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207. Otto Pettersson und A, Smitt:
Eine neue Methode zur Bestimmung des freien und gebundenen
Kohlenstoffs in Eisen und Stahl.

[Vorlaufige Mittheilung.]
(Eingegangen am 13. Mai.)

Eine gewogene Menge von 0.4 bis 0.8 g des Eisens, wovon am
besten ein einziges Stiick diinn gehimmertes oder gewalz-
tes Blech oder auch Feil- oder Drehspiihne geeignet ist, wird in
schmelzendem Kaliumbisulfat aufgeschlossen. Die Operation verlduft
rasch und glatt in 5—12 Minuten!). Aus dem Eisen entsteht Ferri-
sulfat, wobei sich eine dquivalente Menge schweflige Siure entwickelt.
Der gebundene Kohlenstoff oxydirt sich zu Kohlensiure; der Graphit
restirt in glinzenden krystallinischen Blittern, welche unter dem
Mikroskop vollkommen éhnlich dem natiirlichen Graphit aussehen.

Durch Ueberleiten von kohlensiiurefreier Luft wird die schweflige
Siure und die Kohlenséiure entfernt und in einer abgemessenen Menge
von Natron- und Barytlauge absorbirt, wobei Baryumsulfit und Car-
bonat ausfallen.

Ersteres wird durch Permanganat im geringen Ueberschuss zu
Sulfat oxydirt, wonach die Losung mit Salpetersiure sauer gemacht
und die Kohlensiure nach der im folgenden Aufsatz beschriebenen
Methode bestimmt wird, wobei ein kleines Stiick Aluminiumdraht als
Gasentwickler dient.

In der Kalium-Ferrisulfatschmelze befindet sich der graphitische
Kohlenstoff. Diese Schmelze ist nach dem Erstarren vollkommen
weiss und 16st sich leicht beim Erwidrmen mit Salzsiure. Der Gra-
phit wird auf ein kleines Platinfilter mit Asbest genommen, getrocknet,
gelinde gegliiht und gewogen. Danach leitet man einige Minuten einen
Luftstrom, mit nitrésen Dédmpfen beladen, durch ein Glasrohr, woran
der Stiel des Platinfilters (welches im Glihen gehalten wird) angesetzt
ist. Nachdem der Graphit verbrannt ist, wiigt man das Filter, welches
dann unmittelbar zu einer neuen Bestimmung dienen kaon,

Das Ausarbeiten und die Priifung der obigen Methode hat mehr
als drei Jahre beansprucht, ehe die gewiinschte Genauigkeit?) von
0.01 bis 0.02 pCt. durch die Vervollkommnung des Verfshrens ge-
sichert wurde. Wir besitzen deshalb ein grosses Material von Be-

) Bei Anwendung von Feil- oder Drehspahnen dauert die Aufschliessung
linger.

%) Bei der Analyse von kohlenstoffarmen Eisensorten. Bei Gusseisen und
kohlenstoffreicheren Eisensorten braucht man dieser Genauigkeit nicht nach-
zustreben und benutzt kleinere Proben, etwa 0.2 bis 0.3 g, zur Analyse.
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leganalysen. Da aber jetzt eine vergleichende Arbeit fiber simmt-
liche Methoden zur Bestimmung des Kohlenstoffs in Eisen in Aussicht
gestellt wird, woran wir uns zusammen mit mehreren in- und aus-
lindischen Chemikern betheiligen werden, halten wir es fiir ge-
rathen, die Einzelheiten der Methode und der Versuche spiiter in
analytischen Fachzeitschriften zu publiciren und zwar zuerst in
»Svenska Jerukontorets Annalenc.
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In dem Folgenden beschreibe ich ein generelles Verfahren, Kohlen-
séure in allen festen und fliissigen Substanzen quantitativ zu bestimmen,
Besonders eignet sich dasselbe zur Bestimmung der Kohlenséure im
geldsten oder theilweise gebundenen Zustand wie z. B. in natiirlichem
Quellen- oder Meerwasser.

Die kohlensdurehaltige feste Substanz oder Flissigkeit wird in
einem Kochkolben B mit verdiinnter Siure in vacuo gekocht und die
Kohlensiure zugleich durch Wasserstoff verdringt, welcher sich von
einem kleinen Stiick Eisen- oder Aluminiumdraht in B entwickelt.
Diese Wasserstoffentwicklung ist unumginglich nothwendig, theils um
den letzten Rest der Kohlensiure zu verdriingen, theils um das sonst
am Ende des Versuchs auftretende heftige Stossen der luftfreien
Fliissigkeit zu vermeiden. Um nicht von grossen Wasserstoff-
quantititen bei dem Messen der (ase beléstigt zu werden, wird das
kleine Stiéick Eisepdraht in ein lidngeres Stiick capillares Glasrohr
hineingeschoben (wenn man Salzsiure anwendet). Benutzt man Sal-
petersiure — wie es bel der in dem vorhergehenden Aufsatz von mir
und A. Smitt angegebenen Methode zur Bestimmung des Kohlenstoffs
in Eisen aus gewissen Griinden nothwendig ist — so liefert ein kleines
Stiick Aluminiumdraht mit Platindraht umwunden gerade die minimale
Gasmenge, welche man zur Vertreibung der Kohlenséiure braucht.

Die bei dem Kochen entwickelten Gase werden in der Biirette D
iiber Quecksilber im feuchten Zustand gemessen, wonach die Kohlen-
siure in gewohnlicher Weise durch Absorption mittelst Kalilauge im
Orsat-Rohr E zu entfernen ist. Die riickstindige kohlensiurefreie
Luft kann man jedesmal durch den Hahn ¢ nach Belieben ganz oder
theilweise entfernen, wonach man durch Senken des Quecksilber-
reservoirs F' die Biirette und den Raum oberhalb der Fliissigkeit in
C beliebig evacuirt, so dass das Kochen unter einem geringen Druck





