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Untcrsuchtmg fcsje; g_z_' mstoxfg (Kohle,, Koks _usw.)

e et

"'Die ﬂcsten Brennstnffe enthalten nuben der brcnnbarc Substanu noch
minerrlische Bestandteile die n: nach ‘dexr Verbrennung 2lg Lsche zurtick-
blcibcn. Die brennbare Substanz bestcht hauptsaohllch aus folLenﬁbn

_ 5 Elementen C,H,0,i,S. ’ : - o
De.der Brunuetoff zus Pflanzen und f“ulschlamm durch Inkohlung in Ver- E
leuf langer Zc1trdumc 21lmdhlich ecutstanden sind, &ndert sich auch, gloich—
ertig ,’EEE_KTTE?—Ehtsprechend, dle usammansutzung der Brénnstoffe,

—wie-folgoende Tabelle zoigt: T )

ﬂBrennstoff. : ‘ Gehalt 1n Prozenten ans

HOL2 o v wie i o Wie e o W02 50 - H: 6 Ot 44 ——Koksr——--15"
S P e 60__-7 L6 g T g
Braunkehle v i+ .+ o s 4% 65 . - 6 - 89, . 40
Flemukable o . W e 4.0 75 0 67 - 19 T 50
‘ GaSkOhlg‘—r‘ n‘*"'r.".o"‘o oie e -'385' R 5 i 10 ) ) . 70
“Yokskohlc. o 90 4 K .80
Anthra21tf . g5

Der Gehqlt 2n C H 0 und die Koksausbeutp in ‘der. Tabellc sind auf asche—
'und wasscrfrele Kohle bezogcn. ‘Die- asche- und w;ssbrfrel gedQthb Kohle =
nennt men’ Ralnkohle. Belm Erhitzen hnter Luftabsohuss werden Aig festen
Brcnnstoffo zerlegt iny .
¥, ‘feste kshlige~ R“‘kstandc- Holzkohle, Koks
2, flﬁehtige Produkte- ' v

e flussige. Teer und Wasser
_ : brennbare., Gelge, =
In w1ewe1t sich eine Xohle. Fiir dié- Gas~ oder kokuhgrotellunp ellgxgh_
wird durch besondere Anglysenaethoden crm1ttelt Ausserdem“gebé_"dlcse
Anﬂlysenmuthoden Aufschluasc {iber die Art und d1e Songtiren B 1gen—
schaften der. LLanStOfivn Man unterscheidet hierbei zw1schen dar
‘Elencntaran'lx_p, wblchc die chemische elenentarg Zusammcnsetzung dur
Brcnnstoffc anlbt and -der : ‘v_ AR k
Inmedicta nalyge, . deren Lrgebnisse Rﬂckschlusse auf d1e Beschaffenhglt
“und Verwundburkuit dcr Brennstoffe zulaSSuh. T .
In foluendenm werden die hauptséaﬁiiahen chfahren dlescr Analysennc—
thod n. naher budchriebon..'
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K fmd"rrobehahmé; :

,Von rrﬁsstur‘Budcutung fiir d1e Riohtlgknlt der —Untorsuchun:cn festbr_
Bromnstoffe ist dic Probenahue. ‘ : :
7Nur die Luborprobe kann_hnhaltazahlon l;efern, dlb der rossen Menge
Bntsprechcnd zZuse. mmenvesetzt ist,Es iot. daher stets darauf: .zu achten, .
-dass men eine pute Durchdchnlttsprobe bur Untcrsuchung erhalt So0ll z.B.
von einen Eisenb‘hnwagron eine Probhe ¢ enounen werden, 'so muss nan beis.
spi»lswe:sc bei Kohle von der Kleinkohle sowic von der- Stuckkohl ﬂn-_
'tullmaeaige.Mengen haben. Eﬁ“ist dalicr bysondbrs vortullhhft -wenn noen

Grabcn—frabt und die dgdurch urhﬂltene zur w»ltcrun vbrurbbltunw ver-
wendat, Odur aber bei: Entla den cines Wogens gede 20, odur 30.Sch:ufcl
zur Sbltu'erft und weltbrverurbultut : )

Die¢:so crhaltene Menge wird zundchst cuf wa 1nusurr035b klelndestﬂmpft

1n giner 8.—10 em hohwn Schlcht im Qukdzat uusicbrc1tct und durch Zlchen

von 2 gorenuﬁurllcgendcn cken wurden nun bc501t1{t (zuu Wag{on zuruck)
der Rest noch weited zerkleinert (uuf atwa asolnussprosse) &egischt
undgd- abormale sgu-@indn” abermals ‘au elneu Quﬂdrat ausgebreltet,“das in”
r.elehen_Welse_bchandel% wird. So fihrt man fort, :bis eine notlge Mun—_
e van etwa 5 kg'ﬁbrlgblelbt. Dann werden<2 ke der- erhaltenen Durch-*
schnlttsprobe in -einer Muhle fein”pcmahlun und durch -ein Drnht51eb

(40 Mdschen pro Zoll 900 Messhin /cm ) rustlos £feésiebt, Etwa ‘aurder ‘
chb vcrblczbendc Kohlentelle W9rden im Morser f01n zcrrlbben und der:.
Hauptmunrc zupepebcn, dic dann fur welturo Untprunchunpun 1m Laborﬂto-

ium—ln*einer*yut“verschIOSﬁenun "FIEECHE aufbuwahrt wird.
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: Dig Iﬂnydlatgnflyue,

Die. Tunedistenslyse dllbdblt chh Sndie burﬁltb crwahntcn “uotlnlun' ens -
‘bost;ﬁmung dur groben Fcuqhtlgkelt, ‘
péstiumuny der ¥hyrroskopischen FEHChtinmit".
_nschobeatluauug,-

VcrLokung probu,
Schwols nalysc, usw.

B t AURE de groben Foucht;t ult.

)ErbucnnrObsu z»rkl 1nurt*n _robe(O 5 = 25{) wbrdbn n«ch Fenauer W&[unﬂ“
auf ciner s ¢dutteon Unterllf in cinur diinnen qchleht in eincm trockcnen L
Zimuoyr QLS”vbrbltbt und 1-<2 Tire llb{un ldssen, bis kein Gquchtsverlust
qahr cintritt (mchrfrehg - Heang) . GewlchtSVLrlust wird in_Prozent’
glpv_robe Fguchtlkﬂult SngerEben. nlle wc1te ren Untersuehun en'werden
~USECh1ICERIich nit dieser lufttrockenen Kohle vonronommén!

- BEiEpLel 7 | o |

Es wurde- einu:erﬁs¢4=fbsst'Kokvdurchschhitt probc (Loks aus ¢inem: uber—
;g:ghtcn Schuppen/ ‘van 1604 ¢ cuf cinor 1lum1nlunschale uua cbreitut.
“Gowicht ndeh crreichbor Giwicntskonstenz: 1596

Gcw1chtuvcrlust. 8,07 —="
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. Bed tlmmunp des WQSSLT{uhuthS ("hyzroskopische® ®g th "kuitl

1. In Trocxc schr;nk~ e
Etwe 5 g der lufttrochcnun Probe werden in clneu flachen Wi las ge-
‘wogbn und im Trockenschrank bui 105% bis ur Cuwichits) onstanz retrock
. net, Zun rkaltun wird des Waregles mit Gen clnﬁcschllffcncn Stopfen
verschIOSSLn-ln elnun xsl"'tor fegetz t und vor deon Whvcn dur
‘Stopfen kurz neluftct o ~ -
Gewichtsu;ozwnt Vurlust = "hygrosk0plsche"“uucht* keit .
'Hygroskopluchu Eeucdtlgﬁblt, Wweil die :robe bclm Stohun n:der Luf
'dle im Trochenschr&nk abpe;ebenw *-uchtlpkolt-w1cdcr ﬂufnlamt. ‘

Bg}ﬁﬂiblb .hvglgnlblbchc ﬁrugnmohlc._ . -
setrocineto, Binwaage:  — - 40, 0 &
Gew1ohtsvurlust‘A - ‘“-_; »5.g
"Hygros oplschu" Feuchtlgkelt yi;§1§mﬁ;“

2, stscrbostlmrunn nsch der leolaethidu. .
B twe 50g dtf‘feiﬁ:"ﬁ3hlcnen Probe'ﬁE?E:h in Erlenmuycrkolbon von 500:
'ccm Inhelt mit 200 cenm- Xylol- ubcrpossen und auf oinu_ WBabe"Trichter
oder in op021»1gbraten fekochts Dug aus dem senkrecht . stthenden:—. f'
Kithler qbtropfcndv Destillat wird in. ulncr grudul‘rten Messrbhre . nuf—
“geiangen, in welcher - sich das W?Sbur von dem Tylel (spez. Gewleht =
0,866 w1edur_bchu1dct Fvlls die . Trennung von_Wasser und Xylol nlch
‘qnz klar erfolst, stcllt son ‘die Messrbhre in. wo rnes’ Wasser, Man
1est;1119rt solan;.¢, bis-das- Dustlllzt vollig klur—abtrppft.ngch
vollsténdige:. Erkalten des Destlllutes liesst mun-dlb"ccn Wasscr
(uvnten) 2b wnd bezicht- de Einwasc.,
Dig¢ Gusemtfouchti:iioite
‘Die Gesantl uchtlpkult igt 616 un: )
Fubﬂhtl"kbl+ und karn so.-rruchﬁ yhrwebdlin, -
“Zur oxpe: 1hcnlgllbn BustlmLun~ merdon 300 117755_7 Aur euf Drbsoh—
grisse édrklcingrtun odur~~emahlcxun Probe in einer Mets llsch_lu'W‘
oz en una‘bls zur- Gew;chtdkonSuan" bbl 105 C 1m Trockunscnr'nk

z0s grobur und hy"roskopinchc

clnt~
gutrocknctw@’dl.r “ylvaags “““““““
flas ein und verfihrt. wic bci dur Bostimnun dur hyrr Fuuchtlrxult.
,Der Wess rgchxlt w1rd in % an*arcbon. B




75

Bestimmqng dos'kenhnnqquljggg_
Btwa'1'g der zu untursuohondon Prohe werdon in feinst pepulvertom Zup
stande in c¢in gewogenes Porzellankéstohen alnrewogan, in cinen kal-
ten Muffelofon eingesetzt und” nuoh langsanon Anheizeén bel"hotglut » ;
egL.3 otunden pe,lhhtl_Hicreuf w1rd in Exsikkator~ogkalten lassen und )

; . ‘gewogen, - -
Der Aschengehalt‘wird inA%’angegeben.
Deispiel: .~ Einwaage: ' 1,0000 g

Kastohen nit Bin-
wagge nach den Gl, 12 2390 -3

Késtchen 1Ler- B ru (] g
) - ABohe0,0772 &
aschengehalt = 74%%%— x100 = 7, 72 .

‘Diu 80 gefundanen urhc fall»n melst etwas nledriger aus uls dur

Zdes. LlenS usw.) - wTJ

 Zu bcaéhtnn ist hJerbcl" o
.Die Muffel darf niemals so helss Bbln, dass le Kohle bexm Elnsetzen
plclch 'ufflammt, du hlerdurch sehr 101ch Vtmluste entstehan konnen.
'Ist pen in Zwelfel, -ob die Kohle ganz terbrannt ist, ‘80 giesst men
cinige Tropfen alkohol darduf und ruhrt e Unverbrannte Kohletell-
chen schw1mmcn dann dentllch sichtbar.auf dem Alkchol.Die Temperatur
*dcr“Mu_fei~soll*nzcht*hoher*als“sso aein, ﬁw“dle*Verflhchtlgunf
‘mlneralisuhcr Best"ndtclle zu vermeiden. Dle D uer der Erhltzuné
. bei- 8503 iat fiir Kohle -2 -242 Stunden,- fir Koks -dagegen 1anper..Ferne:
muss darauf ;»achtet werden, dass der- Koks fﬁr diese Bestimmung
j,bcsendcrs fein gepulvert ist. [ . BEREN ,
Da die Scnalch“n immur 1hr Gawicht VLrandern,mdsson sic nach der Ver—'
1'asohunp zurhckgeWogen werden. b S : s
&D1g LschenbestimJunfen nach diesen’ Ge51chtspunkten 1iefern zut
L%cproduzlerbare Werte. ’
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Die Bestimmung‘dég Koks*usboute und Bestimmqgc Q;r flﬁohtiven Be-
) standteile.

R

'Die'Bestinmunb der Koxsausbuutc ist fur Kokercien sehr wesentllch,
denn dic Kokse der Kohlen sing sehr verschieden. So. ist 2z.B,’ be ;
kannt, dess dlb'unthra?itkohle éine . schlechta, d1e Fettkohle dagcaen
eine ;utg'.okskohle 1st ‘Un dicses vorher feetzustellen, nacht’ man
" eine Bestim.ung der flucht1qgn~3_§tandteile bzw. Koksausbcuto, dic nach
mchreren Muthoden—erfolgen -kann, S :
Die bekunntesten Mcthoden sind:
g Flnknersche :Probe,
- Mucksche Probe
Bmohuder Probe
N Lessingsohe “Prove
'vAmerikanische Probe
.Von diescn Proben ist d1e meist: on"eWﬂndte die. Bochumer: oder
'Blah—Probe, deren nusfuhrun; untén beschrieben,;str~

st o

Ausfuhr ungs

Man erhltzt etw° 1 g lufttrockune, feinvermahlene KohleJin~einem
B R 30 nm hohen<vorher gewopenen Tlegel mit gut schlleasendem_
‘De 1'er duzrnicht—untcr 18 en hohen Fl&mmp ‘eines, Bunsenbrenners
so’lange, blB keine brennbaren Fasc zw1schgn Tiegelrand und Dcokel
entweichcn. Dann lasut Gnvim Dx81hkator erkalten und widet den
Gew1chtsver1ust R . Ry
Gcw1chtsv»r1ust fluchtl‘e Bcstvndtullo + Wasser der lufttrockenen’
Kohlc, .- R :
Dabe: 1st fol,endes Zn bvhchtcn. .
1. Dic ancerebene Piammunhohc carf uberschrzttcn, 1bur nicht 1r”4”71
_nlcdrl cr ewdhlt werden. Der Innonkeeel der” Flammc darf nlcht den
%Bedun d»s Tie¢els berﬁhren. Der Tlegelboden Juss Bich 6 om. ﬁber,dcr
‘fgrcnnermundun“ befinden, ' N e
2. Der Buneenbrenner nuss einen Schornstein haben. ; :
“3.:Dar “11t1nt1ege1 ‘801l 30 mm hoch, die. Tlggelwandung 0, 25 mm
' dlck und mit olncm[&ut'schlieasendem Deokel versehcn-seln° ,

4. Das Tiegeldreleck besteht vortellhafterwelse aus dﬂnnem Platin~
draht, welcher wenlz Warmc ﬁbsorblert. P SN o
5. Dﬁstrhitzhn desMTlegels het dlrekt it voller Fl mme und nlehtn
'allmahlich zu geschehbn, da sonst d1e fluchtlcen Bestandteile Zu’

niedrlb pefund an wgrden, ’

i
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Bei__p_i«.l-

’ un'cwandt 1,0000. g\lnfttrockcne Kohlc mit 1,40 ;Jwassér,

‘liegel + 1g Kohle —,32 1642 ¢ :

3nachvd~m Erhlt [ =_31,9042 r .
f';._Gewicmm‘uarlﬁzst = 0,2600 5. _
.=.26,0% flichtige Beatendteile “+¥assor/lufttr. Kohle

oder 24,6% fliichtire Bestzndtcile ohne Wasser.

Die flilchtigen Bestz ndtolle werdun vlulf’ch auf whaserfreie Koﬁlu‘
bezolen. Bs.-muss’ dahcr -immer d.r Wrsserpuhult buutiamt wurden. Das

jaohlcnsyndlkmt hut elnan beson&erpn Tiorel vorLeschrleben, welcher

 1n der Mitte des Tlcrcldpczcxs ein klulnuﬂ Loch aufwsist. Der Rouw.

Cmwischen Br»nnermundung und Tlebvl soll 6 -9 eun bctraggn. BEs wird
-1unLL crﬁit“l' blu qu russends . Flammu, divian diesém Loch' brannt.
brIObchun 1st '

:B.utlgmun de1 KoLSQusbeute. -----
kokbouubuuto
auybuute 1st
'bl\,lbt. - it ez v ym—~en * ¥ : w
"urdun z.B 25,0% flﬁcht1~e Bvstandtelle rrt.funden, 80.. 1st die. Koks~
susbeute = 100 - 26 0 7440% bezogen cuf. 1ufttr.xohlu

Umrcchnunv der fliichtiren BcstcnthJIe':
,a) ~uf Tuftir, Kohle.éh. : . uf-_

126 _,4l.x~‘ .~_2

b) von lufttr.-auf nzsse Koh

1114,.07’,; :

Wesaer der 1ufttr Lohlu .
~“"Fl.BestanOtu11e i HZO"»' . 26,0 %
""Hgo avr ursprun 1.“on1gfnﬁ"“ RE 4bﬁ

J

//_»“w. éﬁo_ T ij~)ﬂ‘ 23 1 5 flucatlfb Bestrndteile.
‘ i R T L°sser

. 1nsrca. 30 50w” 1. ﬁestandtclle +
szs::.».,r.

\
)
[

80~
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- c) auf- osohmmip—Kohle (Lufttr )i
-'Flﬁchtipa Bestandt&ile: 26 O% »
"~ Asche: o - 8,0%

“luc‘ltlge Best°ndtelle +Wasser = T‘f,—-"-?—':l—c—g)_‘ 28, 26%(aschefrei) '

4), auf_asche-~ und wasserfreie I’oh;e°

Fliichtige Bestondteile: ' 24,6%
. Weissers: Y _ o o
Asche: o , - 8;0%' '\lasger + hsche: 9,4 %
24,6 x 100 _ :
_(;_1-(-)—(')_—:--97)-,‘_ 27, 15 fluchtit,e Bestdndteile der

,asche- und wasserfreien Xonle,
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Die Besti.uung 405 Blih redes im Leabyisgfan:

Dlgﬂﬂggtimkun ~dient gur destle; ung des spez Gewiohtes dor ;oksc
sowiu der Baokfahzrkelt der Kohle,denn’ w1e bereits erwahnt, ceben dze
Kohlen sehr vcrschiodene Kokses < 7 - :

Will ‘men-eine Scthlnnhlysg durchfﬁhren, 80 ist es vortcllhpft wenn
‘man vorhur e:ne Bestlmmung im anbrlsofun oder abcr wunltstens eine -
Verkokun im Platlntlcrel macht, . un fastzustcllen, oYy die Xohle blaht
oder nloht ~danit men einen entsprcchénd proesen Johwelepparat ver—.
“wendet. Zur Ausfﬁhrune der’ ﬁnstlmjung ist ein besondere konstru:x.erter~
“pparrt notwbndlg, der clCk trisch bchulvt w1rd Die Jbupur"tur, die
wahrend der 1.nihuue~und 30 Sckunden dauerniden Verkokuns 900 c be-v
tragen muss~—W1rd_41Itels gines ”h-rmoble~uatea Lus Pt/Pt-Rh und*
4 _neturs Loubrolllert R oy
Die-i Lsfuhrun"“der Besbdicimsy S
In einen auS"e"thth Pl.tlnule"al loengckel wer

dgh‘ 0,7‘ & .

kleschur eln,ew0g
~ainemr Gl<sstcmpelv_
'ocnlcht~4,u - derp. feln tepulvertcn Kohle, dle lelcht-ulatt ce.;tr:.ohen
w1rd. Der TlC el wird wttels eines Drwubdreiuoks in dcn cuf . 900o
erwarwten Ofen eingelasscn, ~ehdes dlc T»mpcratur konatz: nt. und des
Thbrmoelement vor81oht1r sus dem Ofen gunommen ist _Nachden die
KOhly T Mlnute wnd 30 -ekunden verkokst w rden" 151, wird der- ?ie"al
mit dun Fols vorsicht1l ‘aus. den Ofcn ruhobon. in Bxazkketonuerkaltenw—
1essen, mit einem Plnoel von. ‘der anheftynden }10591rur bofreit und:.
auf. dor znalytisohen. Wasre rewogen. Ist das Gewloht ‘des-Kokses” fust—,
restel‘t, 80 erwirmt mn wen ein fiir dlesen Zweck begonders hurncstsllt»s
Gemisch von raraf¢1nol und "He! rtparaffln ‘2uf 60- 65° G und 1egt den betr.
Xoks da hlncin, dreht ihn einire Male herum, sod ss €T sich rang. mit
Paraffin uber21ght, tupft ihn zur csbltlfung uburschu551,on Pn raf-
fins 'mit. Fllterpapigr ab’ und 1assﬁ‘1hn nit Pdrsf?%n erkulten. Es. “;"
hat sich Llne dﬁnnc Parafflnschleht heblldet die das Elndrlngen{von
Wasser in ‘des Innere des’' ¥ okses vvrhlnder te | Nun erfolgt crst die 91—-”
gentllchu Lestimmune a-s. spez G;w1c4tco wd somit des. Volumun des,,

Aokses.



Die Bestimmung des spez.GEﬁiEEtQQL

Das spez. Gewicht wird wie Dei ¢ allen Testcn Rofpern bestimt, indom
man dus Gewicht . und dus Volumen foststellt,

,”Vélumunbestlmmunzz» i

. Der Koks wird in divon MeBzylinder mit. Iaaser getaucht und das
verdrangte Wasser gcmcssen. ‘Da’ das- Gow1cht des Kokses berelts aﬁ- o
- fonzs ;ustbestullt wurde, so lhast slch 4us diesen Yerten! leicxt das
;"8pez. Gew1cht orrcchnen. ’

: ocheinbares spkz.Gew1cht - Bléhgred.,

Piir - normale oLae etwa 0,07
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¢ﬁvst&mmung‘&€éﬁuohwefelgehultes 1n Kohle und Koks.

In der Kohle' ist der Sohwefcl, dossen Mcnron JG nach der Kohlnnart ;
-Crosscn uchwankunren untorworfen sind, hﬁuptséchllch Pls Schweialkléé:
ﬁvorhandun; ansserdem tritt er in der Kohle als organisoh gebundemer '
Schwefel und Sulfatschwefel auf., Allremein unterscheidet man fluchtl-
‘gen (vezbrennlichen) ‘und nlchtfluchticcn Sohwefcl, PFir Kohle- wd - 7,
Loksfeuerunven 1nteressiert -meist nur der Gehelt an fluchtlgem Schwefel
fiir den Hochofenbetrieb dagegen ist eg wichtig, den Gesamtsohwefelgo—
helt, also-den fliichtigen und nlchtfluchtiren,zu kennen. :
Der fluchtl'u Schwzfel trltt bei der Verbrunnung ais 802 auf, d
b21d zur Schwuf;lsaure oxydlcrt wird und zls soléhe in Gégenwaet von
venhrcnd Wréser die Zugc clncs essels empflndllch angreift, Bei der
Ver ung dor Kohle. ﬂeht .das Elsendlsulfld in Elseusulf{g uber, wah-

rend der: Sulfqtsohwe;»l t911WolS“ A B uulfldschw»fcl~redu21»rt w:«.rdfj
Beatlmmunc Sos nichtfliichtiren Schwyfels.r>*aa,;f : " v ‘_—~

:Zur Bpst14guu dis nlcntfluchtlgen Schwefels verascht man etwa 20" r

E ohif*oder KOAB 1n‘uln ;“Platlnschale und‘bcst1mmt~1n der “Lsche’ den —
'-Schwefels chalt. nach Eschka (51zhe unten) “oder Aufﬁchliessen mit "

:,kdlluﬁ—NutrluH-KPrbonat. s renupt abur auch, wenn men die chho 1an-
Ceru Zelt im Bechurglas nit v-rdunntur Salzsaure kocht.‘

’;L_upiel SN Aschegehalt dcr Kohle- , 7 »89%"
. ff.‘*f* '_ochwefelreh d.ische:- L
v 'ofﬁé'i'z;ﬂo

“‘Gchalt an-nlcht 1ucht1"cmaSchwef»; 150
Gesamtsohwcfcl z.B. R - 1,340%
- fichtfliichtirce ochwefcl- 0,059%
fluchtlger Jchwefel. . 1,087

‘Derﬁflﬁcﬁéi;e oder verbrennliche' Sohwefel:
wird also- erhalten, indum men von dem Gesamﬁschwufel den- Schwcfelre-'f
““halt dér Asche abzicht, der in der angepebonen Weisﬁhgﬁcr dureh— <
Brogsqlzsaure (Elté&_ﬁ_ Bestimmung 1n'Kontakt) bestimmt: w1rd;\%e1 -
Durchfuhrunp clnsp—HeTZWﬂrtbestlmhun{ kann hdn ‘auch den SQhwefelrc—.
halt, dur sich zus de er robildeten. Schw kls“urgmgnge errcchnet, ein-

sctzcn.



T”Eestimmung
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des Gesantsohwefels neeli Tsohka.

_uufschlussmischunr nﬂch Escnkax;

2. Telle rybrannte ngnﬂsia
A Teil waBNurfreie Soda.

Etwa i z der feln\gemahigggg Lohle wird. oir rd. 3 r Esohkamischun~

...................

i Platintiegel. verrﬂhrt,‘nﬁt &iner 10 mo- hohen Eschkaanhichvbedect#{und

5 ~ ‘6 Stunden bei- 820"
) cherplas ibergespiilt,

aufgcsohlossen. Der Aufsohluss wird 4in ein Ec-
nit: 5’ om Bronwasscr oxyuiert 3 Stunden bei

. 40° Ldigeriert und abflltrlert.ner Rdckbtand erd 10 nal: nit hcissom

,_”"sser 6ewaschen, des’ Plltrqt mlt etwa 10’ een 31edender Barlumchlorld-
losun* *cfallt und aufpekoeht. Die Barlumaulfatfhllung,ale sich klar
abpcsetzt het, wird nach mehrstdndl*em JStehen durch.ein Blaubandfil—

T ter filtrlert Der Nioderschlag wird 1m Porzellantlegel veraschtrmw

Auswacb
TVern
: so0 - ribf“ha

Bu304-

P

eine Reduktlon des Barlumsulfates duroh Filterkohle,
T‘Tropfen Salpetersaure 1 1 in. dern Tlegel, vefﬁ_hpft—dle

_mVon—der‘ESchkumlsbhung muss vor' dem Gebreueh elne Blindprobe gemacht

werden, -

B

\‘“_‘

Baingiai. \Slehe Schwefelbestlmmung in G séﬁkﬁha>F.ﬁ.¥;f

.Elanagv
-~ gefunden:
Blindprébe'

70,9863 g Kohlet
© 0,0610 g Bg.SO4

’ 020040g “SO‘
-0 0570 £ BagO4

% 100 0, 795 Gea"ntoﬂnwefal._"

Benutzt man: statt Tlepelofchen éine- elktrlsche Muffel, so ist daraur
“zu. ,chten, dass ulcht zu. "lelcher Zelt 1n derselben Muffel nuch '

—SOZ—Gase von der Eschhumlsohunr absorblert werden. Isf_—”ﬂ gezwungeh,,
+iiber. fréier qumme zu gluhen, 50 glbt maﬂ‘aem TiecéI“éine schlefe La— 

;ge;,Zweckmassip*nImmt»man eine nsbestp1°tte mit einerxbffnung in der

Mitte zum Einstellen des Tiegels, .



il
v

rBestleunp aes. Sulfqtschwefels.

Soll bestlmmt werden, wicviel - ochwefel in-der Xohle als Sulfet
(vrosstentells CasSo ) enthalten 1st, 80 kooht .man 10 ¢ der fein gepul-
verten Substvn~ 24 Stunden in einer Lisung von 10 g Na2003 in Wasser,
flltriurt wascht mit hpisscm Viasser aus, SHuert mir Salzsaure an,
kocht kurz auf und fH1L% mlt heissen B°r*umchlorid

Trcnnuny von )ulfld-. Sulfat— und. orpanioch eh Schwafel.'
Etwa 5 £ fuln repulvertey’ Natbrlxl werden in einém Kolben (' RiW: -nol-.
ben kann verWﬁndt werdcﬂ) mit 100 cem Salzaaure’(10%-ﬁﬂl,'spuz Gewicht
1 05) versetyt und ylnenstundw 1una in 7blan em. ulpuen rehalten, Dabel
mnvon COE'ftrehpnleltet, welchcr dvd‘fIEl eVO =",
denen uchwe¢u1wasserstoff mlt fort durch Qde vorgelcytg c dmlumacet.t—_
10»ung 1L1tet —v‘v;——'*"” ;wm :
Nack. etiws 1. 5tmds - ist £ller HZS in. Cds uberrcfuhrt und alles Sulfat
Felost Dlg_fh‘mlumsulfaﬂlosunr im Zehnkuvolrohr wird - nun'ln “bekann—
“ter We:se (s ¢he H?-o-Bestlmmunr im Gas)u ’ch Ansauern it HClwmlt n/
100° Jod]osug_ vursetzt und mit Thlosulf“tloeunp zurucktltrlert

"8 n/100. JodiBe. % 1oo x0 00032 §
T Dinwaagc (5, z =% Sulfldschwgfel..

EE Sy

.Die. sulzsaurc Losunﬁ dc°‘ﬁcduktlonswen$kolbens wird. nun durch elﬂ
Pilter in-ein VZ thcr Buohurglaa éukantlert .das. Kohlepulver im
Kolbun etwa 5 wal it JG 40 cem-VWesser und 10 eom’ 10, %1Fer' -
Salzsdure zufgekocht und’ die Lisung nach uem"bSLtzen ebunfﬂlls aui
49§ Pilter gc*oben. Der Riickston? auf dem Pilter wird mit heissem -
“Wasger. ousgewaschgnﬂnn“_iig-gessmtenafl1trhtc—auf‘dem*Vasserﬁﬁﬂe et~
was. emnrbd*mpft ‘Die Iosung wird. 6ann it nmmom."k abg ~stumpfﬁ— bts
ein eben bleibender Nieders chlag entstght und der Nledersohl"“ in 20
-een’ 1u%i(vr ‘Salssidure. gelost Denn wird-in s;;dender Ldsune mit- heis-
.ser rarlunchlorlulosunu gefdllt, dcr Basu4-Nieders ‘ﬂgﬁnach,mehrstun-
slgew Stehen filtricrt unf gewogen., ;" L

~»iggg§?es§°gi,f 041373 X, 100 —“ﬂfsﬁlfaﬁ§¢hweﬂél

d»r Gysamtvchwefcl nach ,dchka-vcrlie; Y “go crrlbt 81oh der
28 orn nnlschcn ;chwefel aus dgr “1ifvrenz.

Gohalt

5 Jtvcth;ul —~gulflcschwofel-fSulfatschw=fel =horzanisechar.
. e SchWLfol
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_Béatimmong dee, Stickitoffrehaltes in Koblo und Koks, -

'Erfofcerliche ﬁeagenzien&-

Metallisches Guocksilber, -

K311UJSu1fat,

Schwcfel-fhosphorsaure,——ﬂ—

thranluuge bpga.Gcw. 1 32—

Zink: pulverlslort,

Jchwefelsaure n/10

Natronlauge-n/10 ,

Msthylorangg odér\Methylro%.
Ausfuhrunr *wwf”' : —41855 o
-1 y PulVbrlbibrtC &ohle, w°n1~ met Oueck31 erbsenuro»sb (bei ..oks
: aoppcltv Mbnrc) 10 ¢ Kaliwmsulfat ‘und 20 een gchwefelphosphorsauro
wcrdcn im Jcna»r Ericnmeyer= oder hundkolbun zuszmmen:ereben und auf
_dles ] rghtnetz erhltzt(bess»r. K]eldahlkglbgn) Dcr lufschluss ist‘ o
bgenaut, wenu die kohlc zersetat 1st (Losung ouss weiss gcworden Saln,)
u‘cn Lurzem Abkuhlcn w1rd it u»stlllmextum Wzsupr ver&unnt, in glnan
Dust111¢t10nskolben ne=pu1t, ;»Zlukpulvpr au;LFLben, e c1n° Pdstll-
1at10ngvorr1chtunc geschaltet 125 ceu- n/1¢ h2>0 ~Uborschuss mlt n/10
Vutronluuﬁc urucktltr;art dmter Vurwbndun( von. Mebhylrot und muthyl-
oran-c.als Inulxator. /ur Prufunr der Rcc"cnzlen auf Stlckstoff nussg
i»nlnb Blindbbatnmmunc durchgefuhrt werden und dcr prhulte ne Voert penc-

benenf«lle in ubzug gbbr cht Wbrdeh.:< : . '

g

: Belsplpl' : B cen /10 Lisuns = 040014 é N“_-m
pre— AR, vor:ei rfe*n?lb“H“Sozzﬁg'EE%'; 27,8 GeH n/10 NhOH
»BllndbestiLnunr e 24 5 Bom . " R
An'(gszwar;ult’:.. 1 0000, 1 Kohle S e i
‘ ' Blinder: o - ‘_ : r,5 cen n/10 NMOH
: ubersch H2304 titr. s 45,5 eem: M. s w !

fgrbrauch-' -9,0=cem n/10 H“ZSO4 e

RENoES 303314 % 105 fyva,zs4¢;s%i¢kgfazf;,”
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s.tfc‘kst'offbestimmunz nch mblﬂ‘ahl. B

~In einen Aufschlussholben nach ‘Kjelénhl w1rd etwa 1 g der fein geﬁulver-

* ten Probe elnngOgén und nach Zugsbe von 20 £ konzgntrienxer Schwefel-~
edure wnd 1g mctulllsoheﬁ—buoeksilber auf dem-Drahtnétz- lanpsam erhltzt.
Debei wiré der Xolbenhals .durch ¢inen Blrngnforml ren Aufsetz lose ver-
ScthSEOn‘»le durch den feln vertellten kohlenstoff‘zunachst sehw@rz ge-
CPErbte’ Schwefelsaurc niamt -innerhuld weniger Stunden éiﬁzﬁgiuune, dann
gelbe Farbu an. Der Aufscnluss ist hc;ndet,,menn die uchwafelsaure wiedur
farblos ‘geworden und dle zuriickbleibende Asche nelde bis dunkelgrau ge-
férbt ist. Der iufschluss cent umso “schneller, Je: Ielner die Probe ver-
‘mahlen ists Ist der Aufschluss fcrtlg, sp--lisgt- man-abkuhlenund vgrdunnt
it etwc—1=J cen Wessor, dann werden 100 cen Natronlauge (30%ig) und 30
-cen, Kgllumsulfldlosung (¢%1y) zugegeben und’ ‘der Kolben nach Zufabe ‘;_M%
von' Siedesteinchen™ zur~Vem meidung -von Ammonlakvcrlusten schnell.an eine
Dbstlli’t10n°"pp rutur anresehlossun. Das Ende des Kithlers rugt etwa :

S 1 mm din die vorzelegte n/10 Schwefelsaure, die mLt—MuthyloranCe als,

T‘Indikatur versetzt 1at. Mun—destllllert etwa den Jhalben Kolbeninhalt
“iiber, wobel -die. Vorlage Ben Zufluss an Kondensat entsprechona gesenkt

- erd _ I . [ e — e pns oo .
Die vorg clugte :

iure wird nach bucnrlgtem Ubertreiben mit n/10 Lauge
zurucktltrlcrt und der Vcrbr°udh an Schwefelsaure auf °tickstoff umge— ‘g
¥ g8 chn=t : '
bvnder' o T : - -
,&ocht nnn stlckstoffhﬁltlge ornanlschc Substanzen, so wird uroh Sauyr—a
stoffhabpabu deL_schwefelsaure-deraKohlunstoff~w§ngsam*zu~0u5“oxyd1ert*“
éDabel w1r1 die Jchwe*e154urc 20 SOq redu 1ert uwnd der Stickstoff in
clgzne—Mpncen Fuecksilbersalz beochleunlgen uldse
helir ich kftqutlsch Nach: beenclgtem Aufscnluss w1rd

. nzusatz dhs.p,.onl k in Fr'laelt Lesetat Hlerbel russ Kallug-
sulfid zubbf1rt wcr‘en, uz ‘;nc Quecks11bcr—nmmon—komploxualzb1ldung

_A&monsullat iiber£ith)

zu vermelden;__,,;__, R
-QQ}QR&QLL " Einks a(e.:_-_vf‘ 15 OCOO & - - -
S ulegt- ' \“7“100 cen ‘1n/10 Schwefelsaure
' ”uruektltrlert. 63,8 ﬂv " P
36,27 S

vero rﬂucht._ff-

BB 2050 - 5,08 £ stiokarors

g



EEIR = SuBsrore s 0w
= o - Yo spiteracge

— e — w—
—

'T—m : "j
Strsstorsbestimmu 0.109 felal;

IR



'Die'Bestimuun( des. Stickstoffpehaltes g_gh.Dumaa.

Die Stickstoffﬁestimnung wird in d84 glelohen ‘Verbrennungsofon durch-
gefﬂhrt in deJ c und»H bestimmt wird. in dlb tcllc ‘des Trookenappara—

npporat vururan,t ist, die friech reduziurte uupferspirale und d1e )
dussere uchicht des *upferoxyda reniizend urhitzt gingd,’ bcrinnt nan nit
der Verbrennun[. Die Substanz muss im Schlffchcn uit wcnig Kupforoxyd- .
pulver vermissht werden. Die bei der Verbrennung entweichenden Gage
werden in a0ﬁ4uzotometer ﬁber konz.Kullleupu aufpefangen. Etwe entstu-
’hande Stickoxyde -werden uurch die Kupfersplrale reduziert, Naohdtm die
Verbrennung bcendet 1st, wird eu¢s “nrener CO2 ‘durch. des Verbrennungsr ar
geleitet,Num“dcn r "“_”ff in digc MeProhro Zu.. l»iten. chJ
mehrstundlgcu';tehen und or401;ten Tcmperatur%usfleich brlnft han
‘Qureh Heben odsr Senkcn ‘aer’ Birae don. aussaren uhd ‘inneren FlﬁesitR01ts-
spieLel im.hzotamcter wfgleiches: vacau und.. llpst “aus: Stickstorf-
voleon ab. o

Beisp ie:li,

Euwagges oo o o 1020 ¢ - -
. Ted,Baroucterstands, 760 7. o Q.s.
'Ruumtemparﬂtur- - 269

umgef.“NZ—Munle~—~—-f——43,8—cn2e:

28 x 13;8 x 100 x 7607 % 273 — e ix w
22,4 % Mo e s !§§9"—"'11_ = 15,43 % N
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Bestimmung les Saucrstoffes.

‘Der S?uursvoupenau; wird niocht experlmcntoll L.rmittelt. sondern win.
”aus der Differens errechnut, Gehey uzn bestlmmt tlle tibrigen durch :
qualitative ~nalyse nuchgewz.esenen Bestandteile der Subatanz, bereolmet
die erhalfenen ”‘ahlen auf: Prozente um. und subtrahiert die Summe dar
Prozentzahlen von 100. Der Rost ergibt die Menge des. Saueratoffea. ‘
Wird ‘von der Pr:Le. keine Stiokstoffbastimmung du.rchgefuhrt, 80 wird -
der Rest als Sauérstoff und Stioketoff ange; ‘eben. ils: Sohwafelgehalt
. dert ne.t‘tirllch nui Jder vorbrennlicho .;chwefel gereohx; et werden,.
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,ZBestimmunﬁ-deé~K6hlénstdffJi:WéSserStoff~“ﬁnd Aschenehé&ﬁé§ H
- nach Dennstedtu

vag Verbrpnnungsrohr von ca. 95 cn Lunre, vorne zur Spltze ausrezogen,
w1rd, wie z2us der Skizze er51cht11ch‘nefullt und. mit Asbestp pler
reschutzt Das \erbrennungsrohr ist vorne an der Spltze mit etwas )
Bleichromat gcfullt, zur nbsorptlon der Schwofelverbindungen. Als
Sauerstoffubertrager dlent eZng;g;;ohen aus dﬁnneu Platlnhlech.
. Kurz vor Beginn der- Verbrennunx wird das-Rohr schon erhitzt un ter
plplch2u1ti~em Luftdurchlciten, un die’ Feuchtlpkelt zu” verdringen., .
Die Tenperatur. ist etwa 650: - 700 .
In der Zw1schenze1t wart man

O 5. ¢ feinvenahlene lufttrockene Kohle in—

ein geworenes. Plutlnschlffchen,

.2 klulne Phosphorsaureanhydrldrohréhen mlt

Schliff zur 4bsorption des: Wassers, il

) Natrcnkalkrchrchen refullt wie- ubllch fir cozﬂ

. Nachden bulg fur elnen “ubenbllck dle Luft stlll*esetzt hat,'ﬁerdeh

1
bchnell dlc ohrchen 1n der- sk1221erten WLlSG anﬁehanrt wobel B0 be~
achten lst+_LﬂSS~duS Natronkalkrdhr

‘dchluss 1st Am
Lnde dcs Rohrchens. hanrt Lun einc

‘:Was'hfl;éche mit 1%iger )
Palladlumlosunp, die dle Starke des Gusstxomes und den Verlauf der
Verbrennunr erkennen lédsst, Dunhelwerdun ﬁer ‘helle elben Pallaﬂluulo—-q
sung durch “usrebchleaenes Pd infilge Anwesunheit von. CO Zel”t unvoll—
kommensVerbrennung an, R L - :
DPann wird aie Elnwaare elnneschghen,_dassﬂRohr~sohnell~geschlossen,
dle‘Rohrchen ;eoffnct, und die. Luft"” durchgluitet, Geht diese ordnunps—
.ensiss durch, 80 -beginnt man mit der Verbrennung° Der. ofen wird von Q
Z01t zu Zeit weltcr iber das Sohlffchen gcschoben, bis dlescs ganz 1m
elektrlseh behelzten Olun verschwunden ist. Vor Beéginn der Verbren— '
nung sperrt man die Luft ab und- leltet einen mlttelma551gen Sﬂuerstoff—
strom hlndurﬁ‘"o Die Verbrennung geht auch beil sdhwachcr\ErhltZunp i
Sauerstoffstrom schnell vonstatten, Der uauerstoff darf Jedoch vicht -
“gu langsam durnhgehen, da sznst ¢ cr C nicht VOllSt«nle zu 002 ver—’
brennt. Ist die Verbrennunp der Kohle bccndet, s0 gluht man noch’

etwa. 10 '~ 15 Mlnuten‘&ut -durch, trelbt evt, im Verbrennungsrohr hﬂf—.
tendes’ stser in das’ P205 -Rchrchen uber, schaltet den 8- uerstoff-
strom ab und lasst‘elnige“Zelt Luft dur“h die hpparqtur Surclchen,

i bis ‘der qauerstoff aus de 1 RGhrchen verdrgngt 151;




g9

fNun weraen gie Rohrchen abrenomuen, des Vprbrennungschlffchen,neraus—'
genommen und ne. ch 10 Hinuten 535\1 11Lutlgbu Stehen: sikkator ge—“
wogeny, - {
Die’ Luft, die gebraucht w1rd, geht vorner durch den Relnlg 08
‘Schwefelaaure, Natronkalx und PZOS) Der Saverstoff w1rd erst tiber
glhhendea Yupferoxyd geleltet; i den—Wasse stoff,der in“gerlngen Men-v
gen’ vorhanden scin kenn, zu oxydieren. ST

‘-"Berochnung I )

- Einwaage-' 0,50000 g

:Wassur der lufttrockenen Kohle: F1512%.

,Ausgewogene—Kohlcnsauro 14,5000 ¢ :

Ausgewogenes Wasser: - 0,2100 g

5Ausgcwogene Asche' 0,0385 ¢
, e Paktorss 10,2727
.,:f;j_f——f Paktor:

Kohlensdure~-_ IR ‘
-+-1,50000 k'67§727_3,2oofe;32;81¢$vthlensfafr‘

Wasaser:
1. 0,2100

20 70056 (Wasser 1@fttrosken)is 27 o
.0y 044 x 0 1111 X 200 = 4,54 ¢ Wa sserstoff..

Leches . o e
~0,0385 x°200 = = 7,7C, asche

'Allgemeln also.

Auswahre X Taktor X 100 =
T Einwaage: :

Bemerkun*en-; Das erste Natronkalkrohrchen_

rf nur. elnmal benutzt-

weTden! PZOS—Rohrchen kénnen’ einige Male benutzt weruen. Substanzen,
“die in Sauerstoffstrom nicht verbrennen, vermlscht man im: Porzellan—.
echlffchen mit j ¢ Mennige und - verbrennt w1e sonst ( z.B. Anthr321t—
kohle, Flu{ und Generatorasche)



: z |
e 11” e —

"’lemv [,. A ’ ;
Ly al md/log’»» R
b ‘

ens P

s st [
—

0'&»7?4@! )
T
- T
Il )

- ,-’P/'taﬁ .

" Ofensteling .
~-baim Rhheriey .

— —— Y 12:9‘#1)”-_‘ .
e

e

-—‘;ymﬂys,/"é/ ””..i‘ .

[Rp—

Slpie mit alinOfer.

ie/; Lab. Ay /54



:90.

@ae Bcstlmmunp des thlen— unduwasserstoffgehal$e§ in
Eohle und Koks. : '

Die Bestimmung des Lohlenstoffs und Wasserstoffs erfolgt glelch—
zeltlg. Mon verbrennt eine genau gewogene Menge 0,1 b1§_)42.g"»
der -zu untersuchenien SuBstanz mlt—wenlg CuO cemischt itber- Rupfer-
oxyd in Drahtform im 9uerstoffstrud bei Rotpiut zu W?ssex&undwcogg.

Die untw»lchem&nlV:;EZBnnun(sgase wclden durch -ein . gewogenes Chlor-:
oalclumrohrchen tn? Kgliapparat Hcleit t und. 80 die Wasser-und
COZ—Menre ermlttelt,v

wpparstur:

Auf ‘dem Verbrcnnunfsofeﬂ llegt in elner Rlnne, die.mlt Asbestpavicr

austchloract 1st ads beldcrseltlg offene Verbrennungsrohr eus,

Verrutschen bewahrt AlB Abschluss befindet sioh cine redu21erte Kup-
fersplrelo.
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- Berachnuny; des Heizwertes fester Bgennatoffg aus der'
' o Elementaragalxee. T ,

Die Bestimaunﬁ des Heizwertes kann auch aus der Eleaentaranalyse erfol—
‘pen. Es sind hie¥ vVor allem 2 Formeln zur Umrechnunv anﬂewandt..'
« Die Verb“ndsfornel- : -
H, a1xc+290x(n-1/ao)+25xs-6xw

~H1erbe1 bedsutet, o

H.: _—ﬂn$erer oder effektlver Heizwert

C = Prozgﬁ%vehalt an Kohlenstoff‘“
= Prozentrbhalt anAWaaserstoff o
- Prozentrehalt an. ‘Beuerstor? (als' 'Reé'_t bei Elementaranalyge: bestimmt)

S = I ”rozentgehal%—an Schwcfel [
'W‘= Prozentpehalt .an Wasser (nur Feuohtigkeits- nieht Verbrennunrswasser)

o:v.
N

und 2 le anlpbr gebrauchllche Dulongsche Formel
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Bestivmung ges~p

h §E org in Kohle und KoPa.

Erfopdérlieheﬂlasungcn: ' Konz Salzsaure (spez Gew. “q 1g)
,s.lzshure 1:1 N .
"Eonz, Ammonlrk (spoz.Guw 0;91
holybuaneaures Ammonibm:’
Herateliung Eine Légsunz won' 15( & Amnoniiolybdet in 4 thur Vasgor -
w1rd it 1T Liter ualputcrs&uru gemiseht (1,2 spez.Gew.) Die 80 bereitetn
Losung lésst man 24 Stunicn . an - einom Ort: vei- 35 stehon, ‘Boi Bildung
elnes ¢elben Nicdersehlases von phoaphornolybﬁhneaurbm lmmonium wird
1o’ L8eung abfiltriort. - —
/10 Natr"nlauge (w1rd regen Oxalsaure mit Phenolph-
_ thglein als Indikrtor eincestallt.
11u4/Natrium-Karbenat—Gumthh—1x1 e
—dugfithr ung: 107 s toln rapulverte Xohle oder Koks werden in: 100 cen
) Salzshure 1 19 -in.bedeockten. Beoharplaa euf dem Vaeserbad 12- stunden
erhitzt, nit atwe 100" cen Wasser verdunnt fz!triert and. mit. helssem
Vo sscr_gusgewaschen. Eiaen ‘und Alluminium werden it 15 com- konz. :
~hmmoniaek pefE11t ung mit 25 cei Qulpeta;gga;é wieder\in Losung gebracht,
hiorsuf wird-die Phosphrrsﬁure b;l 60% mit ¢O cen molybddnsauren Lo
moniwi ¢e¢fEllt, Dep ‘Niedcrschler wird abfiltriert. it einer S@igen
’Kallumniz;ziiosunr“ausreﬁaschen, in n/1( Nutronlauée peldst und nit
n/10 ohw;felsauru zurucktltz':rt unter Verwcndung vun 5henolphthalein
als Indikator, " - =~ ' : -
T eem n/: ,~~?"é1".*.ronlaut €= 0 000134 0 FRERE T
Der,auf den Fllter zuzuckb;eibenﬂe Kohlerest wird vorsiehtlg verasoht )
wnd ai &le Asohe mii Zer 4-fachen Lien; ¢ hwllum-Natrium—Karbonat auf"eschlms-'
‘sen. Dig Schnelz» wird uanter Zug"be vcn Wassurstofrperoxyd in verd, .
odlZB ure . elost, Zur mrockcno einceaanpft, nochuals mit konz, HCL -
aufgononmen, zur. op; -okene gobrecht rnit 26 com HO1 1:1 gelﬁst,_flltriert
_ausg cwaechen, wie oben (efbllt, filtr;ert wnd - titricrt
Bei ‘der Phcsphﬂrbestlmmunf in Kohla und Koks uuss . vor. dem VerasoheL
unbedlngt ‘eine’ Behanulunﬁ nlt HC1 urfolgen, da bei d1rekter Verneohen

zu niedrire Werte tefundcn wcrdcn.
i




Die Destimm g des Heizwertes fester und flﬂssig ]
Stoffe mit der kalorimetrisohen Bombe, - '

‘Prinzip: Man~ve'brennt eine gew‘gene Menge des zu untersuchenden
‘Erennstoffes in einem geschlossenen, m1t komprimiertem Sauerst h i i
~gefﬁ11t:n Stahlgefaﬁ, dex- Berthelat-Mahlerschen Bombe, die sich
1hrerseits ih einem Wasserkalorlmeter befindet,. sodaes aus der Br-
—~warmung ‘des Wassers die bei 'der Verbrennung entwickQ;te Warmemenge
berechnet werden kann= S - X ,,'

,Agparat “Die. beigefﬁgte Skizze zeigt eine Kalorimeterbombey d’e
aus VzA-Stahl hergestellt istn Der Teckel enthalt die mit den-
chhutzschrauben 1 6 und 7 gegen das Elndringen von Wasser geschutzten
: Offnungen.der~Nadelventile 4 und 5, durch welche zur Verbrennung
.Sauerstoff’ eingepreBt wirdy An der Offnung 1~1st Qin Tragstab 2

?Ventile ﬂgflndlicher ’ durch Hartgummi isolierter dritter Stutzen‘
. 10:1st. mit-dem- 2 *ragstabwemveebquen. o besitzt ebenso wie Stut-;
-Zen 4 oben eine Tlemmschraube Tur die- Leitungsdrahte der‘zur elek-
trischen Zﬁndung dienenden Batterie. Die gesamté’Kalorimeteranord—;_

-nung--igt-aus-der-2- Skizze ersichtllch. Das Hussere Kalorlmeter—'L
geféss ist ein Wasse*mantel ‘der :den Zweck hat, die Warmeabstrah.
lung der inneren ”elle des Kalorimeters moglichst . Klein zu- halten.
Oben ‘trégt. es eir Gestell fir den—Antrleb des Ruhrers, owie zur -
Bafestigung des Thermometers. Das im Innern des. Wassermantelé'auf
Korkfussen stehende Gefdss enthalt die geschloéssene EKelorimeter-: -
bombe und eine’ abgewogene Menge Wasser,” in’ die das mit einer Ablese.
iupe*versehene beckmahn-Ihermometer sowie der Rﬁhrer eintaucht Un
die,Warmestrahlung hach cben. zu beschranken, ist das Lalorimeter mit
elnem Deckel aus Hartgummi verzehen. Zu den Klemmen der Bombe fﬂhrex
\t einer Bat%erie (8—12 Volt) und einem Schalter ver-
- 5 . B
In das Quarzschalchen der Bombe wird etwa 1. ‘g.des
Zu untersuchenden Brennstfffes genau. abgewogen oder aber der‘Brenn~_
stoff mit der Presse gy einem rund 1 g schweren brikett” verpresst.
Dabei sind. Pressformen zweckmassig, die gestatten, den mittleren
Teil des Zﬂnddrahtes (ca. 10 em Chrom—hlckel—Draht) in das Brlkett

e1nzupressen. Der Zﬁndﬂraht musq Zuvor. gewogen und seine Verbren—-T
- | . .
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nungswirme bekannt. sein. -Naoh"der-TEi’iﬁva“a::g"é”vv}e';ﬁég‘ die Enden des:
Ztinddrahtes um die beiden Tragstube ‘gewickelt ung das_Bch#lchen
elngehéingt. Nunm ‘ :

25 at auf, Nun wirg das Bombenventil, dann .dag Flascheziventil_- .
’géschloss,gn und’. die Sauerstofﬂéitung‘ entfernt. Eg ist zweckmfis;,
8ig, den Luftinhalt der Bombe mit: Sauerstoff vorher zy verdrtingen
‘Nachdem die Schutzs'cvh'raube_w:l.veder'éiing'ese'téf iet, wird dle Bembe

x;orsichtig in gie i_VIi'btegigs _Gefésses-,_\'rer”senkt;yan legt ‘Jetzt»die"r

beiden Leitungsdrsnte ey 'Z'iindb'atteri“'e“'ai? deckt .den Deckel aut dag

'.br‘ingez‘; des Beckmann-Thermome tex;s _schaltet -man-den-Motor: einung”

=regaliert aut stwa 65 Undr./Min. eis, Nach ein igen Minuten hat -

‘nur noch langsan fung gleichmas sig...

~Man begitint min den Yorversuchy .- L _
Untter Zuhtlfenahine—einey. Stoppuhr wird dag Thermometer in Abetdin.
den von je 1 Minute a'ﬁgelese?n, bis aie Yetzten 8-10 Werte ziem.
1_131?Tg‘1”eiohm§sTsigg, Differenzen anzeigen, . S :
Dann: wira der Hauptversuch duréh Binschalten des ele]étrivééhen

" Stromés eingeleitet. Dabey botrigt dis ZUndspannung 8210 Volt ..

" Naoch e;jfo;‘gter Ziindung»b‘egingt*das%érmqme@er stark zu steigen

Tund men liest den Stana des’selb,ep‘--im _An'schlﬁﬁﬁfgn den Vorverauch

~.8ten Btang érreight(‘be_sondem’"nbfi;eréhl) » dann beg'i‘nnt der i}{aoh—f '
Yersuch, wihrenddessen noch 8 - 10" Minuten lang das Fallen der

’T"Tempera_.hu" Je Minu_t'e feé‘tges’tellt"_wizjd. o

D;Te;Tempera‘tg;erhéShuhg des Kalorimeters entsprichs der szferenz‘:
- zwidchen Maximal- und ‘Ziindu.n"g,stempe.raturf.‘ Dieser Wert igt sy nie-

“drig; ‘weil dsg kgi_ qtiﬁe'féi*"'ﬁahrend des Hauptversuohes duien’ 'Sijah-f’
lung 'Iflé_izmevgrlnste -erldtten hat, Bs mugs daher (_ég;pe};._s_g;rahlungslgm;_ﬁ

rektur angebracht Werden‘,- die ‘sich aus folgender Gikeidhung e€rrech~

‘net:( siehe Kurve) .
TR 4
Bxdy e



Dabei. bedeuten. die Anzahl der- Temperaturablesungen 4m Hauptver
‘such;, d“‘die mittlere Temperaturabnahme Je Minute whhrend des
Nachversuches und d4 die mittlere- Temperaturabnahme -Je-Minute ——
whhrend des Vorversuches. Die so erhaltene Korrektur wird zu der
Temperaturdifferenz.des Hauptversuohes hlnzugezﬁhlt’-Aus der Ge-
Bk mttemperaturerhﬂhung l¥s9et sich die entwickelte Wﬁrmemenge be-
rechzen, wenn bekannt ' ist, wievieI“Kalorien die Apparstur eelﬁé?:m~
(Bombe, Rithrer,’ Thermometer, Kalorimeterwasser usw,) . zur Erwdr-
‘mung - um 1° benbtigt. Diesen” Wert nennt man den Wasserwert des
Apparates Der Wasserwert ist-eine Konstante, die fﬂr jeden -
Apparat dnrch besondere Versuche- bestimmt iat S

Berechnung
Dle entwickelte Wérmemenge w1rd durch Eultiplikation des Vasser-

wertes mit der. korrigierten Temperaturerhdhung errechnet. An
diesem Wert sind weitere Korrekturbn erforderlich: . ‘
1. Die bei der Verbrennung des™ Zunddrahtes entwiokelte Wurme—wm
menge muss subtrahiert werden. Zu diesem. Zweck wird der Zunddraht
vor der Verbrennung und die- niohtverbrannten Teile nach- der Vers
brennung gewogen und dgs Gew;cht des verbrannten Drahtes mit

_der bukannten Verbrennungswarme des Drahtes mu multipliziert T
2.-Déi der Verbrennung mit Sauerstoff unter Driock bildet 810h L
aus dem utickstoff der Kohle etwas Salpetershure und aus dem e
‘Kohlens chwefel Schwefeleaure. Die hierbeilfrelwerdende Bildungs-
‘Wirme muss-von. der freigewordenen Warmemenge abgezogen werden.
Dahei verfihrt: man wie folgt'»** ' LT -
Das_in das nalorimeter gegebene~Wasser1—das—die~Saurenugelbst——“—
enthalt, wird 1n einen: Kolben gespﬁlt, zur Entfernung des gelds-
ten 002 gekocht ‘von.evtl, vaorhandenen Aachetellchen befreit .
und,unter Verwendung von Penolphthalein mit n/10 jarytwasser .
tltriert Dabei wird der-aggga;;auregehalt ermittelt. Zu-der
titrierten Lisung werden nun 10 ccm n/10 Sodaloaung pipettlert,
‘der entstandene Niederschlag vqﬂ,BaSO4 und B3803 filtriert wd
nochmals gut gekocht. Nun wilrd mit n/10 HCl die-iibersohiissige.
VJSoda zuruoktitriert uﬁa—”“%er wiederholtem_xpohen BCl1. solange
’zugesetzt ‘bis keine: Rotfarbung bei 3-minﬁtigem\Stehen mehr ein—
tritt. Die Differenz zwisohen der zugegebenen Sodamenge und der.
|verbrauchten CHl—Menge entsprlcht dem Gehalt an HNO . Zur Errech-
nung der-bei dér uaureblldung entstandenen|Warmemengen werden die’
cem n/1o sto s mit 3,6 und, die oom. n/10 HNOy mit 1,43 multipliziert
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Die ‘so erhaltenen Warmemengen werden abgezogen. Sind alle Korrek-
turen angebracht, so hat man die von -der Einwaage entwickelte
- Warmeménge, diegex Werﬂmusa avf 1 kg Kohle umgerechnet werden.
Der im Kalorimeter bestimmte obere Heizwert untersocheidet sich
‘von dem unteren Heizwert durch die Verdampfungawérme des’ vorhgn-
denen und' gebildeten Waesers, die man naoh‘folgcnder Gleiohung
"~ e . 78 +9°b) x 6 =-keal Verdampfungawarmq/kg. r
erhaltr-wobei a die Feuchtigkeit des .untersuchten Brennstoffea
Lin‘f ungab der Wasserstoffgehalt in % bedeuten, Wird dieser Wert
[ Heizwert abgezogen, so erhhlt man den
"unteren Heizwert S -

fBerechnung~der Zundwarme. (Beispiel)
Voltmeter (direkt. ablesbar) e v 8,3 Volt

opremeters ot = f_,"';,.?BS R 5 =-1;42 Anpére~

Volt x Ampére x Sekunden = Wattsekunden

8,3 x 1,42 x 3, 5.0 . =.41,2 Wattsek.
~1-Wh = 860 koal™

'1 Wh .5'860'081

1 Wsel;.~3860 calv

i Wattsokunde =0 238-c‘éf”

_daher Zundwérme = 41,2 x o, 238 9,8 eal

S
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Eich g des’ Kalorimetere mit Benzoasﬁure.

-

Geeamte W&rmetﬁnung Wasserwert mal Tempergturerhﬂhung

daher Wasserwert e Geeamte ie_Verbrennungswirme
R e . Temporaturerhdtung
Gesamte WﬁrmetShuﬁg.

fverbrannt Benzoesiure 0, »9825 g (x'6324 5) e 216 cal
6,7 'mg Draht (6 5emy T lx 1 61) = 11 v

Zdndwa.rme 10 0
;psgesamt_‘_3‘§37 oal

Temperaturmessungen-
17,495, '
B A
7? :igﬁr:fwwuf;fva}veragcgﬁ
490 - d, = 0,0023
2489 = e
5487
486

T80

gezundet' Strahlungskorrektur:'
19,200 . . , . I

. ,8701 Hauptperipde: o= n‘x~d +- "TT-'_'

' Jggg ) e, 5 x 0,0065 + 0,0042.=
N . O

79,950 L 0.0205
4955 : vNéghperiode:

3% 4 = 0,0085°_

i oty

4939 ~ Pemperaturerhthung: 19,956 -
. 4930 ‘::§1§$§
) :925;_ TS OQ’

2917 : o o ’ o
Da die Warmeabgabe~ﬁbbrwiegt'und‘die Temperaturerhohung gemessen/,

”wurde, ‘sind 0,0205° (Strahlenkorrektur) zuzuzahlen, also korri- -
,gierte Temperaturerhohung- 2, 491o

k. . ’_—_" .
“ger Wasserwert 1st daher'ﬁ 2639".’ .2 502 g
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ﬂ Béiapiei: . Bestimmung der Verbrennungswurme von Steinkohle.

Spez. Verﬁiennungsw&rme e Waeserwert al Temperaturerhﬁhung
“nminus Korrektur (Zﬂndwﬁrme,Bildungs—
wirme, - Verbrennungawﬂrme) “dividiert
_ @urch angewandte Substanzmenge.

Angewandt: © —- ,9177 g Kohle
Korrektur-
L Pir 6,7 mg Draht (x1, 61 oal) = 11 08l
Titration mit Ba(OH_)2 S
5 4 com-n/10 HNO‘(: 1 43 eal) ”=k37)jxqalil
15 cop— " - Hason(x3 60 cal) + =7 5,4 0al
: Zﬂndwérme _____ Co =10 cal -
T I — inegeeamt = 34,1 eal
. e S e
-~ Vorperiode:-- 4'~~Hauptperiode. o = ach
19,750° - 21,000° T 22,4800
1746 - 22, 250- ‘ R -
e . e
480
9485
- 4y = 0,0046° o 8, ?;.Q“v‘QQQSf’"
. -'j*ff;} Temperafurdifferenz-\z 776°
strahlungskcrrekturs o ;"}
5 x 0,0083: % 220083 ~(- =. 0,048
Korrigierte Temperaturerhﬁhung. 2,82&9 C

Oherer Heizwert —_2 02 f f 928 = ?

Zgr=e$670vxcax/kgb
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Besﬁlmmuhg deg apog, Gewiehtes. ' i

Zur Bestimmung des: spez. Gewiohtea werden wagegléechen beson~
derer Art benutst, welche im* Glasstopfon eine durchgchonde Kerbe:
von etwa 2 mm Breite und Ticfa erhalten,

Erst bestimme men ein fur alle mal das Eigengewicht des Glﬁschens-

“(a) und dessen Gewicht naoh Fullung'mit absolutem Alkohol (b)

: DangLixncknet man es aus, gibt etwa 8 g Kohle oder Koks hinein B
wnd-wigh wieder (o), Hic Hierauf fillt man mit abaolutem Alkohol auf,
- entfernt den aus der XKerbs austretenden Alkohol, 1dsst in einem
Wasserbgd bei 15°~atehen, trockenet von aussen ‘ab und wiigh wieder
(d) . -

Das gesuchte 8pez. Gewloht 1er danne

B:ELP'é‘QO-Zzgi} é}_ﬁ. - xhspez. Geyighffiéé;gbsf Alkohols
o Glﬁaohcn leer a: T, 24‘3598 é

Gléséhen + aba. Alkohol, .48, 5742 &
“Glédchen + Kohle(Koks) o: . - - 32, 7804 3
Gléschen + Kohle/Alkoh. o se, 0126 3
0 - a'::"j 32, 7804 g b + o: = 48,5742 g _g:# a;- 24,3598t8
24,3598 & © . . 32,7804 g . | 52,0126 ¢
.8, 4206 g - 81,3546 g 76,3724, g
(bvo) 81,3546 g o |
-(ava) - 16,3724 g . -
'_ ’ 4'9822 g ‘
8,4206 ' ;
: 7.x 0 7938 =1, 35 spez. cewieht
98?5 ol (Alkéhol) o4 ‘

Beim Pulver wird dieeelbe Methode angewandt.
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Bestimmung der Poroeit&t vqp Koksen.

Zur Bestimmung der Poroait&t .ven Koksen zorkleinert man dle Probe
=gt Korngrésse von 7v~_10—mm und eine: weitere 80, daas eie ein. '
900 er Masoheneieb volletﬁndig pasaiert. T -y
Alsdann bringt man étwa 25 g des grébkﬁrnigen Kokaes in Methyl-
alkchol und lgsst ihn 10 Minuten eohwaoh eieden. Hiernaah_laeat
"man erkalten, glesst -dureoh einen Triohter den’ Alkohpl 8b und trock=. .
_net gédnz fliiohtig. mittela Filtrierpapier die Oberflﬂaohe des Kokses.
'Den 80. erhaltenen Koks bringt man in ein MeBgefHs, in das man Al~
-kohol zuvor gef{lllt hat, Aus der Ablesung des Alkoholstandes 1Hsst
~‘sioh dann das Volumen” des Kokees aund daruue>das~soheinbare 8pez,
Gewicht erechnen. ‘Het man Schw;lkoks, 80 kann es bisweilen vore
.~kommen, dass der~Koks ~bedim- Einfﬂllen 1in- Alkohol gast.Man’ echuttelt
“‘denn vor der Ablesung um und 1iest naoh 1~atﬁndigemsstehen ab..
. Sodann bestimmt nan:dasg Volumqn wd eomit daa wirkliohe apez. Ge~
~wicht-des- zerkleinerten Kokses, "~ "% S
~Nun teilt man des scheinbare spez. Gewioht duroh das: wirkliohe_
" spez, Gewicht und multipliziert mit 100, Man erhhlt also- die An—
‘zahl VOlumprozente Koks—Substanz Zieht’ man diesen Wert von 100
‘ab B0 erhalt man-. -die Volum-Prozente Porenraum~Porosit&t. '
Beispiel vergl, Porosit&t in F.R.M. -

'
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Bcétimmunp des Zﬁndbunkﬁeé.

Apparatur: 3_Die Apparatur ‘18t aus dor Skizze ersichtlich. An dem )
) Elnluitungs;ohr st ein btromungsmuseor, cine Waschflasche mit
konze Schwe{elsiure und ‘eine’ Saunrstoifbombe angdschlessen,

Ausfﬁhr__g; Man verfahrt bei der Bestimmung 30, dass man in dio
- Bohrung des elektrisch behei“ten Blocks ein@klcine Henge: gut
gepulverter Kohle einfﬁllt. Eine genaue Einwaage 1Bt nicht erfor—
Gerldch. . S P ‘ “ .

_ uun huizt den Ofen an und leitet Sauerstoff ein, der durch Lauge

'~und Schwafelaéurc geleitet wirad, Die Tcmperatur wird mit einciy -
Platin—Platinrhodium—mhermOLlement gemodsen, dgss an einem regiu

. strierenden Millivoltmeter angesnhloeson ist. Der Temperaturan-
“stieg soll eiwa 10° An der Minute betragen. Tot der Ofen bis g
_wahrscheinlichen. Zdndtomperatur aufgeheizt und -diox- Sauerstoffstrom
auf ctwa 12 Lir /54, einreguliert, so wird rund 0,1 g des zu une-
tersuchenden—Brennstof’es durch die_bffnung des Zhndb;ockdec els 2

des Einfullens muss der Sauerstoffstrom unterbrochen w»rdon.»~

Ist nach 1 ﬁinute ‘noch . keln- Zthung erfolrt dde ueutlich am ALf-
flammen“d eY:] Aaterlals zu crkennen ist, so st dis notige Ztnd- o .
temperatur noch ‘nicht errelcht Dér Xoks wird aus; eblascn und bciT_ﬁ
-htherer Temp‘ratur neues Material eingefullt. Dieses wird 80 oft v
w1edu:holt, bis die Zundung fitich genau einer Minute festgcstellt
_wirdwac1~dcr«Zundung~tritt‘eine“stﬁigerung G X Tempyratur ein,
also'ein Knick in der Reglstrierung erfolgt. Dieser. Knickpunkt

1st der Zundpunkt. Naoh erfolgtem nbkﬂhlun wird diegnestimang

ncch drclmal durchgcfuhrt und .des Mittel als Zﬁndﬂunkt notlert.
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Backfﬁhigkeitabesti g

Die Backfahigkeitszahl gibvt an, wieviel Gramm Belastung einen
aus einemSend-Kohle-Gemisch- hergestellten Kokskuchen gerade -
zerdrﬂoken. Zur Verwendung gelangt Seeaand in einer Kirnung

. yon 400 bis 900 Mascheq/cmz. Der ‘Send muss mit Sglzebune~aug-:
gewaschen und geglﬁht sein. Die zu unterauohendexohlenprobe

muss durch ein 900 er _Maschensieb hindurchgehen. -

'mZuJ17 Teilen- Sand wird ein Teil Kohle -gemisoht unter Zugabe -
eines Tropfens Glycerins. Vor der Verkokung wird -dfe Mieohung
30 Sekunden lang" ‘einer Belastung von 6 kg ausgeeetzt. o

- Dle Vefﬁbkung erfolgt in den von Dr. Kattwmnkel vorgeaohriebe--

" nen Porzellantiegeln auf Platindreieckon. Un eine- ﬁuBere Beeinr

" flussung der Flamme  zu. vermeiden, wird die Verkokung ‘in einem ;;

“”zylindrlschen Eisenkamin durchgefﬁhrt.

R e e

Ausfuhrung:
W;Es‘wird zentral gemischt, d h. -e8. weraen 6 mal: AT-g- Sandm+ 1 gw»

Kohle 1n ein Gef&ee eingewogen und mit- 6 Tropfen Glycerin gut
: vermischt. Das Gemenge bleibt dann-etwa eine halbe Stunde ste- ‘
“hen, bis die Mischung gut durchgefeuchtet ist.»ﬂieraut wird das
Gemisch-erneut- gut. durchgemischte Es. werden nun Je 18 g des: '
Gemisches~1n 6 Porzellantiegeln eingewogen und aie Oberflache mi+
’einem Bleistreifen gut- geebnet, Iat die. Belastung ‘mit den Katt-:
.“winkelschen~Apparat—getatigt-somerfolgt*die*Verkokung:“niese
‘wird: solange durchgefuhrt “bis ‘die Flamme- auf dem Tiegeldeckel .
: versohw1ndet ‘Die  hierzu erforderliohe ‘Zeit wird bei dem er-
Nstnn Tiegel ermittelt und denn die: ﬁbrlgenwiiegel ebonso. lange
: verkokt,und“zwar-je nach- Elgenart der Kohle 5«6 Minuten.
Nech 24—stﬁndigem Stehen .in gui—versohloeaenen Tiegeln werden
[ty O
‘die chskuohen unter dem KattwiﬁK@IéAhen Apparat durch Belaetung_
mit Bleischrot zerdriickt, Sie werden auf das bein .vorhergehenden .
Versuch—angefallene.Pulver aufgesemzt Dig zum Zerdrﬁoken erfon~
derliche. Bleischrotmenge in kg (zuzuglich dea Eigengewichts der ‘
Elsenteile) gilt als Backféhigkeltstiffef ‘
Die 6 erhaltenun Werte werden gemittelt.
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) Prufung der Kohle.auf Treiben im Treibapparat nach“qupers._

Tie Vexkokung der Kohle zur Prﬂfung der Kohle erfolgt in einem
Stahltiegul, der mit einem auswechselbaren Siebboden versohen -
‘ist. Die Durchltcherung des Siebbodens -dient zusi' “Kbzug der bei
rder Verkokung entotchenden Gasec. Vor chem Versuch sind Tiegel
und Stempel mit Schmirgelpapier griindlich zu reinlgen. Ausser-
dem 8ind die Sieblﬁohar des Bodcns mit elngr Nadel zu saubern.
Die: Ausﬁuhrung des Versuches geschieht folgxndurmdssen-‘
80: g 1ufttrockene ‘Kohle. . ( Kdrnung 0,5 - T um ) werden in den:
Tiegel guftllt, nachder zuvor der Siebboden mit zwei genau pas-’
sendun Asbestseheib»n bedeckt und oin Asbestpapierstrcifen von
‘oas 200 mm Lan ge und.’ 55 mm Brclte vorher an die Wandung des Tie-
gels gelegt wordon ist..Nach dom Elnfullen der Kohlew1rd diese
durch hufstossen des Tiegels veérdichtet. ﬁci der- Fﬂllung der-
‘Kohle in den Tie gel muss -nach dem. Aufstampfen die.Eoh; enhdhe.- o
‘ 37 mm betragen, was ciner Logerung von 740 - 760 kg/m --Trocken—
“kohle entsprlchf Der an"der Tiegelwand iber dle KXohle herausra-
‘gund Rand dus Asbestpapierstreifcna wird uber -die~ Kohlc geschla-j

.gelegt Die Kohle ist so ringsherum mlt Asbestpapier eingeschla-
gen. Nach Auflegen des 1 «2mm von den Tiogelwandungen abste- i

- henden Silimunitkorpers wird der Stempal eingesetat iind' zwar 850
.dass geine vier im Boden befindlichen Abzugsoffnungen uber aen
Rillen des Sillmghitkbrpers zu liegen, kommen. Der Tiegel w1rd
dann_in_denfﬁgggggfﬁering—gestellt
Bevon.der Stempel in. der eus ‘der Skizzo ersichtlichen Weise Be
ldastet 'wird, -Uberzeugt man sich ‘nochmels, dass’er sich heﬁﬁﬁﬁégisg
"bewegen ldsst. Dor Hebelarm w1rd dann_ agi_;gn Stemp_w_gglcgt,
dass die Abstdnde von seinom Drehpunkt bis Zu geinem nuflage- o
punkt auf den Ste mpel und von - da. bis zumhufhangepunkt das Be-'
1astungsgew1chtcs genau im Vcrhaltnis 1:3. utehen. ‘,f :

Der Tiegel muse im Schamottcrlng ruhen, dass dle Brennurflammu
gogen den Bodmn schlagt, jodoeh nicht gﬂgun die Seibunwandc.

Btwa: vorhanéingr%$T80honochamottbrlnge und Tlcoel ‘sind nit ise
beotpapler auszufﬁllen. Die Vgrkokung ‘erfolgt gr*dlinlg in pa.
réllelen Se hichten von un‘ “vn nach oben. Dic Flammeé -und ~ein Teil
" der De stlllutionsgase aiehcn durcﬁ"ETE'Eeltlichen Abzugeoffnungen

ab.‘ o




Tos,

Pic Buheitung erfolgt mit einem Heizbrenner Yol einem Ga.sdruok
-~.von 35 -mm H.5%, bei einenm Heizwert des. _Gases  von etwa 4 200 VE.
i Der sbstend zwischen Tiegelboden und Br\.nnerdffnung 8011 6~7 cm~
be't;ragen und. die freie Flzmmenhthe etwa 20 om. Der Kege‘.l. der Flam-
me soll eioh 1 ém unter dem. Tiegelboden befinden. ——
’iach Auflegen des chelarmea auf den Stcnpel wird de.s 10 kg, schw.rc.
trﬁgt. Jaur 1“::-moglichmg einer Unterauchu.ng bei geringeren Belas—
o 4 tungewas Belastymgsgewich% in fﬁnf gleiche Einzelgewichte
Tuntoerteilt. T ‘\) '

Kach Anbringlmg dea Belastungsgewichtcs wird d:.e m:.t einem Dn.a- .

auf don Nullpu.m:t des Diagrammstreii‘ens zZur stchen ‘kommt, Hierauf
wird ang»heizt. Nach ‘vier Stunden ist der V\.rsuch“be‘.ndet. Dis-
wﬁhrund des. Versuchos ¢ crfolgte Volumenverandgrung 1st -aus- dem. m.a-t
B ﬂrm.mtr,li’en zu erschen’ Dic’ Bourteiliung- der~hoh1e in’ Bezug auf -
1hr<.n Trnlbgrad gibt, belliegende Iurve Au.,kunf't;, Der MeBstab: der
';.Hdhc dcr.‘..Kurv\, -isat. gegen‘hber den- Dlagrammstrei;ten‘b'* fach vergros—
i Sprt.

Beispiel: siehe_Kurvemblatt.



- S W 072 ¢

_ - k . ] Jn : Lo g
S [ v o\o* %g an\w\\ \hh m\\e\ .\m\u Uth\\\n\n\ \ z \hxh.\un\o@
L 9SO , L Sl e

Sapupheayow ,
\m«w\ 7] _va/

|, i6og awersprsiy <& L1 ]

. ..h\\.Q%u%Q.EQ%“.!./ R T ” 1 - | |

| : - P E :
5T w m.: 0 Lo i wx\u\&‘ 4
|ersgon. .m»n »\ﬁosu\_ ' &E.G\um

5 £ ]

RS i




e

i

) E\ u%&&&ou // &‘&N uEw woa \vui&\»‘&.
S«m\\E\ wovlz \E\ v, Yy 0. 17 YT Y|

\ muno m.§ »\vm%&e{

~2

v Nﬁvaludm\w burygorozy uzbaujion m.\h\N\w\ f T
Squloy v i 9 | e R
- BukED7 Sgu\\h\\\\uﬁ \mEE&\ PPy S “ipd3 ¢ T A e o
0 Jre. S.\... 142/239 .\\E\um\\hx Z S.Q\\\&\ dios 0w os 5 53&2\ A
SID WIPZGID 143 PUR Lagoyld PT dyay 75k 18y O/04) " \;. 9 v :\ g .”,.H e K}
wap ht»%mx&.x& 4o %\\\SMQ%Q\*&\\‘«Q WOyaBIIn7 idp - s on 0 S i g | ' AL Co
GAS SD WA SIS LABOYIS 4oL BurpuaMGy 1T " U086 \\“G\uh é&. h§. §\§§o oun \Nmm.a. E) \\% ap \83 vaniny vassp Varyoy
, \w\ xﬁ&.\ﬁ m\m%n\m oswr \m.m\\ m\\hiuhﬁ.u\h \&6\\&. ,. ) Lo i
o i R R gy
N ! ‘.m‘ : v.._... na’/w
L ’ R 4 [ I
: Lo SR
o PR S
e - .. X .
* , . _ -
i Ui - i . B . . E U
. o 4 .98 - TR nv\ L b ] e ety gz
_ ( i ] R . ' - _ N - IR _
R o - L L \Q.M\QQQQ\ = QR\Q \m&‘\/ ;

| ..q.\mo\o\&\ YU - JOO000 918/ Wi Qm}\_ok S
\mm\\%mh\& Qray pun \mbtmm:m\\ H&BB\%Q\M& Sap mth\\ux\hm% \QN QM\S\\S&




105

ntersuchun von Schlacko und Asche,
___._._____Ji___~_~_________________

Das Probematcrial wird: zun&chst getrocknat, daraufﬁein»zuterV
Durchschnitt zorkleinert und gut: zerrieben.

Bestimmung dea G;hhverluatus.

Zur Feststellung der ‘brennbaren Bostendteile wird oin Gramm der
Substanz in Porzollanechﬂlohen eingewogen und im Muft_lpfen bis.
gzur Gewichtskonstang | éeglﬁht. Da aber auf diese Weise auch 002_
gefunden wird,und Sohwefalverbtndungen, aowie Oxydule ebenfalls,
einen Einfluas auf'die Bestimmung ausiiben, wird bei genguen Be- .
} stimmungen eino’ Elementaranalyde durchgefuhrt und 80 die’ brenn- ’
-bgren’ ﬂnstandtefi”‘%?ﬁl¥f5i¥:f—?_ T s N
.‘Die Gofichtskonstans ist meist naoh 3-stundigea Glﬁhen.erréicht,_
) Die Tempcratur darf aber nioyt zu hoch ‘3ein, da_gich sonst.: schon
~Alkalion vertlﬂohtigen. T

w0

Beisglel N
T Porzellanech&lchen * Einwaage: o 10,1490{g,A
Gewioht naoh dem Glﬁhgn: .. 10,0658 &

Gluhverlust-‘ .o -0,0832 8

91—?—%1.-;3&.0_0 =8 32» % Gwhvermsf
B»stimmuna_der_Kieselsaure- .
2 8 ische oder Schlacke wcrden dvreh Glithen von: brennbaren Sub-
stanzen befreit,nit Nﬂtrium—kalium—Karbonat aufgeschlossen “und -
mit Salzeaure«und Wﬁsser .gelbst, hiernach zur’ Trookneteinge- : >!
dampft usw., 3102 abfilt’I“rt und das Filtrat eineohlicsslich de?
beim nbrauohen ‘der. Kieeelsﬁure zuruokgebliebenen und gsloeten
_“vstes zu, 200 com aufgefﬂllt Diu waltere Verarbeitung erfolgt
wie c1ne gcwbhnlioheKiesels&urebestimmung
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“ Do Bostimmin dee osgl_:_org hanea. ]

-Dic-Kohld wird - veraacht, gerieben und duroh ain 1ooo<)er Masehen-
niey’ a.b_,..siebt. Ein Gramm der isehe wird nun: in einem 1>latin-
. ’tiegel 1it 5 oom Flusssiure abgerauoht-«nann~wtrd ‘2 mal mit "
5 oon PluSsHurc wnd 10 oom ¥onsz. Salpetete&nre eingedampdb dor
Rifokstand mit 20 conm So 1peter-uu:e 1:1 eufgenommen Wnd etwa v

Becherglaa ceapﬁlt, aui 40 oom eingeengt wd mit 2 ccm konz.
Selpetorsiure wnd m:l.t 30 eem. Ammonnitratl&emg (34%ig) vereetzt
'Dis Flﬁssigf‘it wird aui etwa 75° erhitzt und mit 30 oem 35
warmer ;.mmonmoly'bd v$1l8sang - veraetst. Die Pallung wird gut ge-
sehiittelt und riech ‘12 Stunden diger:l.ert. Der Niedersohlag von
Phoaphorammonnolybdat wird lber ein ‘Pilter e.bfiltriert’ und mit
Kuliumnitr‘..tlosung {0,1%1¢) -2 --3 mal cudgewasohen: Der. Nieder-
sohleg wird dann gquentitativ mit 20 com ‘Ammonigk vom Filter in -
-oin. Glas. gelost, die-Losung- mit- »alpetersﬁure achwach -angesfiu--
ert und mit 30 oem. hmmonzumnitratldsung und. 10 cem_ Ammonmolyb-
atldsung veraetzt ind’ suf 75% crwdrmt. Der Niederaohlag wird
cbfiltrlert o S48 bckannter Weise: neutral gewaschen. mit n/To
NezOH. beloat “und mi% 1710~ 42804 tisriort,. .
Danében. ist: der .\sohcgchalt der. Kohle -zu: beatimmen.-—-
‘Dcr Phosphorgohalt der: Yohle betragt etwe 1/1000 %



-107

_-Lpie 3§etimmung dcs ﬂééhensohméiziunktea:"

” J —

Wenie gut zerriebene nsohy wird nit 3 Tropfen Leim und wenir

Waaasr eut angefeuohtet und 4in eine kog»lforn ¢ebracht, Der

~Kegel wird einigeAStunden bci 100° getrooknet,_vorsiohtig aus
der. Form genommon und in cinem Ofen fiir hohe Tenporatuzen or-

: hitzt, bis der Legel longsan umf&llt. Bei waagerechter Lage
desg Kewels wird die Temperatur abgeleaen. Die Sohmelgtenpere—
tur wird mit einem. Platin/?latin-Rhodium—Thermoelement nnd
“einen Millivolmeter ‘genessen, Sl ': e

’Jede~§chm lzpunktbeatimmung wird- doppelt augesetzt, und*zwar
wird von ¢iner Probe dex’ Ascheschnelzpunkt in einen Oxydatione—
-ofen . (Ofen nit Lurtzufuhr) und von eéincr anderen Probe der
Schmelzpunkt in . einem Raduktionsoten vestinat. ( Ofen z.T.°
_mit Holzkohlegries /gafullt =-C0-Bildung-~-Reduktion) ;- -~
Die Schmeaztempemtumnrorenz betz;apt o2, 150 = 2oo° z‘B.
-Oxydationsofen: / 1320° '

uuneduktionsofen'

Die Hdhe des Schmelzpunktes, die von der Zusammensetzunb "
‘dar. Aaohe (cao, A1203, 8102, Feé_j) abhﬂnrt, wird durch ais
aruﬂhnten Verbindungen crh&ht.



Besti@mﬁng fon“EEﬁZqokyd'ﬁhdjTonerde.’

2 g der Agche werden duroh Gluhen im-Platintiegél von' brennba-

ren Substanzen befreit, mit Na-K-Korbonat aufgeschlossen, in
“HC1 und Wasser gelbst, zur’ Trockene eingedampft usw.,8102 ab-

filtriertvund auf.200cem Lisung aufgefiillit,

50 ccm: 0 5 f:3 dieaer Auffﬁllunc werden heiss mit nmmoniak ge— '

féllt, ausgewaachen_und ‘in bekannter ‘Weise geﬁlﬁht. ’

Der gewogene Fe20 /’1;120’3 -iedcrschlag wir& mit Sulzsﬁure gelost

und Fe203 titriert,

Bei. nerklichen Mcngen P205 und nans°nheit von qugan 1st die

ucetatmethode anzuwenden, -

50 cem uer nuffdllung werden im Erlenmeyerkolben erhitzt, mit
SodalBsung neutralisiert,. -bis. eine. schwache - Trubung, -jedoch- .-
‘kein Niederschlag erschcint Darauf T con Natriumacetatlbsung
zugefubt bis z2u8 Sieden: erhltzt, durch DOppelfllter filtrlert:
(Lﬁaung muss heiss gehalten werden),-einlge Male mit heissem
Wasser ausgewaschen s ©und, da sich der Niederschlag 1n
der Regel nicht gut auswaschon lésst derselbe wieder: vom Fil-
" ter geldst in den Fhllungskolben zu.ruck, mit Ammoniak gefa1i¥; ‘
:131triert UEW o . 5
Zu dem Filtrat der Acutatfallunp 2ivt man”éiﬁﬁb hmmoniak und
~f811t.daa Mangan mlt Brom aug.: Die F1ﬁ581gkeit muss nach der -
‘Fdllung noch’ ammoniakullsch seln.Der Niederschlag wird filtriert,
hmit kaltem Wasser ausgowaschen, im Porzellanj;egel verascht
und gegluht"bls Zuy Gew1chtskonstanz = Mn30 -
Darauf der Niederschl&g mit. Salzsaure geldst, mit Salpetersau—‘
re. oxydlert, ctwa 200 ccm heisses Wasser zugefdvt und unter Zu—

satz von _otwes aufreschlgmmtem ZnO mit Permanganat titriert.I

R





