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Hat man die Absicht, stirkeres Feuer zu geben,
d. h. den Zug zu vermehren, so wird der Ofen etwas
auf die Seite geneigt und ein plattes Ziegelstiick an
zwei Stellen untergeschoben.

Specielles Verfahren.

Die Verbrennungsréhre wird néthigenfalls mit Was-
ser ausgewaschen und mit Papier, womit man einen
Glasstab umwickelt hat, ausgetrocknet; nach dem Aus-
ziehen und Zuschmelzen der Spitze wird sie sehr heiss
gemacht, und eine lange engere Rohre bis auf das ver-
schlossene Ende eingesteckt, Fig. 33. Indem man nun mit

Fig. 383.

Vo

dem Munde die Luft aus der engeren Rohre herauszieht,
wird mit derselben der letzte Rest von Feuchtigkeit hin-
weggenommen. Die trockne Rohre wird mit etwas
heissem Kupferoxyd zuletzt noch ausgespiilt, und dieses
auf die Seite gethan. Damit man ein bestimmtes Maass
fiir die Quantitit hat, welche man mit der Substanz
mischen will, fiilllt man jetzt die R6hre zu 3/, ihrer Liénge
mit reinem Kupferoxyd aus dem Tiegel an, in dem es
frisch gegliiht wurde, wobei man vermeiden muss, es
mit irgend einer fremden Materie in Beriihrung zu brin-
gen; dieses Kupferoxyd ist bestimmt, mit der zu ver-
brennenden Substanz gemischt zu werden.

Die Mischung fester Materien geschieht meistens
in einem heissen, tiefen Porzellanmorser mit glattem,
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jedoch mattem Boden; der Morser wird vorher mit
reinem Kupferoxyd ausgeriecben und dieses auf die
Seite gethan; man schiittet die abgewogene Substanz
in den Porzellanmérser und spiillt nun das Réhrchen,
worin sie gewogen wurde, mit Kupferoxyd sorgfiltig
nach; war das Rohrchen mit der Substanz nur tarirt,
so wird es nach dem Ausschiitten derselben in den
Méorser bei Seite gethan, und nach vollendeter Mi-
schung zuriickgewogen. Man vertheilt zuerst die Sub-
stanz mit wenig Kupferoxyd, mischt so innig als
moglich und setzt nach und nach die ganze Quan-
titit Kupferoxyd zu, welche man in die Verbrennungs-
rGhre eingefiillt hatte.

Das Mischen muss mit der geringsten Anstrengung
bewerkstelligt werden konnen; die Substanz und das
Kupferoxyd miissen deshalb, die erstere vor dem Wie-
gen, das letztere vor dem zweiten schwicheren Aus-
glilhen, in ein feines Pulver verwandelt werden. Ent-
hilt das Kupferoxyd harte Korner, so ldsst sich die
Mischung nicht innig machen; es geschieht dann hiufig,
dass die Pistille von denselben abspringt, wodurch Theile
der Mischung aus dem Mérser herausgeschleudert wer-
den. Wenn man bei der Mischung den Morser auf
einen Bogen von glattem weissen Papier stellt, so kann
man leicht sehen, ob man etwas von der Mischung ver-
loren hat oder nicht.

Die Mischung wird aus dem Morser in die Ver-
brennungsréhre gefiillt, mit der Vorsicht, dass man zu-
erst etwa einen halben Zoll reines Kupferoxyd auf den
Boden derselben bringt; der Morser wird mit reinem
Kupferoxyd nachgerieben und ausgespiilt, und ausser
diesem wird die Rohre bis 1 Zoll von der Miindung mit
reinem Kupferoxyd aufgefiillt. Bei Fig.34 (s.f.S.) sind die
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Léingen der verschiedenen Lagen von reinem Kupfer-

Fig. 34.

oxyd, Mischung, Nachspiilung und wieder reinem Oxyd
durch Striche ungefiihr angedeutet.

Der Korkstopsel, welcher die Verbrennungsrohre
mit der Chlorcalciumrohre verbindet, wird mit  einem
leichten Hammer weich geklopft, wodurch er #usserst
elastisch wird; nachdem das Loch hindurchgebohrt und
er vollkommen zugerichtet ist, trocknet man ihn einige
Stunden lang im Wasserbade, oder besser noch im Luft-
bade bei 120°; in hoherer Temperatur getrocknet ver-
liert der Kork seine Elasticitit und wird briichig; er
muss mit einiger Miihe in die Oeffnung der Verbren-
nungsrohre passen, und seine weiche Beschaffenheit er-
laubt die Anwendung einer gewissen Gewalt, ohne den
Apparat selbst der Gefahr des Zerbrechens auszusetzen.

Die Verbrennungsréhre und Chlorcalciumrshre miis-
sen genau horizontal oder etwas gegen den Kaliapparat
geneigt gelegt werden, damit das in dem engen Theile
der letzteren sich sammelnde Wasser von selbst hinein-
fliesst; man legt zu diesem Zweck den hinteren Theil
des Ofens etwas hoher, als den vorderen. Fig. 35 zeigt

Fig. 35.

die zur Verbrennung hergerichteten und zusammenge-
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fiigten Theile der Vorrichtung. « ist die Verbrennungs-
rohre, b die Chlorcalciumrshre, welche durch ein Kaut-
schukrohrchen mit m, der grosseren Kugel des Kali-
apparates, .in Verbindung steht, e ist ein Ziegelstein,
/ ein daruntergeschobenes Stiick Eisen, um dem Ofen
eine nach dem Kaliapparate geneigte Lage zu geben.

Die Verbrennungsréhre wird, ehe sie mit der Chlor-
alciumrshre verbunden wird, mehrmals flach auf einen
ebenen Tisch stark aufgeklopft; man hat mit Vorsicht
darauf zu achten, dass iiber dem Kupferoxyd ein Luft-
raum vorhanden ist, welcher den gasférmigen Producten
einen Ausgang gestattet; es geschieht sonst hiufig, dass
das Kupferoxyd hervorgeschleudert wird, oder dass sich
die Rohre am hinteren Theil verstopft. Zahllose Er-
fahrungen haben bewiesen, dass bei dieser Disposition
die Verbrennung nicht minder vollkommen ist, selbst wenn
die Substanzen noch so reich an Kohlenstoff sind.

Der vordere Theil der Verbrennungsréhre enthilt
reines Kupferoxyd; dieses muss zuerst in starkes Glithen
gebracht werden, ehe man den Theil, welcher die
Mischung enthélt, mit Kohlen umgiebt. '

Ehe man aber iiberhaupt die Verbrennung beginnt,
ist es vor allen Dingen nothig, dass man sich versichert,
ob alle Verbindungen luftdicht schliessen.

Um dies zu erfahfen, ziecht man vermittelst der
Saugrohre, Fig. 36, mit dem Munde eine kleine Quantitiit

Fig. 36. Luft aus dem zusammengefiigten
Apparate heraus; eine natiirliche
Folge davon ist, dass bei dem Auf-
horen des Ziehens eine gewisse
Quantitit Kalilauge in die Schenkel-
rohre der Kugel m tritt. Der Stand der Fliissigkeit
ist demmnach davin etwa wm 11/, Zoll hiher, als in dem

9%
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entgegengesetzten Schenkel, wie dieses deutlich an
Fig. 37, B, beobachtet werden-kann, wo « und 8 den
Stand der Kalilauge bezeichnen. Bleibt dieser Stand

Tig. 37. nicht eine Zeitlang unveréin-
dert, smkt also die Kalilauge
in ~den mittleren Theil des
Apparates (Fig. 37, A) hin-
ab, so dringt entweder durch
das Kautschukrohrchen oder
durch den Korkstépsel Luft in' den Apparat hinein; sie
miissen in diesem Falle mit besseren vertauscht werden.

Man umgiebt nun den vorderen Theil der Verbren-
nungsréhre mit glithenden Kohlen; man hat, wenn die
Rohre nicht feucht ist oder Knoten enthiilt, nie ein Zer-
springen derselben zu befiirchten. Ist das Kupferoxyd
nicht ganz trocken, so sieht man sogleich bei der ersten
Einwirkung der Wirme einen mehr oder minder be-
merkbaren Beschlag an dem vorderen leeren Ende der
‘Réhre «, welcher einen Zoll lang aus dem Ofen her-
vorragt; in diesem Falle kann man darauf rechnen, dass
die Wasserstoftbestimmung etwas zu hoch ausfallen wird.

Um das Herabfallen der Kohlen zu vermeiden und
um die iibrigen Theile der Réhre vor der Einwirkung
des Feuers zu schiitzen, dient der doppelte
4y Schirm, Fig. 35, ¢ (s. S. 24); er wird aus

g} starkem FEisenblech nach der Oeffnung des
Ofens ausgeschnitten, und man giebt ithm die
Form Fig. 38.

Man stellt den Schirm hinter dem vorderen Theile
der Verbrennungsrohre, der reines Kupferoxyd enthilt,
auf, und nachdem dieser Theil der Réhre rothglithend
ist, wird er um 1!/, bis 1 Zoll nach dem hinteren Theile
zuriickgeriickt, und dieser Theil mit Feuer umgeben;
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wie weit man ihn jedesmal zuriickriicken muss, richtet
sich nach der Schnelligkeit der Gasentwickelung. Jedes-
mal miissen so viel glithende Kohlen auf einmal ange-
legt werden, dass die Réhre, ganz davon umgeben,
schnell glithend werden muss. Auch wenn die Gasent-
wickelung anfinglich stiirker ist, als man sie zu haben
wiinscht, darf man die einmal angelegten Kohlen nicht
wieder entfernen; sie wird durch die Wegnahme dex-
selben nur in seltenen Killen verlangsamt, aber die Ver-
brennung kann dadurch unvollkommen gemacht werden;
man muss die Gasentwickelung durch Erhitzen von kiir-
zeren Stellen der Rohre zu reguliren suchen.

Der vordere, aus dem Ofen hervorragende, leere
Theil der Verbrennungsrohre muss wihrend des ganzen
Verlaufes der Verbrennung so heiss erhalten werden,
dass sich nicht die kleinste Quantitit Wasser darin con-
densiren kann; man ist in diesem Falle vor einem Ver-
lust an Wasser vollkommen sicher.

Die Verbrennung wiirde am regelméssigsten vor sich
gehen, wenn man dem Glase der Verbrennungsrohre
alle Wirmeleitungsfithigkeit benehmen konnte; dies ist
nun nicht der Fall, man kann aber nicht aufmerksam
genug darauf seyn, dass man jedesmal nur kurze Strecken
der Verbrennungsrohre zum Glithen bringt; die Gas-
blasen miissen ununterbrochen, doch nicht zu rasch auf
einander folgen. Wenn die Anzahl der Tréiger der Ver-
brennungsrohre zu gering ist, so biegt sich zuweilen ein
Stiick der Verbrennungsréhre; ein Aufblasen derselben
hat man aber in keinem Falle zu befiirchten, indem der
Druck der Fliissigkeit, den das Gas zu iiberwinden hat,
auf das moglicherweise weich gewordene Gas zu gering ist.

Die Stellung des Kaliapparates withrend der Ver-
brennung ist aus Fig. 39 (s.£.S.) ersichtlich. Man schiebt
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unter » ein Stiick Kork s unter, so dass dieser Theil etwas

hoher liegt, als der hintere Theil; man giebt ihm eine
weiche Unterlage, am besten eine Serviette. Wenn die
ganze Verbrennungsréhre zu Ende der Operation mit
glithenden Kohlen umgeben ist, erhéht man die Tem-
peratur in der ganzen Lh‘,nge des Ofens, von unten,

Fig. 40. mdem man der Luft Zutritt
zu dem Roste verstattet, und
von oben vermittelst des
Windfichers.  Sobald die
Gasentwickelung  schwiicher
wird, entfernt man das Kork-
stiick und giebt dem Kaliapparate die horizontale Stel-
lung Kig. 40, A.

Man sieht in diesem Zeitpunkte, ob die Verbren-
nung vollkommen gelungen oder fehlerhaft ist; hort die
Gasentwickelung auf einmal auf, so kann man der voll-
kommenen Verbrennung sicher seyn; dauert sie hinge-
gen in Pausen lingere Zeit fort, so war die Mischung
nicht sorgfiltic genug gemacht; man kann auf einen
Verlust: m der Kohlenstoftbestimmung sicher rechnen.

Sobald sich kein Gas mehr entwickelt, steigt die
Kalilauge in die Schenkelrihre der Kugel m; die Ein-
richtung dieser Kugel entfernt jede Gefahr eines Zu-
riicksteigens der Fliissigkeit in die Chlorcalciumrihre,
und macht, dass man sich in der jetzt vorzunehmen-
den Operation nicht zu iibereilen braucht. Wenn niim-
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lich diese Kugel bis zur Hilfte mit Fliissigkeit ge-
fiilllt ist, hort alles weitere Steigen derselben auf, der
untere Theil des Kaliapparates steht, wie bemerkt, ho-
rizontal, er ist zur Hilfte leer, und es tritt von da an
Luft m die Kugel m, Fig. 40, B. y deutet die Hohe an,
bis zu welcher die Kalilauge steigen kann. Hat sie
diesen Punkt erreicht, so steht dem Eintreten der Luft
nichts mehr im Wege.
Man entfernt jetzt die Kohlen, welche den hinteren
Theil der Verbrennungsrohre und die gebogene Spitze um-
Fig. 41. geben und schneidet diese Spitze ab. Am besten
geschieht dies vermittelst einer kleinen Zange,
Fig. 41, mit welcher man die #usserste Spitze
. abkneipt. Auf die offene Spitze steckt man
\ eine passende, 15—20 Zoll lange Réohre £,
welche durch den Halter Fig. 42, A getra-
gen wird.

h Fig. 42.

L,

Die Oeffnung des Kaliapparates verbindet man durch

cinen kleinen ausgefeilten Korkstopsel mit der Saugréhre
(Fig. 28, 5. S.19) und zieht mit dem Munde eine gewisse
Portion Luft durch den Kaliapparat, dem man die némliche
Stellung, wie wihrend der Verbrennung , wiedergegeben
hat. Alle Kohlensiiure und der Wasserdampf, die in
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dem Apparate zuriickgeblieben sind, werden nun von
dem Kali und dem Chlorcalcium absorbirt. Fig. 42 (s.
S. 29) stellt den Moment des Durchziehens von Luft dar.
Man fasst den Kaliapparat bei » mit der Linken und
hebt diesen Theil ein wenig; mit der Rechten hilt man
die Saugrohre B.

Man bemerkt bei diesem Hindurchziehen der Luft
bei der vollkommenen Verbrennung nicht den mindesten
Geschmack, bei unvollkommener ist er mehr oder we-
niger brenzlich; man kann von dem letzteren nicht in
allen Fillen auf eine misslungene Analyse schliessen,
denn sehr oft weichen zwei Analysen nicht im gering-
sten von einander ab, obwohl man in der einen ge-
schmackloses Gas erhalten hat, und in der andern nicht.

Wenn sich bei der Verbrennung sehr kohlereicher
Substanzen etwas Kohle auf das reducirte Kupfer abge-
setzt hat, so verbrennt diese auf Kosten des Sauerstoffs
der nach der Verbremnung durch die Réhre geleite-
ten Luft.

Bei dem im Vorhergehenden beschriebenen Verfah-
ren zur Bestimmung des Kohlenstoffs und Wasserstoffs
ist es in manchen Fillen vortheilhaft einige Ab#nderun-
gen eintreten zu lassen, welche von der Eigenthiimlich-
keit der zu analysirenden Substanz abhingen.

Bei sehr hygroskopischen Substanzen, oder auch
bei solchen, welche man ohne Gefahr einer Zersetzung
nicht mit warmem Kupferoxyd mischen darf, verfihrt man
in folgender Weise. Man fiillt das noch fast glithend
heisse Kupferoxyd in eine an einem KEnde zugeschmol-
zene, weite Glasrchre, Fig. 43, ein, die man nach dem
Abkiihlen des offenen Endes mit einem Kork luftdicht
verschliesst und ldsst es darin vollstindig erkalten.
Nachdem dies geschehen, fithrt man die gereinigte
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und getrocknete Verbrennungsrohre, wie Fig. 44 zeigt,
Fig. 45. ; Fig. 44.

in die mit Kupferoxyd gefiillte Réhre ein und
liisst eine 3 bis 4 Zoll lange Schicht davon
hineinfallen. Aus dem, mit der zu analysi-
renden Substanz gefiillten und tarirten RGhr-

chen schiittet man nun die zur Analyse
nothwendige Menge in die Verbrennungs-
rohre ein, verschliesst letztere mit einem Kork und er-
fihrt durch sofortiges Zuriickwiegen des Rohrchens die
Menge der zur Analyse verwendeten Substanz. Man
fiillé hierauf in gleicher Weise wie frither etwa 5 Zoll
Kupferoxyd in die Verbrennungsrshre, wobei man Sorge
triigt, die oben haftenden Theilchen der zu analysirenden
Substanz mit hinunter zu spiilen. Es handelt sich nun
darum, eine innige Mischung der Substanz mit dem
Kupferoxyd zu bewirken, und dies erreicht man am be-
sten mittelst eines einmal gewundenen blanken Eisendrah-
tes, Fig. 45, den man unter bestiindigem Drehen auf und

Fig. 45.

~~ -0

ab bewegt; meistens ist nach 6 Minuten die Mischung
vollendet. Wenn gleich nach diesem Verfahren, welches
zuerst Mitscherlich, spiter Erdmann, Marchand
und Bunsen anwandten, keine so innige Mischung, wie
im Morser erreicht wird, so geniigt dieselbe doch in
vielen Fillen, besonders wenn zuletzt noch Sauerstoff-
gas durch die Réhre geleitet wird.

Es giebt einige Materien, bei welchen eine genaue
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Bestimmung des Kohlenstoffs unmoglich ist, wenn man
sich zur Verbrennung des Kupferoxyds bedient: Dazu
gehoren die Steinkohlenarten, Graphit, Indigo, Ulmin
und alle Materien, welche diesen #hnlich sind. Bei
Steinkohlen z. B. hort die Gasentwickelung zu Ende der
Verbrennung nicht auf, sie wird wohl nach und nach
langsamer, aber selbst eine Stunde nachher, wenn sehr
starkes Feuer gegeben worden war, steigt die Kalilauge
nicht zuriick.

Die Ursache liegt unstreitig darin, dass die Ver-
brennung ungleich ist. Bei der ersten Einwirkung des
Feuers entwickeln sich brennbare Gasarten, welche das
Kupferoxyd in der Umgebung jedes einzelnen Stiub-
chens der Substanz reduciren, und es bleibt eine zu
grosse Menge von Kohle zuriick, als dass diese durch
Cementation verbrennen konnte.

In allen diesen Fillen muss das gewdhnliche Ver-
tahren der Verbrennung eine Abéinderung erleiden; solche
Korper verbrennt man entweder mit chromsaurem
Bleioxyd oder mit Kupferoxyd und Sauerstoffgas.

Verbrennung mit chromsaurem Bleioxyd.

Das chromsaure Bleioxyd bietet bei der Verbren-
nung mehrere Vortheile vor dem Kupferoxyd dar. Es
ist nicht hygroskopisch und kann daher, ohne dass man
eine Anziehung von Wasser zu befiirchten hat, in dem
gelinde erwirmten Mérser mit der organischen Substanz
gemischt werden. Da es beim Glithen schmilzt, so
kommt es mit der zu verbrennenden Substanz in inni-
gere Beriihrung als das starre Kupferoxyd; ausserdem
entwickelt es bei starker Gliihhitze allmilig Sauer-
stoffgas, in welchem etwa abgeschiedene Kohletheilchen



