24 Die Bestimmung des Kohlenstoffes und Wasserstoffes.

Erfordernisse fiir die Fiillung des Verbrennungsrohres zur
Kohlenstoff - Wasserstoff - Bestimmung.

1. Das Verbrennungsrohr. Es besteht aus einer Jenaer
Hartglasrohre von 9,5—10,5 mm #ullerem Durchmesser und einer
Linge von mindestens 400 mm. Das eine Ende ist durch ent-
sprechendes Ausziehen so verjiingt, dal3 ein Schnabel von 20 mm
Léange und einem #dulleren Durchmesser von 3—3,5 mm entsteht.
Wie ich mich jlingst {iberzeugen konnte, empfiehlt es sich, diesen
Schnabel nicht durch Ausziehen, sondern durch Ansetzen einer
Rohre von den genannten Dimensionen und der gleichen Glas-
sorte herzustellen. Wichtig ist, daf das Lumen des Schnabels
nicht zu eng ist, weil es sonst bei der Analyse an dieser Stelle leicht
zum Verschlusse durch ein kondensiertes Wassertropfchen kommen
kann. Das Ende des Schnabels sei senkrecht zur Langsachse eben
abgeschnitten und die Kanten in der Flamme ohne Einziehung ab-
gelaufen. Dasselbe gilt vom weiten Ende des Rohres.

2. Feines Tressensilber oder Silberwolle ist in tadelloser
Reinheit bei August Bithne & Co. zu Freiburg im Breisgau zu er-
halten gewesen. Es empfiehlt sich, das Tressensilber vor dem Ge-
brauche zur Sicherheit in einer Glasrohre im Wasserstoffstrom zu
reduzieren und hernach noch im Sauerstoffstrom zu glithen. Das-
selbe Verfahren wendet man an, um die Silberfiillungen gebrauchter
Rohren, die also schon mit Halogen und Schwefel iiberladen sind,
fiir den neuerlichen Gebrauch herzurichten.

3. Fiir die Herstellung der Asbestpfropfe bedient man sich des
kauflichen, gereinigten Gooch-Tiegelasbestes. Man ver-
absdume es niemals, ihn unmittelbar vor der Verwendung auf
einem Platintiegeldeckel unter Gfterem Umwenden heftig auszu-
glithen.

4. Das Bleisuperoxyd. Obwohl die Firma E. Merck in
Darmstadt die Liebenswiirdigkeit hatte, mir zuzusagen, dal} sie
ein gekorntes Bleisuperoxyd von Hirsekorngrofle nach meiner Vor-
schrift herstellen will, so will ich auch das von mir geiibte Ver-
fahren hier mitteilen: Kiufliches pulveriges Bleisuperoxyd wird in
einer Abdampfschale mit konzentrierter Salpetersdure auf dem
Wasserbade erhitzt, hierauf mit Wasser digeriert und nach einigem
Stehen durch wiederholtes Dekantieren mit destilliertem Wasser
gewaschen. Den schlammigen Riickstand dampft man nun lang-
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sam ein, und bevor er noch vollig trocken geworden ist, zerschneidet
man ihn mit einem scharfen Spatel in kleine Wiirfelchen. Diese
rotiert man dann in einer gerdumigen Pulverflasche entweder mit
der Hand oder noch bequemer auf der langsam laufenden Drehbank.
Dabei schleifen sich die Wiirfelchen gegenseitig ab und von den
entstandenen Kiigelchen kann das abgeriebene Bleisuperoxyd-
pulver durch Absieben getrennt werden. Diesen staubférmigen
Anteil kann man nach neuerlichem Befeuchten wieder zur Herstel-
lung weiterer Mengen des gekornten Pradparates gewinnen.

Esist absolut unzuléssig, zur Erleichterung des Kérnungs-
prozesses irgendein Klebemittel zu verwenden. Solche
Préparate haben mich viel Mithe und Zeit gekostet, bis immer
wieder durch Vergleich mit meinem reinen Pridparat die Ursache
fir andauernd zu hohe Kohlenstoffwerte in der unerlaubten An-
wendung eines Klebemittels erkannt wurde. Solche Praparate
verraten sich durch groBere Hérte und dunkleres Aussehen der
Kérner. Es hat sich in jiingster Zeit als sehr empfehlenswert er-
wiesen, die zu verwendende Bleisuperoxydmenge vor dem Einfiithren
in das Rohr auf eine Stunde unter eine Glasglocke neben Ammo-
niak zustellen, weil dadurch die nachtréigliche Ausgliihdauer offen-
bar infolge Neutralisation der letzten hartnéckig anhaftenden Reste
von Salpetersdure auf wenige Stunden herabgesetzt wird.

5. Als eigentliche oxydierend wirkende Fiillung des Rohres
wird eine Mischung von einem Teil drahtférmigen Kupferoxyd und
zwei Teilen Bleichromat in hirse- bis hanfkorngrofen
Stiicken angewendet. Sie soll vor dem Einfiillen tiichtig aus-
geglitht werden.

Die Fiillung des Verbrennungsrohres fiir die Kohlenstoff-
Wasserstoff-Bestimmung.

ZweckméBigerweise wird das Rohr zuerst wiederholt mit
Schwefelchromséure und Wasser gewaschen, hierauf mit destil-
liertem Wasser und Alkohol abgespiilt und an der Pumpe unter
gelindem Erwirmen getrocknet.

Mit einem reinen Glasstab von etwa 4 mm Durchmesser, der
scharfkantig abgeschnitten ist, schiebt man ein Béauschchen Silber-
wolle bis zum Schnabel in der Schichtlinge von etwa 10 mm vor.
Darauf bringt man ein winziges Béauschchen frisch ausgeglithten



