfte angestellt
oder angelernt sind — einer kaufm#nnischen Beschéftigung, dem Buchen
der Anpalysenresultate zu widmen. TUnter allen Umstinden wird es dess-
halb fiir den Chemiker vortheilhaft sein, wenn er eine gefillige oder doch
wenigstens eine saubere Handschrift besitzt.

Sehen wir uns nun das wohlgeordnete System der Aufzeichnung der
Analysenresultate, wie solches in jeder guten und grésseren Fabrik herrscht,
etwas uiher an!

Die in der Fabrik arbeitenden Titrirjungen schreiben ihre gefundenen
Zahlen auf die neben ihrem Experimentirtisch hingenden Tafeln. Hier
dienen sie zur augenblicklichen Orientirung der verschiedenen Aufsichts-
beamten. Ein Eintragen dieser Zahlen in Biicher findet nicht statt.
Anders verhilt es sich mit den Analysenzahlen der Laboratoriumstitrir-
jungen. Die Tafeln, auf welchen diese Zahlen alltéiglich verzeichnet werden,
werden nach Fertigstellung in das Bireau des Laboratoriumschemiker ge-
bracht und von diesem in das Analysen-Hauptbuch (wenn wir diesen
Ausdruck gebrauchen diirfen) eingetragen. Die Analysenresultate, welche
die Laboratoriumsjungen mit ihren Schichtproben alltiglich erlangen,
bilden den Grundstock fiir das Hauptbuch. Der Laboratoriumschemiker
fiigt nur noch eine gewisse Zahl alltiglich oder periodisch vorgenommener
quantitativer Bestimmungen hinzu. (Alle iibrigen von ihm ausgefiihrten
Analysen trigt der Chemiker, soweit nicht wieder besondere Biicher fiir
diese oder jene Substanz bestehen, in sein gewdhnliches Analysenbuch ein.)

Die innere Einrichtung eines Analysen-Hauptbuches ist natiirlich je
nach der Fabrikationsbranche verschieden. Als Beispiel wihlen wir hier
das Analysen-Hauptbuch einer chemischen Fabrik, welche Schwefelsiure,
Salzsiure, Salpetersiure und Leblanc-Soda fabricirt. Man beginnt gewhn-
lich links mit den Rohmaterialien, lisst in der Mitte die Betriebsproaucte
und rechts die fertigen Producte folgen.

Demgemiss kommt in unserem Falle links: Pyrit (Gebalt an Schwefel),
Kiestfen (Gehalt der Kiesabbrinde an Schwefel), Salz (Gehalt an Chlor-
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patrium und Wasser), Natronsalpeter (Gehalt an maassgebendem Be-
standtheil), Sulfat (Gehalt an freier Siure und unzersetztem Kochsalz),
Kalkstein (Gehalt an kohlensaurem Kalk), Magerkohle (Aschengehalt),
Rohsodaschmelzofen (Gehalt der Rohsoda an kohlensaurem Natron
und Schwefelnatrium), Rohsodalauge (Gehalt an kohlensaurem Natron,
Chlornatrium, Schwefelnatrium, schwefelsaurem Natron), Sodarfickstand
(Gehalt an lgslichem Natron), Calcinirte Soda (Titer; Gehalt an Koch-
salz, schwefelsaurem Natron, kohlensaurem Kalk, Eisenoxyd und Glihver-
lust), Caustische Soda (Gesammt-Alkalinitit).

Dies wire etwa in Kiirze das Schema fir das Analysen-Hauptbuch
einer Leblanc-Sodafabrik. Wie man bemerkt haben wird, sind hierbei
Salzsiure, Salpetersiure und Schwefelsdure nicht beriicksichtigt, da die
Priifungen derselben sich auf Ermittelung der Grade Beaumé und auf
einige qualitative Reactionen beschrinken. Ebenso ist bei Pyrit nur der
Gehalt an Schwefel (nicht aber auch der Gehalt an Kupfer, Arsen und
Wasser) berlicksichtigt, da eben derartige Hauptblicher, wenn sie nicht
die Uebersichtlichkeit verlieren sollen, nur die wichtigeren und sehr hiufig
vorkommenden analytischen Priifungen beriicksichtigen diirfen.

Nehmen wir nun fiir unseren Fall je vier Kieséfen, Sulfatéfen und
Rohsodaschmelzéfen an, so erhalten wir fiir unser Hauptbuch folgendes
Schema (siehe S. 40 u. 41).

In vielen grossen Fabriken hat der Laboratoriumschemiker neben
diesem Analysen-Hauptbuch noch ein Fabrikations-Hauptbuch?) zu
fuhren. In letzterem sind die pro Tag (resp. pro Schicht) angewendeten
Gewichtsmengen Rohmaterialien und erhaltenen Zwischen-, Neben- und
Endproducte nach Gewicht, Maass und Stérke (resp. Gehalt) u. dgl. mehr
verzeichnet.

Néchst diesen beiden Bichern ist das wichtigste das gewdhnliche
Analysenbuch, in welches der Analytiker die Hauptmasse der von ihm
ausgefiihrten Analysen eintriigt und zwar ohne schematischen Zwang, ledig-
lich nach dem Datum geordnet.

Ausserdem aber hat der Laboratoriumschemiker einer grossen chemi-
schen Fabrik noch eine ganze Reihe anderer Biicher zu fithren, wie z. B.
fur Rauchgasanalysen, fiir gewisse andere, in dem betreffenden Fabrikations-
zweige regelmissig anzustellende Analysen, fiir mehr wissenschaftliche, zur
Losung schwebender Probleme des Betriebes unternommene Versuche u. s. w.
Natiirlich aber lisst sich in dieser Richtung kein auch nur annihernd fiir

1) Es werden alsdann jeden Morgen die ,Fabrikationstafeln“, auf welchen
die pro Schicht verarbeiteten und fabricirten Mengen der verschiedenen Materialien
vermerkt sind, aus der Fabrik ins Laboratorium gebracht und dort von dem
Chemiker resp. dessen Gehillfen, in manchen Fabriken auch von dem jiingsten
Betriebsfihrer in das Fabrikationsbuch eingetragen.
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alle Fabriken der chemischen Grossindustrie allgemein giiltiges Gesetz auf-
stellen, vielmehr wird man in jeder Branche, ja fast in jeder grossen
Fabrik eine wieder von der anderen mehr oder weniger verschiedene Art
der Buchung der Analysen und Versuche antreffen.

Auch fiir alle Substanzen, von welchen Verkaufsproben einige Zeit
(1—38 Monat) aufgehoben werden, werden besondere Biicher gehalten, in
welchen die néthigen Details (Adressat, Zahl der verkauften Fisser oder
Sicke, Gehalt etc.) eingeschrieben werden. Dieselben Details kommen auf
die auf diesen Probeflaschen aufgeklebten Etiketten zu stehen. Es sind
dies die sogen. ,Titerbiicher* (fiir Soda, Krystallsoda, k. Diinger u. s. w.),
welche in grésseren Fabriken meist von einem speciell mit diesen Titer-
bestimmungen betrauten ilteren intelligenten Arbeiter gefiihrt werden.

6. Der Rapport.

Der Dirigent einer grossen Fabrik hat selbstverstindlich nicht Zeit
genug, um tiglich iiberall zu sein und Alles genau zu verfolgen. Desshalb
existirt vielfach die Einrichtung des Rapportes, welchen die einzelnen Be-
triebsfithrer, Ingenieure, der Vorsteher des Laboratoriums, der Bautech-
niker und Werkmeister Tag fiir Tag (in der Regel Vormittags nach er-
ledigtem Einlauf der Correspondenz) dem Director in dessen Biireau ab-
statten. Ebenso zahlreich sind fibrigens die Fabriken, welche die Einrich-
tung dieses officiellen Rapportes nicht kepnen, sondern statt dessen die
gelegentlichen (aber ebenfalls tiglichen) Rapporte haben.

Der Dirigent wird in der Regel wenigstens einmal tiglich das Labo-
ratorium besuchen, um die im Analysen-Hauptbuch eingetragenen Analysen
zu sehen. (Beim officiellen Rapport wird dieses Hauptbuch vorgelegt.)
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Bei dieser Gelegenheit wird er von dem Analytiker eine Art Rapport eben-
falls sich geben lassen konnen. Der Analytiker sei hierbei darauf bedacht,
moglichst wenig Worte zu machen. Er trage mit klaren Worten seinen
kurzen Rapport vor und bedenke stets, dass derjenige, dem er ihn vor-
trigt, nicht viel Zeit fir ihn iibrig haben kann.

Dass sich ausser dem Director auch die Betriebsfithrer, Ingenieure u. s. w.
im Laboratorium nach Fertigstellung der téglichen Analysen einfinden, um
die Resultate zu lesen und zu besprechen, versteht sich bei der grossen Rolle,
welche die analytische Controle in chemischen Fabriken spielt, von selbst.
Es versammelt sich auf diese Weise nach und nach sehr oft der ganze
»Generalstab“ der Fabrik im Biireau des Analytikers, um in lebhafter
Weise die Analysenresultate des vergangenen Tages zu besprechen.

7. Berechnung, Zusammenstellung und Begutachtung
der Analysen.

Der Analytiker einer grossen Fabrik muss Gewandtheit im gew&hn-
lichen Rechnen besitzen, widrigenfalls er viele Zeit unniitz vergeuden wird.
Man denke nur an die vielen Additionen, welche bei Ermittelung der
Monatsmittel (siehe spiter) zu machen sind. Es sind da fir zahlreiche
Abtheilungen 60, resp. 62 einzelne Posten (bei der Annahme eines conti-
nuirlichen Betriebes von 30 resp. 31 Tagen) zu addiren und wehe dem-
jenigen, welcher in solchen Additionen nicht sattelfest ist. Er wird mit
seinen Monatsmitteln 4 und 6 Stunden zubringen, wenn ein Anderer schon
in 2 Stunden fertig ist. Auch die Inventaraufnahmen erfordern einen ge-
wandten Rechner.

Die Zusammenstellung der Analysenresultate auf Grund der gemachten
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Einzelbestimmungen macht dem jiingeren Analytiker Anfangs zuweilen
noch einige Schwierigkeiten. Er iibe sich, um Gewandtheit auf diesem
Gebiete zu erlangen, in der Zusammenstellung der Analysenresultate einer
Wasseranalyse u. dgl. mehr.

Bei Abfassung der Analysenresultate vermeide man jeden gelehrten
Anpstrich. Man bedenke, dass die Analysen nicht nur von Chemikern,
sondern auch von Ingenieuren, Kaufleuten u. s. w. gelesen und gut ver-
standen werden sollen. Diesen wohlmeinenden Rath darf iibrigens der
Handelschemiker ebenso gut beherzigen als der Fabrikschemiker. Wenn
ersterem von einem Bauer oder Biirgersmann eine Wasseranalyse {ibertragen
wird, so will der Auftraggeber nicht wissen, ob die Salpetersiure nach
Tiemann und die salpetrige S#ure nach Feldhausen bestimmt ist?)., Der-
artige Angaben machen ihn nur confus und misstrauisch. Was der Auf-
traggeber wissen will, ist hauptsiichlich die klare Antwort auf die Frage,
ob das Wasser trinkbar resp. verwendbar fiir diesen oder jenen Zweck ist.

Auch der Fabrikant, welcher seinem Chemiker Substanzen zu unter-
suchen giebt, interessirt sich in vielen Fillen weniger um die Analysen-
resultate, als um die aus letzteren gezogenen Schliisse, zu welchen hiufig
sein eigenes chemisches Wissen nicht ausreicht. Wenn er beispielsweise
seinem Chemiker das Fabrikat eines Concurrenten zur Analyse giebt, so
interessirt ihn oft am meisten die Frage, auf welche Weise, mit welchen
Materialien dieses Product voraussichtlich gewonnen wird, welches die
wahrscheinlichen Gewichtsmengen der angewendeten Rohmaterialien sind,
oder in welcher Hinsicht sich die Darstellungsweise (z. B. in Bezug auf
angewendete Glihtemperatur u. dgl.) von der eigenen unterscheidet.

Kurz es geniigt oft nicht, lediglich die Analysenresultate anzugeben,
sondern es muss sich hierzu noch ein auf diesen Resultaten fussendes
Gutacbten hinzugesellen. Auch bei Abfassung dieses Gutachtens vermeide
man jeden Wortschwall und bemiihe sich, in wenigen Worten und Zeilen
seine Ansicht niederzulegen. Denn ,wer Viel sagt, sagt Nichts“.

8. Die Wochen- und Monatsmittel.

Haben die im Analysen-Hauptbuch eingetragenen Zahlen schon an
und fiir sich einen besonderen Werth, weil sie die Durchschnittszahlen
von etwa je 12 Stunden, die Durchschnittsproben von etwa 6—30 (oft auch
noch mehr) Einzelproben reprisentiren, so erhGht man ganz allgemein
ihren Werth bedeutend noch dadurch, dass man sie selbst wieder nach

1) In besonderen Fillen (wenn beispielsweise eine Gegenanalyse eines ande-
ren Chemikers zu gewirtigen ist) kann es allerdings nothwendig sein, derartige
Notizen, die aber dann nur fir den Chemiker der anderen Partei berechnet sind,
hinzuzufiigen.
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einer bestimmten Frist zusammenaddirt und hierdurch noch weit bessere
Durchschnittszahlen erhilt. Gewdhnlich geschieht diese Addition nach
Ablauf eines Monates und nennt man diese Operation ,die Berechnung der
Monatsmittel“.

Angenommen, es sei eine Fabrik mit continuirlichem Betriebe, der
betreffende Monat habe 30 Arbeitstage gehabt und die téglich in das
Hauptbuch eingetragenen Zahlen seien durchschnittlich das Mittel von
20 Einzelproben, so werden die Monatsmittel die Durchschnittszahlen von
30 >< 2>< 20=1200 Einzelproben sein. Man begreift, dass der Fabrikant
an der Hand dieser Monatsmittel ein sehr gutes und zuverldssiges Bild
des chemischen Ganges der Fabrikation erhalt. Diese Zahlen sagen ihm
auf’s Deutlichste, ob der maassgebende Gehalt der verschiedenen Rohmate-
rialien, Zwischen- und Endproducte sich vortheilhaft oder unvortheilhaft
verdndert hat, ob die schidlichen Beimengungen sich vermehrt oder ver-
mindert haben im Vergleich zu anderen Monaten.

In Belgien und Frankreich, Lindern, welche in exacter kaufménnischer
Fihrung grosser Geschifte Vorziigliches leisten, werden diese Mittel schon
alle 14 Tage gemacht. (,Moyennes des quinzaines“; ,faire la quinzaine®).

Erwihnt sei hier noch, dass man zuweilen von einzelnen Substanzen
neben den berechneten Monats- oder Wochenmitteln auch wirkliche
Mittel sich herstellt, indem man 8, 14 Tage und linger téglich von der
Probe, welche von den Laboratoriumsjungen untersucht wird, etwas in eine
grossere Flasche oder XKiste schiittet und den so erhaltenen Wochen-
oder Monatsdurchschnitt analysirt.

9. Die innere Einrichtung der Fabriklaboratorien.

Man begegnet auch heute wohl noch in den Kreisen solcher chemischer
Fachgenossen, welche sich einseitig auf theoretische Forschungen geworfen,
ohne Interesse und Verstindniss fiur die chemische Industrie zu haben,
der Auffassung, dass ein Fabriklaboratorium irgend ein finsterer, verwahr-
loster kleiner Raum sei, in welchem die nothdiirftigsten Vorrichtungen
und Apparate zur Ausfithrung der téglichen Priifungen vorhanden seien.
Boden und Tische denkt man sich mit dichtem Staub, die Wéinde mit einem
weitverzweigten Netz von Spinnweben bedeckt.

Wenn wir auch diese Schilderung in humoristischer Weise iibertrieben
haben, so steht doch so viel fest, dass solche eingefleischten theoretischen
Chemiker sich oft nicht genug wundern kdpnen f{iber die reiche Aus-
stattung, den freundlichen Eindruck und die Sauberkeit der Fabriklabo-
ratorien.

Frither, vor ca. 30 Jahren, als die eigentliche analytische Controle in
den Fabriken eingefithrt wurde, stand es allerdings um die innere Aus-
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stattung der Fabriklaboratorien noch nicht so glénzend. Heute aber hat
sich dies ginzlich gefindert und kann man mit vollem Rechte sagen, dass
ein schlecht eingerichtetes Fabriklaboratorium auf eine schlecht geleitete
Fabrik schliessen ldsst.

Die Fabriklaboratorien haben fiir sich einen Vorzug, der unter anderen
Verhéltnissen ein Fehler wire, wir meinen die Einseitigkeit, mit welcher
ibre ganze Kinrichtung nur auf die specielle Branche zugespitzt ist. Wir
treffen alle Apparate und Utensilien, deren das Laboratorium einer Soda-
fabrik, eines Farb- oder Hiittenwerkes u. s. w. bedarf, stets in tadellosester
Form und vollzahlig an. Es ist den Fabriklaboratorien, weil sie nur an
ibre Branche zu denken brauchen, auch viel leichter gemacht, sich mit
relativ geringen Kosten einzurichten und zu unterhalten.

Die innere Einrichtung der Fabriklaboratorien, soweit sie die bekannten
Glas- und Porzellansachen u. s. w. betrifft, unterscheidet sich nicht von
den anderen Laboratorien. Dagegen miissen in ersteren, entsprechend der
grossen Bedeutung, welche die Maassanalyse in Fabriken hat, naturgemiss
alle hierzu nothigen Utensilien in reichhaltigster Weise vorhanden sein.
Nimmt man beispielsweise an, dass in der Fabrik 2, im Laboratorium 4
Titrirjungen beschiftigt sind, so werden dieselben mindestens 6 >< 2 ==12
Biiretten im stindigen Gebrauch haben. Rechnet man fiir den Chemiker 6
Biiretten, so gelangt man zu der Zahl von 18 Biretten, welche natiirlich
fiir grosse Fabriken berechnet ist, aber in solchen meist noch betrichtlich
iiberschritten wird. Ebenso zahlreich sind im Verhiltniss die ndthigen
Pipetten von 10, 20, 25 cem, die Messkolben von 50, 100, 200, 500, 1000,
2000 ccm u. dgl. Die néthigen titrirten Losungen (in erster Linie Schwefel-
siure und Salzsiure) werden, dem grossen Verbrauche im Laboratorium
und in der Fabrik entsprechend, in grossen Mengen (von ca. 50—2501 auf
einmal) dargestellt.

Zum Erhitzen und Glithen der téglichen Schichtproben kann man natiirlich
nicht das theure Platin verwenden. Man hat statt dessen einfache aber sauber
gehaltene eiserne Schiilchen und Schalen (wie sie dhnlich fiir die kleinen
Sandbéder dienen), in welchen man diese Operationen vornimmt.

Dass die Wagen, vor Allem aber die feine chemische Wage von
tadelloser Construction sein miissen, versteht sich von selbst. In grossen
chemischen Fabriken wird dieser Bedingung auch stets genfigt sein. In
kleineren Fabriken dagegen wird der Chemiker nicht selten in die Lage
kommen, sich iiber mangelhafte Qualitit seiner unentbehrlichsten Hiilfs-
mittel beklagen zu miissen. (Man beachte desshalb ja die im néichsten
Abschnitte gegebenen Rathschlige hinsichtlich Wahl der Fabriken.)

In keiner grossen chemischen Fabrik wird man die zu Gasanalysen
nothigen Apparate und Utensilien, seien dies nun Bunte’sche Gasbiiretten
oder der Orsat’sche Apparat oder dhnliche Utensilien, vermissen. Am
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besten hilt man sich mindestens 3—4 Bunte’sche Biiretten (da oft an
drei Stellen der Fabrik zugleich Gasuntersuchungen gemacht werden
konnen) und einen Orsat’schen Apparat, welch letzterer namentlich bei
Untersuchung der Rauchgase von Dampfkesseln und der Gase von Schmelz-
ofen (Rohsodaschmelzdfen, Cupoldfen u. dgl.) sehr gut zu gebrauchen ist.
(Das Nihere iiber beide Apparate siehe im folgenden Abschnitte.)

Auch ein gut ziehender Abzug muss in jedem guten Fabriklaborato-
rium vorhanden sein. Eventuell lasse sich der Chemiker einen solchen
sofort herrichten, da er sonst bestindig in einer qualmenden, schidlichen
Atmosphire zu leben gezwungen ist. Aus gleichen Griinden halte er auf
gute Ventilation, wie sie sich auch ohne kiinstliche Vorrichtungen einiger-
maassen wenigstens herstellen ldsst.

Namentlich vor einer Klippe m6chten wir den jungen, in die Technik
eintretenden analytischen Chemiker warnen: er mache niemals seine Ana-
lysen mit halbrichtigem und halbvollzihligem Material und gebe niemals
seinen Namen und seine Unterschrift fir eine Analyse, welche er mit
solchem mangelhaften Material auszuftihren hatte. Er erklire vielmehr
von vornherein ,suaviter in modo, fortiter in re“, dass zur Ausfilhrung einer
richtigen Untersuchung das unumgénglich nothwendige Material nicht vor-
handen sei.

Dies fithrt uns zur Frage, welche Ausriistung muss das Laboratorium
eines Fabrikchemikers (wir schliessen hier also die Laboratorien der Titrir-
jungen aus) unbedingt besitzen, wenn es seinen Zwecken geniigen soll?
In dieser Allgemeinheit ldsst sich allerdings bei den so verschiedenen ana-
lytischen Anforderungen der einzelnen Zweige der Technik die Frage nicht
beantworten. Um aber hier nur einige wichtigeren, in jedem Laboratorium
gebrauchten Gegenstéinde herauszugreifen, so kdnnen wir wohl als zum
eisernen Bestand eines Fabriklaboratoriums (wir sprechen stets von einem
Laboratorium einer grésseren Fabrik und der chemischen Grossindustrie)
gehdrend rechnen: etwa 4 Platintiegel, 1 grosse Platinschale & ca. 70 g
und 1 kleine Schale & ca. 35 g Gewicht, Platinspatel, Platinblech und
Platindrihte verschiedener Dicke, einige grosse und kleine Porzellantiegel,
je zwei Dutzend Bechergliser, Erlenmeyer’sche Kolben, runde Kochkolben
und Messkolben (Literflaschen) verschiedener Grossen, 1 Dutzend Pipetten
a 1, 5, 10, 20 und 50 ccm, 3 Dutzend Trichter in den iiblichen verschie-
denen Grossen fiir Filtrationen, 2 Dutzend kleinere, mittlere und gréssere
Porzellanschalen. Dieser eiserne Bestand, auf dessen stetige sofortige Er-
ginzung man bedacht sei, bildet die Grundlage zu einem gedeihlichen
Arbeiten. Nichts #rgerlicher fiir einen Chemiker, als ein periodisch oder
gar chronisch vorhandener Mangel an seinem téiglichen Arbeitszeuge!

Was den Kostenpunkt betrifft, so glaube ich auf Grund vielfiltiger
Erfahrungen versichern zu kdnnen, dass ein Fabriklaboratorium comme il
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faut immerhin 3000 Mark einmalige Anschaffungskosten fiir die noth-
wendigen Apparate, Reagentien, Glassachen, Tische, Schrinke u. dgl. ver-
ursacht und dass die Unterhaltungskosten (den chemischen Consum der
Titrirjungenarbeitsstitten eingerechnet) nicht unter 1000 Mark pro Jahr
betragen, aber leicht auf 2500—3000 Mark und dariiber in grossen Labo-
ratorien steigen kinnen. Detaillirtere Angaben hier zu machen, ist natiir-
lich ganz unmdglich, da dies ausserordentlich in den verschiedenen Fabriken
variiren kann. Wohl zu beachten ist aber, dass die Unterhaltungskosten
mit Zunahme der ndthigen Titrirjungen betréchtlich steigen. Ein Labora-
torium, in welchem ein einzelner Chemiker wissenschaftliche Untersuchungen
macht, wird oft ungleich weniger gebrauchen als ein Fabriklaboratorium,
welches zahlreiche Titrirjungen mit Material zu versorgen hat.

Durch zweckentsprechende Auswahl der Bezugsquellen kann der
Chemiker seiner Fabrik sehr viel sparen. Nicht immer allerdings ist das
Billigere zugleich auch gut.

Hat der Chemiker das Vertrauen seines Chefs sich erworben, so wird
ihm derselbe hinsichtlich der Anschaffungen keinerlei Vorschriften machen.
Natiirlich aber darf ersterer nicht von der Meinung ausgehen, dass ein grosses
Geschift ohne Schmerzen ein paar hundert Mark mehr verausgaben kénne.
Im Gegentheil, das ihm geschenkte Vertrauen muss fir ihn ein Grund mehr
sein, mit grésster Gewissenhaftigkeit nur Nothwendiges zu bestellen.

Uebrigens — Eines ziemt sich nicht fiir Alle! Oft hat man mit
Herren zu thun, welche einem Angestellten ein derartiges Vertrauen nicht
zu schenken vermdgen, oft auch macht sich der Chemiker durch allzuver-
schwenderische Bestellungen dieses Vertrauens verlustig.

10. Die idussere Stellung des Fabrik-Analytikers.

Die Zeiten, wo man direct vom Assistenten oder Studenten zum
Fabrikdirector beférdert wurde, sind vorbei. Der Chemiker ist nicht mehr
wie noch vor 40 Jahren eine seltene Waare, um dessen Besitz unterneh-
mende Geschiftsleute sich streiten konnten. Bei dem gewaltigen Zudrang
zu dem chemischen Studium in den letzten 20 Jahren, bei der beschimenden
Concurrenz, welche dem Chemiker von in technischen Schnellbleichen ge-
drillten Analysirmaschinen bereitet wird und bei dem fast nirgends mehr
brillanten Verdienste der Geschifte sind naturgemiss — wenn auch nur
voriibergehend — die Chancen des Chemikers, wie auch anderer technischer
Berufsarten, etwas weniger giinstige als frither. Kleine Fabriken und
weniger penible grossere Geschiifte werden sich eine derartige Sachlage
stets zu Nutzen machen. Grdssere anstiindige Fabriken, welche gut be-
zahlen konnen und wollen, werden auch zur Zeit grosseren Angebotes die-
selbe Achtung vor wissenschaftlicher Arbeit und treuem Pflichteifer haben.
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Desshalb ,priife, wer sich lange bindet!* Vor allen Dingen vermeide
der Chemiker, welcher irgendwie Herr seiner Entschliessungen ist, in
Fabriken zu treten, welche nicht innerhalb des Gebietes der chemischen
Grossindustrie liegen. Theerfarben-, Ultramarin-, Soda-, Potasche-, Sal-
peter-, Schwefelsdure-, grosse k. Diingerfabriken gehéren zu denjenigen,
welche ein junger Chemiker bevorzugen soll — vorausgesetzt, dass er
wahlen zu konnen in der Lage ist. Zuckerfabriken sind schon weit
weniger empfehlenswerth, weil leider in ibnen der junge Chemiker meist
nur auf die Daver der 3—5monatlichen Campagne engagirt ist und mit
Beendigung der Fabrikation auch sofort den Laufpass erhilt.

Auch Fabriken, wie Cement-, Gas-, Maschinenfibriken u. dgl. sind
weniger empfehlenswerth. Denn sie stehen schon zu wenig in directer
Berithrung mit den tonangebenden erstgenannten Fabriken. Xine Soda-
oder Farbenfabrik wird beispielsweise einem Chemiker, der 5 Jahre in einer
der letztgenannten Fabriken théitig war, diese Praxis bei weitem nicht so
hoch anrechnen, als wenn er dieselbe Zeit in einer Fabrik der eigentlichen
chemischen Grossindustrie gewesen wire. Ks kommt hinzu, dass solche
Branchen (man denke beispielsweise an die Gas- und Maschinenfabriken)
nur selten Chemiker engagirt haben, so dass die Aussicht, in demselben
Fache weiterzukommen, eine sebr geringe ist. Desshalb wihle man solche
Fabriken nur dann, wenn die Bedingungen sehr giinstige und die Aus-
sichten auf eine dauernde eintréigliche Stellung méglichst sichere und
garantirte sind. Kine Anfangsstelle von 600 Thalern in der chemischen
Grossindustrie ist entschieden mehr werth als eine mit 800 Thalern oder
noch mehr bezahlte Stelle in einer nicht-chemischen Fabrik.

Auch die Stellungen in Hiittenlaboratorien sind fiir eigentliche Chemiker
meist weniger aussichtsreich. Hier werden die ,Hiittenminner%, welche
auf den technischen Hochschulen ihre fachmé#nnische (und hierbei auch
ihre chemisch-analytische) Ausbildung erlangen, bevorzugt sein, da sie auch
im Betriebe vermdge ihrer Specialkenntnisse besser zu verwerthen sind.

Naturgemiss bleibt also die eigentliche chemische Grossindustrie (und
neben ihr in zweiter Linie die kleineren chemischen Industrien) das
eigentliche Feld fiir den jungen stellensuchenden Chemiker. Fast stets
(in grossen chemischen Fabriken wenigstens) wird die erste Zeit seiner
practischen Thitigkeit der Analyse gewidmet sein. Erst wenn er sich hier
eingewShnt und bewshrt hat, steigt er bei eintretenden Vacanzen zum
Betriebsfiithrer empor. Nicht selten allerdings — und immer mehr in
neuester Zeit — sind in grossen Fabriken die Analytiker-Stellen von
solcher Bedeutung, dass sie zum eigentlichen Lebensberuf werden.

Sehen wir uns nun die Collegen eines Fabrikanalytikers niher an!
Es sind dies zundichst ein oder einige Betriebsfithrer. Grosse Leblanc’sche
Sodafabriken besitzen beispielsweise in der Regel drei Betriebsfiihrer, einen
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fur die Schwefelsdure, den zweiten fiir die Salpetersdure und den dritten fiir
die Soda. In.#hnlicher Weise sind in Farbenfabriken -die einzelnen Farben
an eine mehr oder weniger grosse Zahl von Betriebsfithrern iibertragen.

Die grossen chemischen Fabriken besitzen in der Regel mehrere
Chemiker oder Ingenieur, zu welchen sich noch die verschiedenen, sehr oft
nicht akademisch gebildeten Angestellten des Maschinen- und Baufaches
(Chefs der verschiedenen Ateliers, Leiter der Bauarbeiten etc.) anschliessen.

Das Verhiltniss des Analytikers zu allen diesen Beamten (in erster
Linie zu den Betriebsfithrern) muss ein durchweg coordinirtes sein und
hat der Analytiker im eigensten Interesse und im Interesse einer gedeih-
lichen Entfaltung der Laboratoriums-Thétigkeit strenge darauf zu sehen,
dass er dieses Recht der Coordination in geschiftlichen Dingen ebenso
sehr den Betriebsfithrern gegeniiber wahrt, als er es den Atelierchefs etc.
nicht schroff verweigert. Eine chemische Fabrik - darf kleinliche Rang-
und Standesunterschiede nicht kennen! TUnbeschadet der volligen Selbst-
stindigkeit des chemischen Laboratoriums hat der Vorstand desselben
natiirlich die (im Tone von Wiinschen, nicht von Befehlen gegebenen)
Aufforderungen der Betriebsleiter zur Ausfithrung dieser oder jener Unter-
suchung moglichst sofort zu befolgen. Denn in vielen Fillen wird allein
der Leiter des betr. Betriebes in der Lage sein, die momentane Noth-
wendigkeit oder Zweckmissigkeit dieser oder jener analytischen Priifung
zu beurtheilen und handelt es sich dann, wenn dem Betriebe wirklich ge-
niitzt werden soll, in der Regel darum, dass sofort die verlangte Unter-
suchung ausgefiihrt werde. Ein Analytiker, welcher hiervon nicht iiberzeugt
ist und in falsch verstandenem Selbsténdigkeitsgefithl die Ausfiihrung der vom
Betriebsfiihrer gewiinschten Analysen absichtlich hinauszdgert, macht dess-
halb fiir den rechten und echten Fabrikanten einen licherlichen Eindruck.

Natiirlich versteht es sich aber auf der anderen Seite von selbst, dass
der Analytiker wirkliche (nicht selten und namentlich bei neu eintretenden
Chemikern versuchte) Uebergriffe in seine Rechte, mdgen dieselben von
den Betriebsfithrern oder dem Biireaupersonal ausgehen, stets hoflich, aber
entschieden zuriickzuweisen hat, falls er nicht absichtlich das Ansehen seiner
Stellung schidigen will.

‘Was nun seinen Verkehr mit den Arbeitern betrifft, so lasse er zwar
von vornherein allzu ideale Auffassungen bei Seite, vermeide es aber auch
entschieden, in den hin und wieder beliebten entgegengesetzten Fehler einer
durchaus pessimistischen Ansicht zu verfallen. Wer die Arbeiter mit
strenger Gerechtigkeit behandelt, dabei sich stets consequent bleibt und
namentlich in seinen Anordnungen und Befehlen nichts Unbedachtes und
Unbilliges fordert, wird gar bald willigen Gehorsam finden, zumal wenn
er es versteht, das Ehrgefiihl der besseren Arbeiter wach zu halten.



Die in Fabriklaboratorien gebréduchlichen
wichtigeren analytischen Apparate (mit besonderer
Beriicksichtigung der Gasanalyse).

Entsprechend der hohen Bedeutung, welche gegenwirtig die technische
Gasanalyse fiir die chemische Industrie besitzt, sollen im Folgenden
alle wichtigeren gasanalytischen und einige sonstige technisch-analytische
Apparate, soweit sie nicht nur specielles Eigenthum einer bestimmten
Industriebranche, sondern Gemeingut der ganzen Industrie sind, beschrieben
werden.

Alle anderen, nicht unter diesen Gesichtspunkt fallenden gasanaly-
tischen Apparate finden — soweit sie uberhaupt von Wichtigkeit sind —
in den betreffenden einzelnen Abschnitten der Specialbranchen Beriick-
sichtigung, wéhrend die bei Ausfithrung von Gasanalysen vorkommenden
allgemeinen Manipulationen u. s. w. in dem spéteren Abschnitte ,technische
Gasanalyse® besprochen werden.

Die technische Gasanalyse hat sich in den letzten Jahren ganz ausser-
ordentlich entwickelt, namentlich auch mit Hinsicht auf die mdglichste
Vereinfachung der hierzu ndthigen Apparate und Operationen. Soll die
Gasanalyse der chemischen Industrie wirkliche Dienste leisten, so muss
dieselbe ununterbrochen ausgeiibt werden. Sie muss einen ein fir alle
Mal feststehenden Theil der analytischen Controle der Fabrikation bilden.

Hieraus folgt aber, dass in einer wohlgeleiteten Fabrik die regelrechte
gasanalytische Controle gleich der iibrigen Betriebscontrole vorzugsweise
in Hénden gewdhnlicher Titrirjungen ruht und dass demgemiss nur solche
gasanalytischen Apparate der Industrie wesentliche und nachhaltige Dienste
zu leisten heutzutage berufen sind, welche ohne Bedenken einem intelli-
genten jugendlichen Arbeiter anvertraut werden kénnen. Gegen Apparate,
welche dieser Forderung nicht geniigen, wird sich die Industrie — soweit
es sich nicht etwa um nur seltener von Seiten des Chemikers vorzu-
nehmende Untersuchungen handelt — stets und mit Recht ablehnend ver-

halten.
Béckmann I 3. Aufl. 4
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Bei der raschen Entwickelung der technischen Gasanalyse sind Appa-
rate, welche vor wenigen Jahren noch allenthalben angewendet wurden,
mehr und mehr von einfacheren und vollkommeneren, denen sie selbst
nicht selten zum Vorbild dienten, ganz verdringt oder doch sehr zuriick-
gedringt worden. Dieses Schicksal haben u. A. auch die bekannte
Winkler’'sche Biirette und der Liebig’sche Apparat zur raschen
Bestimmung des Sauerstoffes erfahren, indem erstere in der Bunte’schen
Biirette, letzterer im Lindemann-Winkler’schen Apparate und &hn-
lichen Constructionen einen iiberlegenen Rivalen erhielt.

Weitaus die meiste Anwendung in der chemischen Industrie findet
gegenwiirtig die Bunte’sche Biirette, welche, was Leichtigkeit der Hand-
habung, Schnelligkeit der Ausfithrung der Bestimmungen und Genauigkeit
der Resultate betrifft, fiir den Fabrikanten kaum etwas zu wiinschen @ibrig
lasst. Sie ist gleich gut verwendbar fiir unter stirkerem oder schwicherem
Drucke oder unter starker oder schwacher Aspiration stehende Betriebs-
gase. Die mit jhrem Gebrauche verbundenen Manipulationen sind so ein-
fach, dass jeder halbwegs brauchbare jugendliche Arbeiter dieselben in
wenigen Uebungsstunden sich zu eigen macht. Die Calamitit des Undicht-
werdens der Hihne, welche bei dem Orsat’schen Apparat sich &fters ein-
zustellen pflegt, kommt bei den Bunte'schen Biiretten, wie ich auf Grund
mehrjéhriger Erfahrungen versichern kann, absolut nicht mehr vor.

Der Orsat’sche Apparat, nach der Bunte’schen Biirette der am
meisten in der Industrie angewendete gasanalytische Apparat, ist fiir eine
mit einer geniigenden Zahl Bunte’scher Biiretten nebst den ndthigen Saug-
vorrichtungen zum Ansaugen der Gase versehene Fabrik vollkommen iiber-
fliissig. Indessen wird er noch ausserordentlich hiufig und mit besonderer
Vorliebe zur Untersuchung der Rauchgase der Dampfkesselfeuerungen
angewendet und muss auch zugegeben werden, dass er sich fiir diesen
Zweck ausserordentlich gut eignet.

Fast noch mehr als diese beiden Apparate dirfte gegenwiirtig das
Lunge’sche Nitrometer in seinen verschiedenen Modificationen der
augenblicklich in der Industrie verbreitetste gasanalytische Apparat sein.
Lunge selbst und andere Chemiker haben die ausserordentlich vielseitige
Verwendbarkeit dieses Apparates, welcher zu den beliebtesten der chemi-
schen Technik zahlt, dargethan.

Hieran schliessen sich nun einige, ebenfalls hiiufiger gebrauchte Appa-
rate, wie das Knop-Wagner’sche Azotometer, der Scheibler’sche
und Baur’sche Kohlenséureapparat, der Lindemann-Winkler’sche
Apparat in seinen verschiedenen Modificationen. Auch die Hempel’-
schen Methoden und Apparate zur Analyse der Gase finden in
der Industrie immer mehr Beachtung und Anwendung, was sie ihrer Vor-
ziiglichkeit halber mit vollem Rechte verdienen. Die Hempel'sche Biirette
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und Absorptionspipette leistet dem Fabriksanalytiker iiberall da werthvolle
Dienste, wo die gasanalytischen Operationen zu complicirt werden, um sie
gewohnlichen Jungen anzuvertrauen und wo doch rasche Ausfithrung der
Versuche erwiinscht oder nothwendig ist.

1. Die Bunte’sche Biirette!).

Dieselbe dient zum Abmessen von je 100 ccm Gas, welche auf eine
héchst einfache Weise unter stets gleichen Druck gebracht werden (wo-
durch also die Reduction auf den Normalbarometerstand vermieden wird).
Nachdem die Biirette mit dem betreffenden Gase gefiillt ist (die Einzel-
heiten sieche weiter unten), lisst man aus dem hochstehenden Geffisse ¢
Fig. 12 Wasser durch den gedffneten Hahn o einfliessen. Wenn das
Wasser nicht mehr von selbst steigt, dreht man den Dreiweghahn b vor-
sichtig so, dass der trichterférmige, mit Wasser gefilllte Aufsatz ¢ in Ver-
bindung mit der Biirette kommt, und lésst das iberschiissige Gas ent-

Fig. 10. Fig. 11.

B =
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weichen; bis das Wasserniveau auf dem Nullpunkt steht. Der trichter-
formige Aufsatz hat eine Marke. Es bezeichnet dies die Stelle, bis zu
welcher man ihn mit Wasser zu fiillen hat, um das in der Biirette be-
findliche Gas genau unter den Druck der Atmosphire vermehrt um eine
Wassersdule von einigen Centimetern Hohe zu bringen. Man dreht zu
diesem Zweck den oberen Hahn kurze Zeit in die Stellung von Fig. 11
und schliesst ihn wieder, wenn kein Wasser mehr aus dem trichterférmigen
Aufsatz in die Burette herabfliesst.

Wenn auch die Einrichtung eines Dreiweghahnes den Meisten bekannt
sein wird, so geben wir hier doch der allgemeinen Verstéindlichkeit halber
eine Beschreibung desselben. Derselbe besitzt eine Lings- (axiale) und
eine Querbohrung, wie Fig. 10 zeigt.

In der Stellung Fig. 10 communicirt die Biirette mit der #usseren
Luft, resp. mit dem Gasraum. In der Stellung, wie sie Fig. 11 zeigt.

1) Gashel. 1877, 447; 1878, 263. Dingl. 227, 167; 228, 529. Thonind. Z.
1878, Nr. 25 u. 26.
4%
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Fig. 12.
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communicirt der Trichteraufsatz mit dem Innern der Biwrette und bei der
Stellung der Fig. 13 stehen dussere Luft (resp. Gasraum) und Trichterauf-
satz in Verbindung.

Ist das zu entnehmende Gas unter Druck, so bringt man den Drei-
weghahn in die Stellung von Fig. 10 und ldsst das Gas mittelst einer
Kautschukleitung durch die Biirette stromen. Stehen die zu untersuchenden
Gase unter schwacher Aspiration (wie bei den Rauchgasen der Dampfkessel-
feuerungen), so filllt man die Burette, falls man die Gase nicht durch
Aspiration mittelst ausfliessenden Wassers in die Biirette saugen will,
mittelst einer Kautschukpumpe, welche man mit der unteren Spitze der
Biirette verbindet. Ist dagegen das Gas unter starker Aspiration (wie es
beispielsweise bei dem Saturationsgase der Zucker- und Ammoniaksoda-
fabriken zwischen Kalkofen und Gaspumpe der Fall ist), so hat man die-
selbe durch eine fliessende Wasserséiule, welche linger ist als die Hohe

Fig. 18,

der Gasaspiration, durch die Aspiration einer Korting’schen Wasserstrahl-
pumpe oder einer im Betriebe etwa vorhandenen Vacuumpumpe u. dgl. m.
zu iiberwinden?).

Wir fassen im Folgenden letzteren Fall als den complicirteren in’s
Auge. Fig. 14 zeigt die Apordnung des Apparates. In der das aspirirte
Gas enthaltenden Rohrleitung Q befindet sich luftdicht das Rohrstuck P
und an letzterem der dicke Gummischlauch O. Hieran schliesst sich das
gegen M ausgezogene Glasrohrenstiick 2V, welches mittelst des Kautschuk-
schlauches M mit der Spitze des Dreiweghahnes verbunden ist. An die
untere Spitze der Birette schliesst sich der Kautschukschlauch L an,
welcher auf der GlasrShre K der mehrere Liter fassenden Saugflasche D
befestigt ist.

Bei Anstellung eines Versuches fiilllt man die Saugflasche mit Wasser.
Der rascheren Ausfiithrung der Analysen halber, lisst man sich eine Wasser-
leitung bis an den betr. Standplatz machen, so dass man wihrend der
Analyse mittelst einfacher Hahndrehung das Wasser durch einen in die

!} Einzelheiten tiber die Entnahme der Gasproben u. s. w. siehe im spéteren
Abschnitte ,technische Gasanalyse“.
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Fig. 14,
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Flasche fithrenden Gummischlauch einfliessen lisst. Ist die Flasche ge-
fiilllt und der vorherige Versuch beendet, so verbindet man die Biirette
oben und unten mit den Gummischlduchen, 6ffnet den Hahn &' und den
Gummistopfen des Tubulus F der Saugflasche und wartet, bis das Wasser
stetig durch den Gummischlauch H abfliesst. Alsdann setzt man den
Gummistopfen wieder fest in F ein und dreht Hahn ¢ und Hahn
auf, so dass letzterer die Stellung von Fig. 10 hat. Das Gas wird nun
aus der Leitung angesaugt. Man erkennt die Wirksamkeit der Flaschen-
aspiration sofort an den weissen Nebeln, mit welchen sich die Biirette
und der leere Raum der Saugflasche fullt. Man lisst etwa 2 Liter Wasser
ausfliessen, dreht alsdann den Hahn @ zu und gleich hierauf den Hahn &
so0, dass er in die Stellung von Fig. 13 kommt.

Nunmehr schliesst man die Spitze des Dreiweghahns durch ein
Kautschukstiick mit Glasstibchen und filllt im Trichteraufsatz Wasser
bis zur Marke. Alsdann &ffnet man den Quetschhahn p und verbindet,
nachdem das aus dem Schlauche herausfliessende Wasser etwaige Luft-
blaschen entfernt hat, das Ende des Schlauches mit der unteren Spitze
der Biirette, 6ffnet den Hahn & und ldsst das Wasser in der schon oben
erwiahnten Weise bis auf Null steigen.

Nachdem man wieder beide Hihne der Biirette geschlossen hat (Hahn &
giebt man hierbei die Stellung von Fig. 13), gilt es, das in der Biirette
befindliche Wasser bis auf einen kleinen Rest abzusaugen.

Zu diesem Zwecke verbindet man den Kautschukschlauch einer kleinen
Woulff’'schen Saugflasche mit der unteren Spitze der Biirette, saugt etwas
(um einen luftverdiinnten Raum herzustellen) und 6ffnet alsdann den
Hahn a.

Ist der grosste Theil des Wassers abgesaugt, so schliesst man a,
nimmt die Burette aus der Klammer und taucht ihre untere Spitze in
concentrirte Kalilauge ein). Man schliesst den Hahn wieder und bringt
die geringe Menge Kalilauge, welche sich nunmebr in der Biirette befindet,
durch einmaliges Hin- und Herbewegen in allseitige Berithrung mit dem
Gase. Alsdann &ffnet man den Hahn unter der Absorptionsfliissigkeit,
worauf letztere rasch in die Hohe steigt. Man schiittelt nun 2—38 mal und
beobachtet, ob beim abermaligen Oeffnen des Hahnes die Fliissigkeit in
der Biirette noch steigt. Ist dies nicht mehr der Fall, so giesst man in
den Trichteraufsatz Wasser bis zur Marke und 6ffnet vorsichtig den Drei-

') Die bequemsten Aufbewahrungsgefisse fiir die drei Absorptionsfliissig-
keiten sind mit eingeriebenem Stopsel und weiter Oeffnung versehene Glasflaschen.
Von da giesst man die Absorptionsmittel beim Gebrauche am besten in ein ge-
wohnliches, mehr breites als hohes Wassertrinkglas oder Becherglas, welches man
zweckmdssig mit einem runden Stiick Pappendeckel (zur Abhaltung des Fabrik-
staubes) bedeckt. )
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weghahn b. Ks wird nun eine geringe Menge Wasser zur Ausgleichung
des Druckes in die Biirette fliessen. Man dreht den Dreiweghahn zu
und liest die Volumprocente absorbirter Kohlensédure direct ab.

Zur Bestimmung des Sauerstoffes saugt man den gréssten Theil
der Kalilauge ab und ldsst in die Biirette eine concentrirte Ldsung von
pyrogallussaurem Kali aufsteigen. Man schliesst hierauf den unteren Hahn,
schiittelt ziemlich stark und lisst von Neuem die Absorptionsfliissigkeit
aufsteigen, bis sich das Niveau hierbei nicht mehr geéndert hat. Alsdann
fillt man wieder den Trichteraufsatz mit Wasser bis zur Marke, ldsst zur
Ausgleichung des Druckes die hierzu erforderliche geringe Menge Wasser
in die Birette fliessen und liest nach einiger Zeit, wann die an den Wan-
dungen hingende Flissigkeit mdoglichst vollkommen herabgeflossen ist, ab.
Besser ist es aber wegen der ziemlich starken Adhdsion der Pyrogallus-
sdureldsung an den Glaswandungen, zuerst die Absorptionsfliissigkeit voll-
kommen durch reines Wasser zu verdringen und dann erst abzulesen.
Einen Zeitverlust bedeutet dies nicht, da man ja ohnehin diese Operation
vornehmen muss, bevor man zur Bestimmung des Koblenoxydes schreiten
kann.

Man saugt den grossten Theil der Absorptionsfliissigkeit ab, lidsst aus
C Wasser in den Trichteraufsatz fliessen, offnet etwas den Dreiweghahn &
und ldsst das Wasser so lange in die Biirette, bis das Gleichgewicht in
den Drucken wieder hergestellt ist (d. h. bis kein Wasser mehr eintreten
kann). Indem man nun mehrere Male (2—3 mal) diese Waschflissigkeit
wieder absaugt und durch neues Wasser ersetzt, hat man schliesslich nur
noch reines Wasser in der Birette, dessen Stand man abliest.

Zur Bestimmung des Kohlenoxydes saugt man das Wasser ab und
lasst eine ammoniakalische Losung von Kupferchloriir in die Birette auf-
steigen. Hier ist ein directes Ablesen iiber der Absorptionsfliissigkeit
patiirlich unméglich, weil Ammoniak sich stets verfliichtigen und so das
Niveau der Flussigkeit herabdriicken wird. Man saugt desshalb nach
tlichtigem Schiitteln, resp. Hin- und Herbewegen der Biirette die blaue
Flissigkeit bis auf einen kleinen Theil ab und verdringt zwei Mal mit
Wasser, bevor man abliest.

Zahlt man die gefundenen Volumprocente Kohlensdure, Sauerstoff und
Kohlenoxyd zusammen, so ergiebt die Differenz von 100 die Volumprocente
Stickstoff.

Man reinigt nun die Biirette vollkommen mit Wasser, ldsst die
Saugflasche von Neuem mit Wasser sich fiillen und beginnt eine neue
Analyse.

Was die Herstellung der Absorptionsflissigkeiten betrifft, so hilt man
sich in der Technik meist an keine bestimmten Gewichtsverhiltnisse, man
bereitet sich vielmehr eine concentrirtere Ldsung von Kalibydrat (in Er-
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mangelung dessen auch von Natronhydrat) und fillt je die Halfte der
Losung in die Flasche fur Kalilauge und fir pyrogallussaures Kali. In
letztere giebt man einige kleine Léffel voll Pyrogallusséiure, bis die um-
geschiittelte Flissigkeit eine tief braunschwarze Farbung zeigt. Die am-
moniakalische Losung von Kupferchloriir bereitet man sich dadurch, dass
man etwa !/,1 Wasser so lange mit gepulvertem Salmiak versetzt, als der-
selbe sich moch 10st, alsdann das gleiche Volumen Ammoniakfliissigkeit
hinzufiigt und die Mischung in der Stopselflasche mit metallischem Kupfer
— in Form von Drehspénen oder Blech — léngere Zeit wiederholt schiittelt.
Hierauf verdiinnt man noch mit so viel Wasser, dass kein starker, be-
listigender Geruch nach Ammoniak mehr vorhanden ist.

Wer jedoch sich an bestimmte Zahlen halten will, der 1se zur Be-
reitung der Absorptionsflissigkeit fir Kohlensiure je 100 g Aetzkali in
200 g Wasser und zur Bereitung der Pyrogallussdurelsung 180 g Aetzkali
in 300 ccm Wasser und vermische diese Flissigkeit mit einer Ldsung von
gut 12 g Pyrogallussdure in 50 ccm Wasser.

Hauptsache ist, dass man stets nach Gebrauch der betreffenden Ab-
sorptionsfliissigkeit dieselbe sofort wieder in die Stopselflasche zuriickgiesst,
um ein rasches Unwirksamwerden der Losungen (namentlich fiir Absorp-
tion des Sauerstoffes und des Kohlenoxydes) zu verhindern.

Bei der Bestimmung des Koblenoxydes mittelst Kupferchloriirlésung
erhilt man zuweilen nach erfolgter Absorption beim Ablesen eine Zunahme
statt einer Abnahme des Volumens. Nach Hempel?!) ist die Ursache fiir
diese auffallende Erscheinung darin zu suchen, dass die Kupferchlorirls-
sung auch Aethylen absorbirt und dass dieses bei nachheriger Absorption
von Kohlenoxydgas wieder in Freiheit gesetzt wird. Bei durchaus genauen
Bestimmungen sollte man demnach, auch wenn man auf die Ermittelung
derselben keinen Werth legt, doch jedesmal erst die schweren Kohlen-
wasserstoffe durch Behandlung mit rauchender Schwefelsdure entfernen,
ehe man die Absorption des Kohlenoxyds vornimmt. Nach Drehschmidt?)
kann auch bei volliger Abwesenheit von Aethylen Volumenzunahme statt-
finden, welche in diesem (und zwar hiufigerem) Falle durch die schwache
Bindung des Kohlenoxyds von der Kupferchloriirlosung erklirt werden
muss. In Folge dieser schwicheren Bindung wird aus einem an diesem
Bestandtheile reicheren Gasgemisch durch Kupferchloriirlosung nur ein
Theil des Kohlenoxyds absorbirt, und die Lésung giebt spiter, wenn sie
mit einem an Kohlenoxyd &rmeren oder davon ganz freien Gase (Wasser-
stoff etc.) zusapmenkommt, einen Theil desselben wieder ab. Der Uebel-
stand tritt bei saurer Kupferchloriirldsung mehr hervor als bei am-

1) Ber. 20, 2344,
%) Ber. 20, 2752; 21, 2158.
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moniakalischer. Namentlich verschwindet er bei letzterer, wenn zwischen
der ersten Aufnahme des Kohlenoxyds und der neuen Benutzung des
Kupferchloriirs eine gewisse Zeit verstrichen ist, weil sich dann das ab-
sorbirte Kohlenoxyd unter Bildung von metallischem Kupfer und Ammonium-
carbonat zu Kohlenséure oxydirt hat.-

Zur Bestimmung kleiner Kohlenoxydmengen benutzt man desshalb
zweckmissig eine noch nicht gebrauchte Kupferchlortirlésung und bei an
Kohlenoxyd reicheren Gasen muss der stets verbleibende unabsorbirte
Kohlenoxydrest fiir sich auf eine andere Art, z. B. durch Mischen mit
Luft und Verbrennen uber erhitztem Palladiumasbest bestimmt werden.
Drehschmidt gebraucht in diesem Falle zwei Kupferchloriirpipetten zur
Absorption.

Besondere Vorsichtsmaassregeln beim Gebrauche der
Bunte’schen Biirette.

Man iberzeugt sich bei einer neuen Biirette zunichst davon, ob sie
richtige Resultate giebt. Zu diesem Zwecke saugt man mittelst des Aspi-
rators Luft hindurch und bestimmt deren Sauerstoffgehalt mit frischer
Pyrogallussiurelosung. Ist derselbe micht 21 Proc., so ist die Birette un-
brauchbar. Man muss jedoch bei der Absorption des Sauerstoffes der
Luft wiederholt (5—6 mal) nach jeweiligem heftigen Schiitteln die Ab-
sorptionsfliissigkeit aufsteigen lassen. — Man kann sich von dem dichten
Schluss der Hihne auch schon dadurch iiberzeugen, dass man nach der
Absorption eines der drei Bestandtheile und nach der volligen Verdrangung
des Absorptionsmittels durch Wasser abliest, hierauf das Wasser absaugt,
durch frisches Wasser ersetzt und abermals abliest.

Hat man sich auf diese Weise von der Tadellosigkeit der Biirette
tiberzeugt, so priift man den ganzen Apparat auf dichten Schluss. Zu
diesem Zwecke verbindet man die mit Wasser gefiillte Biirette, wie schon
angegeben, mit der Gasleitung einerseits und mit der Saugflasche anderer-
seits, wihrend die Hihne der Biirette geschlossen sind. Alsdann lisst
man das Wasser aus D stetig abfliessen, G6ffnet die beiden Hihne der
Biirette, so dass das Wasser aus derselben auszufliessen beginnt und dreht
alsdann rasch den Dreiweghahn zu. Es darf nun das Wasser in der
Biirette nur noch ein wenig sinken, um alsdann auf demselben Niveau
stehen zu bleiben. — Nunmehr sperrt man Kautschukschlauch O oder M
(Fig. 14) durch einen Schraubenquetschhahn luftdicht ab und wiederholt
das vorige Experiment, d. h. man 6ffnet Hahn @, giebt Hahn & die Stel-
lung, bei welcher er mit dem Trichteraufsatze communicirt und dreht ihn,
sowie das Wasser in der Biirette in’s Fliessen kommt, in der Weise, dass
die Biirette mit der abgesperrten Schlauchleitung M—-O in Verbindung
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kommt. Wenn jetzt das Wasser noch weiter fliesst, so schliesst die
Schlauchleitung nicht dicht.

‘Was das Absaugen der jeweiligen Absorptionsfliissigkeiten betrifft, so
erfordert dasselbe ziemlich gute Lungen, wenn man sich der vom Ver-
fertiger der Biirette gelieferten ziemlich grossen Flasche S (Fig. 12) be-
dient. Namentlich das Absaugen der Kupferlésung wird schwer, weil
nunmehr das Gas im Innern bedeutend unterhalb des Atmosphérendruckes
sich befindet. Zur Vermeidung dieses Uebelstandes ersetzt man die kleine
Woulff’sche Saugflasche durch einen gew&hnlichen schmalen Standeylinder
von etwa 75 ccm Inhalt. Bei dem geringen Inhalte dieses Cylinders ge-
lingt es mit grosster Leichtigkeit, durch kurzes Ansaugen in ihm die Luft
etwas zu verdiinnen, so dass beim nunmehrigen Oeffuen des unteren Hahnes
der Biurette die Absorptionsfliissigkeit ohne Schwierigkeit und sehr rasch
abgesaugt werden kann. Von Wichtigkeit ist natirlich, dass die Tempe-
ratur des in der Biirette eingeschlossenen und abgelesenen Gases nicht
wesentlich die normale Temperatur {iberschreite. Zu diesem Zwecke ist
der Biirette ein dusserer Glasmantel beigegeben, welcher eine Luftkiihlung
bewirken und das directe Anfassen der Biirette vermeiden soll. Indessen
kann ich diesen Mantel nicht praktisch finden. Er erschwert die leichte
Handhabung der Biirette, wie sie zu mdglichst rascher Ausfithrung der
Analyse erforderlich ist. Ich — und mit mir wohl die meisten Fabrik-
chemiker — wende desshalb stets die Biirette ohne dusseren Glasmantel
an, prife dagegen die Temperatur des aus C fliessenden Wassers von
Zeit zu Zeit mit dem Thermometer und erneuere, wenn néthig, hiufig
das Wasser in C1!). Sollte die Biirette durch strahlende Ofenwirme sich
merkbar erwirmen, so kithlt man dieselbe vor Beginn jeder Analyse und
jeder Ablesung mit dem Wasser von C ab. Auf diese Weise gelingt es
vollkommen, fiir die Praxis verwerthbare Resultate zu erhalten, ohne dass
man allzu #ngstlich wegen der Normaltemperatur zu sein brauchte.

Hat man mit der Bunte’schen Biirette Gase zu untersuchen, welche
nur eine relativ schwache Aspiration ausiiben (z. B. die Rauchgase der
Dampfkesselfeuerungen), so ist natiirlich die Anwendung der Saugflasche
nicht absolut nothwendig. Man kann in diesem Falle zweckmissig sich
der Kautschukpumpe bedienen, welche der Verfertiger der Biirette mit
den iibrigen Utensilien liefert?). Am einfachsten ist die Manipulation mit
der Biirette dann, wenn das Gas unter geniigendem Druck steht, so dass

1) Die Flasche C ist wegen ihres erhohten Standpunktes weit eher den
warmen, von Oefen etc. kommenden und in die Hohe steigenden Luftstrémen
ausgesetzt als die Biirette selbst.

%) Der Preis fir den vollstindigen Apparat nebst Absorptionsfliissigkeiten,
Kautschukpumpe, Stativ ete. ete. betrigt ca. 456—50 M. Eine Birette allein
kostet, je nach dem jihrlichen Bedarf, 15—12 M.
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Fig. 15.
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es genligt, oben durch den Dreiweghahn das Gas ein- und unten durch
den Hahn ausstromen zu lassen, bis alle Luft sicher aus der Biirette ver-
dréngt ist.

Die Bunte’sche Biirette mit ihrer ganzen Ausriistung hat in eine be-
queme, transportable Form E. Biichner!) gebracht. Wir kdnnen dessen
Apparat, der nachstehende Einrichtung zeigt, aus eigenem Gebrauche
bestens empfehlen.

Auf der aus Eichenholz gefertigten Bodenplatte & befindet sich an
der hinteren Seite der Blechaufsatz L, welcher die Reagentienflaschen m,
n, o, die Absaugflasche p und die Porzellantiegelchen 1, 2, 3 enthilt.
Auf die Platte fest aufgeschraubt ist das Gestell 4, an dieses anschraubbar
sind die Klammern ¢—c¢ und d—d. XKlammer ¢ trigt die Biirette, ist bei
x drehbar und festzustellen mit Schraube y. An dem vorderen Ende der
Klemme sind Handhaben angebracht zum bequemen Drehen der Biirette.
Klammer d trigt bei r an einer stellbaren Stange die U-Réhre %, die mit
etwas Wasser und Watte gefiillt ist, ferner durch die stellbare Stange E
und den Korb F die Wasserflasche G. I ist ein kleines Ablaufgefiss
aus Zinkblech, fiir die verbrauchten Reagentien. Das Ganze ist leicht
transportabel und alles Nothige fiir eine Gasanalyse hat man compact zu-
sammen.

2. Der Orsat’sche Apparat.

Derselbe existirt in verschiedenen Formen, von welchen die von
Fischer modificirte hier beschrieben ist?). Der Apparat (Fig. 16) ist des
bequemeren Transportes halber in einem tragbaren Holzkasten befestigt.
Die Biirette 4 ist in ihrem unteren Theile, welcher von 0—40 ccm geht,
der genaueren Ablesung halber verengt und in !/, ccm eingetheilt, wéhrend
der obere weitere Theil in ganze Cubikcentimeter getheilt ist. Die Biirette
befindet sich in einem weiteren Glascylinder und steht unten mittelst eines
Kautschukschlauches mit der Flasche K in Verbindung.

B, Cund D sind die Geféisse, worin die Absorptionsmittel sich befinden.
Sie enthalten, um die Absorptionsfliche zu vermehren, eine grosse Zahl enger
Glasréhren und werden mit den Fliissigkeiten aus den hinter ihnen liegenden
Gefiissen gefillt (s. unten). Die Hihne a, & und ¢ sind gewdhnliche, der
Hahn d ist ein Dreiweghahn, wie ihn auch die Bunte’sche Biirette hat.

1) Gef. Privatmittheilung desselben an den Herausgeber.

?) Andere ebenfalls sehr gebriuchliche Constructionen des Orsat'schen Appa-
rates rithren von Rob. Muencke in Berlin und von Aron-Seeger her. Die Muencke’sche
Modification dhnelt der Fischer’schen, wihrend bei dem Aron-Seeger’schen Apparat
die Absorptionsgefisse B, C, D nicht von hinter ihnen liegenden Geféissen, son-
dern von unter ihnen befindlichen Woulf’schen Flaschen die Absorptionsflissig-
keiten erhalten.
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Das U-Réhrchen e ist locker mit Watte gefiillt, um den Staub aus dem
Glase, welcher auch den dichten Schluss der Hahne leicht alteriren kann,
abzuhalten. Das Rohrchen enthilt unten etwas Wasser, um das durch-
streichende Gas mit Wasserdampf zu séttigen.

Durch entsprechende Drehung des Dreiweghahnes d kann e mit 4
oder die dussere Atmosphire mit ¢ oder 4 communiciren.

Beim Gebrauche des Apparates hat man zundchst die Absorptions-
flissigkeiten aus den hinten liegenden Geféissen in die vorderen B, C und
D zu bringen. Zu diesem Zwecke schliesst man die Hidhne a, b und ¢
und giebt dem Dreiweghahn die Stellung, bei welcher Biirette 4 durch

Fig. 16.

seine Lingsbohrung mit der #&usseren Luft in Verbindung steht. Durch
Heben von E filllt man die Biirette mit Wasser. Nun schliesst man d
gegen A ab, senkt wieder die Flasche £ und o6ffnet den Hahn a. Das
Wasser wird jetzt aus der Birette wieder nach E fliessen und in Folge
des hierdurch entstehenden luftverdiinnten Raumes die Absorptionsfliissig-
keit (Kalilauge) aus dem hinten liegenden in das vordere Gefiiss B steigen.
Man schliesst den Hahn a, sowie die aufsteigende Fliissigkeit eine dicht
unter dem Hahne befindliche Marke erreicht hat. In gleicher Weise wird
C mit Pyrogallussiure und D mit Kupferchloriirldsung gefillt.

Man giebt nun dem Dreiweghahn d die Stellung, bei welcher e (also
auch mittelbar der Raum, welchem das Gas entnommen wird) durch die
Léngsbohrung von d mit der dusseren Luft in Verbindung steht. Die
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fussere Spitze des Dreiweghahnes steht mittelst Kautschukschlauches mit
einer Kautschukpumpe (oder einem gewdhnlichen Aspirator) in Verbindung.
Man entfernt nun zunichst die Luft aus den Leitungen, indem man durch
rasch aufeinanderfolgendes Pressen der Kautschukpumpe das Gas ansaugt.

Nun stellt man den Dreiweghahn d so, dass ¢ und 4 in Verbindung
stehen und senkt die Flasche E. Das aus der Birette in die Flasche
strbmende Wasser saugt das Gas an. Sowie das Gas den Nullpunkt er-
reicht hat, schliesst man Hahn d.

Nunmehr wird Hahn o gedffnet und die Flasche E wieder gehoben.
Das in die Biirette von Neuem fliessende Wasser dringt das Gas nach B
hiniber. Man lasst das Wasser in der Birette so lange steigen, bis es
beinahe das obere Ende der Theilung erreicht hat. Alsdann senkt man
wieder die Flasche E und wiederholt das Heben und Senken rasch hinter-
einander ein paar Male, so dass das Gas mit der absorbirenden Flissig-
keit geniigend in Beriihrung kommt. Schliesslich senkt man Flasche E
wieder und hilt sie derart, dass das Niveau des in ihr befindlichen Wassers
auf gleicher Héhe mit dem Niveau des Wassers in 4 der Birette steht,
schliesst Hahn ¢ und liest ab. Sind jetzt noch 91,2 Proc. Gas vorhanden,
so waren 8,8 Proc. Kohlensiure im Gase enthalten. Auf dieselbe Weise
werden Sauerstoff und Kohlenoxyd bestimmt.

Man hat beim Gebrauche des Orsat’schen Apparates sich davor zu
hitten, dass man die Absorptionsfliissigkeit nicht iiber die Marke hinaus
in das capillare horizontale Zuleitungsrohr steigen lasst. Ist dieses Malheur
jedoch passirt, so ldsst man mittelst des Dreiweghahnes d die Biirette mit
der dusseren Luft communiciren und stellt die Flasche E méglichst hoch.
Indem man letztere mit Wasser wiederholt nachfiillt, reinigt man das hori-
zontale Capillarrohr von der hineingerathenen Absorptionsfliissigkeit.

Die Hauptcalamitit beim Arbeiten mit dem Orsat’schen Apparat ist
das hiufige Undichtwerden der Hihne. Man hat desshalb die Glashéhne a,
b und ¢ durch einfache Quetschhéhne ersetzt, hiermit indessen das Uebel
nur vermehrt. Dr. Seyberth, Chemiker in den Farbwerken zu Hochst,
wendet Hiahne von Rothguss an.

Eine Combination des Orsat’schen Apparates mit der Bunte’schen
Biirette hat neuerdings Binder (Chem. Z. 1891, 617) angegeben. (Néhere
Beschreibung siehe 3. Band der ,Untersuchungsmethoden“.)

3. Lunge’s Nitrometer?).
Ein - ausserordentlich werthvoller und desshalb in der Technik ganz

allgemein verbreiteter Apparat ist Lunge’s Nitrometer in seinen verschie-

') Lunge’s Handbuch der Sodafabrikation I, S. 59 u. II, S. 932, Taschen-
buch 8. 116.
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denen Modificationen. Es diirfte kaum einen zweiten technisch-analytischen
Apparat geben, der bei gleich angenehmer Handhabung so vielfacher
praktischer Anwendungen fihig ist. Zahlreich sind seine in der Literatur
bekannt gewordenen Anwendungen, noch zahlreicher jedenfalls die nicht
ver6ffentlichten, welche fast jedes einzelne technische Laboratorium von
demselben zu machen weiss.

Das Nitrometer wird in zwei verschiedenen Modificationen, als ,Siure-
Nitrometer“ und als ,Salpeter- Nitrometer® angewendet. Letzteres findet
bei dem Abschnitte ,Salpetersiure“ (Priifung des Chilisalpeters) Besprechung.
Ersteres, welches urspriinglich hauptséchlich zur Analyse der Nitrose (siche
Schwefelsdurefabrikation) bestimmt war, hat folgende Einrichtung.

Fig. 17.

Ein in !/, ccm getheiltes Rohr endigt oben in einen Trichter. Der
Trichter besitzt einen Dreiweghahn, wie wir solchen bereits bei Beschrei-
bung der Bunte’schen Biirette und des Orsat’schen Apparates zur Geniige
kennen lernten. An den Hahnschliissel des Dreiweghahnes ist noch ein
Kautschukrohr mit Schrauben-Quetschhahn und ein kurzes Glasrohr ange-
setzt. Die Theilung des Messrohrs beginnt von dem Hahne selbst an (oder
bei den neueren Nitrometern etwas unterhalb des Hahnes) und geht von
oben nach unten.

Das Messrohr a sitzt in einer Klammer, welche man durch eine Feder
augenblicklich &ffnen und somit das Rohr wieder ausheben kann. Eine
andere, an demselben Stativ gleitende Klammer trigt ein einfaches cylin-
drisches und verjiingtes Glasrohr b (,Niveaurohr“) von gleichem Inhalte
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und nahezu gleichem Durchmesser wie das Messrohr. Die unteren Enden
beider Rohren sind durch einen starkwandigen Kautschukschlauch ver-
bunden. Das Rohr b ist in seiner Klammer mit Reibung auf und nieder
zu verschieben.

Um nun den Apparat — zunichst fiir die Untersuchung der Nitrose
— zu gebrauchen, stellt man b so, dass sein unteres Ende etwas hoher
als der Hahn von o steht und giesst bei offenem Hahne Quecksilber durch
b ein, bis es eben in den Trichter von @ eingedrungen ist; da es unten in
a einfliesst, legt es sich ohne alle Luftblasen an die Winde an. Man
schliesst dann den Hahn, lisst das im Trichter stehende Quecksilber durch
die seitliche Bohrung des Hahnes abfliessen, stellt b tiefer und den Drei-
weghahn schief, so dass keine seiner Bohrungen in Thatigkeit tritt.

Nun lésst man aus einer in Hundertstel getheilten 1 cem-Pipette die
Nitrose in den Glasbecher einfliessen (bei sehr starken Nitrosen nimmt
man nur 0,5 cem, bei schwicheren 2—5 cem), senkt das Niveaurohr &
hinreichend, G6ffnet den Hahn vorsichtig, so dass die Nitrose eingesaugt
wird, aber keine Luft mitkommt, giesst 2—3 cem reine von Stickstoffsduren
absolut freie Schwefelsiure in den Becher, saugt diese in das Nitrometer
und wiederholt dasselbe mit 1—2 ccm Schwefelsdure. Dann bringt man
die Gasentwicklung in Gang, indem man das Rohr a aus der Klammer
nimmt, mehrmals fast horizontal halt und plétzlich aufrichtet, so dass sich
Saure und Quecksilber gut mischen. Dann schiittelt man 1—2 Minuten,
bis sich kein Gas mehr entwickelt.

Man stellt nun beide Schenkel so, dass das Quecksilber im Niveau-
rohr & um so viel héher als im Messrohr a steht, als nothig ist, um die
Saureschicht in @ zu compensiren. Man kann etwa 1 mm Quecksilber auf
7 mm S#ure in @ rechnen. Die genaue Einstellung kann man erst vor-
nehmen, wenn das Gas die Temperatur der Umgebung angenommen und
der Schaum sich gesetzt hat. Man liest dann das gebildete Volumen Stick-
oxyd ab, ebenso die Temperatur eines dicht daneben hingenden Thermo-
meters und den Barometerstand.

Um sich zu tberzeugen, dass man keinen merkbaren Fehler in der
Einstellung gemacht habe, 6ffnet man den Hahn, wobei das Niveau in a
sich nicht verindern soll. Steigt es, so war zu viel Druck gewesen und
man miisste die frithere Ablesung etwas vergréssern; fillt es, so misste
man etwas abziehen, also stets im umgekehrten Sinne der Niveau-Aende-
rung. Man kann auch vor Oeffnung des Hahnes ein wenig Séure in den
Becher geben, welche bei zu geringem Drucke schnell in das Rohr a ein-
gesaugt, bei zu grossem Drucke gehoben werden wiirde; bei geschickter
Manipulation (rechtzeitigem Schliessen des Hahnes) kann man den Versuch
dann noch corrigiren.

Nach Beendigung desselben senkt man erst das Messrohr @, damit
Béckmann, 3. Aufl. L 5
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beim Oeffnen keine Luft eindringt, 6ffnet dann den Hahn, driickt durch
Heben des Niveaurohres & das Gas hinaus und simmtliche Saure in den
Becher und stellt nun den Hahn so, dass die Siure aus der axialen
Bohrung desselben in ein untergehaltenes Gléschen abfliesst; den letzten
Rest saugt man durch etwas Fliesspapier ab. Das Nitrometer ist dann fur
den néchsten Versuch bereit.

Man muss stets untersuchen, ob der Hahn gasdicht schliesst, was ohne
Einfetten (am besten mit Vaselin) kaum der Fall sein wird. Es darf kein
Fett in die Bohrung hinein und mit der S#ure in Bertthrung kommen,
sonst bildet sich ein Schaum, der sich sehr langsam absetzt. (Die weiteren
Einzelheiten der Berechnung der Stickstoffverbindungen aus dem gefundenen
Volumen siehe bei ,Schwefelsiure®.)

Lunge!) hat seinem Nitrometer durch Anbringung des Friedrichs’-
schen Patenthahnes eine weitere Vervollkommnung gegeben.

Fig. 18.

Bei der Analyse von Nitrose, Salpeter etc., wo die Reaction im
Messrohr stattfindet, stellt man zuerst wie bei C, bringt die Substanz in
den Becher, fithrt sie in Stellung B in das Rohr ein, stellt wieder wie in
¢ und fihrt die Analyse aus. Nach beendeter Analyse ldsst man bei
Stellung 4 durch Heben des Niveaurohres das Gas und hierauf die Siure
durch das Amnsatzrohr d ausfliessen.

Wird die Reaction nicht im Messrohre, sondern im Zersetzungs-
flischchen (siehe unten) vorgenommen (Analyse von Chlorkalk, Braunstein,
Wasserstoffsuperoxyd, Kohlenséure-, Ammoniak-, Harnstoffbestimmung,
Titerstellung von Chamileon etc.), so verbindet man in der Stellung 4
das Zersetzungsflischchen mit dem Ansatzrohre d, giebt einen Augenblick
die Stellung B, um das Quecksilber resp. Wasser im Messrohr auf 0° zu
stellen, fithrt wieder in Stellung 4 zuriick und nimmt die Analyse vor.

Ausser zur Untersuchung der Nitrose wird das Séure-Nitrometer ganz

) Ber. 1888, 376.
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allgemein in den Dynamitfabriken zur Untersuchung des Nitroglycerins,
wie es als solches in der Fabrikation oder durch Extraction aus Dynamiten
gewonnen wird, angewendet. Die directe Analyse der Dynamite und des
Pyroxylins im Nitrometer, welche bisher wegen der beim Aufldsen resp.
Zergehen dieser Substanzen in concentrirter Schwefelsiure nicht zu ver-
meidenden Verluste an salpetrigen Didmpfen nicht vorgenommen werden
konnte, ist nun in Folge einer von Lunge am Apparate vorgenommenen
kleinen Modification!) sehr leicht ausfithrbar.

Wo man bei unmittelbarer Berithrung der zu analysirenden Substanz
mit dem Quecksilber eine chemische Zersetzung desselben zu befiirchten
hatte, verbindet man das Nitrometer mittelst Gummischlauches mit einem
kleinen, bereits erwihnten Zersetzungsgefiss, in welches die zu priifende
Substanz kommt, wihrend ein im Zersetzungsgefiss stehendes inneres
Rohrchen (ihnlich wie beim Scheibler’schen Calcimeter) die Zersetzungs-
flissigkeit aufnimmt. Das Nitrometer in dieser Modification ist vorziglich
geeignet zur Werthbestimmung des Chlorkalkes?), wobei ein gewisses
Volumen der triiben Chlorkalklosung im #usseren Raume des Zersetzungs-
gefisses und ein zur Zersetzung mehr als hinreichendes Volumen Wasser-
stoffsuperoxyd im inneren Rohrchen sich befindet. Aus dem entwickelten
Sauerstoffvolumen berechnet man den Gehalt an wirksamem Chlor im
Chlorkalk.

Ebenso kann man mittelst des mit Zersetzungsgefiss verbundenen
Nitrometers sehr elegant den Harnstoff im Harne bestimmen, indem man
2 ccm Harn mit 10 ccm unterbromigsaurem Natron zersetzt und den
gebildeten Stickstoff misst. Allen?) nimmt die Zersetzung des Harnes
im Nitrometer selbst vor, indem er dasselbe statt mit Quecksilber mit
Salzlosung als Sperrflissigkeit fallt.

Zur bequemen Analyse des Wasserstoffsuperoxydes im Nitrometer be-
nutzt man die chemische Wirkung einer mit Schwefelsdure versetzten
Losung von Kaliumpermanganat auf Wasserstoffsuperoxyd nach der Formel:

2K Mn O, + 5H, 0 + 3 H, 80, =K, SO, + 2 Mn SO, +8 H, 0 + 10 0.

Der gebildete Sauerstoff wird im Nitrometer gemessen. Auch hier
kaon man wieder die Zersetzung entweder in einem besonderen kleinen
Zersetzungskolbchen oder in dem Nitrometer selbst vornehmen, welches
alsdann Bittersalz- oder Glaubersalzlosung als Sperrflissigkeit enthélt.

Ebenso gut lisst sich das Nitrometer zur Bestimmung der Kohlen-
sure in Carbonaten, des Ammoniaks in seinen fixen Salzen, der Salpeter-
siure in Nitraten verwenden, wobei im letzteren Falle entweder das im

) Chem. Ind. 1886, 274.
?) Lunge, Ber. 19, 868. Einzelheiten siehe bei ,Chlorkalk®.
%) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, 178.

5*
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Zersetzungskélbchen nach Grandeau-Schlising entwickelte Stickoxyd oder
das im Nitrometer — gerade wie bei der Analyse der Nitrose — direct
erhaltene Stickoxyd gemessen wird.

Das Nitrometer kann endlich zur Bestimmung in Wasser geldster Gase
(bei Mineralwasseranalysen etc.) und zur ohne Anwendung einer Wage mog-
lichen Controlirung des S#ure-Titers dienen. Man braucht nur ein abge-
messenes Volumen der zu priifenden titrirten Siiure im Zersetzungskslbchen

Fig. 19.  des Nitrometers mit {iberschiissigem, reinem, kohlensaurem
Natron zusammenzubringen und die entwickelte Kohlensiure
auf 0° und 760 mm Barometerstand zu reduciren, um zu
wissen, ob das fiir richtig titrirte Siure erforderliche Volumen
erhalten wurde.

Hempel!) weist auf einen Uebelstand von Lunge’s Nitro-
meter bei Untersuchung des Guhrdynamites und Salpeters hin:
die Ausscheidung fester Kérper (Kieselséiure und Salze), welche
eine Erkennung der Quecksilberkuppe nach kurzer Zeit un-
méglich und selbst nach langem Stehen schwierig machen.
Durch Anwendung eines besonderen, vom Messrohre getrennten
Reactionsgefisses (siehe bei , Nitrose“ im Abschnitte ,Schwefel-
sdure“) hat Lunge neuerdings diesen Nachtheil vollkommen
zu beseitigen gewusst.

Ebenso hat Lunge?), um die Anwendung zweier ver-
schiedener Nitrometer fiir Siure und Salpeter entbehrlich zu
machen, nebenstehende Form des Messrohres vorgeschlagen.

Das Robr ist hier oben enger und in O bis 50 ccm ge-
theilt, erweitert sich dann kugelférmig und ist unten wieder
in 100 bis 130 ccm getheilt. Ein solches Instrument lédsst
sich gleich gut zur Messung kleinerer und grésserer Gasvolume anwenden,
ohne eine unhandliche Linge zu bekommen. Gelangt man bei einem Ver-
suche zufillig in die ungetheilte Strecke von 50 bis 100 ccm, so muss man
einen neuen Versuch mit etwas mehr oder weniger Substanz machen; fiir
gewdhnlich wird man aber schon vorher wissen, wie man sich einzu-
richten hat.
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4. Das Knop-Wagner’sche Azotometer?).

Behandelt man eine wisserige Losung eines Ammoniaksalzes mit einer
Lésung von unterbromigsaurem Natron, so bildet sich Bromnatrium und

1) Z. anal. Chem. 1887, 512.

2) Z. angew. Chem. 1890, 227.

% W.Knop, Chem. CBl 1860, 244. Z. anal. Chem. 9, 225 u. 14, 247.
E. Dietrich, Z. anal. Chem. 5, 36. P. Wagner, Z. anal. Chem. 13, 383 u. 15, 250.
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simmtlicher Ammoniakstickstoff wird als solcher ausgeschieden. Auf dieser
Reaction beruht das Azotometer.

A (Fig. 20) ist ein zur Aufnahme der Bromlauge ) dienendes Zersetzungs-
gefiiss, auf dessen Boden das etwa 20 ccm fassende Cylinderchen o festge-
schmolzen ist. In letzteres kommt die Ammoniaksalzlésung. Das grosse
Glasgefass B dient zur Aufnahme von ca. 4 Liter Wasser, welche das

Fig. 20.

Entwicklungsgefiiss vor und nach der Zersetzung auf die gleiche Tempe-
ratur bringen sollen. Der Hals des Entwicklungsgefisses ist rauh ge-
schliffen, damit eine Verschiebung des tief einzudriickenden Kautschuk-
stopfens unméglich wird. C ist ein hoher, mit Wasser und etwas Salz-
siure (letztere zur Verhiitung von Pilzbildung) gefiillter Cylinder, dessen

1) Die Bereitung derselben siehe im folgenden Abschnitte ,Indicatoren und
Losungen®,
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Deckel die communicirenden Biiretten ¢ und d und ein kleines Thermo-
meter trigt. Die Biiretten und das sie speisende Gefiss 2 sind mit
Wasser (das man etwas firben kann) gefiillt.

Mit dem Azotometer kann man den Ammoniak-Stickstoff sehr exact
bestimmen, vorausgesetzt, dass man genau nach der Vorschrift arbeitet,
welche P. Wagner!) giebt. Man verfihrt nach ihm wie folgt. In das
festgeschmolzene Cylinderchen @ des Geféisses 4 werden 10 cem der zu
pritffenden Ammoniaksalzlésung gebracht und mittelst eingelegten Trichters
50 ccm Bromlauge in den weiteren Raum des Zersetzungsgefasses gegossen.
Nachdem der Kautschukstopfen fest eingedriickt ist, wird das Geféss in
den mit etwa 4 1 Wasser gefillten Behilter eingesetzt. Der Glashahn f
wird darauf etwas gelést, die Biiretten ¢d durch Zusammendriicken des
Kautschukballons ¢ unter gleichzeitigem Oeffnen des Glashahns ¢ gefiillt
und durch Ablassen bei g der Fliissigkeitsspiegel auf O eingestellt. Nach
etwa 10 Minuten wird der (etwas gefettete) Glashahn f wieder fest ein-
gedriickt und gedffnet gehalten, so dass die im Gefidsse 4 eingeschlossene
Luft mit ¢ in Communication bleibt. Man wartet etwa 5 Minuten und
beobachtet dann, ob der Flissigkeitsspiegel in ¢ gestiegen ist; ist dies
der Fall, so wird der Glashahn f nochmals geliiftet, wieder eingedriickt
und abermals 5 Minuten gewartet. Ist der TFliissigkeitsstand auf O stehen
geblieben, so hat das Entwickelungsgefiiss mit seinem Inhalt (unter gleich-
zeitiger durch die Bromnatronlauge bewirkter Kohlensiureabsorption aus
der eingeschlossenen Luft) die Temperatur des umgebenden kalten Wassers
angenommen.

Man lasst nun durch Oeffnen des Glashahns g etwa 30—40 ccm Fliissig-
keit abfliessen, nimmt das Entwickelungsgefiss aus dem Wasser, neigt es,
50 dass von dem Inhalte des Cylinderchens a ein kleiner Theil ausfliesst,
dessen Vermischung mit der Bromlauge man durch Schwenken beférdert,
wiederholt dies, bis der grosste Theil der ammoniakhaltigen Flussigkeit
ausgeflossen und zersetzt ist. Darauf schliesst man den Glashahn f, schiittelt
das Zersetzungsgefiiss heftig, Offnet f, um den freigewordenen Stickstoff
austreten zu lassen, schliesst wieder und schiittelt nochmals, bis beim
Oeffnen des Glashahns der Wasserspiegel in ¢ nicht mehr sinkt (ein drei-
maliges heftiges Schiitteln ist gewdhnlich ausreichend) und stellt das Ent-
wickelungsgefiiss wieder in das Kiuhlwasser. Nach etwa 15—20 Minuten
hat das Entwickelungsgefiss mit seinem Inhalt wieder die frithere Tem-
peratur (ndmlich die des Kiithlwassers) angenommen, wihrend das in ¢ ein-
getretene Gas die durch das eingehiingte Thermometer angezeigte Tem-
peratur des im Cylinder ¢ befindlichen Wassers erhalten hat. Nachdem
durch Ablassen bei g der Fliissigkeitsstand in ¢ und d gleichgestellt ist,

1) Lehrbuch der Dingerfabrikation. Braunschweig 1877 S. 161.
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wird das entwickelte Stickstoffvolumen, die Temperatur des im Cylinder C' ent-
haltenen Wassers, sowie der Barometerstand notirt und unter Benutzung der
nachfolgenden Dietrich’schen Tabelle das Gewicht des Stickstoffs berechnet.
Beispiel der Berechnung. Es sei gefunden:
Entwickeltes Stickgas 22 ccm
Temperatur . . . . 169
Barometerstand . . . 756 mm

Fig. 21.

so sind nach Tabelle I (S.72 u. 73) in der Flissigkeit des Zersetzungs-
gefiisses gelost geblieben: 0,58 cem Stickstoff und betrigt das Gewicht von
1 cem des gefundenen Stickstoffvolumens nach Tabelle IT 1,15969 mg. Das
Gewicht der aus der angewendeten Substanz erbaltenen (22,0 + 0,58)
= 22,58 cem Stickstoff betrfigt demnach 26,19 mg.

Nach Lunge!) ist es ganz unndthig, sich zur Correction fiir die ,Ab-

Y Chem. Ind. 1885, 165.
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I. Dietrich’s Tabelle fiir die
in 60 cem Entwickelungsfliissigkeit (50 cem Brom-Natronlauge und 10 cem Wasser) bei einem
Entwickelung von 1

Entwickelt .
Absorbirt

Entwickelt
Absorbirt . ..
Entwickelt
Absorbirt . .

Entwickelt .
Absorbirt

068
51
131
76
193

2 | s
011
28
0-73
53
1-36
18
1-98

133
7
196

013
29
076
54
138
79
2:01

016
30
078
bb
141
80
203

018
31
081"
56
143
81
2:06

021
32
083
57
1-46
82
2:08

023
33
0-86
58
148
83
211

10
0-28
35
091
60
1563
85
2:16

0-88
59
161
84
2:13

11
031
36
093
61
156
86

2:18

II. Dietrich’s Tabelle fiir die Gewichte
in Milligramm bei einem Drucke von 720 bis 770 Millimeter
Millimeter

720

722

724

726 728

730

732

734

736

738

740 | 42

44

109
11

129
139
149
159
16°
17

189
19

209
21°
220
23
24

259

1-13380
1-12881
112376
111875
1-11369
1-10859
1-10346
109828
1-09304
108774
108246
107708
107166
1-06616
1:06061
1-05499

Temperatur nach Celsius.

1-13699
1-13199
1-12693
1-12191
1-11684
111172
110658
1-10139
1-09614
1-09083
1:08554
108015
107472
1-06921
106365
1'05801

1-14018
113517
1-13010
1-12506
1-11999
111486
1-10971
1-10450,
1-09924
109392
1-08862
1-08322
1-07778
1:07226,
1:06669
1-06104

1-14337
1-13835
113326
112822
1-12313
111799
1-11283
110761
110234
1-09702
1:09170
1-08629
1:08084
1:07531
106973
106407

114656
114158
1-13643
113138
112628
1-12113
111596
111073
1-10544;
110011
1:09478
1-08936
1-08390
1:07836
107277
1406710

1-14975
114471
113960
113454
1:12942
1-12426
111908
111384
1-10854
1-10320
1-09786
1:09243
1-08696
108141
1-07581
107013

1:15294
114789
1-14277
1-13769
1132567
1-12739
1-12220
1-11695
1:11165)
1-10629
1:10094
1-09550
1-09002
1:08446
1-07885
107316

115613
115107
1-14593
114085
1:13572
1-13053
112533
1-12006
1-11475
1:10938
1-10402
1-09857
109308
1-08751
1-08189
1:07619

115932
115424
1-14910
1-14401
1-13886
113366
1-12845
112817
111785
1:11248
110710
110165
109614
109056
108493
107922

1'16251
115742
115227
1-14716
1-14201
1-13680
1'13158
1-12629
1-12095
111557
111018
1:10472
1-09921
109361
1:08796
108225

1-16570
1-16060
115543
1-15032
1-14515
1-13993
1:13470
1-12940
1-12405
1-11866
111327

1:16889
116378
1-15860
1156348
1-14830
1-14306
113782
1-13251
1-12715
1-12175
1-11635
1-10779/1-11086
1'102271-10533
1:096661-:09971
1-091001-09404
1:08528/1-08831

1-17208
1-16696/
1116177
1-15663
1-15145
1-14620
1:14095
1'13562
1:13025
112484
1-11943
111393
1-10839)
1-10276
1-09708
1:09134

720

722

724

726 | 728

730

732

Millimeter

734

736

738

740 742

44




4. Das Knop-Wagner’sche Azotometer.

Absorption des Stickgases
specif. Gew. der Lauge von 1'1 und einer Stirke, dass 50 ccm 200 mg N entsprechen bei einer
bis 100 cem Gas.

3

12
033
37
096
62
158
87
221

13
036
38
0-98
63
1-61
88
2:23

14
0-38
39
1-01
64
163
89
2:26

15
041
40

1:03
65
166
90
2:28

16
043
41
106
66
168
91
2:31

17
046
42
108
67
171
92
288

eines Cubikeentimeters Stickstoff
Quecksilber und bei den Temperaturen von 10 bis 25° Celsius.

18
0-48
43
111
68
178
93
2:36

Millimeter

19
051
44
113
69
1:76
94
2:38

20
053
45
116
70
1-78
95
241

21
056
46
118
71
181
96
2:43

22
058
47
1-21
2
183
97
2:46

23
061
48
123
3
1-86
98
2:48

24
063
49
126
4
1-88
99
2:51

25
0-66
50
128
75
191
100
2:53

746

748

750

52

754

756

768

760

762

764

766

768

770

117527
1-17014
1-16493
115979
1-15459
1-14933
1:14407
1-13873
113335
1-12794
112251
1-11700
1-11145
1-10581
1-10012
1:09437

1-17846
1:17332
1-16810
1-16295
115774
115247
1-14720
1-14185)
1-13645
113103
1-125569
1-12007
1114561
110886
1-10316
1:09740

1-18165
1:17650
1-17127
1-16611
116088
1-15560
1-15032
1-14496
1-13955
113412
1-12867
1-12314
1-117567
111191
1-10620
1-10043

1-18484
1-17968
1-17444
116926
1-16408
1-15873
1-15344
1-14807
1-14266
1-13721
1138175
112621
1-12063
1-11496
1'10924
1-10346

1-18803
1-18286
1:17760
117242

1-16187
1-15657
1-15118
1:14576
1-14030
1-13483

1-12369
1-11801
111228
1-10649

119122
1-18077
117558

1:15969

1-13791

1-11532
1-10952

1-19441]1-19760
1-18603(1-18921/1°19239
1-18394(1°18710
1-17873/1-18189
1-167181-17032/1-17347|11°17661
1-16500/1-168141-17127
1-16282(1-16594
1:15429|1-1574111°16052
1-14886/1-15196/1-15506
1-143401'14649(1-14958
1-18999/1-14408
1-129281-13236/1-13543/1-13850
1-12675(1:12982/113288
1-12106/1-12411|1-12716
1-11835(1-12139
1-11255/1-115568

1-20079
1-19557
1-19027
1-18505
1'17976
1-17440
1'16906
1-16363
115816
115267
1'14716
1-14157
118594

1'13021t

112443
111861

120398
1-19875
1-19344
1-18820
118291
1-17754
1:17219
1-16674
116126
115576
1-15024
1-14464
1-13900
1-13326
112747
112164

1-20717
120193
1-19660
119136
118605
1-18067
1-17531
1-16985
1-16436
1-15886
115332
1-14771
1-14296
113631
113051
1-12467

1-20511
1-19977

1:21036/1-21355(10°
1-20829{119

120294

1119452/1-19768

|

118920(1:19234{14°
1-18694{15°

1118381

1-17844/1-18156

1-17297

1-13936

1:17608

1'16746/117056
1:161951-16504
1:15640115948
1-15078/1-15385,
1-14512/1-14818,

1-14241

1+13355/1°13659
1-12770:1-13073

120
139

169

189

199
200

=
-3
[=]

‘snis[e)) yoeu anjeredwmef,

220
230
240
250

746

748

750

52

754

756

58

Millimeter

760

762

64

766

768

770
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sorption des Stickstoffes¢ in der Bromnatronlauge (in Wirklichkeit fiir
die Unvollstindigkeit der Reaction) der Dietrich’schen Tabellen zu be-
dienen, vielmehr geniigt ein Zusatz von 2,5 Proc. des Betrages der abge-
lesenen Zahl.

Baumannt?), der bekanutlich in letzter Zeit wiederholt die gasvolu-
metrische Analyse mit Hilfe des Azotometers zu férdern gesucht hat,
empfiehlt technischen Laboratorien folgende Vereinfachung des Wagner'-
schen Azotometers, die ohne Weiteres verstindlich ist. Das Messrohr wird
hier also durch eine gewdhnliche Quetschhahnbiirette ersetzt und der mit
Kithlmantel umgebene Messapparat mittelst einer Klammer an einem ge-
wohnlichen Stativ befestigt. Hat man viele Analysen auf einmal zu er-
ledigen, so ist es rathsam, sich gleich 2 oder 3 solcher einfacher Azoto-
meter zusammenzustellen. Man kann dann, wihrend bei der einen Analyse
der nothige Temperaturausgleich erfolgt, mit dem zweiten und dritten
Apparate eine neue Analyse beginnen. (Siehe Fig. 21 S.71.)

Bei Benutzung des Azotometers ist ein Hauptgewicht auf Gleich-
haltung der Temperatur im Entwickelungsgefiss und Messrohr wihrend
der ganzen Dauer des Versuches zu legen. Nimmt man den Inhalt des
Entwickelungsgefisses nur zu 150 ccm an, so betréigt bei einer Temperatur-
schwankung von nur 1° der Fehler 0,5 ccm, bei 2° etwa 1 cem. Dieser
Fehler bt auf das Resultat der Analyse schon einen sehr bedeutenden
Einfluss aus, besonders bei Entwickelung geringer Gasmengen, indem
z. B. bei Entwickelung von 10 ccm Gas eine Abweichung von 5—10 Proc.
der gesammten Gasmenge hervorgerufen wird (Baumann loc. cit.).

5. Apparate zur Bestimmung der Kohlensiiure.
a) Der Baur’sche Apparat?).

Derselbe ermdglicht ein ausserordentlich rasches und bequemes Be-
stimmen der Kohlensdure in Carbonaten.

Er besteht aus folgenden wesentlichen Theilen: einem Gasmessrohr ¢
mit einer oben anfangenden und unten mit etwa 130 ccm aufhérenden
Theilung (Unterabtheilungen von 0,5 ccm). Dasselbe steckt zur Centrirung
seiner Lage oben und unten in Korken. Dicht unter dem unteren Korke
schneidet das Messrohr ab. Es ist umgeben von dem Kiihirohre b, welches
sich unten verjiingt und in eine mit Hahn versehene Ausflussréhre endigt.
Oben trigt es in einem Korke einen Einfiilltrichter und eine rechtwinklig
gebogene Glasréhre, die mittelst Gummischlauches mit dem Entwickelungs-
gefiss ¢ in Verbindung steht.

) Z. angew. Chem. 1891, 337.
%) Prof. Dr. R. Baur’s D.R.P. 27498. Z. anal. Chem, 1884, 371. J. pr. Chem.
1884, 489 u. 1887, 86.
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Durch den Gummistopfen des letzteren geht eine Glasréhre, welche
in der Mitte ihres fiber dem Stopfen herausragenden Theiles eine 1 mm
weite Oeffnung hat, welche durch Dariiberschieben eines Gummistiickes
geschlossen werden kann. Diese einfache Vorrichtung functionirt also als
Ventil und ersetzt den frither von dem Erfinder an Stelle dessen an der
rechtwinkligen Rohre angewandten Dreiweghahn?!). Unten endigt die im
Gummistopfen steckende Glasrdhre in eine Kugel, welche in ihrer halben
Héhe eine 10 mm weite Oeffnung besitzt.

Ausserdem sind dem Apparate beigegeben: eine Sperrfliissigkeit, das
in der Zeichnung unter der Messrdhre stehende, mit Thermometer ver-
sehene Gefiiss, in welches man die Sperrfliissig-
keit fliessen liisst, und ein schmaler Stand- Fig. 22.
cylinder mit einem Pipettenrohre, welches eine
Marke trigt, zur Bezeichnung des Punktes, bis
zu welchem man die zur Zersetzung benutzte
Salzséure (ca. 3 cem) aufzusaugen hat.

Baur wigt nun jeweils so viel Substanz
(Kalkstein, Soda etc.) ab, dass bei dem gerade
herrschenden Barometer- und Thermometer-
stande die entwickelten und in der Messréhre
gemessenen Cubikcentimeter Kohlensiure direct
die Procente an dem massgebenden Bestand-
theil (kohlensaurer Kalk, kohlensaures Natron
etc.) angeben. Zu diesem Zwecke hat er ver-
schiedene dem Apparate beigegebene Tabellen
ausgerechnet, welche die Drucke von 710 bis
780 von je 5 zu 5 mm und die Temperaturen
von 10 bis 20° C. von je 2!/, zu 2!/,° beriick-
sichtigen, so dass man in den Kreuzungs-
punkten die fiir jeden Fall abzuwigenden Mengen bis auf !/, mg genau an-
gegeben findet. (Naheres hieriiber siehe unter ,Kalkstein“, wo auch die
fur Kalkstein giiltige Tabelle mitgetheilt ist.)

Die Manipulation mit dem Apparate ist nun folgende. Man entfernt
das Entwickelungsgefdss vom Apparate und O6ffnet sein Kautschukventil
durch Herunterschieben des Kautschukstiickes (welches zweckméssig bei
taglichem Gebrauche des Apparates zeitweise mit Seife eingerieben wird).
Alsdann notirt man Temperatur und Druck, wigt die hieraus in der betr.

1) Die obenstehende Figur zeigt den Apparat in seiner bisherigen Anord-
nung mit dem Dreiweghahn d. Bei der neuesten Construction ist — wie schon
im Texte erwihnt — dieser Hahn durch ein Kautschukventil am Zersetzungs-
gefiss auf’s Vortheilhafteste ersetzt.
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Tabelle sich ergebende Menge Substanz ab und bringt sie in das trockene
Entwickelungsgefiss.

Nun giesst man die Sperrfliissigkeit durch den Trichter ein. Da hierbei
die Flussigkeitsséiule in der Messréhre hoher sich stellt, so blist man zur
rascheren Ausgleichung der Drucke und rascheren Fiillung des Apparates
zeitweise Luft in das Ende des Gummirohres, wodurch die Fiillung auf
das Schnellste sich bewerkstelligt. Die Sperrfliissigkeit wird genau auf O
im Messrohre gestellt, was wegen des vierfachen Meniskus ausserordentlich
scharf geschehen kann. Auf dichten Schluss braucht man nicht zu priifen,
da derselbe sich bei dem weiter unten zu beschreibenden, der Zersetzung
unmittelbar vorausgehenden Abfliessenlassen von Sperrfliissigkeit aus dem
Kiihlrohr von selbst offenbart.

Man misst nun die Sdure in die mit Oeffnung versehene Kugel des
Zersetzungsgefisses, befeuchtet den Kautschukstopfen mit einem Tropfen
der Sperrfliissigkeit und driickt ihn vorsichtig (so dass keine Siure aus-
fliessen kann) und fest in das Zersetzungsgefiss. Man wartet nun bei
offenem Kautschukventil einige wenige Secunden zur Ausgleichung des
Druckes und schliesst dann das Ventil mittelst des iiber die kleine Oeffnung
geschobenen Kautschukstiickes.

Nun 6ffnet man den Hahn der Messrohre; es kann jetzt, da das Zer-
setzungsgefiss (also auch die Messrhre) von der &Husseren Luft abge-
schlossen ist, nur die Sperrflissigkeit der Kithlrohre ausfliessen. Man lésst
etwa 10 ccm abfliessen, wodurch eine Aspiration auf das Entwickelungs-
gefiiss hergestellt wird!). Hierauf neigt man sehr vorsichtig das Zer-
setzungsgefiss, so dass die Siure tropfenweise auf die Substanz fliesst und
offnet den Hahn der Messrdhre. Man regulirt zweckmissig die Kohlen-
sdureentwicklung und den Abfluss der Sperrfliissigkeit so, dass die letztere
in dem Kiihlrohr immer einen etwas tieferen Stand hat als im Messrohr,
so dass also das Zersetzungsgefiiss stets unter Aspiration steht. KEs ist
dies aber nur bei ganz vorsichtigem, allméhlichem Ausfluss der Séure in das
Zersetzungsgefiss moglich.

Wenn alle Sdure ausgeflossen ist, schwenkt man das (stets nur mit
den Fingerspitzen angefasste) Zersetzungsgefiss gelinde um, bis keine Gas-
zunahme mehr stattfindet. Man schliesst nun den Abflusshahn und nivellirt
Gas und Flissigkeitssdule des Kiihlrohres durch Zugiessen, resp. Ablassen
von Sperrfliissigkeit. Man schwenkt den Entwickler nun nochmals gelinde
und beobachtet, ob noch Gas entwickelt wird. Um ganz sicher zu sein,
kann man auch noch einmal den Fliussigkeitsstand des Messrohres durch

1) Hierdurch wird allerdings, aber nur momentan, der Absorptionscoéfficient
der Zersetzungsfliissigkeit vermindert. Denn beim Nivelliren tritt die Absorption
wieder ein.
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stirkeres Abfliessenlassen von Sperrfliissigkeit etwa 10 ccm tiefer als das
Niveau der Messrohre stellen und bei dieser hergestellten Aspiration den
Entwickler nochmals gelinde schiitteln. Schliesslich liest man nach erfolgter
genauer Nivellirung ab.

b) Der Scheibler’sche Apparat (Calcimeter)

wird jetzt, nachdem eine ganze Reihe anderer Apparate, wie Lunge’s Nitro-
meter, das Azotometer und der Baur’sche Apparat sich in der Technik ein-
gebiirgert haben, weniger mehr fiir allgemeine Zwecke benutzt, dient viel-
mehr hauptsichlich den analytischen Bediirfnissen der Zuckerfabrikslabora-
torien. Er findet sich desshalb auch im Abschnitte ,Zucker¢ (Bd. II S. 289)
beschrieben.

¢) Winkler's Apparat zur Bestimmung geringer Mengen
Kohlensaure?).

Dieser Apparat leistet vorziigliche Dienste zur Bestimmung relativ

kleiner Kohlensiuregehalte, wie sie z. B. in Grubenwettern, in Brunnen-,

Fig. 23.

Keller-, Grund- und Athmungsluft, in kohlenséiurearmen Verbrennungsgasen,
in gewisse Apparate (z. B. in der Ammoniaksodafabrikation) verlassenden
Gasen sich finden.

1) Winkler, techn. Gasanalyse, Freiberg 1885, S. 57.
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Der sehr leicht und bequem zu handhabende Apparat beruht ganz
auf dem Principe des Orsat’schen Apparates.

Die Messrohre 4 ist oben durch einen Dreiweghahn, unten durch
einen einfachen Hahn geschlossen und fasst vom Nullpunkte ab 100 ccm.
Ihre Kugel nimmt die Hauptmenge des Gases auf, der cylindrische Theil
ist in !/} ccm getheilt, dabei aber so eng, dass sein Fassungsraum nur
5 cem betrigt.

Das untere Ende der Messréhre steht durch einen engen Gummi-
schlauch mit der Niveauflasche C in Verbindung, welche reines Wasser
enthilt; von dem oberen Ende fiihrt ein glisernes Capillarrohr nach dem
Absorptionsgefiass B, welches bis zur Marke mit Kalilauge gefiillt ist. Die
Fillung der Messréhre mit dem zu untersuchenden Gase erfolgt durch den
Quetschhahnansatz des oberen Dreiweghahnes, im Uebrigen ist die Hand-
habung des Apparates genau diejenige des Orsat’schen.

d) Rasche Bestimmung der Kohlensiure durch Messen
des von ihr verdringten Wassers.

Der hier sowie der unter e) beschriebene Apparat liefern zwar nur
anndhernd genaue Resultate, leisten aber beide wegen der ausserordent-
lichen Raschheit, mit welcher sie eine Bestimmung ausfithren lassen, in
vielen Fiéllen wesentliche Dienste.

Der vorstehende Apparat beruht auf dem einfachen Principe, dass die
in einer festen Substanz resp. einer Fliissigkeit zu bestimmende Kohlen-
siure durch Zersetzung mittelst einer Siure in eine mit einer diinnen
Schicht Petroleum bedecktes Wasser enthaltende Flasche, aus welcher sie
ein ihr gleiches Volum Wasser verdringt, iibergefithrt wird. Das verdréingte
Wasser wird in einem graduirten Cylinder aufgefangen und gemessen.

In das Entwickelungsgeféss bringt man die abgewogene Substanz resp.
die abgemessene Fliissigkeit, in (' méassig verdiinnte Schwefelsiure oder
Salzsiure (Salzsfiure ist vorzuziehen, da die bei Anwendung von Schwefel-
siure stattfindende Temperaturerhdhung und in Folge dessen fehlerhafte
Vergrosserung des Gasvolumens eine bedeutendere ist). Statt des Ge-
fiasses ¢ von beistehender Form kann man zweckmissig einen kleinen, mit
langer Trichterréhre versehenen Scheidetrichter von etwa 50 cem Kugel-
inhalt anwenden.

Die Ausflussrbhre P wird vor Beginn des Versuches so tief herab-
gelassen, dass aus ihr einige Tropfen ausfliessen. Sie muss mdoglichst ganz
mit Wasser vor und nach dem Versuche gefiillt sein. Zur Erzielung ge-
nauer Resultate ist es wesentlich, dass man die Sfure nicht auf einmal,
sondern in 3—4 Portionen und zwar jedesmal tropfenweise hinzufliessen
ldsst, wobei man unter Schitteln des Zersetzungsgefiisses den Messcylinder
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unter die Ausflussréhre hilt. Fliesst kein Wasser mehr aus, so wird der
tropfenweise Zufluss von Sdure so lange wiederholt, als hierdurch (bei
gleichzeitig wiederholtem Schiitteln des Zersetzungsgefisses) noch neue
‘Wassermengen ausfliessen. Hat die Gasentwickelung aufgehdrt, so senkt
man die Ausflussr6hre P so tief herab, dass geniigend Wasser noch aus-

Fig, 24,

fliesst, um das Wasserniveau im Trichterrohre der Flasche gleichzustellen
mit dem Niveau des iibrigen Wassers in der Flasche.

Das diinne GlasrShrchen gk ist, wie Figur zeigt, mit dem Gefésse ¢
mittelst eines Gummischlauches verbunden. Es geschieht dies, um das
innere Volumen des Apparates durch Hinzulassen ungemessener Mengen
Séure nicht zu &ndern. Indessen kann dieses die Volumédnderung ver-
hiitende Glasrohrchen unbedenklich bei den mebr technischen Anwen-
dungen dieses Apparates auch wegbleiben, da das entwickelte Kohlensiure-
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volumen in der Regel mehrere Hundert Cubikcentimeter und das zugesetzte

Fig. 25,

Séurevolumen im Verhilt-
nisse dazu ein Husserst ge-
ringes zu sein pflegt. Man
bestimmt dann in einem
besonderen  Versuche die
durch das Iinfliessen des
bestimmten Volumens Saure
in 4 aus p austretende Vo-
lumenmenge Wasser und
bringt hierfir die ent-
sprechende Correctur an.
Dieser Apparat leistet
demPraktiker in vielen Fillen
gute Dienste. Will man bei-
spielsweise wissen, welcher
von zwei Kalksteinen der
bessere ist hinsichtlich der
beim Brennen gelieferten Gas-
menge, so zersetzt man hin-
tereinander je 5 g beider
Steine in dem Apparate und
misst, resp. wigt das ver-
dringte, in einem Glaskolben
von ca. 3 Liter Inhalt aufge-
fangene Wasser. Ermittelt
man gleichzeitig die von 5 g
reinem kohlensauren Kalk
gelieferte Kohlensiiuremenge
und setzt dieselbe == 100, so
findet man genaue, in Pro-
centen ausdriickbare Werth-
zahlen oder Werthgrade fiir
beide Kalksteine, welche —
da ja neben der Priifung der
Kalksteine stets die Priifung
von reinem kohlensauren
Kalk im Apparate angestellt
wird und da diese Versuche
selbst nur wenige Minuten

Zeit beanspruchen — keinerlei Correctionen fiir Temperatur und Druck

bediirfen.
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Vanino') hat diesen Apparat zur Werthbestimmung des Chlorkalkes
(siehe diesen Abschnitt) benutzt.

Geliefert wird der Apparat zu billigen Preisen von den meisten Glas-
hitten und Handlungen chemischer Utensilien.

e) Rasche Bestimmung der Kohlenséiure in Gasen durch
Absorption.

Der vorstehende einfache, aber sehr praktische Apparat findet beispiels-
weise in Zuckerfabriken Anwendung zur Bestimmung des jeweiligen Ge-
haltes des Saturationsgases an Kobhlensdure. Er ist nur verwendbar fir
unter ziemlichem Drucke stehende Gase. Seine Anwendbarkeit ist selbst-
verstdndlich nicht auf die Bestimmung der Kohlenséure beschrinkt, sondern
erstreckt sich auf alle unter Druck stehenden Betriebsgase, welche einen
durch eine Absorptionsfliissigkeit allein absorbirbaren Bestandtheil haben.

Eine genau 1 m lange Glasrohre (deren innerer Durchmesser nicht
allzu klein gewdhlt werden darf) taucht in ein mit Wasser gefiilltes Ge-
fiss und ist sammt dem Trichter an einem Gestelle passend befestigt.
Die Messrohre taucht mit ihrem unteren Ende eben gerade in die Flissig-
keit, jedoch geniigend tief, um dasselbe beim Einleiten des Gases stets
unter Wasser zu halten.

Bei Anstellung des Versuches lisst man das Gas bel gedffnetem
Quetschhahne einige Secunden durch den Apparat hindurchgehen. Als-
dann fillt man den Trichter mit Natronlauge, entfernt durch Driicken des
Kautschukschlauches etwaige Luftblasen und lisst die Lauge durch ganz
vorsichtiges Oeffnen des Quetschhahnes einfliessen. Natiirlich darf hierbei
keine einzige Luftblase aus der Messréhre unten austreten. Die Fliissig-
keit steigt nun in die Héhe und nimmt nach etwa einer Minute ein con-
stantes Niveau ein, dessen Ablesung direct den Volumenprocentgehalt an
Kohlensdure ergiebt. Zu diesem Zwecke ist auf dem Brette des Stativs
eine Theilung (von etwa 5—40 ccm) angebracht, welche von dem unteren
Endpunkte der Messrdhre an zihlt.

Der Apparat ist von jeder Fabrikschreinerwerkstitte leicht herzustellen.

6. Der Lindemann-Winkler’sche Apparat zur Bestimmung des
Sauerstoffes ?).

Bei diesem Apparate kommt feuchter Phosphor als Absorptionsmittel
in Anwendung. Die Bestimmung wird nicht beeintréichtigt durch das Vor-
handensein anderer Gase (namentlich auch nicht, wie schon behauptet

1) Z. angew. Chem. 1890, 509.
%) Winkler, techn. Gasanalyse, Freiberg 1885, S. 58.
Bockmann 3. Aufl, 1. 6
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wurde, von Kohlenoxyd), sofern diese nicht von Wasser aufgenommen
werden oder einen storenden Einfluss auf den Verlauf der Reaction auszu-
iben vermdgen?).

Der Lindemann-Winkler’sche Apparat gleicht vollkommen dem sub 5e¢
(8. 77) beschriebenen Kohlensdure-Apparate. Der einzige Unterschied ist
der, dass beim Lindemann-Winkler’schen Apparate die Messrohre weiter
ist und desshalb statt 5 cem 25 ccm Theilung (mit Untertheilungen bis zu
1/, ccm) und unten keinen Hahnverschluss besitzt. Beide Abinderungen
erklaren sich daraus, dass es sich bei der Bestimmung von Sauerstoff in

Fig. 26.

der Regel nicht um &usserst kleine Gehalte handelt, wesshalb auch die
Ablesung des Gasvolumens ohne unteren Hahnabschluss genau genug ist.

Das Absorptionsgefiss B enthilt diinne Phosphorstangen und ist im
Uebrigen bis in die Capillare mit Wasser gefilllt, Wohl zu beachten ist,
dass die Absorption des Sauerstoffes durch den Phosphor nur dann be-
friedigend schnell erfolgt, wenn das die Phosphorstangen umgebende
Wasser eine Temperatur von etwa 20° (jedenfalls aber nicht unter 159) hat.

Die Manipulation mit dem Apparate ist genau dieselbe wie mit dem
genannten, mit ihm fast identischen Kohlensiure-Apparat.

1) Gegenwart schwerer Kohlenwasserstoffe kann die absorbirende Wirkung
des Phosphors auf den Sauerstoff beeintrichtigen, unter Umstinden ginzlich
aufheben.
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b) Der Liebig’sche Apparat!).

Dieser von M. Liebig angegebene Apparat, welcher die Ausfithrung
einer Bestimmung in drei Minuten und bei Anwendung der entsprechenden
Reagentien die Bestimmung jedes anderen Bestandtheiles gestattet (z. B.
mittelst Kalilauge die Bestimmung der Kohlensiure), besteht aus drei
Haupttheilen 1) einer Pipette (@), welche zum Einsaugen und Abmessen
des zu analysirenden Gases dient, 2) einem zu einer graduirten Réhre
verlingerten Gefisse (b), in welchem der Sauerstoff durch pyrogallussaures

Fig. 27.

Kali absorbirt wird, und 3) einer Réhre (¢) mit einer dazu gehdrigen
Flasche (d), welche als Druckregulator fiir ein in b eingeschlossenes Gas
dienen. Die Pipette a fasst zwischen den Theilpunkten O und 50 50 cem.
An ihrem unteren Ende ist ein Kautschukschlauch befestigt, der bis auf
den Boden des dariiber gezogenen Kautschukbeutels hinabreicht. Dieser
ist mit Wasser als Sperrfliissigkeit gefiillt. Indem man ihn zusammendrickt,
kann man die Pipette mit Wasser fiillen und durch Nachlassen des Druckes
entleeren. Der Quetschhahn ¢ verschliesst das in den Beutel hinabreichende
Kauntschukréhrchen.

1) Post’s chem.-techn, Analyse, 2. Aufl. I. Bd. I, Lief. 4, S. 700.
6*
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Durch den Dreiweghahn ¢ und die oberhalb desselben angebrachte
Messingklemme am oberen Ende der Pipette (¢) kann man o mit dem
Kautschukrohr 8 und beide mit der dusseren Luft und dem Raume, dem
man das zu analysirende Gas entnimmt, in Verbindung setzen. Die
Rébre ¢ ist von unten nach oben in 1/, cem getheilt und zwar so, dass
die Marke 100 (=50 ccm) unmittelbar am Hahne y liegt. Diese Ein-
theilung gestattet, die absorbirten Cubikcentimeter Sauerstoff direct als
Volumprocente abzulesen. Am Gefiss b ist ein Tubus zur Aufnahme der
Rohre 8 und ein zweiter fir das T-formige Rohr e. Das Niveau in der
Flasche d darf, wenn ¢ vollstindig abgelaufen ist, nicht hoher stehen, als
der Ansatzpunkt des T-Rohres liegt. Um dieses zu ermdglichen, ist die
Flasche etwa 3 cm tief in das Holzgestell eingelassen.

Beim Gebrauch des Apparates fiillt man ¢ (und b) bis genau zum
Hahne 7 und ¢ bis zum Rande mit einer concentrirten Ldsung von 20 g
Kalihydrat und 10 g Pyrogallusséiure. Diese Fillung geniigt fiir eine gréssere
Anzahl von Analysen. Das Rohrchen # muss bis zum Hahne o gefillt
sein, d darf dann nur noch wenig Flissigkeit enthalten. Man &ffnet nun
den Quetschhahn am Gummirohr, welches ¢ mit d verbindet. s ent-
leeren sich dann die Réhre ¢ und e bis zum Ansatzpunkte. Unterdessen
verbindet man a, welches mit Wasser gefiillt ist, mit dem Rohre m und
dadurch mit dem Raume, aus welchem man das zu analysirende Gas auf-
fangen will. Nach dem Liften des Quetschhahnes ¢ fiillt sich die Réhre a,
indem das Sperrwasser in den Kautschukbeutel zurficktritt, mit dem Gase
an. Durch wiederholtes Aufdriicken unter jedesmaligem Abschluss von m
und Ablassen des Wassers entfernt man die atmosphérische Luft aus dem
Zuleitungsrohre. Schliesslich wird das Wasser in « bis unter die in der
Zeichnung sichtbare Kugel abgelassen und S durch den Dreiweghahn a
mit dem das Gas enthaltenden Raume verbunden und so ebenfalls bis zur
Spitze in der Flasche b mit dem Gase angefiillt. Dabei ist die Pipette a
durch den Hahn a geschlossen. Man driickt durch Zusammenpressen des
Kautschukbeutels die Sperrfliissigkeit genau bis zur Marke 50 in die Hohe,
wodurch das Gas in a verdichtet wird. Sobald das Rohrchen § vollstén-
dig abgelaufen ist, verbindet man zur Ausgleichung des inneren und
dusseren Luftdruckes @ vermittelst ¢ durch » mit der dusseren Luft. m
ist durch die Klemme selbstthitig verschlossen.

Nachdem schliesslich die Verbindung zwischen ¢ und 8 hergestellt ist,
driickt man das in @ entbaltene Gas durch die Absorptionsflissigkeit hin-
durch in die graduirte Réhre g, wobel der Sauerstoff vollstindig absorbirt
wird. Sobald die Sperrfliissigkeit in o die obere Marke (0) erreicht hat,
wird der Quetschhahn ¢ geschlossen. Ein der nach g tretenden Gas-
menge entsprechendes Flissigkeitsquantum fliesst durch das T-Rohr e
nach d. Man beseitigt darauf den bei dem Durchstreichen der Gasblasen
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