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П Р Е Д И С Л О В IЕ 
къ 

р у с с к о м у и з д а н а ю . 

Быстрый ростъ металлургическаго дтзла за по-
отЬдше несколько десятковъ лътъ вызвалъ обшир
ный спросъ на соответственную литературу. Для 
бол-Ье научной и, В М Е С Т Е С Ъ Т Б М Ъ . , бол'Ье ращональ-
ной постановки желтззнозаводской деятельности стали 
въ болыпихъ разм'Ьрахъ пользоваться химико-ана
литическими методами для изслъ\цовашя железа и 
прочихъ матер1аловъ, употребляемыхъ въ жел-взномъ 
производств'Б, такъ какъ эти изсл'вдовашя даютъ 
возможность сл-Ьдить за металлургическими процес
сами, управлять ими и з^лучшать ихъ; кромъ- того, 
изсл'Ьдовашя эти указываютъ на значеше всякихъ 
прим'Ьсей въ жел'Ьз-в и даютъ полную оцтзнку 
употребляемыхъ матер1аловъ. 

Предлагаемое нами въ переводъ - сочинете из-
в'Ьстнаго металлурга и профессора Г. Веддинга—со-
ставляетъ одно изъ лучшихъ и наиболее полныхъ 
руководствъ по этому предмету и далеко превос
ходить по содержашю имеющееся пока на рус-
скомъ язык'Ь единственное руководство для жел-взно-
заводскихъ лабораторш. 

Одно имя автора говорить за усп'Ьхъ предла
гаемой нами въ перевод'!; книги. 

Переводчинъ. 



П Р Е Д И С Л О В I Е 
къ 

н е м е ц к о м у и з д а н 1 ю . 

Настоящая книга „Способы изследоватя железа" 
(,,Е15епргоЫгкип5^) представляетъ перердботанный и 
дополненный по новымъ изследовашямъ оттискъ 
второго главнаго отдтзла второй книги автора общей 
металлурии желта. 

Поводомъ къ этому издашю послужило, съ одной 
стороны, желание тЬхъ лицъ, который занимаются 
только изслт5довашемъ желтзза, и поэтому не нужда
ются въ книгахъ по другимъ отраслямъ металлурпи 
железа, съ другой же—критика, которая нашла из
давав такого отд'Ьльнаго оттиска яíeлaтeльнымъ во 
всвхъ отношешяхъ. 

Въ „Способахъ изследовашя Яхел'вза" приведены 
только тв методы, которые применяются въ Я\ел-вз-
нозаводскихъ лаборатор1яхъ или я^е примтзнен1е кото-
рыхъ могло бы быть рекомендовано. Некоторые изъ 
употребляемыхъ методовъ неточны, друпе—нецеле
сообразны, или же требуютъ слишкомъ много време
ни, друие, наконецъ, могутъ быть употребляемы или 
для известныхъ ц^лей, или весьма опытными ана
литиками. По этимъ причинамъ мы попытались 
установить везде верную оценку достоинствъ раз-
личныхъ методовъ, основанную на опытахъ, произ-
веденныхъ въ лабораторш, которой мы заведуемъ, 
лабораторш для изследовашя железа при Королев-
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ской Горной Академии. Кроме того, мы описали 
также некоторые, въ настоящее время уже устарелые, 
методы, такъ какъ, моя?етъ представиться случай 
вновь пользоваться ими, но на улучшенныхъ осно-
вашяхъ, и такъ какъ, кроме того, знаше ихъ удер-
•житъ отъ часто производимыхъ новыхъ (будто бы) 
о т к р ь т й . 

Нельзя не упомянуть, что въ описашяхъ выпол-
нешя отд'Ьльныхъ способовъ могуть встречаться 
различный приспособлешя, npieMbi и реакцш, кото
рые были выработаны и установлены у насъ, но 
.впервые предлоясены были другими, однако каж
дый разъ знать или назвать ихъ имена не было 
.никакой возможности. Иные способы применялись 
у насъ уже годами, но мы не придавали имъ осо-
•баго значетя , а, въ конце концовъ, О нихъ сооб
щали друпе, придававшее имъ более серьезное зна-
-чеше. 

Главными источниками для насъ послуядали сле
дующая сочинешя: 

Blair, Chemical analysis of Iron, также въ немец-
комъ переводе Kürup'a; Posl, Chemisch - technische 
Analyse; Fresenius, Qualitative und quantitative Analyse; 
Kerl, Probirkunst und Fortschritte derselben; Jüptner von 
Jonstorfj, Handbuch für Eisenhüttenchemiker; Graham-
Otto, Lehrbuch der Chemie, fünfte Auflage; Hempel, 
Gasanalytische Methoden und Winkler, Gasanalyse. 

Корректура тщательно' прочитана моимъ асси-
стентомъ, докторомъ Pufahl, который известенъ въ 
обширныхъ кругахъ, какъ прекрасный аналитикъ и 
деятельность котораго сильно способствовала раз-
витш, Берлинской железнозаводской лабораторш. 
Выражаю ему свою искреннюю благодарность. 

Берлинъ, Май 1894. 
Д-ръ Г. Веддингъ. 
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Вступлен1е . 

Въ „Способахъ изсл'вдовашя железа" (или въ „же
лезо пробирномъ искусств!;") приведены т-в способы,, 
которыми можно обнаружить присутсгае железа во
обще и установить количественное его содержаще; 
затвмъ описаны методы, по которымъ можно узнать 
свойства и количества веществъ, смъчланныхъ, спла-
вленныхъ или химически соединенныхъ съ я^ел'взомъ.. 

Изъ многочисленныхъ вспомогательныхъ спосо-
бовъ, которые существуютъ въ настоящее время, 
для всвхъ этихъ слз^чаевъ будутъ подробно излоя^ены 
только тЬ, которые годны для жед-взнозаводскихъ 
лабораторш. Конечно, и здесь могутъ быть весьма 
различныя требовашя, смотря по тому, нужно .ли 
определить содеря{аше жел-вза или другихъ элемен-
товъ въ какой-нибудь пробе самымъ точнымъ обра-
зомъ, или съ точностью до известной степени 
или же, установивъ пределы ошибокъ, произвести 
определение въ самое короткое время. 

Обыкновенно работы, ведушдяся съ целью опре
делить я{елезо или связанныя съ нимъ вещества съ 
достаточной для практики степенью точности, но 
въ такое короткое время, чтобы, рз^ководствуясь 
получаемыми данными, производство могло идти без
остановочно, причисляютъ къ „железо-пробирному 
искусству", въ отлггае отъ техъ, которыя относятся 
•къ „количественному анализу", и где время обы-
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кновенно не играетъ никакой роли. Однако-жъ „спо
с о б ы изсл'вдовашя железа" (или жел'Ьзопробирное 
искусство) составляютъ только часть количествен-
наго анализа, изъ котораго взяты таше методы и 
гд-в применяются таше приборы и пр1емы, что цель 
достигается недолгой и простой работой. 

Въ виду этого у всвхъ, кто приступаетъ къ из-
следованш железа, должны быть обшдя познашя по 
химш, а поэтому въ этой КНИГЕ не будетъ приведе
но ни теоретическихъ разъяснешй установленныхъ 
уже химическихъ реакщй, ни указашй относительно 
употребляемыхъ въ каждой лабораторш приборовъ 
и выработанныхъ методовъ, за исключешемъ тЬхъ 
•случаевъ, когда встретятся ташя явлешя, которыя 
имеютъ для изследовашя Я\елеза особое значеюе. 

Услов1емъ годности какого-нибудь метода для РГЗ-
•следоваюя я^елеза должно всегда служить знанк 
пределовъ допускаемыхъ имъ ошибокъ. 

Если, напримеръ, яieлeзoзaвoдчикъ покупаетъ 
железную руду, въ которой содеряшше железа опла
чивается только за целые проценты, тогда доста
точно для определешя содержатя яíeлeзa приме
нить такой методъ, который даетъ ошибку не более, 
чемъ на 0,5°/0; негоднымъ следуетъ признать методъ, 
который допускаетъ ошибку более 0,5°/0 или же 
пределы ошибокъ котораго неизвестны. Когда при 
производстве литого железа въ пламенныхъ печахъ, 
требуется получить Яхелезо съ содержашемъ серы 
менее ОД0/,,, то достаточно, применяя методъ, даю-
щш результаты съ точностью до 0,01 °/0, получить 
0,09% серы или менее, такъ что въ этомъ случае 
совершенно безразлично знать, было ли содержаще 
серы 0,09, 0,08, 0,07°/° или еще менее. 



Даже постоянный ошибки, лежания въ основ-вг-
метода, не оказываютъ иногда вреднаго вл1яшя, осо
бенно, когда известна относительная величина ошибки.. 

Если, напримтзръ, содерл^аше фосфора въ ка-
комъ-нибудь сорте я^ел-вза соотв'Ьтствз^етъ тому-
наибольшему количеству фосфора, которое этотъ-
сортъ можетъ еще содержать, то достаточно лишь, 
установить, что другая проба содеряштъ не больше 
фосфора, причемъ совершенно безразлично, какъ. 
велико это абсолютное содеряшше. 

Въ этой КНИГЕ преяще всего будутъ описаны 
Т Б методы, которые применяются къ изелъдованпо-
металлическаго я^ел-вза, употребляемаго въ технике,, 
однако-жъ, ради общности и полноты, въ заклю
чение будутъ приведены изследовашя рупъ и д р у -
гихъ матер1аловъ, содержащихъ я^елезо (напримеръ-
шлаки и колошниковая пыль), а татше такихъ. 
веществъ, которыя употребляются въ я{елезнозавод-
скомъ производстве, хотя они и не содержать, 
железа, какъ, напримеръ, флюсовъ (известковые 
камни) и горючихъ газовъ. 



ПЕРВЫЙ ОТДВДЪ. 

Железо какъ злвментъ. 



I. Железо въ химическомъ отношенш. 

Цв'Ьтъ химически чистаго металлическаго жел*Ьза—сере-
бристо-б-влый, но въ зависимости отъ рода и количества 
примесей онъ меняется—отъ б'Ьлаго черезъ сврый до чер-
наго, чаще съ желтымъ, иногда съ синимъ и фюлетовьшъ 
отт'Ьнкомъ.Если железо при обыкновенной температур-в нахо
дится въ соприкосновенш съ воздухомъ и влагой, то оно 
покрывается слоемъ окисей желтаго или же ВСБХЪ ОТТБН-
ковъ отъ оранжеваго до краснаго цв'Ьта; окислившееся подъ 
водою железо покрывается на воздухчЬ темнозелеными на
летами; если же оно въ раскаленномъ состоянш находилось 
въ соприкосновения съ воздухомъ или водой, то образую
щиеся при этомъ на немъ налетъ бываетъ синеваточернаго 
цв'кта. 

Ж е л е з о , какъ чистое, такъ и углеродистое, содержащее 
только неболышя прим-Ьси другихъ элементовъ, легко при
тягивается магнитомъ, въ чемъ можно з^б-Ьдиться при помо
щи легко подвижной магнитной стр'Ьлки.— 

Соляная кислота и разбавленная аърная кислота раство-
ряготъ жел-взо съ выдтзлешемъ водорода. Если железо со-
держитъ углеродъ, то выделяющейся водородъ им-вегь не-
пр!ятный запахъ, вслъ\дств1е прилгЬсей къ нему углеводоро-
довъ, межлу т'Ьмъ какъ растворъ содержитъ эюелкзистыя 
соединения (соли закиси).— 

Разбавленная азотная кислота растворяетъ железо на хо
лоду съ выд-Блешемъ закиси азота, если же раствореше это 
происходить при нагреваши, то выделяется окись азота. 
И з ъ углеродистаго железа улетзгчивается при этомъ также 
немного угольной кислоты, и остается бурое гуминовообраз-
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ное (землистое) вещество, а если въ жел'Ьз-Ь содержался 
графить, то и послъ-днш. Растворы содержатъ о/селтистыя 
(закисныя) соединешя, если раствореше происходило на холоду, 
если же при нагр-Ьванш, то желтзпыя (окисныя) соединения.— 

Сгьроводородъ изъ силы-го-кнслаго раствора закисныхъ сое-
диненш жел'Ьза не выд-Ьляетъ ничего, между тЬмъ какъ 
изъ окисныхъ соединенна—сЬру.— 

Счърнистый алмонгй осаждаетъ изъ нейтральныхъ и ще-
лочныхъ растворовъ солей закиси и окиси железа—черное 
сврнистое железо; въ бол-Ье слабыхъ растворахъ солей 
окиси жел'Ьза получается только темнозеленое окрашиваше.— 

Ъдкое -кали и аммгакъ даютъ въ растворахъ солей закиси 
железа вначал'Б б'Ьлый осадокъ, который становится оть 
поглощенгя кислорода грязнозеленымъ, а подъ конецъ кра-
снобурымъ; осадокъ этотъ представляетъ собою гидратъ 
закиси жел'вза=Ре(ОН)'2; въ растворахъ-же солей окиси же
л'Ьза реактивы эти даютъ краснобурый осадокъ гидрата 
окиси жел-вза—Рез(ОН)о.— 

Желкзисто-синеродистый калгй (^желтое синькали) лаетъ 
въ растворахъ солей закиси жел'Ьза б'Ьлый осадокъ = 
Г е К г Г е С у о с и н ' Ь ю ш д й при доступ'Ь воздуха; въ растворахъ 
же солей окиси железа даетъ, даже при сильномъ разбавле-
нга ихъ водой, прекрасный сишй осадокъ — берлинскую 
лазурь.— 

ЛСелтзо-синеродистый калгй (красное синь-кали) даетъ съ 
растворами солей закиси жел'Ьза сишй осадокъ соли закиси 
жел'Ьза жел'Ьзо-синеродисто-водородной кислоты (турнбуллева 
синь), съ растворами же солей окиси жел'вза не даетъ ни
какого осадка: получается только красно-бурое окраши
ваше. 

Роданистый калгй (сЬросинеродистый калш) не измЬняетъ 
раствора соли закиси жел'Ьза, а растворъ соли окиси же
л'Ьза окрашиваетъ въ кровянокрасный цв'Ьтъ, образуя рода
нистое жел'Ьзо. 

Окись жел-Ьза (также металл. жел-Ьзо), сплавленная при 
посредств'Ь паяльной трубки съ бурой, окрашиваетъ сте
клышко буры въ окисляющемъ пламени въ желтый цв-Ьтъ, 

') По другимъ источникамъ осадокъ этотъ нм^етъ формулу къ 
К5рез(РеС№)г. Прим. перевод. 



— 11 — 

дрходящШ въ зависимости отъ количества взятой пробы до 
темнокраснаго цвг1зта; это стеклышко при охлажденш стано
вится безцв'Ьтнымъ или же остается окрашеннымъ въ темно-
желтый цв'Ьтъ; въ возстановительномъ-же пламени стеклышко 
буры окрашивается въ желто-зеленый цв'Ьтъ. 

Степень окрашивания стеклышка буры зависитъ о т ъ 
степени насыщешя его жел'взомъ и отъ температзфы.—• 

П а с с и в н о е с о с т о я н и е ж е л е з а . 

Въ то время, какъ раствореше железа въ азотной КИ
СЛОТЕ уд-вльн. В'Ьса 0,20 не представляетъ никакихъ затру-
дненш, оно сопровождается некоторыми характерными осо
бенностями въ т в х ъ случаяхъ, когда берется бол-ве крепкая 
кислота, или-же когда лсел-взо предварительно было погру
жено въ крепкую кислоту. 

Жел 'Ьзо растворяется довольно быстро въ азотной КИ
СЛОТЕ уд. в. 1,384, но по м'вр'Ь того, какъ жидкость прибли
жается къ пределу насыщешя желтБзомъ оно становится 
блестяшимъ и, такъ сказать, „пассивнымъ", такъ что кислота 
перестаетъ действовать. После этого его можно вынуть и 
погрузить в ъ кислоту меныиаго з'двльнаго веса, но вьпгв-
лен!я газа все-таки . не будетъ; если погрзгзить его в ъ 
кислоту въ соприкосновенш съ другимъ кз^скодгъ железа , 
то последняя немедленно опять начнетъ на него действо
вать. Если теперь вынуть это железо и погрузить въ раст-
воръ азотно-кислой окиси железа, то черезъ несколько се-
кундъ оиъ опять прюбретаетъ свою пассивность. Ш е й р е р ъ — 
Кестнеръ (Бспеихег-КезШег) доказалъ, что пассивность же
л е з а не зависитъ отъ большей или меньшей степени насы-
шешя кислоты. БсЬбпЬет доказалъ, что железо, ставшее 
пассивнымъ отъ дымящейся азотной кислоты, сохраняетъ 
это свойство да>ке после того какъ находилось на 
воздухе несколько часовъ, даже несколько дней; ВгеГГ по-
казалъ, что оно теряетъ всю свою пассивность, если смыть 
съ него всю кислотз'. Ж е л е з н а я проволока, которая де
лается въ холодной азотной кисл. уд. в. 1,6 пассивной, вьт-
целяетъ газъ при температуре близкой къ 80°С. 

М йпеНп, Напс1Ь. 1. 355—362, гд-Ь собраны вс-в данныя относи
тельно этого вопроса до 1848 г. 
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Пассивное состояше жел'Ьза можетъ быть вызвано: 
1) погружешемъ въ азотную кислоту уд. в. 1,48. Ж е л е з о ' 

пъ этомъ случае остается пассивнымъ и при обработке его 
слабой кислотой, но до т'Ьхъ поръ, пока последняя не бу-
детъ содерл<ать на 1 объемъ бол гЬе 18 объемовъ воды;— 

2) погружешемъ въ дымящуюся азотную кислоту, въ 
с-врную кислоту, содерл(ащую азотистзао кисл., въ концен-
трированнзао сЬрную кислоту, въ которой растворены малыя 
количества хлорноватокислаго или юдистаго кал1я; 

3) поверхностнымъ окислетемъ на воздух'Ь или в ъ ки
слороде ; 

4) рядомъ посл1здовательныхъ погруженш платиновой 
проволоки, связанной съ железной проволокой, находящейся 
вн-Ь кислоты или гЬмъ же способомъ, но съ пассивной и 
непассивной проволоками. 

Пассивность жел'Ьза проявляется не съ одной только 
азотной кислотой, но и съ некоторыми растворами солей. 

Пассивное жел'Ьзо не выд-Ьляетъ м-Ьди изъ раствора мгЬд-
наго купороса, такъ какъ оно является относительно м'Ьди— 
электроотрицательнымъ, въ то время, какъ „активное" жел'Ьзо 
является электроположителы-шмъ. 

Пассивное состояше жел'Ьза считаютъ сл'Ьдств1емъ обра-
зовашя весьма тонкаго слоя окиси или закись-окиси, кото
рый покрываетъ жел'Ьзо и является относительно м'Ьди и 
обыкновеннаго жел'Ьза—электроотрицательнымъ *); поэтомз г 

водородъ, свободный отъ кислорода, не д'Ьдаетъ жел'Ьза 
пассивнымъ.— 

Различные сорта жел'Ьза обладаютъ не одинаковой спо
собностью д-Ьлаться пассивными. Въ наибольшей степени ею 
обладаетъ закаленная сталь, а т а к ж е тонкотянутая прово
лока съ плотной поверхностью. 

Въ практике пассивное жел'Ьзо употребляется для галь-
ваническихъ ц-Ьлей (вместо платины), а также для хими-
ческихъ. Можно перевозить азотнз^ю и сЬрную кислоты въ 
Н{ел'Ьзныхъ сосудахъ, если прекратить туда доступъ воз
духа и если кислоты достаточно концентрированы (камер
ная кислота, азотная кислота уд. в. бол'Ье 1,4). Можно-. 

') Graham-Otto, Lehrbuch der Chemie (Michaelis) 1889 IV Abth., 
Стр. 902. 
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также производить въ желтззныхъ сосудахъ химичесюя ре-
акщи съ этими кислотами, не портя ихъ (получе-
ше глауберовой соли изъ поваренной соли и сЬрной 
кислоты; концентрироваше сЬрной кисл. и пр.); можно также 
сохранять въ жел'Ьзныхъ сосудахъ жидкую стзрннстую или 
угольную кислоту въ безводномъ состоянш, такъ какъ он-Ь 
вообще не д-Ьйствуютъ на жел'Ьзо, хотя въ случае сЬрни-
стой кислоты можетъ случиться, что, при выпусканш ея, в ъ 
сосудъ проникнетъ влал(ный воздз<хъ, который съ сЬрнистоп 
кислотой даетъ сЬрную кислоту, разъедающую сгЬнки. При 
угольной же кислогЬ этого опасаться нечего, хотя угольная 
кислота во влажномъ воздух'Ь ускоряетъ окислете жел-Ьза.— 

II. Н а х о ж д е т е железа въ сплавахъ. 

Часто встречаются сплавы, похолие на .железо , но при 
томъ совершенно его не содержащее; поэтому въ такихъ 
случаяхъ необходимо , удостовериться въ томъ, есть ли в ъ 
нихъ жел'Ьзо. 

Съ этой ц'Ьлью измельченную пробу кипятятъ съ 
азотной кислотой уд. в. 1,2, разбавляютъ водой, отфиль-
тровываютъ, если нужно, жидкость отъ осадка и пробуютъ 
холодный фильтратъ родаиистымъ кал!емъ на жел'Ьзо. Т а к ъ 
какъ жел-Ьзо, всл-Ьдств1е окислешя азотной кислотой, можетъ 
заключаться въ раствор'Ь только въ вид'Ь соли окиси, то 
З^же въ присзпгствш самаго незначительнаго количества его 
зам'Ьтно будетъ красное окрашиваше.— 

Ш. Отделение железа отъ химически подобныхъ ему 
металловъ. 

а ) 0 б щ 1 е г н н е м ы . 

Металлы аллюлшнгй, хромъ, желчъзо, марганецъ, цинкъ, ник-
кель и кобальтъ осаждаются ечъроводородомъ изъ щелочнаго, но 
не кислаго раствора. Только одинъ • цинкъ осаждается сЬро-
водородомъ изъ кислаго раствора въ присутствен органи-

') Излельчеше производятъ посредствомъ разбивания, сверлешя 
тми иапиливашя твердьшъ инструментоагь; въ посл'вднемъ случай, если 
анализъ долженъ быть произведеиъ точно, инструментъ взв'Ьшиваютъ 
до и посл-Ь его употреблешя, чтобы убедиться, не лопали-ли куски 
его въ испытаемую пробу. 
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ческихъ кислотъ, точно также какъ и изъ весьма разбавлен-
ныхъ нейтральныхъ растворовъ или даже изъ растворовъ 
слабо подкисленныхъ минеральными кислотами. Сернистый 
аммонш поэтому есть общш реактивъ для всей этой группы. 
Аллюминш и хромъ осаждаются еврнистымъ аммошемъ в ъ 
виде гидратовъ окисей. 

Металлы эти можно разделить на 3 подгруппы: 
1) Окисныя соединенгя аллюмингя, хрома и оюелша (ЫЮа 

или 1Юз) осаждаются изъ растворовъ углекислымъ бар1емъ 
на холоду. 

Аллюминш и железо даютъ по прибавлении уксусноки-
слаго натр1я и кипяченш—нерастворимыя въ воде основныя 
уксуснокислый соли. 

2) Закисныя соединенгя желта, марганца и цинка (Р\.0) 
не осаждаются ни углекислымъ бapieмъ, ни уксуснокислымъ 
натр1емъ. Сернистыя соединешя ихъ (КБ) растворяются въ 
слабой соляной кислоте. 

3) Закисныя соединенгя никкеля и кобальта не осаждаются 
ни углекислымъ бар1емъ, ни зп-ссуснокислымъ натр1емъ. И х ъ 
•сернистыя Соединешя въ слабой соляной кислоте нераство
римы. 

б ) О т д Ъ л е т е . 

Первая подгруппа. 
Отделеше первой подгруппы отъ второй производится 

в ъ солянокисломъ растворе посредствомъ углекислаго баргя, 
при этомъ образуются гидраты окисей металловъ. 

ЬЬСЬ + ЗВаСОз+ЗНЮ=Рх» .НвОо+ВаСЬ+ЗС(Х 
Изследуемый растворъ не долженъ содержать серной 

кислоты, такъ какъ сернокислые металлы третьей группы 
могутъ превратить углекислый барш въ сернокислый. Хромъ 
узнается по изумрудно-зеленому цвету стекла, которое по
лучается при сплавлеши его съ фосфорной солью или съ 
бурой, еще лучше—по желтому цвету, получаемому при 
•сплавленш его съ содой и селитрой. Если хромъ присут-
-ствуетъ, то для о т д в л е т я его нужно окислить его въ хро
мовую кислоту. 

Для этого растворяютъ влажныя окиси въ концентриро
ванной азотной КИСЛОТЕ и окисляютъ потомъ бертолетовой 
солью; загвмъ выпариваютъ избытокъ свободной кислоты и 
•осаледаютъ аллюминш и железо амм1акомъ. 
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Если-же хрома нъ"гь, то съ первоначальнымъ осадкомъ 
можно поступить такъ-же, какъ съ осадкомъ, полученнымъ 
изъ амм1ака. 

. Окиси обрабатываютъ на холод)^ растворомъ -Ьдкаго ка
ли и фильтруютъ. Ж е л ф з о остается на фильтрг1з, а аллюми-
нш въ ВИДЕ аллюмината кал!я проходитъ въ фильтратъ. 

Можно поступать еще слъ\ц. образомъ: кислый растворъ 
всЬхъ трехъ металловъ нейтрализуютъ содой, прибавляютъ 
избытокъ уксуснокислаго натр1я и брома и нагръваютъ. По 
окончании окислешя железо и аллюминш 'остаются въ видв 
основныхъ з'ксз'-снокислыхъ солей въ осадкъ\ а хромъ въ 
раствор-Ь. 

Вторая подгруппа. 

Если имеется закись жел'Ьза (что мол<етъ быть обнару
жено посредствомъ краснаго синь-кали—KR Гег Cyia), то 
окисляютъ ее въ окись (посредствомъ бертолетовой соли) и 
отд'Ьляютъ, какъ указано въ первой подгрупп-fe. 

Третья подгруппа. 

Beb металлы этой подгруппы осаждаются свриистымъ 
аммошемъ по прибавленш хлористаго аммонш, но при отсут
ствие свободнаго амм1ака и многостврнистаго аммошя. Оса-
докъ обрабатываютъ на холоду слабой соляной кислотой 
(1 ч. дымящейся соляной кисл. на 10 ч. воды); при этомъ 
сЬрнистыя соединешя никкеля и кобальта не растворяются 
и ихъ отфильтровываютъ. С ъ находящимися въ фильтрат'Ь 
металлами первой и второй подгрз^ппы постзтаютъ, какъ 
указано раньше. 

Отдкленъе въ случа>ъ отсутствгя хрома. 

Т а к ъ какъ хромъ р-вдко встречается въ сплавахъ выше-
упомянутыхъ металловъ, то въ большинстве случаевъ можно 
поступать сл'Ьдующимъ образомъ: 

Осаждаютъ в с е металлы изъ раствора сврнистымъ аммо
шемъ; влажный осадокъ разм г1зшиваютъ на холоду съ водой 
и соляной кислотой (немного). Сернистые никкель и кобальтъ 
н е растворяются почти совершенно, въ то время какъ 
юстальные сЬрнистые металлы растворяются. Отфильтровавъ. 
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концентрируютъ фильтратъ посредствомъ выпаривания и ки-
пятятъ загЬмъ съ азотной кислотой для окисления железа . 
Свободную кислот}^ нейтрализуютъ содой и осал<даютъ же-
л'Ьзо углекислымъ бар!емъ на холоду или л<е зч<сусиокислымъ 
натр1емъ при кипяченш. Весьма малыя количества кобальта 
и никкеля остаются въ фильтрата съ марганцемъ и цинкомъ. 



о т д а л ъ ВТОРОЙ. 

Составныя части железа, употребляе
м а я въ техника. 



I. Оиред-Блете углерода. 

В з я т 1 е п р о б ы . 
Для опред'влешя углерода въ желтвз-Б, нужно употре

бить, по крайней м-вр'Ь, 20 гр. измельченнаго металла, чтобы 
быть более или менее ув'Ьреннымъ въ полученш правильной 
средней цифры; это количество должно быть взято из.ъ раз-
ныхъ м'встъ железной пробы и на разной глубине, если 
хотятъ узнать среднее содержаше углерода всего куска, а 
не мштное его ходержаше. Для верности лучше брать до 
1 кгр., измельчить и см-вшать, какъ б}>детъ указано дальше. 

Обыкновенно, когда железо не слишкомъ твердо и не 
слишкомъ хрупко, то лучшимъ способомъ получешя порош
ка является сверлеше. Сверло должно быть достаточно твер-
дымъ, чтобы брать жел-взо и достаточно эластичнымъ, что
бы не ломаться. Оно должно быть взвешено до и после его 
употреблешя и въ случае, если получится значительное 
уменьшеше въ его в'Ьсв въ сравненш съ в'Ьсомъ насвер
ленной пробы, то последняя должна быть оставлена. 

Сверло должно быть совершенно свободно отънечистаго 
масла, жира и мази; для этого до употреблешя очищаютъ 
его спиртомъ и хлороформомъ; какъ смазочный матер1алъ, 
(котораго вообще трз^дно избегнуть) лучше всего употре
блять чистое костяное масло, которое легко отделяется по-
томъ отъ стружекъ хлороформомъ и алкоголемъ. Очищен-
ныя такимъ образомъ стружки быстро сушатъ при 100° С 
въ воздушной банЪ. Воду, какъ смазочное средство, нельзя 
рекомендовать даже при медленномъ rRppnpHÜ-r дальняя рпття 
для точныхъ анализовъ не должна бы-^^рйтребш^щ 



— 20 — 

Если получаютъ готовый стружки для анализа, то он'в 
должны быть раньше испытаны на ихъ чистоту. 

Несколько граммовъ этихъ стружекъ нагр-Ьвають въ 
чистой и сухой пробирке. З а п а х ъ з^казываетъ на присутств1е 
масла и дрз^гихъ органическихъ веществъ. Присутств1е послед-
нихъ (особенно древесныхъ опилокъ) узнается также при 
взбалтыванщ съ холоднымъ эфиромъ. О не всплываютъ на 
поверхность и тогда ихъ сливаютъ. Песокъ удаляютъ по-
средствомъ просеивашя. Въ однородномъ железе (сталь и 
ковкое железо) для отдвлешя железныхъ стружекъ удобно 
З'потребить сильный подково-образный магнитъ, плечи 
котораго обвертываются пергаментной 63/магой. 

Сверяете должно производиться настолько медленно, 
чтобы не было заметнаго нагревашя. Температзфа металла 
ни въ какомъ случае не должна превышать 2 0 0 ° . Это не
обходимо для того, чтобы избегнуть, во-первыхъ, изменешя 
вида углерода, во-вторыхъ, разложешя смазочнаго матер1ала. 

Если железо покрыто окисью (окалиной или ржавчиной), 
то необходимо его раньше очистить, для чего лз^чше всего 
обработывать его напильникомъ до получешя блестящей по
верхности. Такимъже образомъ здаляется приставипй песокъ. 
Если железо содериштъ раковины, шлаки и проч., то при 
сверленш пробы необходимо ихъ избегать. 

Первыя стружки нужно отбросить, те-же, которыя пой-
дутъ на изследоваше, должны быть сохраняемы въ сухой и 
плотно закрываемой стекляной посуде. 

Сверлеше железа производится горизонтально или съ 
малымъ уклономъ кверху; стрзокки собираются на глянцовитой 
6 3 ' м а г е и затЬмъ перемешиваются. Для точныхъ анализовъ 
недостаточно смешивать полз^ченныя стружки обыкновеннымъ 
образомъ, а нужно ихъ измельчить въ агатовой ступке и не
сколько разъ просеять. И з ъ полученныхъ порошковъ соста
в л я ю т ^ новыя смеси. Это необходимо при большихъ про-
бахъ графитистаго железа, такъ какъ разныя зернышки его 
могз^тъ содерн<ать разныя количества графита. 

Во всехъ случаяхъ сверлеше хорошо производить посред-
ствомъ машиннаго привода, хотя для маленькой лабораторш 
достаточно иметь ручной приводъ. Весьма удобный ручной 
сверлильный станокъ (по ВЫг'з^) изображенъ на фиг. 1. 
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Хрупше сорта железа, напр., зеркальный чугунъ, зака
ленную сталь и проч., измельчаютъ молоткомъ на наковаль
не, а затвмъ въ стальной ступке, которая внутри закалена, 

Фиг. 1. 

Фиг. 2. 

Сверлильный станокъ. 

а снаружи отпущена. Нижнш конецъ пестика тоже закаленъ, 
чтобы не ломался при ударахъ. 

Отверстие стишки во 
время измельчешя покры-
ваютъ жестянымъ круж-
комъ. 

Н а фиг. 2 изображена 
ступка очень удобной 
формы. 

О б н а р у ж е ш е п р и -
е у т е т в г я у г л е р о д а . 

О б н а р у ж е н а п р и с у т с т в 1 я у г л е 

р о д а в о о б щ е . 

Нужно принять за пра
вило, что оюелтъзо, упот
ребляемое въ технипго, 
всегда содержитъ углеродъ. 

Если сомневаются въ присутствш углерода въ мягкомъ, 
т. е. въ почти чистомъ, железе или въ какомъ-нибудь сплаве, 
то растворяютъ ихъ стружки или порошкообразныя пробы 
въ азотной кислоте уд. в. 1,2. Если получается бурый или 

Ступка 



бзфоватый растворъ, то это зч<азываетъ на присутствие 
углерода. 

Если же въ испытуемомъ матер1але имеются медь, хромъ 
и кобальтъ, то, пользуясь этимъ способомъ, мон(но и не заме
тить з^глерода, такъ какъ металлы эти даютъ окрашенный 
растворъ. 

Въ этомъ случай не остается ничего дрзтого, какъ обна-
РЗ'ЖИТЬ углеродъ какимъ-нибудь изъ количествен ныхъ спо-
собовъ, о которыхъ говорится ниже. 

Въ общемъ нужно заметить, что качественное опреде-
леше какого-нибзгдь элемента въ железе врядъ ли допуска-
етъ более простой методъ, чемъ количественное опреде
ление, а поэтому благоразумнее всего работать съ самаго 
начала такъ, какъ бз^дто требуется определить не только 
видъ, но и количество соответствующихъ элементовъ. 

О б н а р у ж е ш е в и д а у г л е р о д а . 

Графитовидный углеродъ узнаютъ обыкновенно простымъ 
глазомъ по одному виду железа; зтлеродъ карбида (СагЫс!-
коЫе) з^знаютъ подъ микроскопомъ по з'зламъ карбида, и 
присутств1е его з^казываетъ всегда на присутств1е зтлерода 
закала (Нагин^зкогйе). 

Вотъ систематически! ходъ анализа для обнаружешя в с е х ъ 
четырехъ видовъ углерода т. е. графита, углерода отжига 
(ТегпрегкоЫе), углерода закала (НйгШп^БкоЫе) и зтлерода 
карбида (СагЫс1коЫе), когда они находятся вместе: 

6 гр. стружекъ или крупнаго порошка тщательно пе
ремешиваются. 

1. 0,5 гр. пробы растворяютъ въ пробирке въ 5 к. см. азот
ной кислоты уд. в. 1,2 при . слабомъ нагреваши, пока не 
прекратится в ы д е л е т е газовъ. 

a) Растворъ остается безцвптнымъ—отсутств1е аморфнаго 
углерода. г 

b) Растворъ окрашенъ въ бурый цветъ — присзнгств1е 
аморфного углерода. 

2. Когда аморфный углеродъ найденъ, то дальше посту-
паютъ следующимъ образомъ: 2 гр. пробы обрабатываютъ 
на холоду 25 к. см. соляной кислоты уд. в. 1,12 (которая рас-
творяетъ только з^глеродъ закала). Осадокъ собираютъ на 
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асбестовомъ фильтре, промываготъ холодной соляной кисло
той, затвмъ водой; посл-в этого растворяютъ его въ азотной 
кислог!?. 

a) Растворъ остается безцвготнымъ — отсутствие углерода-
карбида. 

b) Растворъ окрашенъ въ бурый цв-втъ — пpиcyтcтвie 
углерода- карбида. 

Въ обоихъ случаяхъ въ растворе находится углеродъ 
закала, такъ какъ углеродъ карбида (СагЫёкоЫе) въ же-
Л'БЗ'Ь одинъ никогда не встречается, а углеродъ закала мо-
жетъ находиться и безъ зтлерода-карбида. 

3. 2 гр. пробы растворяютъ при нагр-вванш въ 25 к. см. 
соляной кислоты уд. в. 1,12; осадокъ кипятятъ съ азотной 
кислотой. 

a) Осадокъ не показываетъ черныхъ крупинокъ и при 
сжигаши не даетъ угольной кислоты—отсутшвге углерода 
графита. 

b) Осадокъ показываетъ черыыя частички. Тогда разсма-
триваютъ этотъ осадокъ черезъ лупу, а пробу железа подъ 
микроскопомъ: 

а) Въ осадкв замечается кристаллический углеродъ; въ 
жел'Ьзе видны черныя полосы (листочки)—присутствие 
графита. 

{3) Въ осадке имеются безформенные листочки, только 
некоторые изъ нихъ имеютъ правильныя очерташя; 
въ жел'БЗ'Б видны узлы—присутствие углерода отжига. 

c) Осадокъ не показываетъ черныхъ частичекъ, но даетъ 
при сжиганш угольную кислоту—присутств!е малаго коли
чества углерода отжига. 

О п р е д ' Ь л е т е с о д е р ж а т ^ у г л е р о д а . 
При количественномъ определенш содержашя углерода 

въ жел'взе узнаютъ или содержаще всего углерода или гра
фита или же только аморфнаго углерода. Опредвливъ со
держаще перваго или одного изъ двухъ послёднихъ угле-
родовъ, можно определить количество другихъ по разности. 

Методовъ для достаточно точнаго определенш количества 
углерода закала и углерода карбида, когда они находятся 
вместе, пока еще не имеется. Приблизительно верное опре-
д-Блеше даетъ отделеше посредствомъ холодной соляной 
кислоты. 
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О п р е д * л е т е о б щ а г о е о д е р ж а т я у г л е р о д а . 

Методы, применяемые для опред'Ьлешя общаго содержа-
шя зтлерода, основаны или на непосредственномъ ИЗОГБДО-
ванш испытуемаго л<елеза, или же на предварительномъ уда
ления железа чрезъ улетучиваше, или же черезъ растворе-
те. Во всЬхъ слз^чаяхъ зтлеродъ превращаютъ въ уголь-
нз̂ ю кислоту, а последняя поглощается и взвешивается или 
же измеряется по объемз'ч Лишь въ редкихъ случаяхъ упо-
требляютъ дрзтой способъ, состоящие въ выделении угле
рода, который и взвешиваютъ. 

А. Опред^лете общаго содержания углерода черезъ 
непосредственное с о ж и г а т е железа. 

а) П р и п о м о щ и с в о б о д н а г о к и с л о р о д а . 
(Методъ Берцел1уса). 

Ж е л е з о , въ которомъ требз^ется определить общее со
держаще углерода по способу непосредственнаго сжигашя 
пробы, должно быть употребляемо въ самомъ мелко измель-
ченномъ виде, въ особенности, если резз'льтаты должны 
быть довольно точны. При мягкихъ сортахъ железа пробз г 

лучше приготовлять очень твердымъ напильникомъ, ч е м ъ 
сверломъ. 

Употребляемая для сожигашя печь, изображена на фигз г-
ре 3. Она нагревается газомъ, протекающимъ черезъ 12 до 
25 Бунзеновскихъ горелокъ, изъ которыхъ каждая можетъ 
быть урегулирована относительно притоковъ воздуха и 
газа*). Горелки насажены на общей трубе, по которой 
протекаетъ газъ изъ газопровода, съ которымъ она соеди
няется резиновой трубкой. Эта газопроводная труба нахо
дится въ нижней части железнаго штатива, въ верхней 
части котораго лежитъ трубка для сожигашя; последняя по -
коится въ желобке изъ кровельнаго железа или глины, 
выложенномъ внутри жженой магнез!ей или асбестомъ. Т е -

*) В ъ настоящее время можно предположить, что во всвхъ лабо-
ратор!яхъ, въ которыхъ производятся анализы желъза, им'Ьется свъ-
тильный газъ. Тамъ, гд-в н-нтъ, газоваго осв-Ьщетя, можно .безъ боль-
шихъ расходовъ держать въ лаборатор1ихъ генераторъ для газа. 
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плота удерживается кафелями изъ огнеупорной глины, ко
торый, смотря по надобности, могутъ быть сложены такъ, 
что вверху остается только узкая щель для выхода продук-
товъ гор'вшя. 

Фиг. 3. 

Фнг. 4. 

Печь для сожигашя. 

Несколько иное, но довольно з^добное устройство распро-
странешя пламени и кафелей изображено на фигуре 4 '). Трубка 
для соишгашя, состоящая изъ глаззфованна-
го фаянса, открыта съ обоихъ концовъ. 

Способъ наполнешя ея молшо видеть на 
рис. 5 2 ) . 

Между а и b находится смесь окисле н-
ныхъ медныхъ стружекъ и зеренъ окиси 
меди, а по обеимъ сторонамъ этой смеси 
заложены медныя или платиновыя сетки, 
обращенныя своими выпуклыми поверхно
стями во внутрь. В ъ части трубы be нахо
дится свернутая изъ проволочной сетки и 
окисленная медная спираль; въ части ad 
находится платиновая или фарфоровая ло-1 

дочка съ испытуемымъ веществомъ, а въ части eel опять 
медная окисленная спираль.. 

Направлен^ пламени 

l) Fresenius Quantitiv. anal. 2, 33. 
3) Тамъ же, стр. 34. 
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Трубка для сожигашя, уложенная на свое м'Ьсто, закры
вается каучуковыми пробками ( с ъ 1 отверспемъ) и соеди
няется съ одной стороны съ трубкой, содержащей хлори
стый кальщй, загЬмъ съ кали аппаратомъ и съ приборомъ 
для высасывашя газовъ, а съ другой стороны съ аппаратами 
для очищения и сзтики газовъ, соединенными съ газометромъ. 

И з ъ вышеупомянутыхъ аппаратовъ содержатъ: а (фиг. 6) 
и а—растворъ ъ\цкаго кали, Ь и Ъ' въ 2 / з своего объема на
тровую известь, а въ верхней трети — хлористый кальщй, 
и— обрааныя трубки сс—хлористый кальщй. 

а соединенъ при помощи резиновой трубки с1 съ газо
метромъ, наполненнымъ кислородомъ; а' при помощи трубки 
I—съ газометромъ съ воздухомъ; трубка с, черезъ которзпо 
проходятъ воздухъ или кислородъ въ трубу для сжигашя, 
соединена съ последней посредствомъ трубки д съ краномъ 
и резиновой трубки 

Фиг. 5. 

|* 7 с т > | р 3 2 с т . >|< 12ста >• 

Работа производится сл'Ьд. образомъ: сперва осторожно 
зажигаютъ ВСЕ гортвлки подъ трубкой для сожигашя и пропу-
скаютъ черезъ последнюю медленную стрзпо воздуха; зат-вмъ 
вынимаютъ м'Ьднз'ю спираль, ближайшую к ъ газометру 
вставляютъ лодочкз' съ испытуемымъ веществомъ и вклады-
ваютъ обратно спираль, посл-Ь чего соединяютъ противо
положную часть трубки (над-ввъ предварительно на ко-
нецъ ея крул<окъ изъ жести или глины, защищающш 
приборы отъ теплоты печи) съ высасывающимъ аппа
ратомъ В. ПОСЛ'БДШЙ соединенъ посрецствомъ стеклян
ной трубки съ краномъ съ трубкой, наполненной въ 
одной части хлористымъ кальщемъ, а въ другой натровой 
известью. Высасывающш аппаратъ состоитъ изъ стеклян-
наго колокола, опущеннаго въ чашку съ водой. Открывъ 
кранъ , всасываютъ воду настолько, чтобы разница высотъ 
въ КОЛОКОЛ-Б и въ чашке была 12—15 см. Аппаратъ 
этотъ им-ветъ ц'Ьлью не только уменьшить давлеше въ трубк!> 
для сожигашя, вызванное кали аппаратомъ, но и испытать 
весь аппаратъ на воздухонепроницаемость. 



Фиг. 6. 

-у 

Иечь для сожигашя со вспомогательными приборами и аспираторомъ, 
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ЗатБмъ закрываютъ кранъ аппарата для сушки, открываютъ 
к р а н ъ высасывателя и нагр-Ьваютъ передшй конецъ трубки 
для солшгашя, а также м-кдную спираль на заднемъ конце 
•ея до темно-красна'го каленш; открываютъ кранъ сушильнаго 
аппарата и пропускаютъ медленную струю кислорода, которая 
доллша препятствовать обратному току продуктовъ сжигашя. 
Harp'BBaHie пробы регулирз^ется закрывашемъ или откры-
вашемъ кафелей. Когда окйслете близится къ KOHUJ^, ТО 
т у ш а т ъ с1гонь подъ медной спиралью въ ей и пропускаЕотъ 
более сильную стрзпо кислорода, которая завершаетъ сжи-
raHie и окисляетъ раскислеинз^о м'Ьдь. Окись м'Ьди им'ветъ 
ц-Ьлыо превратить не вполне окислившШся зтлеродъ въ 
угольщ^о кислоту. М'вдная спираль, находящаяся передъ про
бой, им'Ьетъ ту л<е цель, именно окислить газы, въ случат"; 
•обратнаго ихъ течешя. 

После всего этого пропускаютъ струю воздуха для 
•окончательнаго окислешя и для удалешя изъ аппаратовъ 
кислорода, тушатъ . всв газовыя гор-Ьлки, закрываютъ 
кранъ всасывателя и разобщаютъ последшй съ поглощаю
щими аппаратами. После полнаго охлалщешя ихъ взв-вши-
ваютъ. 

В и д о и з м г Ь н е в 1 я с п о с о б а . Вместо бусъ, смоченныхъ 
растворомъ хромовой кислоты и употребляемыхъ для погло-
щенш выделяющейся сернистой кислоты, можно наполнить 
трубки кусками сплавленной смеси нейтральнаго и кислаго 
хромистаго калш. 

Можно также съ успехомъ заменить высасыватель газо
метромъ, поставленнымъ на противоположномъ конце трз^бки 
{см. фигуру 7). 

Н а практике, какъ наполнеше трубы, такъ и установка 
всего прибора совершается гораздо проще, что видно изъ 
•следующаго примера. 

П р и м 1 э р ъ : Целесообразная печь для сожигашя имеетъ 
750 мм. длины и 25—30 Бунзеновскихъ горелокъ. Трубка для 
•сжигашя изъ фаянса покрыта внутри глазурью, имеетъ 
700 мм. (отъ 600 мм. до 800 мм.) длины, при внутреннемъ 
д1аметре въ 15—18 мм. ')• 

') Сравни Kerl, Eisenprobirkunst, S. 41 и Post, Chem. techn. Anal 
1, 455 и 456. 



Печь для сожигашя съ вспомогательными приборами и газометром^. 
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Сперва въ трубкз^ вкладываютъ неплотную, хорошо про
валенную асбестовую пробку въ 20 мм. длины на разстояши 
-около 120 мм. отъ конца трубки, прилегающаго къ кали-ап
парату к (см. фиг. 7), посл-Ь этого наклоняютъ трубку и всы-
паютъ въ нее на асбестовз^ю пробег столько окиси М'Ьди, чтобы 
•она занимала приблизительно 2/з длины трубки. Эта окись М'Ьди 
должна быть прокалена при доступ-Ь воздуха настолько, чтобы 

•отходяшде газы не окрашивали синей лакмусовой бумажки въ 
красный цв-Ьтъ *). ЗагЬмъ кладутъ тр'убку горизонтально и 
.вставляютъ лодочку съ отв'Ьшенной пробой, длиною въ 90 мм., 
Шириною въ 12 мм. и высотою въ 3 мм. Весьма мелко измельчен
н а я проба должна лежать въ лодочк'Ь тонкимъ слоемъ. Для 
.анализа берутъ 4 гр. чугуна, 5 гр. стали или 6 гр. л{ел-Ьза. 

Вспомогательные аппараты соединяются съ трубкой, какъ 
указано на фиг. 7. С ъ одной стороны (гдгЬ проба) находится 
газометръ а (для воздз^ха) съ промывной стклянкой Ь, на
полненной кр-Ьпкимъ растворомъ -Ьдкаго кали, которая сое
динена съ аппаратомъ с, наполненнымъ кусками пемзы, смо
ченными концентрированной сЬрной кислотой. Аппаратъ 
.этотъ соединенъ съ аппаратомъ й, содержащимъ куски 'Ьд-
-каго кали, а посл-Ьднш—съ и—образной трубкой е, содер
жащей хлористый кальщй. С ъ другого конца трубки нахо

дятся: и—образная трубка Л, наполненная бусами, смочен
ными 20—25 каплями насыщеннаго раствора хромовой ки-
-слоты, загЬмъ трубка г съ хлористымъ кальщемъ и, нако-
« е ц ъ , кали-аппаратъ 1с съ трубочкой I, наполненной хлори
с т ы м ъ калынемъ или ангидридомъ фосфорной кислоты. 

ф и г 8 Н а трубку I над'Ьваютъ кусокъ 
резиновой трубки со стекляной палоч
кой и открываютъ газометръ. Если всЬ 
соединешя въ апиаратЬ достаточно плот
ны, то токъ воздуха прекращается черезъ 
несколько секундъ. 

Вместо изо(5раженнаго на фиг. 6 и 7 
кали-аппарата, съ большимъ удобствомъ 
употребляютъ кали-аппаратъ Гейсслера, 
изображенный на фиг. 8. Онъ наполняет
ся 75 гр. 'Ьдкаго кали, а въ горизонталь

ны хъ его трубкахъ помещается ангидридъ фосфорной 

Кали-аппаратъГейслера. 

') При получеши окиси л'вди изъ сЬрнокислой мъди часто остает
с я немного сЬрной кислоты. 
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кислоты; подобный аппаратъ поглощаетъ 1,5—2 гр. угольной 
кислоты. 

Кали-аппаратъ взв'Ьшиваютъ, соединяютъ его съ соот
ветствующими трубками, испытываютъ запоръ на плотность 
и снимаютъ резиновую трубку со стеклянной пробкой; за-
т'Ьмъ начинаютъ мало-по-малу нагревать окись-меди со сто
роны кали-аппарата и доводятъ постепенно всю трубку и 
лодочкзг до краснаго калешя. Съ начала нагрева все время 
пропускаютъ струю воздуха съ такой скоростью, чтобъ 
черезъ промывную стклянк}'' проходило не более 2 пузырь-
ковъ въ секунду. 

П о с л е получасоваго накаливашя зам-вняютъ воздухъ ки-
слородомъ, который пропускаютъ 2—3 часа; затвмъ опять 
начинаютъ пропз'скать воздухъ, который вытвсняетъ изъ 
аппаратовъ кислородъ и угольную кислоту; при этомъ на
чинаютъ охлаждать трубку, закрывая постепенно газовыя го
релки, но въ обратномъ порядке, ч е м ъ при зажиганш. 

Кали-аппаратъ взвешиваютъ и увеличеше его веса даетъ 
намъ в е с ъ угольной кислоты. 100 вес. частей угольной ки
слоты содержать 27,27 весов, частей углерода или в е с ъ 
углерода равенъ 3 / н веса угольной кислоты. 

Н е д о с т а т к и с п о с о б а . 

Методъ этотъ обладаетъ следующими недостатками: 
- 1) Трзщность измельчешя железа . 

2) Возможность спекашя при сильномъ накаливанш. 
3) Неполное сгораше зтлерода. 
4) Продоллштельность. 
Для сокращешя времени наблюдаютъ—поглощаются ли 

еще пузырьки угольной кислоты и когда поглощеше пре
кратилось—заканчивають с ж и г а т е . Пр1емъ ЭТОТЪ, однако, 
легко вводить въ заблуждеше, такъ какъ после продолжи-
тельнаго прокаливашя въ струе кислорода (даже черезъ 
несколько часовъ) проба все еще содержитъ не окисленный 
углеродъ, вследств1е чего, не смотря на то, что пр!емъ этотъ 
практикуется довольно часто, его следуетъ признать слиш-
комъ неточнымъ даже для сравнительныхъ опытовъ, а сле
довательно непригоднымъ для практики. 
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b) С п о с о б ъ с ъ х р о м о в о к и с л ы м ъ с в и н ц о м ъ и х л о р н о в а т о к а л 1 е в о й и л и 
д в у х р о м о в о к а л 1 е в о й с о л ь ю . 

(Методъ Regnault et Lorenz'a), 
Вм'Ьсто сжигашя въ кислород'Ь воздуха и въ свободномъ 

кислородъ -, з 'потребляютъ также, кислородъ СЛГБСИ хромово-
кислаго свинца съ хлорноватокал^евой солью или съ двухро-
мовокал1евой солью Весьма мелко-измельченное углеро
дистое жел-взо съ СМ-БСЬЮ, составъ которой бз^детъ указанъ 
ниже, пом-вщаютъ въ стеклянную трубку, конецъ которой 
вытянз'тъ осттлемъ и загнутъ несколько кверху. Ж е л е з а бе
рется отъ 1 до 3 гр., въ зависимости отъ содерл?ашя зтле-
рода. СМ*БСЬ составляется сл-вдующимъ образомъ: на 1 ч. же
леза берз'тъ 15 ч. сплавленнаго и измельченнаго хромово-
кислаго свинца и см'вшиваютъ въ ступкъ - съ ч. сплавлен
ной и измельченной хлорноватокал1евой соли или двух-
ромовокал1евой солью. 

По окончанш реакция отламываютъ запаянный кончикъ 
ocTpifl трз'бки и пропз'скаютъ очищенный воздухъ, чтобы 
вытеснить углекислоту, оставшуюся въ аппарат-B. 

Этотъ методъ, им-вя Т'Ь же недостатки, что и способъ 
сжигашя въ печи, представляетъ еще затрзтшеше при напол
нения трубки вышеупомянутой см'Ьсыо. 

(Методъ Лоренца). 
Д-ръ Рихардъ Лоренцъ описалъ 2 ) для опред'Ьлешя угле

рода способъ, который весьма удобенъ для опред-влешя 
углерода въ нормальныхъ пробахъ жел-вза, но слишкомъ 
дорогъ для постояннаго прим'Ьнешя его въ жел'Ьзнозавод-
скихъ лаборатор1яхъ, такъ какъ употребляемая зд-всь фар
форовая трубка слишкомъ быстро портится. 

Отъ 2 до i гр. Лхел-Ьза пом'Ьщаютъ въ фарфоровой ло
дочка? длиною въ 15 мм. и покрываютъ слоемъ мелко истол-
ченнаго, но не сплавленнаго хромовокислаго свинца. 

Лодочка вставляется въ фарфоровую трубку, а послед
няя—въ печь съ дутьемъ. Эта печь должна давать очень 
высокую температуру, для чего употребляютъ дутье съ 
упругостью въ 3/4 атмосферы. Въ т е ч е т е 5 минутъ достигается 
требуемая температура б-влаго калешя, при чемъ она можетъ 
быть повышена и до размягчешя фарфора. 

По Regnault и Blairy: The chemical analysis of Iron стр. 107. 
2) Zeitschrift für angewandte Chemie 1893, выпускъ II. стр. 13 и И . 
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Трубка, длиною 70 см., а д1аметромъ (внутреннимъ) 14 мм. 
•соединена съ одной стороны съ газометрами, для воздуха и 
кислорода, имеющими необходимыя промывныя стклянки и 
приборы для сушки газовъ, съ другой же стороны посред-
•ствомъ стеклянной трубки съ другой фарфоровой трубкой, 
наполненной окисью м'Ьди и находящейся въ обыкновенной 
печи для сожигашя. На конц-Ь второй трубки находится про
мывная стклянка, наполненная сЬрной кислотой, выдутая 
хшъ ц'Ьльнаго куска. Если приборъ соединенъ резиновыми 
пробками, то посл'вдшя необходимо охлаждать. 

Когда аппаратъ весь собранъ, то иачинаютъ постепенно 
накаливать трубку, содержавшую окись м'Ьди и въ то же время 
•пропускаютъ черезъ весь аппаратъ сухой воздухъ.—Про
мывная стклянка соединена съ маленькимъ промывнымъ 
аппаратомъ, наполненнымъ сЬрной кислотой или же анги-
дридомъ фосфорной кислоты; онъ им-Ьетъ ц'Ьлыо воспрепят
ствовать вод'Ь при сильномъ выд-Ьленш газовъ проникнуть 
во взв-Ьшенныя трубки. Зат-Ьмъ сл'Ьдуютъ 2 взв'Ьшенныя 
трубки, наполненный натристой известью, и, для предохра-
нешя отъ обратнаго т е ч е т я угольной кислоты, вставляется 
е щ е одна не взв'Ьшенная трубка съ натристой известью. 

Посл'Ь этого печь зажигаютъ и минутъ черезъ 5 уже 
достпгаютъ температуры б'Ьлаго калешя, при чемъ притокъ 
газа постоянно регулируется. 

Черезъ 10 минутъ процессъ оконченъ, посл'Ь чего пропу
скаютъ черезъ весь аппаратъ воздухъ для выгЬснешя кисло
рода. 

Въ пользу этого метода говорить то, что при высокой 
температур-Ь оба. дЬйствуюшдя другъ на друга вещества 
находятся въ расплавленномъ состоянш, в с л ' Ь д е т е чего 
взаимод'Ьйств1е между ними сильн'Ье; кром'Ь того, всЬ обра
зующиеся газы проходятъ надъ окисью м'Ьди, такъ что и 
•окись углерода тоже окисляется въ угольную кислоту. 

Весь процессъ продолжается отъ 30 до 40 минутъ. 

с) С ъ о к и с ь ю и Ь д и (Методъ Кудерната). 

См'Ьсь углеродистаго жел'Ьза съ тройнымъ или четвер-
нымъ еще лучше съ шестернымъ количествомъ прокален
ной окиси м'Ьди сожигаютъ въ м-Ьдной лодочк'Ь. Т а к ъ какъ, 

3 
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однако, смесь эта легко плавится ') и удерживаетъ углеродъ, 
то способъ этотъ не точенъ. Впрочемъ, способъ этотъ для 
ускорешя комбинируютъ съ „методомъ сожигашя посред-
ствомъ кислорода" а). 

с!) х р о м о в о й и о Ь р н о й к и с л о т о й . 

Окислеше хромовой и серной кислотой происходить, 
мокрымъ путемъ, въ отлггае отъ • вышеописанныхъ методовъ, 
ГДЕ окислеше производится сухимъ путемъ. Но въ виду 
большаго количества выделяющихся газовъ, способъ этотъ 
не можетъ быть р'екомендованъ непосредственно для угле -
родистаго железа , но только для осадка, богатаго углеро-
домъ. Выполнеше этого способа будетъ описано ниже (подъ. 
буквой В). 

В. Отдйлете углерода и с о ж и г а т е его. 

Въ методахъ, служащихъ для отд'Ьлетя углерода и не-
большаго количества другихъ веществъ (вполне или боль
шей частью) отъ железа (после чего остатокъ сожигаютъ), 
употребляютъ разные способы, какъ для сожигашя, такъ и 
для поглощешя получаемой угольной кислоты и каждый и з ъ 
нихъ мои{етъ быть соединенъ съ однимъ изъ методовъ для 
отдвлешя углерода. 

Поэтому опишемъ раньше методы для отделешя. И з ъ 
всехъ предложенныхъ методовъ годны только те, которые 
отделяютъ весь углеродъ, независимо отъ вида, въ кото-
ромъ онъ находился въ железе. 

1. О т д Ь л е т е у г л е р о д а . 
Отделеше углерода ничуть не обусловливаетъ получешя 

изъ изследуемаго л<елеза остатка, содержащаго исключи
тельно одинъ углеродъ, но остатокъ этотъ долл?енъ глав-
нымъ образомъ состоять изъ углерода и содержать весь у г л е 
родъ железа . 

Методы для отделешя углерода делятся на таще, где уда
ляется д{елезо одно или же вместе съ другими элементами,, 
посредствомъ растворенья и на таше, где оно улетучивается. 

Это случается въ особенности тогда, когда для сожигашя употреб
ляютъ сразу кислородъ, а не воздухъ. 
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1. О т д * л е н 1 е у г л е р о д а п о с р е д с т в о м ^ р а е т в о -
р е н 1 я ж е л е з а . 

а) с ъ д в о й н о й с о л ь ю д в у х л о р и с т о й м £ д и и х л о р и с т а г о а м м о ш я . 

(Методъ Реагсе и СгеаШ). 

300 гр. двойной или двухлористой м'Ьди и хлористаго 
аммошя растворяютъ въ одномъ литре воды. Для кал<даго 
грамма железа берутъ 50 см. этого раствора. 

Растворъ вливаютъ въ стаканъ, всыпаютъ отв-вшеннз^ю 
пробу мелко измельченнаго железа и разм'Ьшиваютъ палоч
кой (берутъ: чугуна отъ 1 до 2 гр., стали 3 гр. и железа 
5 гр.), загвмъ стаканъ прикрываютъ часовымъ стеклышкомъ 
и нагр-Бваютъ до 6 0 — 7 0 ° С. 

Черезъ 20—25 минуть все жел'Ьзо уже растворилось, а 
металлическая, м-Ьдь, выделившаяся вначале реакщи, опять 
усп-Ьла раствориться, образовавъ соответствующее коли
чество однохлористой меди. Д л я растворешя же образовав
шихся основныхъ солей и для удерл{ашя въ растворе трудно 
растворимой однохлористой меди — прибавляютъ до 20 к. см. 
соляной кислоты, причемъ последнее производится только 
после полнаго растворешя железа . 

Сильнымъ магнитомъ пробуютъ, не находится ли на 
дне стакана не разложенное углеродистое железо. 

Остатокъ собираютъ на асбестовый фильтръ въ воронке, 
имеющей 5 см. въ верхнемъ ддаметре и отводную трубочкз^ 
въ 30—40 см. 

В и д о и з м ' Б н е т я с п о с о б а . Вместо хлористаго аммо
шя, молшо въ качестве растворителя, употреблять хлористый 
калщ или натрш (Методъ ШсМег'а), причемъ, однако, увели
чивается продолжительность способа. Преимзтцество этого 
способа состоитъ въ томъ, что не получается летучихъ солей, 
какъ, напримеръ, хлористый аммонш. Н е смотря на это, спо-
собъ этотъ, однако, для практики рекомендовать нельзя. 

Часто заменяютъ двойную соль обыкновенной двухло
ристой медью, при чемъ получаются довольно благопр1ятные 
результаты; выделившуюся металлическзчо медь раство
ряютъ (но только по прекращенш выделешя газовъ), при-
бавивъ хлорнаго железа при нагреваши. 

Последшй методъ зшотребляется на практике очень часто, 
хотя весь углеродъ редко остается въ остатке. Такъ, напр., 

3* 
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въ литомъ желъ-зъ- (бтвдномъ-, углеродомъ).'. полу чаютъ на 
1 0 — 2 0 ° / о углерода меньшё, чгЬмъ на самомъ дЬл'Ь им'Ьется, 
но при равныхъ з^слов1яхъ1работы и съ однородными сортами 
жел-Ьза, потеря бываетъ почти всегда одинаковая. 

b) с ъ м Ъ д н ы м ъ к у п о р о с о н ъ . 
(Методъ Parry, Langley л др.). 

1 ч. м'вднаго купороса растворяютъ въ 5 ч. воды; рас
твора этого приготовляютъ около 10 литровъ и прибавляютъ 
к ъ нему слабаго раствора 'Ьдкаго натра до Т'1зхъ поръ, 
пока не получится муть, т. е. пока вся свободная кислота 
не будетъ нейтрализована. 

Или же растворяютъ въ вод-Ь одинаковые эквиваленты 
сернокислой м'вди и хлористаго натрш. Во всемъ же осталь,-
номъ ходъ работъ въ обоихъ случаяхъ одинаковъ съ а). Вы
делившуюся металличеа-ую мгЬдь и въ этомъ случат? раство
ряютъ въ соляной кислотв, двз'хлористой м'вди или хлорномъ 
жел-вз'в. До прибавлешя этихъ растворителей нужно, однако, 
испробовать, не притягивается ли остатокъ, находящиеся на 
дн-в стакана, магнитомъ, т. е. не находится ли тамъ еще не 
разложенное углеродистое жел-Ьзо; если последнее обнару
жено, то сл'Ьдуетъ продолн<ать нагр-Ьваше. 

Этотъ методъ требуетъ, однако, больше времени, ч'Ьмъ 
а) и, кром'Ь того, и не отличается большей точностью, такъ 
какъ зд-Ьсь, какъ и тамъ при недосмотр'Ь или ж е при невы
полнения предписываемыхъ правилъ, напр., при нагр'Ьв-Ь 
выше 70° или прибавления соляной кисл.. до полнаго раство
решя жел'Ьза, ВЫДЕЛЯЮТСЯ углеводороды и получается слиш-
комъ мало углерода. • . .• . 

Разложеше жел-Ьза б'Ьднаго углеродомъ происходить 
очень медленно, въ особенности, если не употреблять хло
ристаго натр!я. 

c) с ъ х л о р и с т ы м ъ с е р е б р о и ъ . 
(Методъ Binks, Weyl и др:). 

Для 3 гр. жел-Ьза достаточно 20 гр. хлористаго серебра, 
которые сплавляютъ въ фарфоровомъ тигелыгЬ въ королекъ. 

Королекъ ' пом'Ьщаютъ въ фарфоровую чашку д1аметромъ 
въ 15 см. и прибавляютъ въ него грубо-измельченную пробу 
л{ел-Ьза. 
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Ко всему этому .прибавляютъ 300 куб. см: воды, под
кисленной 2 каплями соляной кислоты и прикрываютъ чашку 
пришлифованнымъ стекломъ, задерживающимъ притокъ воз
духа. — Реакщя (Ре -4- 2А§с1 = Р е С Ь + 2Ag) требуетъ н-в-
сколькихъ дней. 

Зат-вмъ серебро удаляютъ, углеродистую массу промы-
вають, оставшуюся окись железа растворяютъ въ неболь
шому количеств^ хлористоводородной кислоты и фильтруютъ. 

Методъ этотъ требз^етъ очень много времени, и поэтому 
рекомендованъ быть не можетъ. 

с!) с ъ ю д о м ъ и б р о м о м ъ . 
(Методъ Эггерца). 

Способъ разложешя железа юдомъ и бромомъ, хотя и 
З'добенъ для опред'Ьлен1я шлака въ жел'Ьз'В (о чемъ будетъ 
сказано ниже), но для отд-влетя углеродистаго остатка при-
годенъ мало, такъ какъ, вследсгае образовашя летучихъ 
углеродистыхъ соединений, получается всегда слишкомъ мало 
З'глерода. К р о м е того, при немъ невозможно применить для 
сожигашя способъ съ кислородомъ или съ хромовой и сер
ной кислотой, такъ какъ въ остатке имеются галлоиды. 

е) с ъ в о з д у х о м ъ и в о д о й . 
(Методъ ВегШег). 

Этотъ способъ основанъ на совместномъ действш воз
духа и воды на углеродистое железо и образованш ржав
чины. Мелшя стружки смачиваютъ многократно водой, даютъ 
окислиться въ прикрытой фарфоровой чашке, взбалтываютъ 
и сливаютъ жидкость; последнш остатокъ железа раство
ряютъ въ маломъ количестве разбавленной соляной кис
лоты. Углеродъ поду чается въ остатке; способъ этотъ, од-
однако-жъ, требз^етъ очень много времени и потомз^ не удо-
беыъ. 

При пользования этимъ способомъ мелко измельченнзпо 
пробу железа помещаютъ въ плоскз^ю чашку, смачиваютъ 
водой, покрываютъ стекломъ и даютъ стоять 24 часа. После 
этого прибавляютъ 20—30 к. см. воды, размешиваютъ, сливаютъ 
жидкость въ стаканъ, остатку даютъ опять окислиться и эту 
операщю продолжаютъ до т'Ьхъ поръ, пока все железо не 
окислилось. Гидратъ окиси железа, растворяютъ тогда въ 
слабой соляной кислоте, фильтруютъ и определяютъуглеродъ. 
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О с ъ с о л я н о й н и с л о т о й п о д ъ в л 1 ' я ш е м ъ э л е к т р и ч е с к а г о т о к а . 
(Методъ ШеуГа). 

Удобство этого способа заключается въ томъ, что можно 
употреблять не измельченные куски железа . Способъ этотъ 
почти незам-внимъ для кр-Ьпкихъ сортовъ жел'Ьза, измель-
чеше которыхъ невозможно, какъ, напр., марганцовая, хро-

Разница въ в-всв куска 
до и посл'Ь его обработки 
даетъ количество употреб-
леннаго железа. 

Аппаратъ представленъ 
въ фигзф'Ь 9. 

Въ стаканъ опущенъ 
открытый цилиндръ, въ 
н'15Которыхъ случаяхъ об
вязанный внизу пузы-
ремъ, пергаментной бу
магой или платиновой 
СЕТКОЙ; онъ удерживает
ся въ стаканъ - пробкой, 
въ которз'Ю онъ встав-
ленъ. Цилиндръ можно 
заменить бз'тылкой съ 
отбитьшъ дномъ, удер -
живаемой за горлышко 

проволокой, полол{енной на края стакана. 
Изсл-вдуемый кусокъ, в-всомъ отъ 10 до 40 гр., лучше 

Фиг. 10. в ъ 2 0 Г Р ) опускается въ цилиндръ съ 
соляной кислотой. Если употребляется 
бз^тылка, то кз'-сокъ подв-вшивается снизу 
къ горлышкз^. Въ обоихъ случаяхъ ку
сокъ удерживается пинцетомъ съ плати
новыми наконечниками, при чемъ нужно 
сл'Ьдить, чтобы м-вста соприкосновешя 
пинцета съ жел-взомъ не смачивались— 
кислотой, такъ какъ иначе на этихъ м'в-
стахъ выделится углеродъ, который 

будетъ м-вшать процессу. В ъ сущности даютъ погрузиться 
въ кислоту только части железа въ 5—6 гр. в'всомъ. 
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Соляная кисл. (1 об. кисл. и 1 об. воды") должна нахо
диться на одинаковой ВЫСОТЕ внутри и вн'Ь цилиндра, даже 
и въ томъ случатЬ, когда цилиндръ внизу обтянутъ пере
понкой. 

Металлическая ручка пинцета соединяется еще до погру
жены железа съ положительнымъ полюсомъ (съ углемъ) 
элемента Бунзена. 

Съ отрицательными, полюсомъ (съ цинкомъ) соединяется 
платиновая сътка, опущенная между цилиндромъ и стака-
номъ. 

Т о к ъ долженъ быть такой силы, чтобы получилось только 
хлористое железо, но не хлорное, что заметно будетъ по 
желто-зеленому окрашиванш раствора. 

Сопротивлеше тока регулируютъ посредствомъ опз^скатя 
и подымашя платиновой сътки, т. е. посредствомъ увеличе-
шя и уменьшешя разстояшя между обоими электродами. 

Черезъ некоторое время, обыкновенно черезъ 12—14 час , 
въ растворъ переходятъ 5—6 гр. л<ел-вза; тогда токъ пре-
рываютъ, вынувъ платиновую сътку, и вынимаютъ пинцетъ 
съ кускомъ жел'Ьза, обмываютъ посл'Ьднш отъ нависшаго 
углерода, высушиваютъ по возможности быстро, сначала 
между пропускной бумагой, затвмъ въ воздушной бан-в и 
взв'Ьшиваютъ. 

М/вры п р е д о с т о р о ж н о с т и . При употребления слиш-
комъ кр'Ьпкой кислоты или же, когда большая часть углерода 
въ жел'вз'Ь находится въ аморфномъ состояния, какъ, напр., 
въ зеркальномъ чугун'Ь, углеродъ садится на платиновую 
сЬтку. 

Въ случат;, если разбавлеше кислоты водой не помогаетъ, 
то од'Ьваютъ мембрану на дно цилиндра или бутылки. 

Очень нещяятно и при рыхломъ строении железа почти 
неизбежно то, что маленыие куски отрываются жел'Ьза и, 
падая на дно, выходятъ изъ сферы д в й с т я тока; помимо 
того, они даютъ углеводороды, что влечетъ за собой потерю 
углерода. 

Въ этомъ заключается главное препятстае для зтютреб-
лешя этого способа на практик^. 
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2. Отдйлете углерода посредствомъ улетучивашя: 
железа. 

а) У л е т у ч и в а ш е ж е л Ъ з а в ъ с т р у Ъ - х л о р а . 

(Методъ Вёлера Wöhler) . 

Методъ этотъ основанъ на томъ, что при иагр'Бваиш. 
углеродистаго л^ел'Ьза въ с т р у е хлора все железо ') уле
тучивается въ виде хлорнаго железа, а углеродъ остается. 
Съ углеродомъ остаются еще шлаки, окиси, а также хлори-
стьтя соедииешя металловъ, которым не летучи или менее 
летучи, ч-вмъ хлорное железо, какъ, напр., хлористый "мар-
ганецъ (МпсЬ). 

Последнее обстоятельство и есть причина тому, что при 
изсл'Ьдоватяхъ чугз<новъ, богатыхъ марганцемъ, какъ, напр.,, 
зеркальнаго чугзща, ферромарганца, а также марганцови
стой стали, приходится способъ этотъ видоизменять. Неудоб
ство этого метода состоитъ еще въ томъ, что необходимо 
З тпотреблять совершенно C3'xjao и свободную отъ кислорода 
струю хлора, ибо малейшая прим'Ьсь влажности влечетъ за 
собою потерю з'глерода въ виде углеводородовъ, а примесь 
кислорода окисляетъ з'глеродъ. Все эти необходимый меры 
предосторожности затрзчшяютъ применение этого способа;: 
З гдобенъ же онъ только тогда, когда предстоитъ делать много 
пробъ заразъ, ибо разъ з'становленный аппаратъ даетъ воз
можность делать одновременно до шести пробъ. 

Хлоръ долженъ быть также свободенъ и отъ соляной 
кислоты. Этого лучше всего достигаюгъ (по Н а т р е -), про
пуская хлорный газъ маленькими пз гзырьками черезъ кон
центрированный растворъ марганцовокислаго кал1Я (мине-
ральнаго хамелеона). 

Ь) С п о с о б ъ о п р е д Ъ л е ш я д л я с о р т о в ъ ж е л Ъ з а , с в о б о д н ы х ъ о т ъ м а р г а н ц а 
и л и с о д е р ж а щ и х ъ е г о в ъ м а л о м ъ к о л и ч е с т в * . 

Взвешиваютъ 1 гр. чугуна или 3 гр. железа въ в и д е 
мелкихъ стрз^жекъ или порошка и всыпаготъ тоикимъ слоемъ 
въ фарфоровую лодочкз? въ 75 мм. длины. Лз'чшш аппаратъ 
для этого предложенъ ВЫг'омъ. 

Общее его з^стройство изображено (на фиг. 11). 

') Улетучиваются также при этсшъ кремши, фосфоръ, свра и д р . 
*-) Stahl und Eisen 1891, S. 151. 
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Колба а содержитъ перекись марганца (пиролюзитъ 
или бурый марганецъ) въ кускахъ; выше этой колбы на
ходится стклянка Ъ съ крепкой продажной соляной кисло
той; кислота попадаетъ въ а посредствомъ изогнутой 
трубки, доходящей почти до дна колбы а; последняя встав
ляется въ водяную баню, подогреваемую снизу. 

Отводная трубка изъ а находится въ соединения съ 
3-мя и—образными трубками с, d и е, изъ которой первая 
содериштъ дистиллированную воду, вторая—куски пемзы, а 
третья—пемзу, смоченную крепкой сврной кислотой (пос
леднюю можно наполнить также трехкальщевой или средней 
солью фосфорной кислоты), она соединяется съ фарфоровой 
трубкой печи I. Фарфоровая трз^бка, которая можетъ быть за
менена тугоплавкой стекляной трубкой большаго д1аметра 
(60 мм.), содержитъ неболыше куски древеснаго или реторт-
наго угля; этотъ слой угля длиною около 200 мм. заклю-
ченъ, во избежаше передвижения, между двумя асбе
стовыми пробками. Эта трубка соединена посредствомъ двухъ 
и—образныхъ трубокъ д и Ь, наполненныхъ пемзой, смочен
ной крепкой серной кислотой, съ фарфоровой или стекля
ной трубкой второй печи П. Эта трубка оканчивается изогн}'-
той подъ прямымъ зтломъ трз^бкой, ведзодей вначале въ 
стклянки к и I, наполненныя на половину водой. 

Все отдельныя части соединены посредствомъ резино-
выхъ трубокъ и пробокъ, а последшя залиты сверху пара-
финомъ. Плотность аппарата зазнается посредствомъ продз г-
вашя. На всемъ протяжении пузырьки должны быть одинако
вой величины. 

ХОДЪ р а б о т ы . Въ колбз^ а наливаютъ соляной кис
лоты, пропзткаютъ черезъ весь аппаратъ слабую стрз^ю 
хлора и зажигаютъ горелку подъ водяной баней; затемъ 
зажигаютъ горелки первой печи I и доводятъ трубу до 
темно краснаго калешя. Когда весь аппаратъ наполнится 
хлоромъ, то вынимаютъ заднюю пробку изъ трз^бки печи II, 
всовываютъ туда фарфоровую лодочкз?' съ пробой железа 
приблизительно до середины трубки (что можно измерить 
стекляной палочкой) и пропз^скаютъ' черезъ холодную печь 
струю хлора въ продолжения 10—15« мин., чтобы быть З'ве-
реннымъ, что весь кислородъ удаленъ. П о с л е этого встав-
ляютъ вынутую трубку, и черезъ несколько мшгутъ зажи-
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гаютъ печь II, при чемъ вначале зажигаютъ гор-Ьлки на л-в-
вой стороне. Ж а р ъ долл(енъ быть достаточно силенъ, чтобы 
хлорное жел'Ьзо могло улетучиться. Последнее осаждается 
на более холодномъ конце трубки, струя хлора должна быть 
пущена настолько медленно, чтобы хлорное железо не про
шло въ промывныя стклянки Ъ и I. 

Когда вьцгЬлеше паровъ начнетъ прекращаться, то зажи
гаютъ следующую гор'Ьлку (вправо) и т. д., пока ВСЕ го
релки не будутъ зажжены и все хлорное н<ел-Ьзо не улету
чится, для чего достаточно довести трубку до темно краснаго 
каления. П о с л е полнаго охлажденш вынимаютъ изъ трубки 
фарфоровую лодочку и сохраняютъ ее подъ колоколомъ въ 
безвоздушномъ пространстве, пока не приступятъ къ сожи-
гапшо углерода. 

М " Б р ы п р е д о с т о р о ж н о с т и . Трзиность получения 
струи хлора, вполне свободнаго отъ кислорода и угольной 
кислоты, устраняется проще всего тЬмъ, что все имеющееся 
количество этихъ газовъ отъ трехкальщевой соли въ трубк^ 
е пропускаютъ черезъ наполненную чистымъ углеродомъ и 
раскаленную трубку печи I, ГДЕ ВСЯ з ггольная кислота воз-
становляется въ окись углерода. Наконецъ, чтобы не до
пустить обратнаго постзшлешя кислорода въ аппаратъ, по
мещаюсь на концгЬ отводной трубки изъ кали-аппарата не
сколько и—образныхъ трз'бокъ, наполненныхъ хлоромъ; эти 
трубки должны им^ть большой объемъ, чтобы в.\гЬстить 
много хлору, такъ какъ реакщя идетъ очень бзфно. 

с) С п о с о б ъ о п р е д Ь л е ш я д л я с о р т о в ъ ж е л Ь з а , б о л Ь е б о г а т ы х ъ 

м а р г а н ц е м ъ . 

Для железа более , но не очень богатаго марганцемъ, 
употребляется вышеописанный методъ во в с е х ъ деталяхъ 
до вынимашя лодочки. Вынз^въ лодочку изъ трубки обливаютъ 
остатокъ холодной водой для растворешя хлористаго марган
ца, размешиваютъ, фильтруютъ черезъ асбестовый фильтръ ') 
и промываютъ холодной водой. ЗатЬмъ остатокъ помеща
юсь опять въ лодочкзг, где его, прежде чемъ сжечь, про-
сушивають. 

') Асбестъ, употребляемый для фнльтровъ, на которыхъ соби-
раютъ углеродъ, долженъ быть предварительно прокаленъ для удале
ния органическихъ веществъ и углекислоты. 
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Этотъ способъ требуетъ много времени,' а потому и 
для этихъ сортовъ железа употребляютъ часто- методъ 1. 

с1) С п о с о б ъ о п р е д е л е н и я д л я ж е л е з а , б о г а т а г о м а р г а н ц е м ъ . 

(Зеркальный чугунъ, ферромарганёцъ,марганцовая сталь и пр.). 

Измельченная и просеянная проба ж е л е з а обрабаты
вается по способу а.); остатокъ Л\е въ фарфоровой чашке 
обрабатывается по методу съ двойной солыо-двухлористой 
меди н хлористаго аммония. 

Въ отдельныхъ случаяхъ следуетъ испробовать, что 
даетъ лз'чнпе и болфе.скорые резз гльтаты: соединенный ли 
методъ 3) или же одинъ только способъ съ двойной солью 
двухлористой медп и хлористаго аммошя. Въ общемъ сле
дуетъ отдать предпочтение соединенному метод}', когда в ъ 
лабораторш имеется аппаратъ для добывашя хлора, въ про-
тивномъ же случае—второмз' способу, ибо составление аппа
рата для хлора требзгетъ слишкомъ много времени. 

е) У л е т у ч и в а ш е ж е л * з а п о с р е д с т в о м ъ х л о р и с т о в о д о р о д н а г о г а з а . 

(Методъ Т)е\п\\е'я). 

Работа при этомъ способе производится совершенно также, 
какъ и въ предъидущемъ сгучае, съ тою только разницею, что 
вместо хторазототребляютъ совершенно с з ш е и свободные отъ 
кислорода пары соляной кислоты. Кислоту эту добываютъ, об
ливая куски каменной соли (величиною въ орехъ) разбавлен
ной серной кислотой въ объеме равиюмъ 2/я объема соли. 
Методъ этотъ не нашелъ применения въ железио-заводскихъ 
лабораторияхъ въ виду не поддающейся контролю ошибке, 
получаемой в а г в д с т е образовашя углеводородовъ. 

У. Сожиганде углерода. 

Какой бы способъ (изъ описанныхъ подъ рубрикой 1) мы ни 
употребили для отделения всего углерода, остатокъ все же 
не есть чистый з<тлеродъ. А потому, чтобъ определить ко
личество углерода, последний сожигаютъ въ угольную кис
лоту, которую поглащаютъ едкимъ кали или натристой из
вестью, взвешиваютъ, или же измеряюсь по объему. 

Конечно, можно соединить разные способы сожигашя (т. е. 
превращеше углерода въ угольную кислоту) съ разными 
же методами для поглощения угольной кислоты, но поглоще-
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Hie это почти всегда производится -БДКНМЪ кали. Разные спо
собы для поглощетя будутъ описаны ОТДЕЛЬНО ' подъ руб
рикой 3 (стр. 60). 

1. Сожигавде въ струй кислорода. 

Н е вполне чистый углеродъ, отделенный какимъ-нибз'дь 
изъ вышеописанныхъ методовъ и вполне высушенный при 
70°, помещаюсь тонкимъ слоемъ въ лодочку, которую за-
ТБМЪ вставляюТъ въ трубку для сожигашя. Весь аппаратъ, ко
торый тождественъ съ аппаратомъ для соншгашя железа, 
изображенъ на фигуре 12. 

Аппаратъ этотъ им-1зетъ 10—12 горълокъ. Трубка изъ 
фарфора или туго-плавкаго стекла длиною въ 625—650 мм., 
внутреннШ д^аметръ ея равенъ 15 мм. Она выстзшаетъ 
обоими концами /' изъ печи приблизительно • на 150 мм.; 
концы эти предохраняюсь отъ нагр-вва изогнзтыми жестя
ными пластинками. .Резиновыя пробки соединяюсь трубку съ 
об'БИхъ сторонъ съ остальными частями аппарата. Пробку, 
находящуюся на сторонъ, ГДЕ пом'Ьщенъ аппаратъ для по
г л о щ е т я зтольной кислоты, хорошо 'заменить кускомъ ре
зиновой трубки;—для чего конецъ f долженъ быть вытянз'тъ 
въ ocrpie, для соединена его посредствомъ резиновой труб
ки съ и—образной трубкой А. . 

Трубка для сожигашя, если она стеклянная, лежитъ въ 
полукрзтломъ н<ел'Ьзнбмъ желобке, на асбестъ и при
крыта глиняными кафелями g. 

Фарфоровыя трз^бы нагреваются непосредственно. 
В ъ трубку, со стороны аппарата для поглощетя углекислоты, 

вкладываюсь рыхлую асбестовую пробку и часть трз'бки 
въ которой она находится, не нагревается, сзади находится 
слой въ 5 см. длины изъ сплавленной см'Ьси нейтральной 
и кислой хромовокал1евой' соли, а з асвмъ : слой окиси м-вди 
длиною около 2/з трубы, находящейся въ печи. 

Слой окиси м-вди заканчивается прокаленной асбестовой 
пробкой, за которой з^же помещается фарфоровая, иногда и 
платиновая, лодочка съ углеродистымъ остаткомъ, после 
чего трз^бка соединяется съ газометромъ; а—газометръ, на
полненный кислородомъ; около него находится дрзтой газо
метръ, наполненный воздухомъ. Газъ проходитъ черезъ про-



Печь для сожигашя съ вспомогательными приборами и газометромъ. 
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мывную стклянку b съ концентрированнымъ растворомъ "вд-
каго кали уд. в. 1,27; отсюда газъ идетъ въ сосудъ с, содер-
жашдй куски пемзы, смоченные концентрированной сЬрной 
кислотой, проходить черезъ d съ палочками 'Ьдкаго кали и 
попадаетъ, наконецъ, въ и—образную трубу е с ъ . х л о р и -
стымъ кальщемъ. 

Часто для очистки воздуха и кислорода пропускаютъ ихъ 
вначале черезъ концентрированную сврную кислоту уд. в. 
183, затъмъ зерненую натристую известь и, наконецъ, че
резъ пористые, обезвоженные куски хлористаго кальщя. 

Въ зависимости отъ м'вста, ставятъ или двойной газо
очиститель (для воздуха и для кислорода) или одиночный. 
Въ посл-вднемъ случае устанавливаютъ впереди газоочисти
теля тройникъ для соединешя его съ обоими газометрами. 
Во всякомъ случай, двойной очиститель целесообразнее 
одиночнаго. 

Въ виду того, что трудно избежать употреблешя каучу-
ковыхъ пробокъ при соединенш аппаратовъ съ трубкой 
для сожигашя, необходимо следить, чтобъ оне во время 
процесса не нагревались; ихъ часто ощупываютъ и посто
янно охлаждаютъ. Все остальныя соединешя производятся 
посредствомъ. резиновыхъ трубокъ, надетыхъ на взаимно 
соприкасающееся или, что еще лучше, на всунутые одинъ 
въ другой концы стекляныхъ трубокъ; этимъ исключается 
возможность соприкосновешя воздуха и кислорода съ рези
ной, иначе, могли бы получиться газы, содержание углеродъ. 

Въ начале- соединяюсь весь аппаратъ съ воздушнымъ 
газометромъ, другой же конецъ трубки—съ и—образной труб
кой h, где находятся бусы, смоченныя насыщеннымъ ра
створомъ хромовой кислоты (около 20 капель); вместо чего 
можно брать пемзу, смоченную растворомъ сернокислой 
меди; затемъ идетъ трубка i, содержащая хлористый каль-
щй, за которой следуетъ аппаратъ для поглощетя уголь
ной кислоты, въ данномъ случае — кали-аппаратъ Ы. Н а 
трубку г надеваюсь резиновую т р у б о ч ^ , наружный конецъ 
которой закрыть стеклянной палочкой. Если аппаратъ сое-
диненъ плотно, то уже черезъ несколько секундъ по откры
тия крана воздушнаго газометра въ стклянке b должно пре
кратиться вьигвлете пузырьковъ. 
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Кали-аппаратъ предварительно взвешиваюсь,, а потомъ 
•вставляюсь въ приборъ, после чего опять пробз<-ютъ плотность 
•всЬхъ соединешй, а засвмъ начинаютъ пропускать струю 
воздуха, нагревая въ т о ж е время постепенно слой окиси 
м гвди до краснаго калетя . Нагр-вван1е начинаютъ съ конца, 
прилегающаго къ кали-аппарат}/-. Только после того, какъ 
вся окись м-вди раскалена, начинаютъ подогревать самз>то 
лодочку; при этомъ заиливаюсь струю воздуха (но, во вся-
комъ слз'ча'Ь, не более 2 пузырьковъ въ секунду въ стклян-
К'Ь Ь). Т а к ъ продолжаюсь накаливать около получаса, после 
чего начинаютъ пропускать, вместо воздуха, кислородъ. На-
каливаше въ струе кислорода продолжаюсь около 2 час. 

Это время можетъ быть значительно сокращено, если не 
•требуются весьма точные результаты. П о с л е того, какъ все 
горелки зажжены, достаточно пропускать 15 мин. кислородъ, 
а потомъ 15 мин. воздухъ, чтобы высвснить весь кислородъ 
Конецъ реакция (окислешя З'тлерода) узнаюсь потомз^, что 
пз^зырыда начинаютъ опять свободно проходить черезъ ап
паратъ, поглрщающш з<тлекислотзг. 

М ъ р ы Предосторожности. Окись лтди въданномъ 
случае не играетъ роли вещества, отдающаго свой кислородъ 
углеродзг, какъ, напр., при смешении ея съ сожигаемымъ 
свломъ. Хотя здесь постоянно и происходить обратное оки-
с л е т е (благодаря притоку кислорода) раскисленной ея формы, 
т. е. закиси или металлической меди, однако-жъ двйств1е окиси 
меди состоитъ въ разложения образовавшихся углеводородовъ 
и въ окисления окиси углерода въ угольную кислоту. 

Погупная и очищенная окись, меди представляетъ собою 
-куски темносераго или чернаго цвета. Чистоту ея пробуютъ 
-прокаливашемъ ея въ фарфоровой трубке въ струе воздуха; 
при этомъ не должны полз'чаться ни кислые пары, ни зтле-
кислота (ось органич. примесей), ни вода. Всемъ требова-
«1ямъ удовлетворяесъ окись меди, полученная изъ обезвожт 
женной сернокислой меди, сильно прокаленной въ печи съ 
дутьемъ. Окись меди, полученную осаждешемъ изъ мед-
ныхъ растворовъ посредствомъ едкаго кали или соды, сле-

.дуетъ нагревать въ т е ч е т е '/г час. съ разведенной (5°/о) 
азотной кислотой, после чего промываюсь ее водой, не со
держащей извести, сушатъ и прокаливаюсь, после чего 
-только она можетъ быть зщотреблена въ дело. 
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Г а з о о ч и с т и т е л и для воздуха и кислорода ИЛГБЮТЪ целью 
отнять изъ нихъ всю влажность и всю углекислот}'. 

Г а з о о ч и с т и т е л и , служашде для очистки газовъ, полученныхъ 
посл'1; сжигания, лишь въ исключительныхъ случаяхъ содер
ж а т ь безводную сернокислую м-Ьдь для поглощешя хлори
стоводородной кислоты, но содержать всегда хлористый каль-
цш для поглощения воды. 

Пропускан1е воздуха въ начале сжигашя им гветъ ЩЕЛЬЮ 
не столько предохранить углеродистое вещество отъ слиш-
комъ быстраго нагр-ввашя и связаннаго съ этимъ спекашя 
или плавлешя массы, что впосл'Ьдствш можетъ препятство
вать прониканпо кислорода, сколько з<хтранить слишкомъ 
бурное выдвлеше углекислоты. 

Собственно говоря, для этой ц'Ьли достаточно ул{е имгЬю-
щагося въ аппарате количества воздуха. 

Вторичное пропускание воздуха по окончания окислешя 
необходимо и им'ветъ ЩЕЛЬЮ ВЫТЕСНИТЬ углекислоту изъ 
трубокъ и кислородъ—изъ аппаратовъ для поглощешя, такъ 
какъ разница въ в'Ьсв обоихъ газовъ относится, какъ 11:10 
всл'вдстае чего оставленный въ кали-аппаратв кислородъ 
увеличить его в'Ьсъ. 

Остатокъ не долженъ после этого содержать углеродъ. 
В ъ сомнительныхъ слз^чаяхъ пробуютъ его въ стаканчике 
•съ разбавленной соляной кислотой. Выделение газовъ, им'Ью-
щихъ запахъ углеводородовъ, указываетъ на неполное 
сжнгаше. 

Для вставлешя лодочки въ трубку улотребляють плати
новую или медную палочк}' определенной длины. 

Лодочку просовываютъ до слоя окиси м'Ьди. Но раньше, 
Ч'Ьмъ вставить лодочку, нз<"жно включить въ приборъ аппа-
р а т ъ для поглощения зтлекислоты. 

Закрывъ трубкз' пробкой, производятъ испыташе возду¬
хонепроницаемости всего аппарата. 

Нагрташе должно происходить медленно. Въ начале за-
жигаютъ дв-Ь гор'Ьлки на конце, прилегающемъ къ аппарату 
для поглощешя углекислоты, затвмъ зажигаютъ одну го-
р-Ьлку на противоположномъ конц-Ь и продолжаютъ зажигать 
горелки "постепенно съ обеихъ сторонъ; горелки же подъ 
лодочкой должны быть зажжены последними. 

4 
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Охлажденге должно происходить медленно, такъ какъ в ъ 
противномъ случае трубка можетъ лопнуть. 

При многихъ, сл'Ьдующихъ одно за другимъ с ж и г а т я х ъ , 
аппаратъ можетъ безъ замедлешя несколько разъ быть опять 
употребленъ въ дело. К ъ вечеру аппаратъ для поглощения сни-
маютъ, ставятъего подъ колоколъ съ сухимъ воздухомъ, или ж е 
просто трубку I, которая должна быть у всякаго кали-аппарата, 
дополняютъ еще второй трубкой съ хлористымъ кальщемъ, 
чтобы совершенно прекратить снаружи доступъ влаги. Н а 
следующее утро печь зажигаютъ, пропуская все время воз^ 
духъ. пока трубка не дойдетъ до краснаго калешя. 

2. О к и с л е ш е х р о м о в о й к и с л о т о й . 

Углеродистый остатокъ, выделенный какимъ-нибудь и з ъ 
вышеописанныхъ способовъ (см. 1, стр. 34 до 44) и нахо
дящейся на асбестовомъ фильтре или въ лодочк'Ь, окисляютъ 
посредствомъ хромовой кислоты, превращая, такимъ обра-
зомъ, углеродъ въ угольнзпо кислоту, количество которой 
можетъ быть определено разными способами, хотя и ЗДЕСЬ 
большею частью употребляется кали-аппаратъ для поглощения 
угольной кислоты. При этомъ необходимо ИМ'ЕТЬ ВЪ виду 
что углеродистый остатокъ нужно поместить въ сосудъ для 
окислешя, не сливая его водой, чтобы не разбавить раствора 
хромовой кислоты. 

Для окислешя применяются два аппарата: 

а) А п п а р а т ъ У л л ь г р е н а . 

Аппаратъ этотъ изображенъ на фиг. 13. Воронка или 
лодочка съ углеродистымъ остаткомъ помещается въ колбе 
а, объемъ крторой равенъ приблизительно 500 куб. см. Въ эту 
колбу вставляется воронка съ шарикомъ—Ь, имеющая сте
клянный кранъ; наверху воронка соединена съ трубкой с, на
полненной кусками едкаго кали и служащей для предохра-
нешя отъ доступа влаги; воронка Ь содержись около 10 куб. 
см. раствора хромовой кислоты, получаемаго растворешемъ 
30 гр. продажной хромовой кислоты въ 100 куб. см. воды. 

Но прежде, чемъ влить вышеупомянутый растворъ хро
мовой кислоты въ колбу, необходимо испытать весь аппа
р а т ъ на плотность соединенш. Колба а соединена посред-



Аппаратъ Ullgren'a. 
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ствомъ тубула съ шарикомъ съ промывной стклянкой й 
объемомъ около 100 кз'б. см., одна треть которой наполнена 
концентрированной серной кислотой. Съ промывной стклян
кой соединена трубка е съ хлористымъ кальшемъ, засЬмъ 
идетъ кали-аппаратъ / для поглощения углекислоты, вторая 
трубка д съ хлористымъ кальщемъ и предохранительная 
трубка ъ, въ шарике которой находится едкое кали, а в ъ 
горизонтальномъ ея отростке—хлористый кальшй. На конце 
находится аспираторъ Л (63 ' тыль безъ дна). 

В ъ то время, какъ взв'Ьшнваютъ аппаратъ для поглоще-
шя углекислоты, аспираторъ соединенъ непосредственно съ 
трубкой е и такимъ образомъ черезъ аппаратъ проходить 
струя воздуха, не содержащая углекислоты, такъ какъ по
следняя поглощается въ трубке с. 

Включивъ кали-аппаратъ, открываюсь еще разъ кранъ 
аспиратора и пробуютъ аппаратъ на воздухонепроницаемость, 
засЬмъ удаляюсь трубку с, вливаюсь въ Ъ 10 куб. см. 
раствора хромовой кислоты, снова надеваюсь трз'бкз<* с и, 
открывъ кранъ подъ Ь, даюсь растворз г хромовой кислоты 
медленно вытекать въ колбз' а. П о окончанш этого, закры
ваюсь кранъ и вливаюсь въ воронкз? & 5 0 к - с м - концентри
рованной серной кислоты, которую (надевши предваритель
но трубку с) медленно и при постоянномъ помешиванш пе
реливаюсь въ колбу а. Закрывъ кранъ, зажигаюсь подъ 
колбой а горелкз' и начинаюсь осторожно нагревать. На
чинающееся довольно скоро выделеше зслекислоты регули
руюсь пламенемъ настолько, чтобъ черезъ промывную 
стклянку й проходило въ секунду не более 2—3 пз^зырь-
ковъ газа. Когда н<е выдвлеше углекислоты почти прекра
тится, то жидкость въ а кипятятъ, но недолго. После этого 
отнимаюсь горелку подъ а и открываютъ кранъ подъ Ь, 
кранъ же аспиратора остается закрытымъ. Когда весь при-
боръ охладится, открываютъ кранъ аспиратора и пропу
скаюсь воздухъ черезъ весь аппаратъ, чтобъ перевести ос
тавшуюся углекислоту въ кали-аппаратъ. 

Более старое видоизменение аппарата содержись между 
колбой и кусками пемзы, смоченными серной кислотой, 
шаръ для конденсировашя, затвмъ трубку для хлористаго 
кальщя въ 600 мм. длины, а потомъ злже аппаратъ для по
глощения зсольной кислоты съ трз^бкой для предохранешя 
отъ обратнаго тока воздуха. 
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Ь) А п п а р а т ъ Ф и н к е н е р а . 

Этотъ аппаратъ им-Ьеть то преимущество, что въ немъ отсут-
ствуютъ соединешя посредствомъ резиновыхъ трубокъ. Запоры 
сдтвланы изъ притертыхъ стеклянныхъ трубокъ, удерживае-
мыхъ пружинящими проволочными спиралями. Улетучиванда 
паровъ кислоты препятствуетъ ихъ конденсащя посредствомъ 
вертикальнаго холодильника Либиха. Колба а, куда поме
щается углеродъ, сто- ф н г м 

итъ на с^тке Ь, покры
той асбестомъ. Черезъ 
воронку, запирающую
ся краномъ д, вливаютъ 
въ колбу а хромовую 
и серную кислоту. 

Трубка 1ь служить 
въ случае засорешя 
для вдуван1я воздуха, 
не содержащаго угле
кислоты. Колба а за
крывается притертой 
стеклянной пробкой с, 
черезъ которую еще 
проходить отводная 
трубка е, снабженная 
холодильникомъ г; вода 
входитъ черезъ тубз>лъ 
те и выходить черезъ 
о. Какъ воронка, такъ 
и трубка е прижаты къ 
колбе посредствомъ 
прзокины к. Въ труб
ке f находится еще 
открытая трубка, ВЪ Аппаратъ Ппкепег'а для сожигашя съ хро-

_ , 5ГОВОЙ КИСЛОТОЙ. 

которую помещается 
безводная фосфорная кислота. Отверепе трубки f закры
вается стеклянной ватой. Прикреплеше къ отводной трубке 
производится и здесь посредствомъ пружинъ е. Конецъ труб
ки та соединенъ съ кали-аппаратомъ. 

Когда аппаратъ составленъ и испробованъ на воздз гхо-
непроницаемость, то въ него вливаютъ сначала хромовую кис-
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лоту, затвмъ сврнуюи въ остальномъ поступаютъ аналогично 
со способомъ, описаннымъ въ а). Обыкновенно для кал<дой 
пробы достаточно просто наполнить холодильникъ водой. 

Чтобъ изб-вжать выделения углеводородовъ, нужно при
нять данное раньше количество сврной кислоты (50 куб. см. 
на 1 до 5 гр. железа) за минимумъ. 

Оки с л е т е х р о м о в о й и е ъ р н о й к и с л о т о й 
Отвешенную пробу железа растворяюсь при продолжи-

тельномъ кипяченш въ см-Ьси серной и хромовой кислоты, 
при чемъ большая часть зтлерода сгораетъ въ зтольную 
кислот}', незначительная же часть его з'летучивается въ виде 
водорода, который въ свою очередь также сожигается въ 
отдвльномъ приборе, после чего весь выделившийся газъ 
пропз'скаютъ черезъ вышеупомянзтые аппараты, слулсашде 
для поглощешя зтлекислоты. Образование водорода и угле
водорода при растворении железа можно уменьшить прибав-
лешемъ къ растворяющей жидкости меднаго кз'пороса. 

Способъ этотъ весьма пригоденъ для пзследовашя всехъ 
т е х ъ сортовъ железа, которые разлагаются вышез'помянутой 
смесью кислотъ, т. е. для всехъ сортовъ ковкаго железа , 
для обыкновеннаго сераго и белаго чуг}ща, а также и для 
ферромангановъ; но неприменнмъ для определешя угле
рода въ . ж е л е з е , богатомъ кремтемъ, а также въ сплавахъ 
хрома и железа, богатыхъ хромомъ. 

Въ частностяхъ методъ этотъ допз'скаетъ много видоиз-
мененш. 

Описываемый ниже способъ выработанъ Corleis'oMb и ре-
комендованъ обществомъ немецкихъ железо-заводчиковъ. 
для определешя углерода въ ж е л е з е -). 

') За последнее время стали во многихъ желъзно-заводскихъ лабо-
ратор1яхъ пользоваться приборомъ Corleis'a, служащимъ для сжигашя 
ж е л е з а съ хромовой и серной кислотой, а потому привожу здъхь опи
сание какъ прибора, такъ и способа, взятое изъ: „Leitfaden für Eisen
hütten-Laboratorium von A. Ledebur". 4. Aufl. 1895, S. 59 и др. 

Лрим. nepea. 
2) Stahl und Eisen 1894 S. 587. При сравнении первоначальнаго опи

сания съ тЪмъ, которое я привожу зд'Ьсь, можно будетъ заметить ме
стами некоторый незначительный уклонешя, который, по моимъ наблю-
дешямъ, пригодны т'Ьмъ, что сокращаютъ несколько лродолжитель 
ность способа или д'Ьлаютъ пршгЬнеше его бол'Ье удобиьгаъ, не вл1яя 
на точность получаемыхъ результатовъ. 



Фиг. 15. 

Аппаратъ Corleis'a. 
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Аппаратъ, изображенный на фитуртв 15, является весьма 
удобнымъ. а представляешь собою воздухоочиститель, напол
ненный въ верхней части натристой известью, а въ нижней 
части, куда вставлена трубка съ шарикомъ, находится столь
ко раствора -вдкаго кали, чтобъ нижнш крнецъ трубки пог-
рЗ'жался въ растворъ на несколько миллиметровъ. Колба Ьг 

изображенная отдельно на фигур-в 15 а, служить для со-
жигашя углерода пробы; вм-встимость ея равна приблизительно 
0,7 литра. В ъ горло колбы вставляется длинный, хорошо 
пришлифованный холодильникъ. Входъ и выходъ изъ хо 
лодильника обозначенъ на фигур-в 15а стрелками 1 ) . 

Указанная форма холодильника 
представляетъ большую поверхность 
для охлаждешя, не увеличивая че-
резъ-чуръ высоты аппарата. Верхний 
край горла колбы расширенъ ворон
кообразно, сюда вливаютъ во время 
опыта немного воды, ч-вмъ достигается 
плотный затворъ. 

С ъ л'Ьвой стороны колбы впаяна 
трубка, доходящая почти до дна; она 
им-ветъ шарообразное расширеше, 
препятствз'тощее смътикислотъ попасть 
въ воздз'хоочиститель. Боковая трубка 
оканчивается вверху шарообразной 
воронкой, закрывающейся притертой 
стеклянной пробкой и слз'жащей для 
вливания жидкостей. Послтз того,, 
какъ жидкости налиты въ колбу, 
закрывають воронку вышеупомяну

той притертой пробкой и вливаютъ въ расширеше воронки 
(т. е. надъ пробкой) немного воды, чтзмъ достигается вполнъ-
плотный затворъ. Д1аметръ колбы равенъ 120 мм., а 
высота ея до верхняго края холодильника равна 360 мм. 

') По Сог1еиУу входъ и выходъ воды изъ холодильника произво
дится въ обратномъ направление. Я, однако, изъ сравнительныхъ 
опытовъ нашелъ, что указанное мною направление бол-Ье пригодно, 
такъ какъ оно бол-ве соотв-втствуетъ закону противоположиыхъ течений. 

Фиг. 15а. 
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с — трубка для сжигашя изъ тугоплавкаго стекла ; 
внутренний д1аметръ ея приблизительно 10 мм., длина — 250 
мм.; выступающий конецъ трубки (на фигуре — справа) вытя-
нутъ въ острие, д1аметръ отверстся котораго равенъ при
близительно мм., благодаря чему соединение трубки со-
следующимъ за ней сосудомъ происходить непосредственно 
при помощи надвинутой каучуковой пробки. Трубка по
мещается въ обыкновенной печи для сжигашя, нагре 
вается двумя газовыми горелками съ широкимъ пламенемъ и 
наполнена слоемъ въ 50—60 мм. длины крупно-зернистой и 
хорошо прокаленной окиси меди'), заключенной между 
двумя не плотно вставленными пробками изъ прокаленнаго 
асбеста. 

й —• маленькш змеевикъ (или же промывная стклянка) 
съ концентрированной серной кислотой; е — трубка, напол
ненная безводной фосфорной кислотой 2 ). 

f и с) — трубки для поглощешя углекислоты. Ллзвыя 
колена ихъ и нижшя части правыхъ коленъ наполне
ны натристой известью; верхшя части — безводной фос
форной кислотой. Между натристой известью и фосфорной 
кислотой кладутъ пробку изъ прокаленнаго асбеста. О б е 
трубки, также какъ и трубка е съ фосфорной кислотой, 
снабжены стеклянными кранами, допускающими быстрое за-
крываше трубокъ. 

З а этими трубками находится промывная стклянка к, 
наполненная концентрированной серной кислотой, не допуска-

') Продажная окись м-Ьди можетъ содержать еще нъкоторыя кисло
родный соединения азота, и поэтому до употребления должна довольно 
долгое время прокаливаться въ струъ- воздуха. Д л я этого употреб-
ляютъ стеклянную .или фарфоровую трубку и прокаливаиотъ въ ней 
окись мтЬди до тъхъ поръ, пока влажная лакмусовая бумажка, д а ж е 
при продолжительномъ дт>йствш на нее выходящпхъ газовъ, не будетъ 
бол'Ье окрашиваться въ красный цв-Ьтъ. 

а) Оврная кислота въ d им-ветъ ц-Ьлью исключить частую перемъну 
фосфорной кислоты въ е. По опытамъ Corleis'a, ст>рная кислота, хотя 
и поглоицаетъ неболышя количества углеводородовъ (или угольной! 
кислоты) Stahl und Eisen 1894, S. 585), но они слишкомъ незначительны, 
чтобы быть принятыми въ разсчетъ. Послт> 3-хъ мъхячнаго употреб-
ленш такой промывной стклянки, количество поглощеннаго углерода 
дало только 4 мгр. углекислоты. 
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ющей обратнаго проникашя влаги въ трубки; загЬмъ сле
дуешь аспираторъ i вместимостью въ 20 литровъ. Всасываю
щее fl-feñcTBie его можетъ быть значительно заилено встав-
лешемъ стеклянной трубки, доходящей почти до пола ком
наты ; нижнш конецъ трубки целесообразнее загнуть не
сколько кверх}'. Вместо и з о б р а ж е н н а я аспиратора можно, 
конечно, употребить какой - нибудь дрзтой высасывающш 
лриборъ. 

Трз'бка для сожигашя с служить обыкновенно только 
для трехъ-.четырехъ опытовъ, при чемъ нагревать ее каж
дый р а з ъ следуетъ весьма осторожно, иначе она можетъ 
лопнз'ть. Потеря углерода при совершенномъ удаленш трубки 
для сжигашя, прибавивъ, однако, къ растворяющей жидкости 
(т. е. смеси кислотъ) соответствующаго количества раствора 
сернокислой меди, составляетъ, по изследовашямъ Corléis' а, 
для всехъ сортовъ ковкаго железа не более '/so, а при 
чугуне не более 1/зо всего количества углерода. При завод-
скихъ изследовашяхъ, въ особенности при определешяхъ 
углерода въ ковкомъ железе, можно совершенно удалить 
трубку для сжигашя, но тогда нужно къ полз<-ченному 
углероду прибавить 11ъо результата или же навеску брать 
на 1 /зо больше (напр., вместо 3 гр. взять 3,060 гр., а раз-
счетъ вести относительно 3 гр.). 

Для изследованш берутъ: чзтуна — 1 гр., ковкаго же
л е з а — 3 гр. 

П о с л е того, какъ аппаратъ составленъ, убеждаются въ 
его воздухонепроницаемости (для чего входную трубку ци
линдра съ натристой известью закрываютъ каучуковой 
трубкой со вставленной въ нее стеклянной пробкой и откры
ваюсь постепенно кранъ аспиратора ¿). З а т в м ъ разъеди-
няютъ колбу Ь съ трубкой для сожигашя с и вливаютъ въ 
последнюю по порядк}': 

25 к. см. насыщеннаго раствора хромовой кислоты (при
близительно 180 гр. хромовой кислоты въ 100 гр. воды 1 ) . 

') По мопмъ наблюдешямъ, растворъ этотъ слишкомъ концентриро-
ванъ, отъ чего узкая трубочка колбы часто засоряется, что ведетъ 
къ неприятнымъ осложкешямъ. Прим. Перевод. 
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150 к. см. раствора м'Ьднаго купороса, полученнаго раство-
решемъ 200 т р . чистой сернокислой меди въ 1 литре воды. 

200 к. см. чистой концентрированной серной кислоты. 
Колбу хорошо встряхиваюсь, чтобы жидкости хорошо 

смешались *), после чего пускаюсь воду въ холодильникъ, 
эажигаютъ подъ колбой гор-Ьлку и жидкость кипятятъ около 
10' минуть для разрушения могущихъ быть органическихъ 
веществъ. П о с л е этого гасятъ на время пламя, соединяюсь 
колбу съ трубкой для сжигашя, накаливаюсь последнюю 
постепенно и пропускаюсь черезъ аппаратъ въ т е ч е т е 
10 минуть струю воздуха, не содержащаго углекислоты. На 
это время об'Ь трубки f и д для поглощешя углекислоты 
З'далены изъ прибора, а въ то время, когда воздухъ про
ходить черезъ приборъ, проверяюсь в'Ьсъ трубокъ, опре
деленный еще въ начале опыта 2 ) . Засвмъ, закрывъ краны аспи
ратора, вводятъ взвешенныя трубки въ приборъ, удаляюсь 
холодильникъ, вводятъ въ колбу отвешанную пробу, поме
щенную въ небольшое стекляное ведрышко, привешенное 
на платиновой проволоке, которое вместе съ пробой бро
саюсь въ колбу 3), закрываюсь аппаратъ и наливаюсь нем
ного воды въ вышеупомянутое воронкообразное расширете 
горла колбы и, равнымъ образомъ, въ воронку надъ притертой 
пробкой. После этого краны аспиратора открываюсь, чтобы 
черезъ аппаратъ проходила не очень быстрая струя воздуха, 
зажигаюсь опять горелку подъ Ъ и нагреваюсь жидкость 
до кипения. Въ начале кипешя, если железо быстро раство
ряется, происходить иногда такое сильное выдвлеше газовъ, 
что жидкость поднимается до .шарика впускной трубки. 
Чтобы воспрепятствовать обратному течешю жидкости, умень-

1) Если не принять этой мъры предосторожности, то при на
гревании жидкости можетъ произойти внезапное выд-Ьлеше паровъ 
влекущее иногда за собой взрывъ колбы. 

3) Передъ каждымъ взвт>шиван1емъ слт>дуетъ трубки вытирать мяг
кой тряпкой или кожей. Если t° въ в-Ьсовой комнатв сильно отли
чается отъ t° рабочей комнаты, то передъ взв-вшивашемъ слт>дуетъ 
трубки оставлять на н-Ькоторое время въ в'1зсовой комнат-!;, пока онъ 
не прнмутъ температуры последней. По опытамъ Reis'a въсъ трубки 
приблизительно въ 50 гр., уменьшается при повышении i° на 1"С на 
10, мгр. (Stahl и. Eisen 1894, S. 591). 

3) Для иоддерживашя холодильника въ то время, когда колба открыта, 
служить невидный на рпсункт> второй зажммъ штатива, служащаго 
для удержания колбы. 
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шаютъ пламя и больше открываюсь главный кранъ аспи
ратора, пока выд-влеше газовъ не уменьшится. 

Жидкость кипятясь въ продолжения 2-хъ часовъ и все 
время наблюдаюсь, чтобы вода въ холодильник'!? не нагре
валась. 

После этого з'даляютъ пламя, умеиьшаютъ постепенно 
огонь подъ трубкой с съ окисью м'вди, чтобы она остывала 
постепенно, пропускаюсь черезъ аппаратъ еще приблизи
тельно 2 литра воздуха и взвешиваюсь засвмъ трубки / и д, 
соблюдая е в же меры предосторожности, что и при первомъ 
взвешиванш. 1 часть углекислоты соответствуетъ 3 / п част, 
углерода. 

8. Олределете углекислоты, полученной при сжи-
ганш. 

1. Поглощение углекислоты едкимъ кали. 
Аппаратъ, где находится растворъ едкаго кали, короче 

говоря, кали-аппаратъ состоитъ, собственно, изъ стеклянной 
трубки съ пятью выдутыми шариками, формы, указанной на 
фигуре 16. 

Аппаратъ этотъ наполняется растворомъ 15__гр_̂  едкаго 
кали въ 25 куб. см. воды. Растворъ всасываюсь чёрёзъ конецъ 
трубки, прилегающш къ шарику т, пока аппаратъ не на
полнится, насколько указано на фигуре. Тогда конецъ 
этотъ обсушиваюсь снаружи и внутри пропускной бумагой 
и соединяюсь съ аппаратомъ для сжиганш, но такимъ обра-
зомъ, чтобы струя угольной кислоты поступала сначала въ 

Фиг. 16. шарикъ т, а оттуда въ остальные 
шарики, проходя черезъ весь раст
воръ. На противоположный конецъ 
кали-аппарата надеваюсь предохра
нительную трубку съ хлористымъ 
кальщемъ, оставляемую на немъ 
и при взвешиванш. 

Эта предохранительная трубка 
имеетъ форму трубки д (фиг. 13 
стр. 51); въ шарикъ ея вкладываюсь 
клочекъ хлопчатой бумагой, запол-

Кали-аппаратъ. 
няющеи и часть прямаго отростка 

трубки; туда кладутъ куски едкаго натра, а въ прямой от-



- 61 — 

Фиг. 17. 

ростокъ—куски хлористаго кальщя, удерлшваемые въ от-
крытомъ конц'Ь хлопчатобумажной пробкой. Оба открытыхъ 
конца кали-аппарата и предохранитель
ной трубки закрываются пробочками, 
или. что еще лучше, резиновыми тру
бочками, закрытыми съ одного конца. 

Вполн-Ь „высушенный снаружи ап
паратъ кладутъ на в-Ьсы и оставляютъ 
его лежать минуть 20, чтобы онъ при-
нялъ температуру окружающей среды, 
затЬмъ снимаютъ на несколько момен-
товъ затворы, для з'равнов'Ьшивашя на-

Кали-агшаратъ 
Се1вз1ег'а. 

ружнаго и внз'тренняго давленш, опять ихъ над-Ьваютъ, 
оставляютъ еще минутъ на пять, взв'Ьшиваютъ, записываютъ 
в'Ьсъ и, наконецъ, соединяютъ кали-аппаратъ съ приборомъ 
для сжигашя. 

Вмтвсто этого кали-аппарата можетъ служить изобран<ен-
ный на фиг. 17 аппаратъ Гейслера. Въ лабораторш Берлинской 
Горной Академии его даже предпочитаютъ, благодаря его 
большимъ удобствамъ. Вм'Ьсто трз^бки для сушки (д, фиг. 13) 
находится здЬсь горизонтальная трз^бка, наполненная ангидри-
домъ фосфорной кислоты, поглощающимъ влагу, которая 
выделяется изъ кали-аппарата вследствие тока воздуха. 

По окончании сжигашя закрываютъ концы кали-аппарата; 
аппаратъ снаружи тщательно обсушиваютъ и взв'Ьшиваютъ 
съ вышеуказанными предосторожностями. Увеличеше в-Ьса 
даетъ количество углекислоты, которому соотвътствуютъ 
27,27 (точн'Ье 27,2727...) процентовъ углерода, или л<е В'Ьсъ 
углекислоты, умноженный на 3 / и , даетъ в'Ьсъ углерода. 

Если послгЬ многократнаго употреблешя, в'Ьсъ кали-аппа
рата увеличился на 2,5 гр. противъ первоначальнаго, то не
обходимо наполнить его св-Ьжимъ растворомъ 'Ьдкаго кали. 

2. П о г л о щ е н и е н а т р и с т о й и з в е с т ь ю . 

Вм-Ьсто 'Ьдкаго кали зшотребляють также и натристую 
известь. Растворъ 'Ьдкаго натра, полученнаго изъ чистаго, 
кристаллическаго углекислаго натра, прим'Ьняютъ для гаше
ния извести, причемъ на одну часть -Ьдкаго натра, находя-
щагося въ раствор-Ь, сл-Ьдуетъ взять 2 части безводной из-
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вести. Все это выпаривается въ желтззномъ сосуде до с}гха 
и полученный твердый остатокъ прокаливается въ жел-Ьзномъ 
тигле. Теплая еще масса измельчается и просеивается сквозь 
жестяное сито съ отверстиями въ 3 мм. Кусочки, получен
ные после втораго просвивашя сквозь сито съ отверстиями 
въ 2 мм., слз'жатъ для анализовъ. Препаратъ этотъ сохра
няется въ закрытыхъ сосудахъ. Для употреблешя, напол-
няютъ имъ 2 и—образиыя трубки въ 110 мм. длины и 12 мм. 
ширины до 5/в ихъ объема; въ оставшемся свободномъ съ 
обоихъ концовъ пространстве помещаютъ хлористый каль
ций. Въ остальномъ работа производится также, какъ и съ 
кали-аппаратомъ. 

Вместо натристой извести можно (по ]опзопу) ') упо
требить смесь, состоящую изъ 1 об. обезвоженнаго углеки-
слаго или сернокислаго натр1я и 1 об. сухаго гидрата 
кал1я. 

П р и м ' Ь ч а М е . Приготовленйе раствора едкаго кали 
гораздо проще, чемъ получение вышеупомянзп'ыхъ препара-
товъ, а потом\ г методъ 1 заслуживаешь предпочтения. 

3. И з м Ъ р е ш е о б ъ е м а у г о л ь н о й к и с л о т ы . 

Методъ для измерения объема углекислоты, вместо ея 
взвешивания, шгветъ, на первый взглядъ, преимущество своею 
большою точностью. Такъ, напр., на обыкновенныхъ хими-
ческихъ весахъ менее 0,0001 гр. углекислоты взвешивать 
З'же невозможно, между т е м ъ какъ это же количество зани-
маетъ вполне измеримый объемъ: 0,05 кз'б. см. соответствз'--
ютъ 0,001 гр. 

СпособТЬ В и б о р г а . Аппаратъ, по описание Виборга, 
состоитъ изъ пробирнаго цилиндра а (фиг. 18) въ 140 мм. 
длины и 20 мм. внутрен. дйам. % Онъ сделанъ изъ толстаго 
стекла; въ него вставляется каучуковая пробка съ 2 отвер
стиями; въ одно отверстие вставляется воронка Ь съ краномъ, 
а въ дрзтое—отводная трубка с съ краномъ. Последняя со
стоитъ изъ 2 трубокъ, соединенныхъ резиновой трубкой, 
при чемъ вторая трубка, согнутая подъ прямымъ угломъ, 
проходить черезъ каучуковую пробку бюретки с1. Разстояше 

') Фрезешусъ. Колич. анал. 6 изд. 2,65. 
2) Кег1, Гои^эсппНе с!ег РгоЫгкипзс, Р1^. 25. 
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между бюреткой и цилиндромъ а равно приблизительно 
200 мм.; д1аметръ отводныхъ трз'бокъ равенъ 2 мм. Отводная, 
трубка оканчивается у нижней поверхности пробки бюретки,, 
между ТБМЪ, какъ проходящая черезъ ту же пробку воронка 
е, заканчивается на 15—30 мм. глубже. 

Фиг. 18. 

Аппаратъ ЛУйэо^п'а для изм-врешя углекислоты. 

Бюретка с1, внизу градуированная, им'Ьетъ объемъ около* 
60 к. см.; д1аметръ ея внизу равенъ 9 мм.;, на верху она гру
шевидно расширена до 16 мм. Объемъ грушевиднаго расши-
решя равенъ 25 куб. см. Въ градуированной части каждый кз'-
бич. сантим. им'Ьетъ высот}' около 15 мм. Градуированная 
часть им'ветъ, по крайней м'вртБ, 20 см. высоты и д-влешя 
нанесены чрезъ 0,1 или, что еще лучше, 0,05 ку.б. см. 



Бюретка запирается внизу краномъ и соединена посред-
СТВОМЪ реЗИНОВОЙ Т р у б к и СО СТКЛЯНКОЙ / , ВМ'БСТИМОСТЫО 
около 200 куб. см. 

Цилиндръ а вставляется въ м'Ьдный цилиндрически! со-
•судъ (въ м-Ьдную гильз}'), и нагревается спиртовой или га
зовой гор'Ьлкой. 

Бюретка находится въ стекля ной трубе, наполненной 
водой, служащей для удерлшвашя равномерной темпера
туры. 

Стклянка f находится на подставке,— которая можетъ 
передвигаться вверхъ и внизъ или же привешена, какъ по
казано на фигуре, къ зубчатой стойке. 

Х О Д Ъ р а б о т ы . Испытуемая проба, очень тонко измель
ченная (берутъ 0,1 гр. чугуна или 0,2 гр. железа въ виде 
опилокъ, которыя должны проходить сквозь сито съ дырками 
въ 1,5 мм.), высыпается на дно цилиндра. На ссЬнкахъ ци
линдра не долженъ оставаться порошокъ, — его снимаюсь 
кисточкой. 

Если для вьтделешя углерода применяюсь способъ съ 
сернокислой медью, то железо можно прямо обработать въ 
пробирномъ цилиндре а. Приливаютъ 4 куб. см. насыщеннаго 
раствора чистой кристаллизованной сернокислой меди, раз
мешиваюсь отъ времени до времени стеклянной палочкой и 
оставляютъ стоять минутъ 10. Если почувствуется запахъ 
углеводородовъ, то ра змешивате прекращаюсь. Въ это время 
отвешиваюсь 1.2 гр. кристаллизованной хромовой кислоты 
въ маленькомъ фарфоровомъ тигельке, всыпаюсь въ про
бирный цилиндръ и опять размешиваюсь стеклянной палоч
кой; палочку затемъ обмываюсь несколькими каплями воды 
(не более 1 куб. см.) и осторожно взбалтываюсь жидкость для 
смешешя этой воды съ растворомъ, после чего нагретый 
цилиндръ опускаюсь для охлаждешя въ холодную воду. 
Теперь стклянку съ' водой ( подымаюсь на столько, чтобы 
вода въ бюретке стояла выше грушевиднаго расширешя; 
после этого вливаюсь черезъ воронкообразную трубку бю
ретки столько воды, чтобы трубка ниже крана была вся 
наполнена водой. 

Когда это произведено, открываюсь кранъ с между про-
•бирнымъ цилиндромъ и бюреткой, а ташке кранъ бюретки; 
верхняя же кранъ бюретки остается закрытымъ.—Пробирный 
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цилиндръ, вынутый изъ воды, долженъ быть хорошо вы-
сушенъ. 

Въ каучуковую пробку пробирнаго цилиндра вставляется 
колт^нообразная отводная трубка, кранъ у воронкообразной 
трубки оставляется пока открытымъ; потомъ ставятъ на 
дгвсто м'вдный цилиндричесшй сосудъ (м'вдную гильзу), вста-
вляютъ туда пробирный цилиндръ, закрываютъ кранъ во
ронкообразной трубки и опускаютъ стклянкз' съ водой до 
г в х ъ поръ, пока внутреннее давлеше станетъ немного мень
ше атмосфернаго. 

ЗасЬмъ наливаютъ въ пробирный цилиндръ черезъ вста
вленную въ него воронкообразную трубку по каплямъ 8 куб. 
см. сЬрной кислоты уд. веса. 1,7 (100 объемовъ сЬрной кисл. 
уд. в. 1,83 на 20 объемовъ воды). Когда кислота стечетъ до 
крана, то его закрываютъ, зажигаютъ гор-влкз' и медленно на
греваюсь; мало по малу содержимое пробирнаго цилиндра на-
чинаетъ кипеть. После десяти минз'тнаго кипячешя-операщя 
кончена; за это время уровень воды въ бюретке поншкается, 
поэтому бюретку опускаютъ, чтобы избежать высокаго давлешя 
и связанной съ нимъ потери зтлекислоты > черезъ запорные 
краны. 

Лампу д тушатъ и охлал<даютъ минуть 15. После этого 
наполняюсь водой воронкообразную трубку пробирнаго 
цилиндра и даюсь ей стекать въ пробирный цилинръ до 
с в х ъ поръ, пока она наполнись самый цилиндръ и отвод
ную трубку. Тогда закрываютъ кранъ отводной трз^бки и 
разобщаюсь ее съ пробирнымъ цилиндромъ. 

Черезъ несколько минуть отмечаюсь высоту воды въ 
бюретке, заставивъ предварительно лшдкость въ бюретке и 
въ стклянке съ водой придти къ одномз^ уровню. 

Затвмъ уменьшаюсь несколько давлеше въ бюретке, 
опустивъ стклянкз'' съ водой, закрываютъ нижнШ кранъ и 
вливаюсь въ воронку растворъ едкаго кали (несколько кубич. 
сантиметровъ раствора 10 гр. едкаго кали въ 100 куб. см. 
воды), растворъ этотъ переливаюсь въ бюретку по каплямъ. 
Прежде, ч е м ъ вылить весь растворъ въ бюреткз^ кранъ 
закрываютъ и наклоняюсь несколько разъ бюреткз^ въ разныя 
стороны. Теперь, открывъ нижнш кранъ, заставляютъ воду 
въ бюретке подняться соответственно объему поглощенной 
углекислоты. После этого опять приводясь поверхности 

5 
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воды въ бюретке и въ стклянкъ" къ одному уровню и отме-
чаютъ его высоту. 

Разница высотъ въ обоихъ случаяхъ даетъ объемъ уголь
ной кислоты. 

Поглощенному объему углекислоты соотв-Ьтствуетъ при 
определенной температуре определенное содержаще угле
рода; такъ, напр., при 0,2 гр. ж е л е з а 1 куб. см. углекислоты 
при 18°С = 0,253 процентамъ углерода, такимъ образомъ, 
чтобъ узнать содержание углерода, нужно отмеченную раз
ницу зфовней въ кубич. сантим, умножить на 0,253; но вслед
ствие того, что вода сама поглощаетъ немного углекислоты, 
то по даннымъ Виборга, н}>жно для чугуна взять множите
ле мъ 0,28, а для железа — 0,29 (при данныхъ, понятно, 
величинахъ и количествахъ). 

Если вместо 0,2 гр. железа взять только 0,1 гр., то нужно 
вышеуказанное число удвоить. Если температура выше или 
ниже 18° С, то делятъ или помножаютъ найденное количество 
на 1 + 0,00367 t, где t обозначаете разницу температурь. 

После каждаго опредвлешя промываютъ весь аппаратъ 
сначала соляной кислотой (при помощи поднимашя и опу-
скашя стклянки съ водой), а засЬмъ чистой водой. 

Все опредвлете длится 45 мин. 

С п о с о б ъ Л у н г е и М а р ш л е в е к а г о ' ) . 

После того, какъ Вгьборгъ'1) первый сталъ определять 
количество углерода по объему углекислоты, получаемой 
при окисленш углерода железа въ смеси серной и хромовой 
кислоты, Рейсъ и Тернеръ улучшили этотъ способъ, а Лунге3) 
довелъ его до того состояшя, въ которомъ онъ применяется 
въ настоящее время. 

Способъ Лунге до момента высЬснешя угольной кислоты 
во всемъ сходенъ со способомъ Виборга: железо раство-
ряютъ по способу, описанному на стр. 64 посредствомъ 
меднаго купороса. Выделенный углеродъ окисляютъ въ са
мой жидкости хромовой кислотой и полученную углекис
лоту измеряюсь въ газообразномъ состоянии. Т а к ъ какъ 
выделеше углекислоты, оставшейся въ жидкости, посред-

') Stahl und Eisen 1891, S. 666. — ') Stahl und Eisen 1887, S. 465. — 
3) Stahl und Eisen 1891, S. 666. 
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•ствомъ кипячешя обусловливаешь крупныя неточности, то 
-ее вьггвсняютъ оттуда, разрежая .надъ жидкостью воздухъ 
.или д{е пропуская въ нее струю кислорода. 

•Выделившуюся углекислоту собираютъ надъ ртутью. 
П р и этомъ употребляются след. реактивы: 
.1) Насыщенный нейтральный растворъ м'Ьднаго купороса. 
2) Растворъ 100 гр. хромовой кислоты въ 100 куб. см. воды. 

. • 3) Серная кисл. уд. въха 1,65, насыщенная хромовой кис
лотой. 

4) • „ „ „ „ 1,71, насыщен, хромовой кис. 
5) и II II и 1 Д 0 , „ „ 

*6) Перекись водорода. 

^Количество реактивовъ показываетъ следующая таблица 

Содержаше 
углерода 

въ °/о. 41 

Р а ftp v ̂  о ь о я и 2 о , " н в о . 

С-Ьрная 
кисл. 

уд. в. 1.65 
куб. см. 

Серная 
кисл. 
1,71 

куб. см. 

С-врная 
кисл. 
1,10 

куб. см. 

S-S а 
£ о Й я — о 
Sä §.3ч> 

и S . 
З о й 

"Bonie 1,5 

.1,5—0,8 

0,8—0,5 

-0,5—0,25 

'.Менъе 0,25 

0,4-0.5 

1 

2 

3 

5 

о 

10 

20 

50 

50 

135 

130 

130 

75 

70 

30 5 

25 10 

5 20 

5 45 

5 50 

1 
2 

2 

2 

2 

Понятно, температура и барометрическое давлеше должны 
шсегда быть одинаковы, въ противномъ случай они должны 
•быть приведены къ 0° и 760 мм. *) или же употребляется 
-всегда определенный соответственный противовесъ 2 ) . 

Н е д о с т а т к и г а з о о б ъ е м н а г о с п о с о б а . 

По методу Виборга приходится работать съ очень малыми 
количествами, а потому все ошибки при в з в е ш и в а т и и все 
потери значительно увеличиваются. В ъ Берлинской Горной 
Академш не работаютъ далее по улучшеннымъ объемнымъ 
•способамъ, ибо не замечено примуществъ ни въ точности 

») Stahl und Eisen 1891, S. 672; 2) Stahl und Eisen, S. 667. 

5* 
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в-всоваго определешя угольной кислоты, для котораго молгао> 
употреблять' гораздо большее количество жел'Ьза (до 5 гр.),. 
ни въ скорости ихъ выполнешя. 

То обстоятельство, что угольную кислоту цъ-лесообразн'Бе-
собирать надъ ртутью, ч-вмъ надъ водой, вытекаетъ изъ-
того, что углекислота въ водв поглощается. 

Лунге*)• утверждаешь, что предложенный имъ способъ^ 
(Zeitschrift für angewandte Chemie 1892 S. 677) у ж ъ потому 
даеть гораздо большую точность, Ч'вмъ первоначальный, 
способъ Виборга, что здесь возможно брать болышя коли
чества, именно 0,5 гр. чугуна и отъ 2 до 3 гр. жел'вза. 

Это утверждете справедливовъ томъ слз^ча-Ь, если точность,-
требуемая при определении в-вса зтольной кислоты, меньше-
чувствительности вЪсовъ. Неточность определешя можетъ. 
произойти в с л е д е т е неодинаковаго сгущешя (конденсацш^ 
влаги на стЬнкахъ сосз>да, а также вслгвдств1е н е к о т о р а я 
количества влаги, которое или попадаетъ въ аппаратъ извн-Ь 
или же уносится оттуда, не обнаруживаясь никакими внеш
ними признаками. 

Лунге значительно улучшилъ т в аппараты, которые онъ. 
употреблялъ вначале, а именно, онъ придумалъ новый запоръ. 
къ трубке для раскислешя (Reductionsrohr), см. фиг. 21. 

Трубка а имеетъ на верху стеклянную пробку Ь съ же--
лобкомъ, соответствующимъ желобку въ шейке трубки 
повернувъ пробку такъ, чтобъ она заняла положение, ука
занное на фигуре 21, получимъ плотный затворъ трубки. 
Для получешя же вполне непроницаемаго затвора, нали
ваюсь поверхъ крана ртути с. Кранъ Ъ прижимается книзу 
пробкой d, черезъ которую проходитъ трубочка е для нали-
вашя ртути. 

Чтобъ не расходовать много ртути, придаютъ трз^бке е 
(показывающей зфовень—(Niveauröhrchen) — форму, изобра-
женнз>то на фиг. 20. Штативъ , къ которому прикрепленъ.. 
весь аппаратъ, изобранеенъ на фиг. 19. 

Ce4eHie стержня трехгранное; сторона его имеетъ . 
20 мм. длины, а весь стержень — 1750 мм. вышины. П о -
немъ скользитъ чугунная скоба Ъ. Н а конце стеришя нахо
дится колесо с, черезъ желобокъ котораго проходитъ п р о -

J) Stahl und Eisen 1893, S. 655. 
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Фиг. 20. 

Фиг . 19. Газовой волюметръ Lunge. 
•Фиг. 20. Трубка, показывающая уровень. 
•Фиг. 21. Запоръ для редукционной трубки. 

Фиг. 21. 
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волока cl въ 3 мм. толщины. На этой проволоке нахо
дится вышез'помянутая скоба и, разматывая или наматывая-
проволоку при помощи ручки gf на барабанъ е, можно за 
ставить скобу то опускаться, то подниматься. Вращение оста
навливается собачкой h. Точная установка, производится 
посредствомъ тормаза г, представляющаго собой винтъ, ко 
торый выводить немного проволоку изъ ея вертикальнаго-
полояеетя. Газоизмерительная трубка п им-ветъ вм'Ьстимость-
въ 140—150 куб. см. Д-Ьлешя въ ней идутъ сверху отъ 0 до 30-
въ 0,1 см., затЬмъ сдедуесь шарообразное утолщеше, а. 
подъ нимъ снова идутъ двлешя отъ 100 до 140 см., такъ-
что малые объемы газовъ можно отсчитывать на Bepxjr, а 
больиие объемы —" внизу. 

Основания способа тЬ же, что и у Виборга, т. е. углекислота, 
вместе съ воздухомъ, находящимся въ аппаратв, измеряется 
въ газовой бюретке, затвмъ она поглощается и по разности 
объемовъ зазнаюсь количество поглощенной углекислоты. 
Собирать углекислоту следуетъ надъ ртутью. 

Подробныя данныя относительно этого способа можно-
еще найти въ Zeitschrift für angewandte Chemie 1891, S..229> 
und 412. 

Приведемъ здесь его описание: 
р—аппаратъ для растворешя. Колба емкостью въ 200 куб . 

см.; воронка, запираемая стекляннымъ краномъ, вмещаетъ. 
столько л;е. Когда раствореше въ медномъ купоросе окон
чится, то вставляють холодильникъ съ притертой пробкой,, 
а съ нимъ соединяютъ аппаратъ о для опредвлетя углекис
лоты. 

После достаточнаго разрежешя воздуха, вливаютъ въ. 
колбу хромовую и серную кислоту, открываюсь кранъ газ.о-
измерительной трубки п, опускаюсь трубкз' I (Niveaurohr),, 
и начинаюсь подогревать колбу для выделешя углекислоты,, 
которую и собираютъ. После того, какъ удалятъ пламя изъ. 
подъ колбы, в ъ воронку вливаютъ около 2 куб. см. перекиси 
водорода, и отсюда переливаютъ въ колбу. 

Кислородъ вытвсняетъ всю углекислоту; последнюю из 
меряюсь въ измерительной трубке п, поглощаютъ въ т р у б к е 
q едкимъ кали и опять измеряюсь. 
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Каждый кубический сантиметръ углекислоты, приведенный 
къ О 0 и 760 мм. давления, соотв'Ьтствуетъ 0,000536 гр. угле
рода. 

Hempel, благодаря своимъ точнымъ изсл-вдовашямъ, 
нашелъ, что способы, предложенные Лунге и Маршлевскимъ, 
не смотря на улучшешя въ методе и въ аппаратахъ, не 
даюсь точныхъ результатовъ, такъ какъ невозмолшо избе
жать выделения газообразныхъ углеводородовъ. 

О н ъ нашелъ также, что въ данномъ случае окисление 
железа посредствомъ хромовой и сврной кислоты одинаково 
не можетъ быть рекомендовано, какъ и раствореше железа 
въ см'Ьси сврной кислоты и минеральнаго хамелеона (мар-
ганцево-кислаго кали); даже соединеше обоихъ методовъ 
вм'БссЬ не ведетъ к ъ желаемой ц'Ьли. 

Онъ выработалъ способъ, который мы опишемъ подробно, 
такъ какъ онъ оказался весьма удобнымъ для жел'взнозавод-
скихъ лабораторий. ; 

С п о е о б ъ Н е т р е Г я . 

Основания- способа: 0,5 гр. железа растворяютъ въ присут-
CTBin 2,3 гр. ртути въ см-вси хромовой кислоты, сврной кис
лоты и воды; раствореше должно происходить въ разртв-
женномъ пространстве; образующуюся при этомъ см'Ьсь 
воздуха, кислорода (получаемаго изъ хромовой кислоты при 
кипячении ея съ сврной кисл.) и углекислоты — измеряюсь,, 
а угольную кислоту определяюсь объемнымъ способомъ 
посредствомъ поглощения растворомъ 'Ьдкаго натра. 

Аппаратъ для этого (см. фиг. 22, 23 и 24) состоитъ и з ъ 
газовой бюретки I, колбы для растворешя II и газовой пи
петки Ш (см. стр. 72). 

Газовая бюретка устроена такъ, что все объемы при
водятся самостоятельно къ О 0 и 760 мм. барометр, давл. Из
мерения газовъ производятся надъ ртутью. 

Бюретка состоитъ изъ измерительной трубки А, коррек-
цюнной трубки В (Correctionsrohr) и манометрической трубки F . 
Измерительная трубка А, а также трубка В опущены въ 
стекляный сосудъ С, наполненный! водою; весь сосудъ по
коится на железной подставке Е. Бюретка А имеетъ емкость 
въ 150 куб. см.; верхняя часть ея значительно расширена ) 

нижняя же разделена на десятыя части кубич. сантим. Н а 
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Фиг. 22. 

к 

Фиг. 23. Фиг. 24. 
Газовой волюметръ Н е т р е Г я . 
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верху въ D бюретка А закрывается краномъ. съ 2 отвер-
стшми (системы Сгетег-ГпесЫсЬ). 

ЭТОТЪ стеклянный кранъ (см. фиг. 23) даетъ возможность 
соединять измерительную трубку, смотря по надобности, то 
съ капиллярной трубочкой а, то съ Ъ.. 

Коррекщонная трубка В образуетъ съ манометриче
ской трубкой Г одно ц'Блое. Это обыкновенная трз^бка, 
запаянная снизу и имеющая въ д капиллярный отростокъ. 

Манометрическая трубка Г представляешь собою и — 
образную стеклянную трубку, расширяющуюся при к и *. 
Посредствомъ капиллярной трубки 1с она соединяется съ 
измерительной трубкой. 

Для начала работы съ аппаратомъ всасываютъ черезъ 
капиллярнзпо трубочкз^ в ъ коррекщонную трубу В немного 
дистиллированной воды и смачиваютъ стенки бюретки А. 
З а с в м ъ наполняютъ шаръ С ртутью и, установивъ газовый 

'кранъ въ положение 1, указанное на фиг. 28, шаръ О поды-
маютъ настолько, чтобы ртуть наполнила всю манометриче
скую трубку до отметокъ к и г. 

В ъ начале необходимо определить объемъ манометрической 
трз^бки отъ к до а. Для этого втягиваютъ находящуюся въ 
манометре ртуть до а, закрываюсь кранъ В, а засвмъ, 
установивъ кранъ Б въ положеше 2, указанное на фиг. 23, 
впускаютъ въ бюреткз^ произвольный объемъ воздуха. 
После этого отсчитываютъ на шкале бюретки величин}^ 
этого объема воздуха, находящегося подъ обыкновеннымъ 
атмосфернымъ давлешемъ. З а с в м ъ поворачиваютъ кранъ В 
такъ, чтобы соединить бюретку съ манометрической трубкой 
и вытесняюсь въ последнюю столько воздуха, чтобы ртуть 
стала у отметокъ к и г, т. е. въ обоихъ коленахъ на оди
наковой высосЬ и опять отсчитываютъ объемъ оставшагося 
въ бюретке воздуха. Разность объемовъ при обоихъ .изме-
решяхъ (понятно,, что припаянная сбоку капиллярная трубка 
д должна быть открыта) дастъ величину объема въ маноме
трической трубке менаду к и а. 

Для устройства аппарата съ той целью, чтобъ наблюдения 
на шкале измерительной трз^бки А соответствовали объему 
при О 0 и 760 мм. давлешя, прикрепляюсь въ д тоненькую 
резиновую трз'бочкз?- съ зажимомъ. Высасываютъ газъ въ 
манометре до а и ставясь весь аппаратъ съ открытымъ 
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краномъ Б въ такое мтвсто, гд'Ь 1-гвтъ р-Ьзкихъ колебанш 
температуры. Здесь онъ остается часа два, въ присутствш 
термометра и барометра. 

К а к ъ только убедились, что все части аппарата приняли 
одинаковую температуру, изм'Ьряютъ самымъ точнымъ обра-
зомъ объемъ газа и отм-вчаютъ температуру и барометри
ческое давлеше, а затвмъ закрываютъ кранъ 1). 

. Теперь можно вычислить, какую величину будетъ имъть 
измеренный объемъ газа при 0° и 760 мм. барометр, давлешя. 

Н а п р и м . Объемъ газа равенъ . . . 97 куб. см. 
Барометрическое давлеше =753,3 см. 
Температура . . . . . =8,75° С. 

Пусть найденный раньше объемъ отъ 1ь и г въ маноме
трической трубке равенъ 1,8 куб. см. 

Упругость водянаго пара = 8,4 мм. 
Если Ь будетъ отмеченное раньше барометрическое дав

леше, £ — температура, е — сжатие водянаго пара и V изме
ренный объемъ газа, то искомый объемъ V,, определится по 
формуле: 

• у о — у 760 (1 + 0,00367 г; 
Для предъидущаго примера объемъ этотъ равенъ 92,1 

куб. см. 
Н о такъ какъ при измереши при помощи коррекщонной 

трубки газъ наполняетъ еще пространство отъ /г до ъ, то 
нужно объемъ этотъ,. т. е. 1,8 см. вычесть изъ найденнаго 
объема: 

92,1 — 1,8 = 90,3 куб. см. 
Ч т о б ъ установить коррекщонную трубку поворачиваютъ 

кранъ С такимъ образомъ, чтобы соединить измерительную 
трубку съ манометрической и сжимаютъ измеренный объемъ 
газа до того объема, который онъ занималъ бы, по вычис-
лешю, при 0° и 760 мм. Отъ этого давлешя ртуть въ мано
метре выходить, конечно, изъ уравновешеннаго положешя; 
тогда вдуваюТъ въ коррекщонную трубку посредствомъ ре
зиновой трубочки, прикрепленной въ д, столько воздуха, 
чтобы ртуть въ обоихъ коленахъ манометра стала опять 
на одномъ уровне, а затЬмъ запираютъ резиновую трубочку 
при д крепкимъ зажимомъ. 
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Но такъ какъ мы не гарантированы, что резиновая .тру
бочка черезъ некоторое, бол'Ье или ментзе продолжительное, 
время не будетъ пропускать газы, то необходимо поэтому 
запаять капиллярную трубочк}? д. Сделать же это пока невоз
можно, такъ какъ" внутреннее давление больше наружнаго, 
всл'Ьдств1е чего нужно уменьшить внутреннее давлете . Цоэтому 
поступаютъ сл-Ьдующимъ образомъ: разъединяютъ соеди-
неше манометра съ бюреткой при а, опускаютъ коррекщон-
ную трубку В въ охладительную см-всь изъ льда и пова
ренной соли и оставляютъ ее зд-веь до швхъ поръ, пока 
ртуть въ манометре не покал<етъ, что д а в л е т е внутри коррек-
цюнной трубки стало меньше атмосфернаго; тогда запаиваютъ 
трубку д при х на пламени бунзеновской гор'Ьлки. Если запаи
ваемое место находится слишкомъ близко отъ трубки у, куда 
впаяна капиллярная трубка д, такъ что молено опасаться, что 
трубка въ этомъ м-вст'В можетъ лопнуть, то покрываютъ это 
место разведеннымъ въ вод'Ь гипсомъ, который по затвердении 
представляешь прекрасного защиту отъ чрезм^вриаго нагр-вва. 
Гипсъ легко зашЬмъ смывается водой.' 

Снаряяеенную такимъ образомъ коррекщонную трубкз' 
соединяютъ опять съ измерительной трубкой и отсчитанные 
на ней объемы газовъ относятся уже к ъ О 0 и 760 мм. дав
ления, совершенно независимо отъ изм гвнешй температзфы 
и барометрическаго давлешя. 

Устройство колбы II, предназначенной для растворешя, 
изображено на фиг. 22. К ъ колбе, припаяна сбоку трз^бка, 
в ъ которую входитъ другая трубочка съ притертой пробкой 
и закрывающаяся сверху стекляннымъ краномъ. Съ колбой 
соединенъ холодильникъ Либиха, снабженный притертой проб
кой. — Вместимость колбы около 200 куб. см. 

Газовая пипетка III (фиг. 27 стр. 79) представляешь 
собою обыкновенную пипетку для твердыхъ и жидкихъ по-
глощающихъ веществъ, наполняемую растворомъ едкаго 
кали, получаемымъ при растворении 100 гр. едкаго кали в ъ 
200 гр. воды. 
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П р и г о т о в л е ш е т р е б у е м ы х ъ д л я а н а л и з а 
р а с т в о р о в ъ . 

При анализахъ употребляются следующие растворы: 

1. Р а с т в о р ъ х р о м о в о й к и с л о т ы . 

В ъ виду того, что для плотнаго закрывашя сосудовъ, 
ГДЕ сохраняется хромовая кислота, стеклянныя пробки ихъ 
обливаются парафиномъ, и нельзя быть ув-Ьреннымъ, что в ъ 
покупномъ препарат-в не находится случайно попавшихъ туда 
органическйхъ веществъ,—самое лучшее самому готовить 
хромовз^ю кислоту. 

Для этого растворяютъ при нагр-вванш 300 гр. продажной 
двухромокал!евой соли въ 500 куб. см. воды и 420 куб. см. кон-, 
центрированной сврной кислоты. 

Жидкость оставляютъ стоять 12 ч а с , сливаютъ загвмъ 
прозрачный растворъ съ кристалловъ кислаго сврнокислаго 
кал1я и промываютъ ихъ 10:—12 куб. см. воды.—Растворъ на-
гр-Бваютъдо 80—90°, приливаютъ 150 кз^б. см. концентрирован
ной стзрной кислоты и столько воды, чтобъ выд'вливппеся 
вначал-Ь красные хлопья осалсденной хромовой кислоты опять 
растворились; затвмъ растворъ выпариваютъ до т в х ъ поръ, 
пока поверхность подернется пленкой, состоящей изъ мелкихъ 
кристалликовъ, оставляютъ стоять 12 час. и отц'вживаютъ 
выдвлившз'юся хромов}по кислотз^ сквозь в о р о н у съ плати-
новымъ конусомъ. Фильтратъ опять осторожно выпариваютъ 
до получешя кристаллической пленки и снова оставляютъ 
кристаллизоваться. 

Если при выпариваши нагр'Ьвъ былъ слишкомъ силенъ, то 
получается сврнохромовая соль и выделяется кислородъ. 
Понятно, хромовая кислота должна быть защищена отъ вся-
каго доступа органической пыли. 

100 гр. полз'ченной такимъ образомъ хромовой кислоты 
(которая, понятно, содержитъ еще немного серной кислоты 
и кислаго сврнокислаго кал1я) растворяютъ въ 300 гр. воды 
и 30 гр. серной кислоты з^д. в. 1,704. (приготовлеше ея опи
сано ниже, подъ 2). 

Уд'вльный втзсъ полученнаго раствора долженъ быть 
равенъ 1,2. Если же уд-Ьльный в-Ьсъ больше, то растворъ со
держитъ слишкомъ много хромовой кислоты, что даетъ по-
водъ къ выд-вленно кислорода при растворенш жел'Ьза. 
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2 . С Ъ р н а я н и с л о т а 

удЬльнаго в'Ьса 1,704 при 16° С, что соответствуешь 78°/ 0 НгБО*. 

Ее приготовляютъ, см-вшавъ 1000 куб. см. самой крепкой 
серной кислоты (не требуется, чтобъ она была химически 
чистая) съ 500 куб. см. воды и 10 гр. хромовой кислоты. 

Эту смтесь кипятятъ втечеше щвлаго часа въ большой 
колб'Ь. на песчаной бане. Затемъ , погасивъ пламя, пропу
скаюсь воздухъ въ течеше 5 минуть для здалешл образовав
шейся при кипячении угольной кислоты. Т а к ъ какъ кислота 
вследствие ишпячешя стала бо.тве концентрированной, то 
устанавливаютъ первоначальную концентращю прибавлешемъ 
воды. Для этой цели определяютъ по охлаждении жидкости 
ея з'дельный в е с ъ и въ соответствующихъ таблицахъ на-
ходять содержание серной кислоты (хромовая кисл. при-
этомъ въ разсчетъ не принимается) и тогда уже прибав
ляюсь требуемое иеоличество воды. Разница на 1—2°/ 0 для 
анализа значения не имееть. 

Х о д ъ р а б о т ы с ъ а п п а р а т о м ъ . 

В ъ трубочку для взвешивания .(фиг. 25) помещаюсь 0,5 г р . 
изследуемаго железа . Трз^бочка эта должна быть точно 
взвешена. ЗасЬмъ всыпаютъ ея содержимое въ колбу для 
растворения и новымъ взвешиваниемъ трз^бочки зазнаюсь 
точное количество зтютребленнаго для анализа вещества. 

ЗасЬмъ вливаютъ въ иеолбу 2,3 гр. ртути посредствомъ 
маленькой пипетки (фиг. 26), сделанной! изъ стеклянной трубки. 

Потомъ весь аппарась собираютъ такъ, какъ показано на 
фиг. 22 и, наполнивъ всю измерительную трубку ртутью 
ии закрывъ кранъ О, выкачиваютъ посредствомъ обьикновен-
наго водянаго насоса воздухъ изъ колбы черезъ трз^бку 7с. 
Чтобы быть совсемъ увереннымъ, что аппарась собранъ 
соверЩенно плотно (т. е., что воздухъ нигде не проникаетъ),. 
наливаютъ въ расширений горлышка колбы, куда входить 
холодильникъ, т. е. въ I немного воды, а въ трубку т — 30 
куб. см. раствора хромовой кислоты. П о с л е этого закрываюсь 
ичранъ п и подымаютъ осторожно слуяеащую запоромъ труб
ку о, вследствие чего налитые 30 куб. см. раствора хромовой 
кислоты попадаюсь въ колбу. Тотчасъ лее после этого на-
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гртвваютъ колбу на маломъ огнь - до кипения, пустивъ пред
варительно въ действие холодильникъ Либиха. Жидкость 
вследствие разр'Ьженнаго воздуха кипитъ очень легко. Ки-
п'вше поддерлшваютъ минуть 30. 

ЗатЬмъ вводятъ въ колбу черезъ трубку т 120 куб. см. 
серной кислоты и опять кипятятъ въ т е ч е т е 30 минуть: 

Колбу для растворешя соединяють съ бюреткой (открывъ 
кранъ Б ) только тогда, когда изъ жел'Ьза выделилось столько 

Фиг. 25. 

угольной кислоты, что нечего будеть опасаться выступашя 
ртути изъ бюретки, что было вполне возможно въ виду 
разреженности воздуха въ колбе. Это обыкновенно бываеть 
после прибавлен1я серной кислоты. 

Вначале выделяется только одна угольная кислота, подъ 
конедъ же реакщ'и, вследствие повышения температуры, обра
зуется значительное июличество кислорода изъ хромовой 
кислоты при деииствйи на нее серной кислоты. 

П о истечении вышеуказаннаго времени пламя удаляютъ, 
наполняютъ трубиу т дистиллированной водой и, открывая 
постепенно запорную трубку о, вливають въ ихолб}' для 
растворешя столько воды, чтобы весь газъ былъ вытесненъ 
въ измерительную трубку, при чемъ нужно наблюдать, чтобъ 
жидкость въ трубку не попала. Если выделившимися газъ 
.не наполняеть измерительной трубиш до градуированной ея 
части, то впускаютъ столько воздуха, чтобы газовая смесь 
заняла некоторую часть трубки съ делешями. 
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После этого измеряюсь весь объемъ газа; для чего 
д а в л е т е въ измерительной трубке долншо быть несколько 
больше атмосфернаго. Тогда устанавливаюсь кранъ Б 
такимъ образомъ, чтобъ измерительная трубка была соеди
нена съ манометромъ и, подымая и опуская шаръ д, при-

Фиг. 27. 

Аппаратъ Н е т р е Г я для изм-Ьрешя углекислоты. 

водятъ ртуть въ манометре въ равновеае . Малл^ю разницу 
въ давлении уравниваютъ тЬмъ, что сжимаютъ пальцами 
резиновую трубочку }>• з а ж и м а л и открываютъ последний на 
несколько секундъ. Вследствие этого происходить изме-
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нете в ъ давлении соответственно разнице въ количестве 
ртути въ резиновой трубочке между пальцами и зажимомъ. 

П о с л е измерения закрываютъ кранъ D, засвмъ даютъ 
газз^ въ измерительной трубке сильно расшириться, а потомъ, 
открывъ немного кранъ D, вытягиваюсь воздухъ, оставшийся 
въ манометре между h и г. 

Для иоглощешя углекислоты соединяюсь бюретку съ 
газовой пипеткой III такъ, какъ указано на фиг. 27. Открывъ 
кранъ D, вытесняюсь газъ въ пипетку III и сейчасъ же 
высасываюсь его обратно, после чего измеряюсь оставшийся 
объемъ газа. 

Разница въ объемахъ при обоихъ йзмерешяхъ даетъ коли
чество выделившейся углекислоты. 

Многократные опыты показали, что вполне достаточно 
только одинъ разъ перевести газъ въ газовую т - щ е п у , чтобы 
поглотить всяше следы углекислоты. 

Употребляемое для анализа железо не должно быть въ 
крупныхъ кускахъ. При изследованш стали или сераго 
чугуна можно употреблять обыкновенныя- опилки. При 
анализе зеркальнаго чугуна куски его доллшы быть измель
чены въ ступке Абиха настолько, чтобъ весь полученный 
порошокъ просеивался бы сквозь сито съ 400—500 отверстий 
на каждый квадратный сантиметръ. 

4. Опредйлете угольной кислоты посредствомъ 
окрашиватя. 

Способъ для определешя углекислоты черезъ окраши-
ванйе употребляется весьма редко. Аппарась, которымъ при 
этомъ пользуются, изображенъ на фиг. 28.') Взвешенную пробз^ 
железа въ виде опилокъ помещаюсь въ колбу а вместе съ 
5 гр. меднаго купороса и 30 до 40 куб. см. воды. Колбу слабо 
нагреваюсь, пока все железо не растворится, засвмъ сли
ваюсь сверху прозрачнунр жидкость, приливаюсь 30—35 к. см. 
концентрированной серной кислоты и по охлаждении всей 
смеси, прибавляюсь -4—5 гр. чистой кристаллизованной 
хромовой кислоты. 

Теперь соединяюсь колбу а, снабженную предохрани
тельной трубкой Ь (срав. фиг. 14), съ промывными трубками с, 

{) Stahl und Eisen 1891. I. S. 260. 



фиг. 28. 
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изъ которыхъ каждая содержись немного воды для поглоще
ния кислоты, увлекаемой выходящими газами. Съ этими труб
ками соединено несколько, смотря по надобности, изогну-
тыхъ трубокъ а", изъ которыхъ каждая содержись 1 к. см. 
раствора углекислаго калия. Трз^бку Ъ соединяютъ съ газо-
метромъ, после чего колбу а нагреваюсь возможно сильнее. 
Подъ конецъ пропускаютъ черезъ колбу воздухъ для вы-
свснешя всей углекислоты. 

Углекислота во время ея выделения высасывается при по
мощи аспиратора ^ Растворъ поташа приготовляюсь раство-
решемъ 4,65 гр. чистаго углекислаго калия въ 1 литре воды. 
1 к. см. такого раствора соответствуешь 0,0005 гр. зтлерода. 

Незадолго до употребления прибавляюсь къ раствору по
таша марганцовистокислаго калйя по 0,25 гр. на каждые 
60 к. см. раствора. Углекислота, проходящая черезъ трубки й, 
насыщаетъ вначалъ- весь углекислый калий, а засвмъ окра-
шиваесь жидкость (вследствие превращений марганцовисто
кислаго кал!я въ марганцовокислый калШ). 

Каждая трубка с о о т в е т с т в у е м 0,005 гр. углерода и число 
окрашенныхъ трубокъ, заноженное на это число, даетъ 
сумму всего углерода. 

Для установки -опытовъ на более точныхъ началахъ, 
определяютъ эмпирически посредствомъ сожигашя чистаго 
углерода степень насыщения (0,0441 гр. М а г С 0 з = 0 , 0 0 5 гр. С). 

Н е д о е т а т о к т ь э т о г о с п о с о б а . Этось методъ не мо-
жетъ быть рекомендовать, такъ какъ одинаково легко и скоро 
углекислота можетъ быть определена при помощи взвеши
вания, и притомъ не требуется устанавливать эмпирический 
данныя для исправления неточностей. 

С. Растворете железа и вввЗшгявате углерода въ 
вид* углерода. 

Для растворения железа съ той цельно, • чтобы остался 
весь углеродъ, годится только способъ Реагсе и Мс. СгеаНи, 
т. е. растворете въ двойной соли двухлористой меди и хло-
ристаго aммoнiя (стр. 35) или же способъ Эггерца, т. е. 
р а с т в о р е т е въ иоде или броме (стр. 37). 

Последше методы даютъ при соблюденной большой осто¬
рожности довольно надежные результаты; всв же остальные, 
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включая и электролитичесщй методъ *^¥еуГя, негодны къ упо
треблений, даже для скорыхъ, только сравнительныхъ опре
делении. Но такъ какъ способы эти все-таки находятъ при
менение въ н-вкоторыхъ горнозаводскихъ лабораторияхъ, то 
они будуть потомъ вкратце описаны. 

а) С п о с о б ъ р а с т в о р е ж я в ъ д в о й н о й с о л и д в у х л о р и с т о й м ъ д и и 
х л о р и с т а г о а м м о ш я . 

К ъ 1 гр. ч}?гуна прибавляютъ 100 к. см. нейтральнаго на-
сыщеннаго раствора выше упомянутой двойной соли,или же 
къ 3 гр. желтвза прибавляютъ '250 к. см. того же раствора и раз
мешиваюсь въ т е ч е т е н-Ьсколькихъ минутъ при обыкновен
ной температуре. 

Ч-Ьмъ дальше размешивать двойную соль съ железомъ, 
свмъ скорее растворится железо и осадокъ м-вди. П о с л е 
этого растворъ нагреваюсь при постоянномъ размешиваши 
на водяной бане, но не выше 60°—70° С. 

Реакция идетъ следующимъ образомъ: 
Ге + С и С Ь = Е е С Ъ + С и 
Си + СиСЬ=2СиС1. 

Хлористый аммошй способствуетъ растворенпо меди. 
На ловерхности выделяется всегда немного основной 

соли хлорнаго железа , что происходить отъ окисления. 
К а к ъ только осажденная медь растворится, что бываешь 

обыкновенно черезъ полчаса после прибавления раствора 
къ железнымъ опилкамъ,—прибавляютъ въ стаканъ 10 к. см. 
горячей разбавленной соляной кислоты (1 ч. кислоты на 5 ч. 
воды), но такъ, чтобъ она находилась вначале на поверх
ности раствора. 

Пленка основной соли растворяется тогда очень быстро. 
Если поверхность чиста, то растворъ перемешиваютъ, 
оставляюсь на несколько минутъ въ покое для осаждешя 
углеродистаго осадка и затвмъ фильтруюсь при соблюдении 
нижеизложенныхъ правилъ, черезъ продыравленную платино
вую воронку или- черезъ одинъ изъ двухъ равныхъ по весу 
бумажныхъ фильтровъ. 

Высушивъ осадокъ при 100°, взвешиваюсь его, а после 
сжигания въ платиновомъ титле взвешиваюсь вторично. Сжи-
гаше это производится такъ, какъ описано ниже. Разница 
въ весе даетъ в е с ъ углерода. 

6* 
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П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Этотъ методъ по своей 
точности стоить гораздо ниже способа опредвлешя углерода 
посредствомъ сожигашя, такъ какъ получаемый углеродистый 
остатокъ не есть чистый углеродъ, а содержись въ сред-
немъ посл^дняго только 7 0 ° / о . 

Ь) С п о с о б ы о п р е д - Ь л е н т с ъ ю д о м ъ и б р о м о м ъ . 

СпОСОбъ СЪ ЮДОМЪ. 

о гр. опилокъ обливаютъ въ стакане очень холодной 
водой, охлаждая въ то же время сосудъ снътомъ или льдомъ 
для высвснешя всего воздуха. ЗатЬмъ прибавляютъ осторожно 
28—30 гр. юда при постоянномъ пом-вшиванш; при этомъ 
нуншо наблюдать, чтобы температура не возвышалась. Че 
резъ несколько часовъ выделяется нерастворимый оста
токъ; тогда жидкость сверху сливаютъ, промываюсь осадокъ 
холодной водой, снова сливаютъ и прибавляютъ, накоиецъ, 
несколько капель хлористоводородной "кислоты, наблюдая, 
не ВЫДЕЛЯЮТСЯ ли пузырьки водорода. Эти пузырьки указы
ваюсь, что не все еще железо растворилось; после этого 
сливаютъ подкисленную воду, промываюсь остатокъ водой 
и опять обрабатываютъ юдомъ. Если же пузырьковъ этихъ 
Н-БТЪ, то промываюсь и собираюсь на фильтръ нераствори
мый остатокъ, который можетъ состоять изъ углерода, 
шлака, окиси железа и кремнезема, здесь его снова промы
ваюсь и смываюсь' съ фильтра въ платиновую или серебря
ную чашку, выпариваюсь до суха и сожигаюсь. Разность 
въ втзсв до и после сожигашя даесь искомое количество 
углерода. 

Т а к ъ какъ углеродистый остатокъ не есть чистый угле
родъ, а содержись его только 59°/о, также и немного юду 
(около 10°/о), то окислять его смтвсыо хромовой и сврной 
кислоты нельзя, если хотятъ взвесить углеродъ въ виде, 
угольной кислоты. 

ПриМ"Внен1е с п о с о б а . Хотя этотъ методъ употреб
ляюсь только для определения аморфнаго углерода, но и для 
этой ЩБЛИ способъ этотъ слишкомъ неточенъ. 

Способъ съ бромомъ. 

При этомъ способе, который требуетъ еще большихъ 
предосторожностей и постояннаго охлаждения ншдкости почти 
до 0°, прибавляютъ къ 5 гр. ж е л е з а до 10 к. см. брома. 
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Потеря углерода, всл'вдстш'е образования углеводородовъ, 
ЗДБСЬ почти неотвратима. Въ остальномъ производство опре
деления по этому способу то же самое, что и съ юдомъ. 

Ф и л ь т р о в а н 1 е и е о ж и г а ы 1 е . 
Ф и л ь т р о в а ш е . . 

Хотя фильтроваше углеродистыхъ веществъ производится 
различно, смотря по тому, определяется ли количество угле
рода по образовавшейся после сожигашя з^глекислосиз или же 
по разности въ в е с е до и после сожигашя, однакожъ въ 
обоихъ способахъ применяюсь азбестовые фильтры и при 
ихъ употребленш соблюдаются е в же меры предосторож
ности. 

Ф и л ь т р о в а ш е ч е р е з ъ а з б е с т о в ы й ф и л ь т р ъ . 

Б е р у т ъ стеклянз'ю трубку длиною въ 75 мм. и шириною 
въ 15—20 мм. и вытягиваюсь одинъ конецъ ея въ острив та-
метромъ въ 4 мм. или же употребляютъ стеклянную воронку 
с ъ трубкой въ 40—50 см. длины. Острый конецъ трубки 
или нижнюю часть воронки наполняюсь стеклянными бусами 
(достаточно и одного шарика соответствз'ющей величины), 
а сверхз^ накладываюсь тонкий азбестовыя во- ф и г - 29. 
локна, прокипяченньтя предварительно въ соля
ной кислосЬ, а засЬмъ тщательно вымытыя и 
прокаленныя. Волокна эти раскладываюсь кресто
образно и плотно гирижиМаюсь друтъ къ другу. 
Д л я приготовлений хорошаго фильтра нуженъ 
навыкъ ; иначе онъ выходитъ или слишкомъ плот-
нымъ, или же рыхлымъ. Если имеется азбестъ 
только въ короткихъ волокнахъ, то размачи
ваюсь его въ небольшомъ количестве воды и 
выливаюсь на бз^сы, отчего образуется нечто 
въ роде плотнаго войлока. 

Такой фильтръ, однако, имеетъ тось недо-
статокъ, что фильтруемая жидкость образуетъ 
отдельные значительные канальцы. 

Азбестовый фильтръ до употребления дол-
ж е н ъ быть смоченъ водой. 

При надленеащей плотности фильтра не при-т, 
. г г г ьодянои насосъ. 

холится приоътать къ искусственн омз' ускоре-
шю фильтровашя, т е м ъ более, что этомз^ помогаесь длин-
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ная трубка воронки. Въ противномъ случаъ- употребляютъ 
водяной насосъ, изображенный иа фигур-Ь 29. 

Трубка а соединяется непосредственно съ краномъ водо
провода, высасывающая трубка Ъ соединяется съ сосудомъ 
для фильтрований; черезъ коническую трубку й вытекаетъ 
вода. Сосудъ для фильтрования состоитъ изъ колбы съ плотно 
пригнанной резиновой пробкой съ 2 отверстиями. Ч е р е з ъ 
одно отверстие пробки проходитъ трубка ворониш, а черезъ 
другое—стеклянная трубка,• согнутая подъ прямымъ угломъ 
и соединяющаяся съ всасывающей^ трубкой Ъ '). Гдтз не им-вется 

Фиг. 30. Фиг. 32. 

Фильтръ для углерода. Платиновая спираль, 

водопровода, тамъ молено для разр-вяеешя воздуха употре
бить вульфову стклянку, изъ которой вода выливается по-
средствомъ ливера, благодаря чему въ ней образуется ваку-
умъ. Иногда также употребляется еще особый воздушный 
насосъ. 

') Также применяются для этого особыя колбы съ большой т р у б 
кой, соединяемой съ 6. 
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Другое весьма целесообразное приспособление, данное 
Внаиг'омъ (Фиг. 30 и 31), состоитъ изъ платиновой лодочки 
а, дно которой продыравлено. Она входить въ платиновую 
подставку с, которая вставляется в ъ отверстие пробки филь-
тращонцой стклянки й. Лодочку наполняютъ азбестомъ, вста-
вляютъ ее плотно въ подставку и наливаютъ воду въ ло
дочку и на край ея при Ь; когда вода стечетъ, то внутри 
лодочки образуется слой азбеста, а вокрз^гъ него получается 
плотный запоръ. 

После этого соединяють колбу съ водянымъ насосомъ, 
приводятъ его въ действие и вливають растворъ, содержа
щий; углеродъ. 

Въ некоторыхъ лабораторп^хъ употребляютъ снабженную 
отверстиями платиновую воронку, оканчивающуюся внизу 
остриемъ, плотно соединенную вверху прии помощи резино-
ваго кольца со стеклянной воронкой. Платиновая воронка, 
внутреншя стенки которой покрыты слоемъ азбеста должна 
быть во время фильтрования постоянно наполнена лдадкостью 
выше ея верхнихъ отверстий. 

Третье приспособление представляетъ платиновый кру-
жокъ, состояищй изъ снабженной отверстиями платиновой 
пластинки или же изъ спирально согнутой платиновой про
волоки (см. фиг. 32 и 33). 

Также и здесь кладется сверху азбестовый фильтръ, со
ставленный: или изъ отдельныхъ волоконъ, положенныхъ 
рукой или же волокна наливаютъ водою и затЬмъ перели
ваюсь воду вместЬ съ азбестомъ на крулеокъ. 

М/вры п р е д о с т о р о ж н о с т и . Самое лучшее сперва 
пропустить черезъ фильтръ одинъ чистый растворъ, а затвмъ 
уже слить на фильтръ оставшуюся жидкость вместв съ угле-
родистьтмъ остаткомъ. Углеродъ чугуна обыкновенно легко 
вымывается изъ стакана, а углеродъ железа, напротивъ, 
очень вязокъ и пристаеть к ъ ствнкамъ. Для смывания со ств-
нокъ употребляютъ азбестовуио пробку. 

Для испытания темно-окрашенныхъ фильтратовъ,' на при
сутствий углерода ихъ разбавляютъ сильно водой, прибавивъ 
предварительно достаточное количество соляной кислоты. 
Если замечають муть, то нужно эту пробу совсемъ оставить. 
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Во вс'Ьхъ описанныхъ случаяхъ фильтръ высушиваютъ 
при 70° С; только при окисленш хромовой и сврной кисло
той, онъ можешь быть сожигаемъ влажнымъ. 

Ф и л ь т р о в а ш ' е ч е р е з ъ б у м а ж н ы й ф и л ь т р ъ . 

Берушь два бумажныхъ фильтра одинаковой величины, 
взв-вшиваюшь ихъ и, обр-взывая края какого-нибудь фильтра, 
приводятъ ихъ къ одинаковому втЬсу, зашвмъ ихъ высуши
ваютъ ВМЪХШБ при 100° (между часовыми стеклами), охла-
ждаютъ въ эксикатор-в и, положивъ на чашки в'Ьсовъ, опять 
приводятъ къ одинаковому в-Ьсу. Фильтруютъ черезъ одинъ 
фильтръ, а черезъ другой пропускаюсь чистый фильтратъ 
(но не промывныя воды), потомъ оба фильтра промываютъ 
вполнТ5 одинаково, т. е. одинаковымъ количествомъ воды, 
сушатъ порознь при 100° между часовыми стеклами, охлажда
юсь въ эксикатор-в и взв'вшиваютъ. 

Разница въ в'всв, еслибъ осадокъ состоялъ изъ одного 
Зтлерода (чего, впрочемъ, никогда не бываешь), или же раз
ница въ В'ВСТБ послтз сожигашя, если въ осадкв были несго-
раемыя вещества, даетъ количество зтлерода. 

С о ж и г а т е п р и н е п о е р е д с т в е н н о м ъ опред-вле-
н ш у г л е р о д а . 

С о ж и г а т е съ послтздующимъ взв'вшивашемъ полученной 
угольной кислоты описано уже подробно на стр. 24 и 44. 
Зд-Ьсь лее мы опишемъ сожигаше, безъ взв'вшивашя, угле- • 
кислаго газа производимое только для сравнешя втвсовъ 
до и посл-в окислешя. 

^ Для этого употребляютъ пла-
Фмг. 34. „ * 1 

тиновыи тигель съ наклонно на-
лонеенной крышкой; его ставятъ 
на платиновый треугольникъ и 
сильно накаливаюсь (фиг. ,34). 

Накаливание производятъ при 
помощи гор'Ьлки Бунзена, на 
которую насаживаютъ жестяной 

. т т „ цилиндръ (по В1ап-'у — лучше 
Платиновый тигель. „ . , 

стеклянный цилиндръ) фиг. 35. 
Нагр-вваше увеличиваюсь постепенно до требуемаго жара. 
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П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Методъ сожигашя угле
рода безъ улавливания угольной кислоты, хотя и очень простъ, 
но на столько не точенъ, что не можетъ быть рекомендо-
ванъ даже для предварительныхъ испыташй, или сравнитель-
ныхъ пробъ. 

Фиг. 35. 

Гор-Ьлка Бунзена. 

С р а в н е н 1 е р а з н ы х ъ е п о е о б о в ъ опред-Блен1я 
у г л е р о д а и и х ъ п р о д о л ж и т е л ь н о с т ь . 

Для возможно точныхъ опред-влешй . всего количества 
углерода въ жел-взъ" можетъ быть рекомендованъ сл-вдующш 
комбинированный способъ: улетучивание жел-вза въ струв 
хлора (стр. 40), окисление углерода посредствомъ 'воздуха и 
кислорода (стр. 45) и улавливание углекислоты, полз^ченной 
прии сожигагаи, въ калиаппаратъ (стр. 60). 

Методъ этотъ требз^етъ, однако, для своего, выполнения 
отъ 3 до 5 час. Дрз^гой комбинированный методъ: раство
рений железа въ м-Ьдномъ купоросв (стр. 36 в.), окисление 
остатка хромовой: и сврной кислотой! (стр. 50) и поглощеше 
З'глекислоты въ калиаппаратв (стр. 60) даетъ результаты 
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съ точностью до 0,02 °/о, а для сортовъ—железа, болпе бога-
тыхъ углеродомъ (чугунъ и сталь) до 0,2 °/о. Все же способъ 
этотъ мен-fee надеженъ, чтзмъ предъидушпй. Для сортовъ 
железа болш бгьдныхъ углеродомъ лучше соединить способъ 
д-Ьйств1>.мъ двойной соли—двухлористой мтзди и хлористаго 
аммошя стр. 35) съ окислешемъ остатка хромовой и сЬрной 
кислотой (стр. 50) и улавливашемъ углекислоты в ъ калиап-
парагв (стр. 60). Н е смотря, однако, на всв предосторожности, 
способъ съ двойной солью (двухлор. м-вди и хлор, аммошя) 
даетъ для нъжоторыхъ сортовъ железа, б'Ьдныхъ углеродомъ 
(литое железо) результатъ, который на 10—20°/0 меньше 
настоящаго содержания углерода. Методъ же съ сврно-кислой 
м-вдью для этихъ сортовъ железа употреблять нельзя, такъ 
какъ онъ выполняется очень медленно, а иногда даже требуетъ 
несколько дней для разложения железа . 

Оба посл-Ьднихъ способа, если только каждый выбранъ 
для поцходящаго сорта жел-вза, требуютъ I1/* ч а с , для своего 
исполнешя, еслпи, конечно, аппараты въ порядке и готовы 
къ употреблешю. 

Befe же остальные способы, въ которыхъ для определения 
углерода употребляютъ н е п о с р е д с т в е н н о жел'Ьзныя 
опилки, требз'ютъ много времени, большой осторожности и 
тщательной работы для получения более иили мен-ве надежныхъ 
результатовъ. 

И з ъ епоеобовъ, вьщ-вляющихъ углеродистый остатокъ, 
большая часть ихъ не годится потому, что н-втъ гарантий, 
что углеродъ не улетучится. 

Для сортовъ железа , богатыхъ углеродомъ, самый надеж
ный!—это способъ съ сернокислой медью, а для бедныхъ 
углеродомъ—съ двойной солью двухлорнстой меди и хлори
стаго аммошя. 

Превращеше углерода въ углекислоту необходимо потому, 
что нетъ щи одного метода, который! бы выделилъ чистый 
углеродъ. Также не хороши и те способы, которые опре-
деляютъ количество углерода по разности въ весе до и 
после сожигашя, такъ какъ въ углеродистомъ остатке 
находятся подобныя гуминовымъ углеродистыя соединешя, 
а также сера и друпя вещества (иЪдъ или бромъ при соот-
ветствующихъ способахъ), котор'ыя при солшгаши улетучи
ваются; нехороши они также и потому, что после сожигашя 
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изъ н'Ькоторыхъ имеющихся элементовъ, напр., изъ кремния,, 
образуются окисленныя соединешя, з'величиваюшдя в-Ьсь-
остатка посл-в сожигания. 

Объемное опред-влете углерода, за исключешемъ способа 
НетреГя , даетъ также много неточностей, о чемъ у ж е 
упомянуто было на стр. 67—71. 

К ъ тому же трудно уловить источники этихъ ошибокъ.— 
Нил<есл']здующш обзоръ даетъ намъ сравнеше преиму-

ществъ и недостатковъ отд-вльныхъ епоеобовъ. 

1. П р и г о т о в л е т е п р о б ы . 

1. В ъ В И Д Ъ к у е к о в ъ . Проба, взятая въ ВИДЕ кусковъ г 

удобна Т'Ьмъ, что даетъ возможность брать точную нав-вску, 
избегать постороннихъ прим'Ьсей отъ измельчающихъ инст-
рументовъ, сокращаешь время, но за то годится только для 
растворешя жел гвза при помощи электрическаго тока; однако,, 
и въ этомъ случа-в она даетъ слишкомъ неточные резз^ль-
таты, отчасти потому, что остаются навиеппя частицы графита, 
отчасти же . потому, что отпадаютъ съ электродовъ нераз-
ложивштеся еще куски жел-вза.—Все же взя^е пробы в ъ 
вид-Ь куековъ необходимо для т в х ъ сортовъ жел-вза, кото
рые не измельчаются. 

2. В ъ В И Д Ъ п о р о ш к а ( толчете при хрупкомъ и свер-
леше при мягкомъ жел-вз-в). Для получетя среднихъ болтве 
или мен-ве в-Ьрныхъ результатовъ необходимо см-Ьшивать 
возмоншо большш количества порошка. Этотъ видь взятий 
пробы является единственнымъ для т в х ъ сортовъ жел'вза, 
которыя поддаются измельчешю. 

2 . Н е п о с р е д с т в е н н о е у п о т р е б л е ж е ж e л t з a д л я о п р е д - в л е ш я у г л е р о д а . 

Преимущества этихъ епоеобовъ состоять въ сокращении 
времени, недостатки же въ меньшей точности, ч-Ьмъ въ т в х ъ 
способахъ, гд-Б предварительно выд-Ьляется углеродистый 
остатокъ. 

С о ж и г а т е въ стру-Ь кислорода (стр. 24) требз'етъ очень 
тонко измельченной нав-вски и все же даетъ остатокъ, содер-
л<ашдй углеродъ, т. е. полученные результаты далеко не 
точны; раствореше и сожигате посредствомъ хромовой и 
сврной кислоты (стр. 34-^). не требуетъ такъ тщательно 
измельченной нав-вски. С о ж и г а т е съ х р о м о в о к и с л ы м ъ 
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с в и н ц о м ъ и д в у х р о м о в о к и с л ы м ъ к а л 1 е м ъ (стр.32-в), 
а въ особенности съ окисью мтзди (стр. 33-с) требуютъ очень 
много времени и не даютъ большой точности. 

3 . П р е д в а р и т е л ь н о е о т д Ъ л е ж е у г л е р о д а . 

Эти способы наиболее употребительны и наиболее 
надежны, хотя и требуютъ двойныхъ операцш. 

1. У л е т у ч и в а в л е ж е л ъ з а въ струе хлора (стр .4и) есть 
"самый точный методъ, если употребляемый хлоръ удается 
получить вполне сухимъ и свободнымъ отъ кислорода и 
Зтольной кислоты. 

При улетучиванш посредствомъ с о л я н о й к и с л о т ы 
(стр. 44-Ь) мы им'Ьемъ д'Ьло съ большими трудностями и не-
З'ловимыми потерями, а преимуществъ передъ способомъ съ 
хлоромъ нъ"гъ никакихъ. 

Оба способа требзпотъ большого и дорогого аппарата, 
а поэтомзг употребляются только для многочисленныхъ или-
же очень точныхъ определенней. 

2. Р а е т в о р е н 1 е ж е л е з а въ двойной соли д в у х .по
р и с т о й м ^ д и и х л о р и с т а г о а м м о ш я (стр. 35) или 
же въ д в у х л о р и с т о й меди и съ последующей обра
боткой х л о р н ы м ъ ж е л е з о м ъ составляетъ самые 
сокращенные способы и при сортахъ железа , бедныхъ 
углеродомъ самые употребительные. Лучшимъ методомъ для 
сортовъ железа , богатыхъ углеродомъ, является растворение 
в ъ м е д н о м ъ к з ^ п о р о с е (стр. 36-в). Хотя оба способа 
въ точности и уступаютъ способз г съ хлоромъ, но все же 
для практическихъ целей вполне применимы. 

Растворение въ двойной соли д в у х л о р и с т о й меди 
и х л о р и с т а г о н а т р и й или х л о р и с т а г о к а л ! я (стр. 
35-а) съ п р и м е н е т е м ъ и о д а или б р о м а (стр. 37^) или 
х л о р и с т а г о с е р е б р а (стр. 36-с) даетъ неточные резз^ль-
таты; г а л ь в а н и ч е с к о е р а с т в о р е н и е въ с о л я н о й 
кии с л о т е (стр. 38-и) ведетъ и<ъ непредвиденнымъ потерямъ. 

Окисление во влажной атмосфере (стр. 37-е) представляетъ 
методъ довольно продолжительный. 
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С о ж и г а т е у г л е р о д а . 

С о ж и г а т е выдтвленнаго нечистаго углерода к и с л о р о-
д о м ъ (стр. 45) или окислеше х р о м о в о й и с в р н о й 
к и с л о т о й (стр. 50) даютъ одинаково xopoiuie результаты, 
первый способъ даже точнее посл-вдняго, но за то онъ 
требуетъ более времени и более дорогого аппарата. 

С о ж и г а т е съ х р о м о в о к и с л ы м ъ с в и н ц о м ъ (стр. 32) 
употребляется для остатка при определении по способу съ 
i о д о м ъ и б р о м о м ъ (стр. 37). 

О п р е д - в л е т е у г л е р о д а . 

Опредвлеше углерода углеродистаго остатка въ вщгв 
у г о л ь н о й к и с л о т ы (стр. 60) является самымъ надежнымъ 
способомъ. Взв'Ьшиваше углекислоты (стр. 6Д) с л т 5 д у е т ъ 
предпочесть объемному ея изменению (стр. 62) или опреде
лению черезъ окрашиваше, хотя оно и не настолько легко 
выполнимо, но за то легче контролировать происходящая 
неточности. 

Опредвлеше углерода по втзсу остатка, полученнаго при 
раствореши железа (стр. 82), ведетъ к ъ неточнымъ резуль-
татамъ, а опред-влеше по разности въ в'всв до и после 
сожигашя (стр. 84 и 88) стоить далеко minie метода взвеши
вания углекислоты, какъ продукта сожигашя. 

Болъе новыя изследоватя относительно удовлетвори
тельности определений всего количества углерода. 

Со времени выхода перваго издания этого сочинения, 
познания относительно удовлетворительности описанныхъ 
епоеобовъ для определений количества углерода въ ж е л е з е 
значительно расширились, благодаря многимъ работамъ, 
произведенньшъ по поручешю „Общества для СОДЕЙСТВИЙ 
pa3BHTiio промышленности" '). 

Эти работы выполнены и опубликованы Ледебуромъ 2), 
Göttig'oMb и Н е т р е Г е м ъ . 

') Сравни Verhandlungen des Vereins zur Beförderung des Gewer-
beileisses. 1893 стр. 2S0 и др. 
> a) Премировано первой премией. 
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В ы в о д ы Л е д е б у р а . 
Ледебуръ нашелъ „не подходящими" тЬ результаты, 

которые получались при сожигаши жел'вза въ струе кисло
рода безъ предварительнaro разложения (стр. 24 и 31), а 
также полученные при растворений жел-вза въ смтзси сврной 
•и хромовой кислоты безъ сожигашя углеводородовъ (стр. 34). 
Первый! способъ давалъ ул<е неточные результаты при 
недостаточномъ измельчений пробы или же при недоста
точно продоллштельномъ прокаливаний; къ тому же еще 
о н ъ требуетъ слолшаго аппарата, при второмъ способе 
слишкомъ низкий результаты получались, благодаря ВЫДЕ
ЛЯЮЩИМИСЯ при реакций углеводорамъ, количество которыхъ 
не поддается определенно. 

Иапротивъ, Ледебуръ нашелъ этотъ способъ пригоднымъ 
в ъ томъ случае, е с л и е г о соединить съ сожигашемъ 
углеводородовъ, т. е. комбинировать способы, ' описанные 
на стр. 34 и 50. Онъ пришелъ къ заключешю, что для 
жел-вза,' содержащаго графитъ, эта комбинация епоеобовъ 
л у ч ш е , чтзмъ соединений предварительнаго разложений 
жел'Ьза съ посл'Ьдующимъ сожигашемъ; последняя же комби
наций лучше для л<ел1зза, не содержащаго графита, если 
притомъ разложений жел'Ьза произведено посредствомъ серно
кислой м^ди (стр. 36). 

Для способа безъ предварительнаго разложений потребо
валось отъ четьирехъ до восьми часовъ, для способа же при 
помощи разложения — отъ пяти до шести часовъ, а при 
возмолшо ускоренной работе—отъ одного до двухъ часовъ.— 
Время, потребное для воздействия, сернокислой меди на 
железо при способе действиемъ разделения, зависитъ отъ 
•степени измельчения пробы и отъ ея химическаго состава. 
К а к ъ меру предосторожности въ обоихъ способахъ, рекомен-
ютъ пропускать черезъ собранный аппаратъ въ т е ч е т е 
•несколькихъ часовъ воздухъ и взвесить калиаппаратъ до и 
тиосле пропускания. Это нулшо производить, въ виду того 
большого количества воздуха, который будетъ проходить 
•черезъ аппаратъ при изеледованнй пробы. Употребление 
хлористаго кальция, какъ единственнаго средства для сушки 
газовъ, доллшо быть оставлено (срав. стр. 26). 

Для сожиганй углеводородовъ при изследован1яхъ по спо-
«собу съ сернокислой медью, можно одинаково применять, какъ 
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платиновую капиллярную трубку, такъ и стеклянную трубку, 
наполненную окисью меди, последняя все-жъ таки надежнее, 
въ особенности при анализе чугуна, содержащаго графить. 
Если, при употреблении способа съ сернокислой медью, 
опасаются выделения ангидрида сернистой кислоты (отъ 
ДЕЙСТВИЯ крепкой кислоты на выделенную медь), то включа-
ютъ въ аппаратъ стеклянн}по трз^бку, нагретую до слабаго 
каления и содерл(ащую про1{аленные куски пемзы, пропитан
ные хромовокислымъ свинцомъ. Этимъ з^страняется ошибка, 
могущая произойти отъ выделения вышеупомянутаго анги
дрида. Наконецъ, рекомендуется употреблять новыя колбы 
только после прокипячешй ихъ въ смеси хромовой и серной 
кислоты, а до употребления, кипятить- въ нихъ около часз*-
указанную смесь, чтобы избегнуть получения слишкомъ 
большихъ результатовъ. 

В ы в о д ы О б Ш ^ ' а . 
Сог.г.н£ различаетъ способы определения углерода, смотря 

по томзг находится ли въ пробе графитъ или нетъ . 

1. Ч у г у н ъ с ъ с о д е р ж а ш е м ъ г р а ф и т а . 

1. Выделение углерода сухимъ путемъ при помощи хлора 
•или соляной кисл. (ср. стр. 40 и 44) и последующее сожи-' 
ганнй его даетъ при применений даже лучшихъ методовъ 
элементарнаго органическаго анализа ненадежные резуль
таты, такъ какъ трудно узнавать конецъ сожиган1я графита; 
кроме того, способъ требуетъ много времени и большого 
количества газа, поэтому его нельзя рекомендовать ни для 
практическихъ, ни для теоретичесишхъ целей. 

Изменение этого метода, состоящее въ окислении сераго 
чугуна, обработаннаго предварительно хлоромъ и.пр., посред-
ствомъ хромовой и серной кислоты, даетъ только тогда хо
роший результаты, когда железо почти не содернштъ м а р : 

ганца, такъ какъ находящийся въ содержащемъ графитъ 
остатке трудно улетучивающийся хлористый! марганецъ даетъ 
поводъ к ъ образовашю хлорохромовой кислоты. 

2. Первоначальный методъ Ш^гееп 'а (стр. 50) даетъ въ сор-
тахъ железахъ , богатыхъ графитомъ, не только не слиш
комъ больший, а скорее , напротиизъ, слишкомъ малые резуль
таты, если при этомъ не увеличить количества хромовой 
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кислоты. Недостатокъ холодильника даетъ себя здесь чзшст-
вовать. О б р а з о в а н i е с е р н и с т о й к и с л о т ы н а о к о н 
ч а т е л ь н ы е р е з у л ь т а н т ы в л 1 я н 1 я н е о к а з ы в а е т ъ . ' 

3. Изменений въ способ'Ь Ullgreen'a, предложенное С1а-
аэеп'омъ и состоящее въ томъ, что аспираторъ приводится 
въ ДЕЙСТВИЙ съ самаго начала окисления и сЬрная кислота 
приливается черезъ предохранительныя трубки, даетъ удо
влетворительные результаты. Время же кипячений — */* часа 
оказывается далеко недостаточнымъ. 

Также и въ этомъ случае полезно употребить несколько 
больше хромовой кислоты, чемъ то количество, которое пред
лагаешь UllgTeen. 

4. Изменений въ способе Ullgreen'a, предложенное Spren
ger' омъ и состоящее въ томъ, что медь, выделенную вместе 
съ углеродомъ, растворяютъ посредствомъ хлорнаго н<елеза, 
требуетъ, благодаря фильтрованию и промывавдю, гораздо 
больше времени, чемъ оба предъидущихъ способа и даетъ 
больше ошибокъ, чемъ тв . Результаты близко подходятъ къ 
получаемымъ при первоначальномъ способе Ullgreen'a. 

А п п а р а т ъ Ф и н к е н е р а (стр.53) о к а з а л с я в е с ь м а 
п р и г о д н ы м ъ к ъ у п о т р е б л е н ! ю . 

5. Растворение сераго ч^ггуна въ растворахъ солей ме-
талловъ и следующее за этимъ сожигате углеродистаго 
остатка по принципу элементарнаго анализа (ср. стр. 34 и 45) не 
даетъ ни въ какомъ случае наденшыхъ результатовъ, помимо 
даже значительной потери времени и газа, такъ какъ въ виду 
отсутствия какихъ бы то нибыло приметь, указывающихъ на 
окончание процесса окисления, мы никогда определенно не 
можемъ узнать, с горелъ ли графитъ вполне, или нетъ . 

6. По той же причине для сераго чугуна не можетъ быть 
рекомендованъ и способъ Boussingault, по которому накали-
ваютъ въ трубке смесь двухлористой ртути и мелко измель-
ченнаго железа , при чемъ л^елезо улетучивается. Одинаково 
неприменимо ии изменений этого способа, где для выделений 
однохлористой ртути применяють ийдистый или цианистый 
калий. К ъ тому я{е способъ Boussingault во всехъ своихъ 
трехъ видоизменешяхъ довольно затруднителенъ. 

7. Способъ Berthier (ср. стр. 37) далъ бы при достаточно 
продолжительномъ действий составныхъ частей воздуха, обра-
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зующихъ ржавчину, хорошие результаты, что можно даже 
почти съ уверенностью утверждать, если только соляная 
кислота, употребленная для удаления водной окиси железа , 
хорошо будетъ отмыта. 

Однако, значительное количество времени, потребное для 
процесса образования ришвчины, а также для промывания, д-в-
лаетъ этотъ способъ неприм'Ьнимымъ на практике. 

8. Способъ Р ё г и 11 о п' а, хотя въ немъ и устранены ошибки, 
получаемыя вследствий различнаго осаждений влаишости въ 
аппарат-в для поглощения, оказывается все-таки для практики 
слишкомъ затруднительными Методъ этотъ основанънатомъ, 
что жел'Ьзныя опилки нагр^ваготъ въ разбавленномъ раст
ворив сернокислой м'Ьди (срав. также стр. 36 и 50), полученный 
затвмъ прии фильтрований остатокъ окисляютъ хромовой! пи 
сврной кислотой, а угольную кислоту пропускаюсь въ ще
лочной растворъ хлористаго бария, осадокъ же углекислаго 
бария превращаютъ затвмъ въ сернокислый барий. 1 гр . свр-
нокислаго барий соответствуетъ 0,051 гр. углерода. 

9. Способъ Weyl'fl (стр. 38), примененный въ такомъ виде, 
что 2 гр. крупно измельченнаго чугуна всыпается въ пла-
тинрвз'-ю сеточку, опущенную въ разведенную соляную ки
слоту и соединенную съ положительнымъ полюсомъ гальва-
ническаго элемента, даетъ возможность определить довольно 
точно содержате углерода въ средней! пробе; все же для 
применения его на практике требуется много времени, вни
маний и опытности, такъ какъ при слишкомъ сильномъ т о к е 
происходить разложение соляной кислоты. 

10. По способу P a r r y растворяютъ отъ 1 до 3 гр. мелко 
измельченнаго железа въ растворе меднаго купороса, затвмъ 
смешиваютъ высушенный углеродистый остатокъ съ 50 гр. 
окиси меди и накаливаюсь, действуя въ то же время воздуш-
нымъ насосомъ; образующуюся угольную кислоту вытесняюсь 
для измерения въ градуированную трубку. 1 куб. см. углекис
лоты при 0° ии 760 мм. барометрическаго давлешя весить 
0, 0019663 гр., откуда затЬмъ можно вычислить весь угле
рода. 

Для нагляцнаго сравнений въ смысле точности различныхъ 
рез}>-льтатовъ, получаемьихъ при изследовании различными спо
собами свраго чугуна относительно общаго содержанй въ 
немъ углерода, Gottig составилъ таблицу среднихъ резуль-
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татовъ наиболее важныхъ видовъ изслтздованш, давъ среднее 
ариеметическое нормально проведенныхъ анализовъ. 

Способъ изыгБдовашя. Сортъ железа . 

Н а й д е н н ы й 
с р е д н и й р е -

з у л ъ т а т ъ д л я 
в с е г о к о л и ч е 
с т в а у г л е р о д а 

въ °/о. 

Д е й с т в и т е л ь 
н ы й р е з у л ь 

т а т а д л я 
в с е г о к о л и 

ч е с т в а у г л е 
р о д а В Ъ °/d. 

Непосредственное окис-
леше сухимъ путемъ (эле
ментарный анализъ). 

Серый чугунъ I 2,946 3,395 

Непосредственное окис-
леше мокрымъ путемъ(Сте-
lin, Juptner,Rurup. Wiborgh). 

Серый чугунъ I 
Серый чугунъ П 

3,326 
4,069 

3,395 
4,0735 

Окислеше углерода, вы-
д'вленнаго сухнмъ путемъ. 
(напр., при помощи хлора), 
посредствомъ сожигашя въ 
с т р у е кислорода (Wohler, 
Deville). 

Серый чугунъ 1 

С4рый чугунъ II 

3,153 

3,464 

3,395 

4,0735 

Окислеше мокрымъ пу
темъ углерода,- выд-Ьлекнаго 
посредствомъ раствора мед
ной соли, но не отдТаЛен-
наго отъ осБвшей съ нимъ 
м-Ьди (Ullgreen, Classen").— 

Серый чугунъ I 3,361 3,395 

Окисление мокрымъ пу
темъ углерода. выд'Ьлен-
наго посредствомъ раство
ра медной соли, ноотд-Ьлен-
наго отъ осевшей вместе съ 
нимъ меди (Elliot). 

Серый чугунъ I 3,333 3.395 

Окислеше остатка, полу-
.ченнаго отъ растворешя 
въ слабой соляной кислоте 
при помощи электриче-
скаго тока (Weyl, Binks). 

Серый чугунъ I 3,36 3,395 

И з ъ этой: таблицы сл'Ьдуеть, что ВСЕ вышеописанные спо
собы, включая сюда и изм'внешя, рекомендованныя въ от-
двльныхъ агучаяхъ и упомянутая при ихъ описаний, даютъ 
при определении всего количества углерода въ свромъ чу
гунъ- достаточно точные для практики результаты, за ис-
ключешемъ непосредственнаго сожиганш сухимъ путемъ и 
элементарнаго анализа (т. е. сожигания) выдБленнаго остатка, 
содержащаго графить. 
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2 . Ж е л ъ з о , н е с о д е р ж а щ е е г р а ф и т а . 

1. Опред-влеше углерода посредствомъ растворетя же-
л'Ьза въ м-вдномъ купоросв (стр. 36) и окислешя остатка, 
состоящаго изъ м-вди и з 'глеродистаго вещества (стр. 44), 
даетъ достаточно точные результаты, несмотря на то, что 
при растворенш ВЫДЕЛЯЮТСЯ сл-вды углеводородов!., чтосейчасъ 
же заметно по запаху. 

Образоваше сврнистаго ангидрида отъ действия М-БДИ на 
сЬрную кислоту происходить только тогда, если употреб-
ляютъ слишкомъ концентрированную с'Ьрную кислоту и мало 
хромовой кислоты. 

Поэтому рекомендуютъ, для исключения всякой возмож
ности образовашя сврнистаго ангидрида, брать большее ко
личество хромовой кислоты, ч'вмъ то, которое предлагаетъ 
Uilgreen, къ тому же еще отъ такой прибавки ускоряется и 
процессъ окисления. Хотя сврная кислота способна несколько 
поглощать угольную, однако отъ этого не происходить зна-
чительныхъ ошибокъ. 

Работу по этому способу гораздо рацюнальн-ве произво
дить при помощи аппаратовъ съ холодильникомъ, предло-
женныхъ Classen'ojrb и Finkener'oMb. 

2. Способъ B e r z e l i u s ' a (стр. 24) даетъ xopoiuie ре
зультаты, но требуетъ, однако, много времени, именно всл-вд-
е г а е продолжительности растворетя жел-Ьза въ двухлористой 
М-БДИ. При изм'вненш способа ЕШог'омъ (стр. 34), который, 
вм'Бсто сожигашя въ кислородв, производитъ окислете хро
мовой и сврной кислотой, врядъ ли достигается ускореше 
способа. 

3. Способъ S p e n g e г ' а (стр. 36), состоящш въ раство
ренш испытуемаго жел-Ьза сначала въ нейтрализованномъ 
раствор-B м'БДнаго купороса, а затЬмъ переведении м-вди въ 
растворъ посредствомъ хлорнаго жел-Ьза и посл-вдующемъ 
сожитанш углеродистаго остатка, почти также затруднителенъ, 
какъ и способъ Berzelius'a; даетъ онъ, хотя и немного низше, 
но достаточно в-врные результаты. 

4. Способъ Pearse и Мс Creath (стр. 35), гд-fe раствори-
телемъ железа являются двойная, соль двухлористой мъ\ци и 
хлористаго' аммотя , им'Ьетъ то преимущество, что процессъ 
р а с т в о р е т я идеть сравнительно скоро (maximum 12 час.) и 

7* 
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даетъ въ общемъ одинаково xopourie результаты, какъ и 
способъ Berzelius'a. 

5. Способъ растворетя железа въ двойной соли—двухло
ристой м-вди и хлористаго кал1я (стр. 35) съ по следую щимъ 
сожигатемъ всего остатка въ струе кислорода (стр. 45) 
им'Ьетъ передъ способомъ съ хлористымъ аммотемъ только 
то преимущество, что достигается большая чистота, т акъ 
какъ двойная соль двухлористой м'Ьди и хлористаго аммошя 
содернхитъ часто углеродистыя вещества; время же, потреб
ное для растворения, въ обоихъ случаяхъ одинаково. 

Способъ этотъ даетъ, при употреблении сернокислой м'Ьди 
какъ растворителя, немного низше результаты, такъ какъ при
мись М-БДИ къ углеродистому остатку затрудняетъ полное его 
окислеше. 

6. Способы B e r z e l i u s ' a и G u r l t ' a (стр. 36) съ хло
ристымъ серебромъ, хотя и даютъ годные еще результаты, 
но требуютъ очень много времени, особенно при употреб
лении расплавленнаго хлористаго серебра, такъ что они не 
им-вютъ никакого преимущества передъ другими употреби
тельными въ практике способами. 

7. Способъ B o u s s i n g a u l t (стр. 96), по котором}' же
лезо растворяютъ въ хлорной ртзти, после чего определяютъ 
разницу въ весе углеродистаго остатка до и после сожига-
тя, даетъ результаты немного лучште, чемъ остальные виды 
определенш; это, впрочемъ, объясняется темъ, что остатокъ. 
кроме углерода изъ горючихъ веществъ содержись еще 
водородъ, чемъ и уравновешиваются потери, происходящий 
при работв, а также зависяипдя отъ чувствительности остатка 
къ влалшости. 

8. Способъ съ юдомъ Eggertz'a (стр. 37) давалъ одина
ково xopourie результаты, какъ при испытании белаго чугуна 
съ, содержашемъ 0,5°/о кремтя , такъ и при испытанш сталии, 
почти свободной отъ присутствия к р е м т я . Высушенный! при 
100° остатокъ юда и угля содержитъ 60°/о углерода *). Д л я 
практичеси<аго п р и м е н е т я способъ этотъ требуетъ очень 
много времени, такъ какъ раствореше железа въ юдв про
должается почти сутки. 

) Постоянство состава установлено Т а т т ' о м ъ . 
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9. Определение углерода посредствомъ растворетя железа 
съ бромомъ (стр. 37) и со,жиган1Я остатка брома и угля, даетъ 
отчасти неточные результаты, такъ какъ после разбавлений 
водой оседаетъ вместв съ углемъ клейкое вещество. 

Применение соляной кислоты въ смеси съ бромомъ и 
последующее затемъ окислеше хромовой и серной ки
слотой даетъ хотя и удовлетворительные результаты, кото
рые, однако, вследствие содержания брома въ массе, могутъ 
оказаться слишкомъ высокими, но въ сравнений съ другими 
способами, где окислеше происходить при помощи хромовой 
и серной кислоты, этотъ способъ не имеетъ особенныхъ 
преимуществъ, а, наоборотъ, имеетъ тотъ недостатокъ, что 
необходимо употреблять бромъ, что значительно усложняетъ 
работу. Помимо этого, при растворении легко выделяются 
углеводороды. 

10. Определение углерода при помощи соляной кислоты по 
способ}^ W e y Г я (стр. 38) даетъ хорошие результаты только 
при надлежащей силе электрическаго тока. При употреблении 
слишкомъ сильнаго тока, соляная кислота разлагается; вы
деляющийся при этомъ свободный хлоръ можетъ окислить 
углеродъ; такъ же можетъ случиться, что при применений 
слишкомъ сильнаго гальваническаго тока, часть железа 
отпадаетъ съ электрода и, растворившись, даетъ зтлеводо-
роды. 

Первоначальный способъ, но измененный только тЬмъ, 
что растворений въ хромовой и серной кислоте происхо
дить въ тонкой платиновой сеточке, сложенной въ виде 
мешочка, при чемъ оба электрода находятся въ одномъ и 
томъ же сосз^де, можетъ быть употребленъ только для тЬхъ 
сортовъ железа, которые ВЫДЕЛЯЮСЬ углеродъ, бывший до 
того связаннымъ механически, такъ какъ въ другихъ сор-
тахъ железа углеродъ легко можетъ осесть на платиновой 
пластине, образующей отрицательный полюсь. Применение 
мешечка изъ тонкой платиновой сеточки даетъ то преиму
щество, что можно изеледовать с р е д н ю ю п р о б у неодно-
родныхъ сортовъ железа въ виде крупнозернТистаго порошка. 

Способъ ^¥еуГя, измененный такимъ образомъ, что оба 
электрода разъединены другъ отъ друга, можетъ быть при-
мененъ съ пользой при изеледовашяхъ такихъ сортовъ же
леза , изъ которыхъ углеродъ осаждается въ очень мелкомъ 
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вид-в, ибо, какъ уже было упомянуто выше, отрицательный-
электродъ легко можетъ покрыться слоемъ углерода. 

Методъ \Уез'Гя будетъ им-Ьть всегда значений, такъ какъ 
Н'Ьтъ другого способа для определений зтлерода въ такихъ 
сортахъ железа, которые не поддаются измельчению. 

Употреблений раствора двзофомовокалнйвой соли и сер
ной кислоты вм'Ьсто разбавленной соляной кислоты им'Ьетъ 
то преимущество, что выделенный углеродъ можетъ быть 
окисленъ при помощи хромовой, и серной кислоты въ аппа
рата Ullgreen — Classen'a безъ предварительнаго промываний. 

11. Способъ Lunge (см. стр. 66) съ теоретической точки 
зр-вшя им'Ьетъ преимущество передъ способомъ Виборга, въ 
томъ, что зтлекнслотз' собираюсь надъ ртутью; такимъ обра-
зомъ, зд-Ьсь пропадаетъ ошибка, неминуемая въ способ-b Ви
борга, и состоящая въ томъ, что поглощаемая каждый р а з ъ 
водою зтлекислота им-Ьетъ перем'Ьннзпо величинз', не под
дающуюся точному вычисление 

Но способъ этотъ допз'скаетъ другзпо ошибку, которз'Ю 
можно было предвидеть по прел{нимъ изсл'Ьдоваьпямъ, уцо-
стов-Ьреннымъ теперь двумя новыми определениями. Состоитъ 
она въ томъ, что углеродъ окисляется вместе съ выделен
ной медью, благодаря чему полное окисление углеродистой 
массы весьма затр} гдняется, что и было доказано разными 
изеледованп'ями. Отсюда сл-Ьдуесь, что результаты, получен
ные посредствомъ объемнаго метода Lunge, долншы быть 
ниже сЬхъ, которые полз'чились бы при другихъ, способахъ 
определения. 

Въ виду всего этого, а также л сЬхъ крупныхъ затрз г-
днешй, которыя встречаиотся въ способе Р а п у , следуетъ для 
практическихъ целей! предпочесть объемный методъ Ви
борга (стр. 62).. 

Здесь также составлена приведенная ниже таблица, дающая 
общий обзоръ, по которому легко можно судить о точности 
результатовъ, получаемыхъ при употреблений лучшихъ спо-
собовъ изеледовашя для определений всего количества зтле-
рода въ сортахъ железа , несодержащихъ графита. 
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Способъ нзсл-Ьдовашя. Сортъ железа; 

11 а й д с н и ы й 
с р е д ш й р е 

з у л ь т а т * д л я 
в с е г о к о л и ч е 

с т в а у г л е р о д а 
В Ъ О/о. 

Д З Ш с т в п т е л ь -
н ы й р е з у л ь 

т а т а д л я 
в с е г о к о л и 

ч е с т в а у г л е 
р о д а в ъ °/о. 

Элементарный анализъ. 
Белый чугунъ I 

Литая сталь. 
3,924 
0,988 

4,3014 
1,075 

Непосредственное окис-
jieHie мокрымъ путемъ 
(Gmelin, Jüptner, Rürup, 
Wiborgh). 

Белый чугунъ I 4,312 4,3014 

Окислеше отд-Ьленнаго 
сухимъ путемъ углерода 
иосредствомъ сожиташя въ 
кислороде (Wöhler). 

Белый чугунъ I 
Бессемеровское 
литое ж е л е з о . 

4,2905 

0,4715 

4,301 

0,474 
Окислеше углерода, вы-

д-Ьлениаго при помощи ра
створа м'Ьдной соли, безъ 
предварительнаго удалешя 
примешанной меди, посред-
ствомъ элементарнаго ана
лиза (Langley, Parry). 

Белый чугунъ I 4.24 4,301 

Окислеше посредствомъ 
элементарнаго анализа уг
лерода, вьпгБленнаго при 
помощи раствора м'Ьдной 
соли, отд-вливъ предвари
тельно примешанную мёдь 
(Berzelius, Sprenger, Pearse 
и Creath). 

Тоже. 4,299 4,301 

Окислеше мокрымъ пу
темъ углерода, вьцгБленнаго 
посредствомъ раствора мед
ной соли, но не отделен
н а я отъ меди (U1 [green, 
Classen). 

Тоже . 4,308. 4,301 

Окислеше мокрымъ пу
темъ углерода, выделен-
наго при помощи раствора 
медной соли, но отделен-
наго отъ о с е в ш е й в м е с т е с ъ 
нимъ меди (Elliot). 

Тоже . 4,298 4,301 

PäcTBopeHie въ юде или 
въ соляной кислоте, сме
шанной съ бромомъ и со-
жигаше углеродистаго ос
татка (Eggertz, Brandt). 

Тоже. 
Бессемеровское 
литое ж е л е з о . 

4,304 

0,478 

4,301 

0,474 

Раствореше въ хлорной 
ртути, взвешиваше высу-
шеннаго остатка и опреде
л е н ^ разницы въ в е с ё при 
сожиганш (Boussingault). 

Белый чугунъ I 4,3555 4,301 
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Способъ нзсл-вдоватя. Сортъ жел-Ьза 

Н а й д е н н ы й 
среднИй р е 

з у л ь т а т а д л я 
в с е г о к о л и ч е 
с т в а у г л е р о д а 

В Ъ О/о. 

Д е й с т в и т е л ь 
н ы й р е з у л ь 

т а т а д л я 
в с е г о к о л и 

ч е с т в а у г л е 
р о д а В Ъ о/о. 

Окисление углеродистаго 
остатка, полученнаго при 
растворении съ помощью 
электрическаго сока (\Veyl). 

Тоже. 

Томасовское 
железо . 

Полосовое 
жел'Ьзо. 

4,275 

3,980 

0,283 

4,301 

4,105 

.0,290 
Бессемеровское 

литое ж е л е з о . 0,4465 0,474 
Раффинирован-

ная сталь. 1,0865 1,098 
Литая сталь. 1,05 1,075 

Пзъ этой таблицы видно, что ВСЕ упомянутые въ ней спо
собы наследования, за исклноченпймъ элементарнаго анализа, 
даютъ при применении некоторыхъ изменений и при соблю
дении необходимых^ предосторожностей во время работы, 
достаточно точные для практики результаты. 

О б п г д е В Ы В О Д Ы . Сби^и^ указываетъ затвмъ на сле 
дующий общие выводы, весьма важные для практики: 

1. Способы для определений всего количества углерода, 
имеющие въ основе элементарный органический анализъ, не
применимы ни для сераго чугуна, ни для сортовъ железа, 
не содержащихъ графита, такъ какъ они требуютъ много 
времени, дорогии, а въ особенности потому, что результаты 
оказываиотся слишкомъ низкими. Последнее происходить от
того, что очень трудно узнать конецъ реакции и, кроме 
того, часть углерода, заключенная въ окиси железа, не вы-
гораетъ. 

•2. Во всехъ сортахъ железа можно определить общее 
количество углерода—не отделяя предварительно железа— 
непосредственно при помощи серной и хромовой кислоты, 
но, во всякомъ случае, мы здесь всегда рискуемъ потерять 
часть углерода, выделяющагося въ виде углеводородовъ, что 
особенно случается при употреблений слабой серной кислоты. 
Чтобъ избепгуть этой потери, нужно брать большой избы-
токъ хромовой кислоты. Д л я окислений выделяющихся угле
водородовъ, рекомендуется включить въ приборъ трубку съ 
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закаленной окисью меди, а также хлоркалыдевую трз'бку 
или какой-нибудь другой аппаратъ съ трубкой для сушки 
Весьма целесообразно брать для сортовъ железа, богатыхъ 
углеродомъ, а въ особенности если они еще содержать гра
фить—большой избытокъ хромовой кислоты. 

3. При т в х ъ способахъ определений, ГДЕ жел-Ьзо до оки-
слешя растворяется въ какой-нибудь соли меди, отделений 

• м'Ьди отъ выд'вленнаго углерода не только не требуется, но 
даже не желательно, пока окислеше углерода происходить 
мокрымъ путемъ при посредстве хромовой и серной кислоты. 
Въ этомъ случае, при действии не очень концентрированной 
серной кислоты на медь въ присутствии хромовой кислоты, 
сернистаго ангидрида выделяются только следы. 

Если же углеродъ, выделенный при помощи соли меди, 
окислить сухимъ путемъ, т. е. сжечь по принципу элемен-
тарнаго анализа, то весьма полезно отделить медь до сожи-
гашя отъ углеродистаго остатка посредствомъ соответству-
ющихъ растворителей, въ противномъ случае получимъ слиш
комъ низкие результаты, такъ какъ медь мешаетъ полному 
окислению. . 

Поэтому на практике при определении всего количества 
углерода нужно принять къ сведенш следуюшдя правила: 

а) Д л я с о р т о в ъ ж е л Ъ з а , с о д е р ж а щ и х ъ г р а ф и т ъ . 

Быстро и легко определяется общее количество углерода 
въ сортахъ желгЪза, содержащихъ графитъ, прямымъ окис-
лешемъ посредствомъ хромовой и серной кислоты, при чемъ 
въ апгиарать должны быть вклиоченьи трубка для сожигани'я, 
приборъ для сушки и холодильникъ (Finkener, Classen, Jtiptner), 
но при этомъ количество хромовой кислоты должно быть въ 
12—15 разъ больше количества взятаго железа. В ъ виду 
этого могутъ быть особенно рекомендованы соответствз т -
ноилпе методы, применяя къ нимъ способъ Rurup'a, требз г-
ющш больше хромовой кислоты, но при которомъ не нужно 
трубки для окислешя. 

Когда проба находится въ виде крупныхъ зеренъ, то 
можно употребить измененный способъ W e y l ^ , ' соединяя съ 
положительнымъ полюсомъ мешочекъ, сделанный изъ тон¬
кой платиновой сеточиш. 
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Способъ Виборга можетъ находить применение тамъ, где 
н е т ъ настоящихъ химическихъ весовъ, тогда какъ для взве
шиваний 0,1 или 0,7 гр. порошка железа имеются другпй до
вольно чувствительные весы. 

Совершенно должны быть исключены все .способы сожи-
ганнЙ по принцип}' элементарнаго анализа, а также способъ 
съ хлоромъ ШбЫег'а и все виды сожиганш, где углеродъ, 
выделенный растворами солей или другимъ способомъ, со-
жигается, при чемъ в е с ъ его определяюсь или по количе
ству выделенной углекислоты или по разности веса до и 
после сожигашя. Эти виды определении должны быть остав
лены потому, что графитъ въ свободномъ состоянии также 
трз^дно сожигается, какъ и въ соединений съ железомъ. 

Ь) Д л я с о р т о в ъ ж е л ъ з а , с в о б о д н ы х ъ о т ъ г р а ф и т а . 

1. Если предстоитъ сделать целый рядъ определений уи> 
лерода, то можетъ быть рекомендованъ способъ ^бЫеи-'а, 
по которому железо з^летучивается со струей хлора, а остав
шийся углеродистый остатокъ сожигается въ стрз^е кисло¬
рода; при этомъ способе могутъ быть обработаны хлоромъ 
одновременно 8 — 1 и пробъ железа , а полученные углероди
стые остатки, каждый въ своей лодочке, могз'тъ быть после
довательно сожигаемы въ той же трубке . 

2. Если предстоять определения всего количества угле
рода, в ъ о т д е л ь н ы х ъ пробахъ, сортовъ железа, свобод
ныхъ отъ графита то можетъ быть реихомендована непосред
ственная обработка при помощи хромовоии пи серной ишс-
лоты, при чемъ въ приборъ должны быть включены: трубка 
для сожитатя , аппаратъ для сушки и холодильникъ }гпр1:пег'а, 
Оазэеп 'а или Гийисепег'а. Въ этомъ случае можно также 
применить способъ Кйгир'а, но безъ трз'бки для сожи-
ганий. 

3. Для сортовъ железа , которые могутъ быть изсле-
дуемы лишь въ неизмельченномъ виде или же въ крупныхъ 
кускахъ, если только они однородны и, плотны, можетъ быть 
съ пользой употребленъ способъ \ ¥ е у Г я съ разъединен
ными электродами, при чемъ положительнымъ полюсомъ 
здесь служить мешочекъ изъ тонкой платиновой сеточки. 
Углеродистый остатокъ рекомендуюсь окислять хромовой пи 
серной кислотой. 
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При всвхъ способахъ, ГДЕ сушка газовъ производится 
при помощи сврной кислоты, аппаратъ съ кислотой дол-
женъ быть составленъ такъ, чтобъ сухой газъ не отнималъ 
влаги отъ трубокъ для поглощения. 

В ы в о д ы Н е ш р е Г я . 

Въ своихъ опубликованныхъ ') работахъ Н е т р е 1 пред
ложить новый методъ определений углекислоты по объему. 
Методъ этотъ подробно описанъ на стр. 71. 

З Д Е С Ь только будутъ разобраны ВСЕ известные уже спо
собы, за исключенпймъ тЬхъ, которые основаны на измерений 
углекислоты. 

Н е т р е 1 находитъ самыми рациональными способы Реагве'а, 
Мс. СгеаЙи'а и и % г е е п ' а (растворений железа въ двойной 
соли двухлористой м'вди и хлористаго аммоний, стр. 35), 
зат'Ьмъ ВеггеНив'а и Wohleг 'a (улетучиваний железа въ 
хлоре, стр. 40) и, наконецъ, УУеуГя (растворение железа 
при помощи гальваническаго тока, стр. 38). 

Наоборотъ, способъ ВеггеНшз'а съ м-вднымъ купоросомъ 
(стр. 36) вагБдствнй выд-влешя при пользований имъ неоп-
ред-Ьленнаго количества углеводородовъ, и способъ Воиввт-
даик'а съ хлорной ртутьио (стр. 96) даютъ даже при самой 
тщательной работЬ слишкомъ низкie результаты. 

Одинаково мало пригодны, какъ способъ Eggertz ,a съ 
нйдомъ и бромомъ (стр. 37', такъ и способы ВеггеНиз'а съ 
расплавленнымъ хлористымъ серебромъ (стр. 36). 

Способъ ВеггЫег посредствомъ окисления влажнымъ воз-
духомъ (стр. 37) требуетъ очень много времени, способъ 
Загпзихоптн'а, по которому углеводороды, выделяющиеся при 
растворений железа , сожигаются, идетъ также слишкомъ 
медленно, т гЬмъ более, что возможно достигнуть раство-
реннй и безъ выделений углеводородовъ. 

Способъ ОеуШе'я, где хлоръ заменяется соляной кисло
той (стр. 44), заключаетъ въ себе ту ошибку, что сама 
соляная кислота содержитъ углеводороды; въ способе Вег-
геишвй посредствомъ окислений кислородомъ (стр. 24), часть 
железа не окисляется и удерживаетъ углеродъ. Т о же самое 
можно сказать гпро способъ Regnault, где сожигаше иироис-

') Verhandlungen des Vereins zur Beförderung des Gewerbefleisses. 
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ходить съ хромовокисльшъ свинцомъ и бертолетовой солью 
(стр. 32) и про способъ Кл^егпагзсЬ'а съ окисью м'Ьди въ 
струв кислорода (стр. 33). 

Способъ Вгиппег'а и ОтеНп'а. гдв окисление произво
дится хромовой и сЬрной кислотой (стр. 34), даетъ потери, 
вследствие образования зтлеводородовъ. 

Следующая таблица подтверждаетъ все вышесказанное: 

Р е з у л ь т а т ы , п о л у ч е н н ы е п р и а н а л и з а х ъ с % р а г о ч у г у н а . 

ВеггеИиэ, СгеаЙ1, Реагэе и ТЛ^гееп. 

Жел-взо растворялось въ двухло-
рпстой м'Ьди и хлорист. аммон. 

3,36 проц углерода. 

3,39 „ » 

Boussingault 

Хлорная ртуть 

2,79 прои. углерода, не взирая 
на рядъ неудачныхъ опы-
товъ. 

\А7еу1. 

Жел'Ьзо переводилось въ растворъ 
при помощи гальваническаго тока. 

3,42 проц. углерода. 

ВеггеНивЛЛ'оЫег. 

Ж е л е з о улетучивалось въ стру'Ь 
хлора. 

3,36 проц. углерода. 

3,21 „ „ 

ВеггеПив-К^паик. 

Ж е л ± з о сожигалось въ стру'Ь кис
лорода. 

2.70 проц. углерода. 

2,89 „ „ 

З а т э И т о т . 

Сожмгание углеводородовъ 

3,42 проц. углерода. 

3,38 „ „ 

Н е т р е ! 

Жел-Ьзо растворялось въ хромо
вой и сЬрной кислотЬ, куда была 
прибавлена хлорная ртуть. 

Измерялась углекислота. 

3,40 проц. углерода; съ по
верхности куска железа . 

3,20 проц. углер.; проба взята 
внутри. 

3,24 проц. углер., проба взята 
внутри. 

3,26 проц. углер.; проба взята 
внутри. 
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Р е з у л ь т а т ы , п о л у ч е н н ы е п р и а н а л и з а х ъ с т а л и . 

Веггеииэ, Реагве, Сгеапг и ТЛ^гееп. 

Жел'Ьзо растворялось въ двухло-
ристой м-Ьди и хлорист. аммон. 

0,93 проц. углерода. 

0,96 „ 

\Veyl. 

Ж е л е з о переводилось въ раст-
воръ при помощи электрическаго 
тока. 

1,00 проц. углерода 

0,95 „ „ 

ВеггеНиэЛ'УоЫег. 

Ж е л е з о улетучивалось въ с т р у е 
хлора. 

0,95 проц. углерода 

0,95 „ „ 

8агп51тбгп 

С о ж и г а т е углеводородовъ. , 

0,97 проц. углерода. 

0,95 „ „ 

Н е т р е ] . 

Жел-Ьзо растворялось въ хромо
вой и сЬрной кислот-Ь, куда была 
прибавлена хлорная ртуть. 

Измерялась углекислота. 

Углекислота была определена в е -
совымъ способомъ. 

0,93 проц. углерода. 
0,92 „ „ 
0,95 „ 
0,94 „ 
0,92 , 

0,93 „ „ 

1,06 „ 
0,95 „ „ 

Въ этой таблиц-в приведены одновременно и результаты 
способа Н е т р е Г я (стр. 71). 

З а к л ю ч е н 1 е . 

И з ъ сопоставления, результатовъ бол"ве новыхъ изотЬдо-
ванш для правильнаго опре'дъ\лешя углерода въ жел-вз-в, 
вытекаетъ следующее: 

1) при изслъ\п.ован1-яхъ мокрымъ путемъ выд-вляющ1еся 
углеводороды должны быть сол<игаемы. 

2) При изсл-вдовашяхъ сухимъ путемъ вся окись угле
рода доллша быть солотена. 

file:///Veyl
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Befe вышеприведенные способы, а также вев вновь от
крываемые, должны • быть применяемы съ соблюдешемъ ука-
занныхъ правилъ. Выборъ способовъ для прим'вне.шя въ 
заводскихъ лабораторияхъ зависитъ, съ одной стороны, отъ 
ихъ продолжительности, а съ другой—отъ стоимости аппа
рате въ. 



О п р е д , ь л е н 1 е г р а Ф и т о - в и д н а г о у г л е р о д а . 

Графитъ самъ по себе не растворимъ въ кислотахъ. 
какъ въ азотной, такъ и въ соляной и серной КИСЛОТЕ, НО 
выборъ той или другой кислоты не безразличенъ, такъ 
какъ разные растворители железа даютъ при определений 
графита разныя цифры. Наиболее подходящий результаты 
получаются при употреблении соляной кислоты. 

Но и эта кислота даетъ только тогда надежные резуль
таты, когда съ ней работають б е з ъ д о с т у п а в о з д у х а . 
Только при соблюдении этой предосторожности можно быть 
ув'вреннымъ, что остается одинъ графитъ; при доступе Л1е 
воздуха выделяется п р и в с Ь х ъ растворителяхъ (хотя при 
употреблений соляной кислоты менее всего) часть окислен-
наго аморфнаго углерода в ъ ВИДЕ гуминово-образнаго (Ьи-
тиза1ппНс1"и) вещества, увеличивающаго количество графиита. 
Впрочемъ, пока еще не з^становлено окончательно, представ-
ляетъ ли собою углеродъ, выделенный вне доступа воздуха 
только одинъ графитъ или же частью СОСТОИТЕ ИЗЪ графито-
виднаго видоизменетя; также мало известно о томъ, обра
зуется ли вышеупомянутое гуминообразное вещество только 
изъ з 'глерода закала или также изъ углерода-карбида или, 
наконецъ, представляетъ продуктъ преобразований графито-
вииднаго углерода. 

Прии этомъ поступаютъ следующимъ образомъ: 1 гр. чу
гуна или 10 гр. железа въ виде порошка или опилокъ обра-
батываиотъ въ колбе избыткомъ соляной кислоты уд. в. 1,1; 
колба закрывается пробкой"*, черезъ которуно проходитъ сте
клянная трубочка, оканчивающаяся закрытой резиновой 
трубкой съ прорезомъ (клапанъ Бунзена). 
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Пары проходятъ черезъ прор-Ьзъ наружу, но воздухъ въ 
колбу проникнуть не ыожетъ. 

Когда все железо растворится, то растворъ кипятятъ въ 
т е ч е т е н-всколькихъ минуть, затвмъ даготъ немного охла
диться и осЬсть. При этомъ нужно быть осторожнымъ, такъ 
какъ колба отъ наружнаго давлешя воздуха, легко можеть 
лопнуть, а потому открываютъ немного пробку, чтобъ уста
новить одинаковое давление внутри и вн'Ь колбы. 

Вм'Ьсто того, чтобы растворять безъ доступа воздуха, го
раздо лучше производить раствореше въ атмосфере уголь
ной кислоты. Для этого черезъ колб}г во все время раство
рения пропускаютъ струю }тлекислоты надъ поверхностьио 
жидкости. Газъ выделяется или изъ газометра, или же изъ 
аппарата для получения зтлекислоты. 

Когда растворъ достаточно охладится, сливаютъ чистуио 
жидкость на азбестовый фильтръ, который уже былъ приго-
товленъ заранее (стр. 85), промываютъ колбу горячей во
дой, но остатка не сливаютъ. Обработка растворомъ -вдкаго 
кали, уд., в. 1,1 также излишня, какъ и излишне промыванн"е 
после горячей воды—алкоголемъ и эфиромъ. 

Остатои<ъ после промывания сожигаиоть и определяють 
графиитъ въ виде углеишслоты (стр. 60). 

Чугунъ бедный углеродомъ ии сталь богатая углеродомъ 
выд'вляютъ часто прии растворении въ хлористоводородной 
кислоте углеродъ, между тЬмь какъ графитъ въ железе 
раньше совершенно не былъ замечешь. 

Здесь образуется или какое-то нерастворимое соединение 
железа съ углеродомъ или же имеется графитовидный угле
родъ. Въ этомъ случае азотная кислота была бы лучшиимъ раст-
ворителемъ, такъ какъ при ея употреблении не образуется 
никакого остатка. Конечно, бываетъ и, наоборотъ, что сталь, 
содержащая по оптическимъ изследованиямъ графитъ, при 
растворении въ азотной КИСЛОТЕ безъ доступа воздуха даетъ 
меньше графита, ч е м ъ при раствореши въ соляной кислоте. 

Несмотря на то, некоторые (напр., Blair) советуиоть все-
таки употреблять азотную кислоту. 

Въ этомъ случае, растворяютъ взвешенигуно пробу въ 
азотной КИСЛОТЕ уд. в. 1,2 безъ доступа воздуха, прии чемъ 
на каждый граммъ пробы берутъ по 15 куб. сант. этой ки
слоты; затЬмъ фильтруиотъ черезъ азбестовый фильтръ, об-
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работываютъ остатокъ на фильтре горячимъ растворомъ 
-1здкаго кали уд. в. 1,1, промываютъ горячей водой, затвмъ 
немного соляной кислотой, потомъ опять горячей водой, уг-
леродъ слдагаютъ и полученную углекислоту взвешиваюсь. 

Если нужно определить сёру, то отдельное определений 
графита производить незач'Ьмъ. Для определений серы, по 
нижеописанному методу съ бромомъ, выливаютъ все содер-
лшмое колбы, после растворений железа въ соляной кислоте 
безъ доступа воздуха или въ атмосфере угольной кислоты, 
на азбестовый фильтръ и определяюсь только оставшийся 
графить посредствомъ сожиганий въ виде углекислоты. 

Последний методъ и применяется въ железозаводскихъ 
Лабораторпяхъ. 

Ледебуръ и Сб1:1% произвели новыя изследовашя отно
сительно определений графитовиднаго зтлерода. 

И з е л , ь д о в а н 1 я Л е д е б у р а . 

Ледебуръ пополнилъ те меры предосторожности, которыя 
должны быть соблюдаемы для избежания ошибокъ; оне суть 
следующий: 

1. Рекомендуется к и п я т и т ь ж и д к о с т ь ч а с а д в а , 
чтобъ перевести въ растворъ весь углеродъ карбида. К и 
слота должна быть прибавлена къ пробе железа въ горя-
чемъ состоянии. 

2. Употребление азотной кислоты можетъ быть одобрено. 
Для каждаго грамма железа берутъ 25 куб. сант. азотной 
кислоты уд. в. 1,18, растворяютъ железо въ колбе Эрлен-
мейера, которую держать въ холодной воде, пока переста-
нетъ образоваться пена, затЬмь жидкость слабо кипятясь 
на песчаной бане, не менее часа, фильтруютъ черезъ про
каленный азбе.стовынп фильтръ и промываютъ водой до сЬхъ 
поръ, пока промывныя воды не перестанутъ давать съ ро-
данистымъ калиймъ реакш'ю на железо, после чего остатокъ 
сжигаюсь. 

Промывание съ едкимъ кали, алкоголемъ и эфиромъ со
вершенно излишне, что при соляной кислоте необходимо 
даже въ томъ случае, когда кипение продолжалось довольно 
долго. 

8 
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Если графить будеть сожигаться въ струе кислорода, то 
онъ долл{енъ быть предварительно высушенъ при 1 2 0 — 1 3 0 ° 
( 1 0 0 ° не достаточно); сожиташе же въ кислороде должно про
должаться не менее l ' /a час. 

И з с л ' Ь д о в а щ я G ö t t i g ' a . 

Göttig подтверлшаетъ результаты, найденные Ледебуромъ, 
и дополняетъ ихъ. О н ъ допускаетъ, что способы определе
ния графита, приведенные въ руководствахъ аналитической хи
мии, согласуются въ следующихъ пунктахъ: 

Непосредственное взвешиваше графита, отд'Ьлеинаго отъ 
желтвза, ведетъ къ неточнымъ результатамъ, такъ какъ онъ 
часто выделяется въ нечнстомъ виде. 

Способъ Boussingault, основанный на накаливании остатка, 
полученнаго при помощи хлорной ртути, даетъ часто слиш-
комъ низкие результаты. 

Окислеше графита мокрымъ п} ттемъ при помощи хромо
вой и серной кислоты следуетъ предпочесть сожигашю его 
въ струе кислорода. 

Для отделения графита предлагаются различные способы, 
давние, однако, после исследовании не совсемъ сходные ре
зультаты. 

Фрезешусъ ') рекомендуетъ обработывать Порошкообраз
ную пробу железа достаточно концентрированной соляной 
кислотой при слабомъ нагревании, пока не прекратится вы-
делеше газовъ, затвмъ промыть горячей водой, едкимъ кали, 
алкоголемъ и эфиромъ и окислить графить при помощи хро
мовой кислоты. 

Blair") растворяетъ железо въ азотной КИСЛОТЕ уд. в. 1,2 
(для каждаго грамма—-15 сайт, кислоты) и обрабатываетъ за
т е м ъ остатокъ на азбестовомъ фильтре въ следуюшемъ по
рядке: горячей водой, горячимъ растворомъ едкаго кали уд. 
в. 1,1, з атемъ водой, подкисленной соляной кислотой и, на-
конецъ, еще разъ горячей водой. Обработку алкоголемъ и 
эфиромъ онъ призиаетъ ненужной (Morfitt и Booth также 
считаютъ эту обработку излишней). 

') Fresenius. Quantitative Analyse, 6 Aufl. II S. 425. 
2) Blair, Die chemische Untersuchung des Eisens, S. 128. 
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Ледебуръ предлагаетъ растворить железо въ азотной 
кислоте уд. в. 1,18 и слабо кипятить въ т е ч е т е 1 часа. Ос
татокъ, отфильтрованный черезъ прокаленный азбестовый 
фильтръ, промываютъ водой до полнаго удаления железа и 
затЬмъ окисляютъ хромовой и сърной кислотой или же 
сушатъ остатокъ цри 1 2 0 ° — 1 3 0 ° и сожигаютъ въ струв ки
слорода. 

Karsten 1), который первый доказалъ существоваше гра-
'фита въ чугуне , предлагаетъ какъ растворитель, между про-
•чимъ, разбавленную сврную кислоту. 

Чтобъ испытать надежность способовъ, служащихъ для 
.опредвлетя содержания графита, и чтобъ установить, при 
какихъ обстоятельствахъ можно отказаться отъ обработки 
•остатка, содержащаго графить, 'Ьдкимъ кали и другими раст
ворителями, Göttig произвелъ опыты съ сврымъ чугуномъ. 

Изъ нихъ онъ вывелъ следующий заключешя: 
Результатъ действия кислоты на пробу Л1ел'вза зависить 

<отъ качества и количества зтлеродистаго остатка, выд-в-
.леннаго вм'встЬ съ графитомъ при растворенш н{ел-вза. 

Эти же опыты показали и подтвердили, что время, по
требное для изолирования графита отъ железа, зависить глав-
нымъ образомъ отъ рода кислоты (азотная кислота дътпст-
:вуетъ на остатокъ, не содержащей графита, немного сильнее, 
'Ч-вмъ, напр., соляная кислота) и температуры, при которой 
^происходить ея двйств1е, а также отъ т в х ъ обстоятельствъ, 
;при которьихъ производится промываше графитнаго остатка., 
употребляемыми для того жидкостями. 

Н а практик'Ь для опред-влешя углерода нужно принять 
.къ св^д-втю следующия правила: 

I. Б о л е е продолжительное кипячение графитистаго ж е л е з а 
•съ соляной или азотной кислотой дЬлаетъ излишнимъ даль
нейшее промывайте остатка водою, едкимъ кали, алкоголемъ 
.и эфиромъ, кроме того, оно даетъ лз^чише результаты, ч е м ъ 
•если применять промываше вышеуказанными жидкостями, но 
после слишкомъ скораго прекращения кипячения железной 
пробы въ кислоте, служащей растворителемъ. 

П. При употреблении азотноии кислоты полз^чаются более 
яизше резз^льтаты, чемъ при соляной кислотЬ при техъ же 

l) Blair, Die ehem. Unters, d. Eisens, S. 127. 
8* 
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остальныхъ услош'яхъ, что зависитъ отъ большей растворя
ющей силы азотной кислоты, а, можетъ быть и отъ того, что-
азотная кислота окисляетъ некоторое количество графита,, 
хотя и очень малое. 

III. Азотную кислоту сл-вдуеть предпочесть соляной КИ
СЛОТЕ еще и потому, что она скорее даетъ остатокъ, с в о 
бодный отъ неграфитнаго углерода. 

IV. Оврная кислота, какъ растворитель, не применима-



О п р е д ь л е ш е а м о р ф н а г о у г л е р о д а . 

Когда найдено количество всего углерода и содержаний 
графита, то количество аморфнаго углерода определяется 
и з ъ разности; если л<е графита совсЬмъ н е т ъ , то для опре
деления аморфнаго углерода употребляется одинъ изъ спосо-
<бовъ, служащихъ для опредвлетя о б т а г о количества угле
рода. 

Способы для непосредственнаго опредвлетя аморфнаго 
углерода, въ сущности, все колориметрические, за исключе-
ниемъ одного, который основанъ на выделении углерода по-
•средствомъ юда. Первые способы имеютъ ту общую ошибку, 
что углеродъ закалки и углеродъ карбида даютъ разное ок-' 
р а ш и в а т е : бываетъ дал?е, что крепко закаленная сталь не 
.даетъ почти никакого или же очень слабое окрашивание, такъ 
что углеродъ закалки не поддается более или менее пра
вильному определению. Н а этомъ основании одинаково обра
ботанные сорта железа сравнивать колориметрически можно 
только по охлаждении; вообще же при этихъ методахъ по
у ч а ю т с я точные резз^льтаты только тогда, когда количество 
аморфнаго углерода не превышаетъ 0,45°/о. Ферроманганъ, 
зеркальный чугунъ и тому подобные сорта лíeлeзa съ боль-
щимъ содержатемъ углерода даютъ совершенно ошибочные 
резулизтаты. 

А. Еолориметрическш слособъ Эггертца. 
Этотъ способъ основанъ на томъ, что железо , содержащее 

аморфный углеродъ, при обработке его азотной кислотой 
уд . в. 1,2, вследствие растворения углерода, даетъ жидкость, 
окрашеннзто въ бзфый цветъ, интенсивность котораго за-
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виситъ отъ количества углерода. Если теперь возьмемъ т а 
кую окрашенную жидкость, полученную при раствореша 
л;ел-Бза, въ которомъ содержание углерода определено за- . 
ран-fee какимъ-нибудь точнымъ способомъ, напр., комбини-
рованнымъ методомъ, по которому жел-Ъзо сожигается въ-
стру'Ь хлора (стр. 40), а полученный углеродистый остатокъ— 
въ воздух-fe, кислород'Ь (стр. 45), то можно сравнить съ нею-
другую окрашенную жидкость, полученную отъ растворений 
равнаго же количества испытуемаго жел-вза. 

В ъ виду неодинаковаго отношений къ окрашиванию обоихъ. 
видовъ аморфнаго углерода- (углерода закала и карбида), 
необходимо брать всегда незакаленное жел-взо. Жел'Ьзо съ. 
содержашемъ графита должно быть совершенно исключено; 
вообще же нуяшо сравнивать сорта л<е.тгвза, которые полу
чены одинаковымъ образомъ, одинаково охлаждены и одина
ково обработаны. 

И з ъ постороннихъ элемеитовъ на тонъ окрашиваннйвлнйютъ. 
м'вдь, кобальтъ, никкель и хромъ. 

Способъ. Эггертца можетъ быть выполненъ двоякимъ об
разомъ, но для заводской практики можетъ быть рекомен-
дованъ только одинъ видъ его применений. Или полученная 
окрашенная жидкость сравнивается съ жидкостью опред'Ь-
леннаго цвъта и, разбавляя постепенно водой, приводятъ обе. 
жидкости къ одинаковому тону (употребляемая для сравне
ния жидкость представляетъ растворъ железа (обыкновенно, 
стали) съ опредвленнымъ содержашемъ углерода); или ж е 
испытуемая жидкость дополняется до изв'Ьстнаго объема и 
сравнивается съ другими жидкостями съ разными тонами 
окрашивания. 

1. С р а в н е в 1 е п о е р е д е т в о м ъ разбавл;ен1я. 

. Взвешиваюсь 0,2 гр. стали съ опредвленнымъ содерн{а-
шемъ углерода (эта сталь назыв. „основной сталью", „нор
мальной сталью", Standard steel) и столько же испытуемаго-
материала; обе пробы всыпаюсь въ стеклянныя пробиркии въ. 
150 мм. длины и 12—16 мм. въ диаметре; пробирки эта 
Должны быть хорошо вычищены и высушены. Если требуется 
изсл-Ьдовать одновременно много пробъ, то приготовляюсь.--
для всЬхъ только одну основную пробу. Пробирки съ вы-. 
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травленными на нихъ номерами вставляются въ спещально 
приспособленный къ нимъ штативъ и загвмъ вм-всгв со 
штативомъ помещаются въ водяную баню. Форма последней 
(по ВЫг'у) такова, что позволяетъ держать воду на одина
ковой высоте и, если нужно, при одинаковой температуре 
(см. фиг. 36). 

Фигура 36. 

Водяная баня. 

Баня находится въ постоянномъ соединении съ бз^тылью 
съ водой. Уровень воды въ водяной бане зависитъ отъ по-
лояхешя нижняго конца вертикальной трубки а. В ъ бане 
подвешенъ штативъ е для пробирокъ, состояний изъ про-
дыравленной медной пластинки; пробирки упираются въ мед
ную сетку 7г, соединенную съ пластинкой е. 

Въ пробирки наливаютъ при помощи пипетки (лучше— 
бюреткой) азотную кислоту уд. в. 1,2. Она должна быть сво
бодна отъ хлора или соляной кислоты, иначе окрашивание 
сильно изменяется. 

Для сортовъ железа съ содержашемъ углерода менее 
0,25°/о, берутъ азотной кисл. 2,5 куб. сант.; съ содержашемъ 
0,25 до 0,3°/о углерода—3 кз^б. ст. отъ 0,3 до 0,5°/о углерода— 
4 куб. сант.; отъ 0,5 до 0,8°/о углерода—5 куб. сант.; отъ 
0 , 8 — 1 ° / о углерода—6 куб. ст. больше 1 ° / о — 7 куб. сант. азотной 
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кислоты, которз'ю следуетъ вливать весьма медленно. Ж е -
л-взныя опилки не должны быть слишкомъ тонки. 

Если содержание углерода неизвестно даже приблизительно, 
то начинаютъ съ 3 куб. сант. азотной кислоты и д'Ьлаютт. 
предварительное испытаний. 

На каждую пробирп^ насаживаютъ свободно стеклянз^ю 
пробку или маленькую ворошсу; вода въ водяной бан'Ь (по¬
Фиг. 37. верхность последней покрываютъ тонкимъ слоемъ 

парафина для зшеньшений испарения воды) нагревается 
до 80°С, но если нз^кно работать скоро, то въ ущербъ 
точности (растворъ становится немного темнее) моле
но нагреть до кипения, при чемъ пробирки следз^егь 
часто взбалтывать. Для растворения же.тгвза требуется 
не менее 20 минутъ, если содержаний з^глерода нилсе 
1°/о, если же выше 1°/о> то требуется отъ "/г до 1'/* 
час. Конецъ реакции з^знаютъ по прекращений вьтделе-
ний газовъ. 

Когда растворений окончилось (если оставить стоять 
дольше, то окрашиваний делается светлее) , выни-
маютъ штативъ изъ бани и помещаютъ въ холод
ную воду. 

Если сравнение окрашиваний не можетъ быть про
изведено тотчасъ же, то пробирки следуетъ поста
вить въ темное место, иначе окрашиваний делается 
светлее. Даже во время охлаждений не мешаетъ 
уберечь ихъ отъ света, для чего весь штативъ съ 
пробирками прикрываюсь черной бумагой.' Охлаж
денная жидкость, которз'ю следуетъ фильтровать 
только тогда, когда графить выделится въ значи-
тельномъ количестве, вводится въ калибрированную 

Пробир- т РУбку, запаянную снизз г. Если фильтрований не пред
ка съ д-Ь- видится, то въ нихъ ведется и растворение. Делений 
лешями. н а э т и х ъ Т рубкахъ сделаны въ 0,1 кз^б. сант. фиг. 37. 
Ширина всехъ трубокъ доллша быть совершенно одина
ковая. Днйметръ ихъ равенъ 12—16 мм. После того, какъ 
растворы перелиты, следуетъ всполоснуть пробирки, где 
происходило растворение, водой и влить ее сюда же. 

Калибрированныя трз'бки должны иметь измеримый объемъ 
въ 30 куб. сайт. 
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Сначала разбавляюсь растворъ основной пробы настолько, 
чтобы полученный объемъ былъ, по крайней мере, вдвое 
больше первоначальнаго объема азотной кислоты; тогда только 
можно быть зш-Ьреннымъ, что окрашивание, даваемое жел'Ь-
зомъ, не бз^детъ иметь вли'яш'я. 

При сравнении раствора основной стали съ растворами 
пробъ бываетъ, что последний или сразу им-Ьютъ то же ок
рашивание, что и основная проба или же они свътл-ве, или 
темн'Ье. В ъ обидемъ нулшо работать такъ, чтобы растворы 
испытз^емыхъ пробъ были темнее основной пробы. 

Основнзпо пробз? пополняютъ всегда до известной отметки 
(полный куб. сант.). Если окрашивание пробныхъ растворовъ 
одинаково съ нормальной пробой, то прямо производясь 
отсчитывайте, если темнее, то прибавляюсь по каплямъ и 
при постоянномъ взбалтаванш воды до с в х ъ поръ, пока ок-
рапинвашй не совпадаетъ съ окрашивашймъ раствора основ
ной пробы; если же, наконецъ, ииробный растворъ св-иэтл-ве, 
то прибавляюсь и<ъ нормальномз" растворз т столько воды, чтобъ 
онъ былъ свътл'Бе пробнаго, засвмъ дополняюсь его водой 
до полнаго куб. сантим, и тогда уже разбавляюсь пробныи'и 
растворъ до т в х ъ поръ, пока оба окрашиваний будутъ со
вершенно одинаковы. 

Для приготовлении нормальныхъ растворовъ, берусь лее-
л'Ьзо съ точно определении ымъ содержашемъ углерода, ко
личество исотораго можесь быть отъ 0 ,16° /о до 0 ,80° /о , смотря 
по тому, бз'дутъ ли изсл'вдуемы сорта железа более бедные 
или более богатые углеродомъ. 0,1 гр. основной пробы раст
воряюсь въ 4 куб. сант. азотной ишслоты и разбавляюсь раст
воръ настолько, чтобы каждый кубич. сантим, соответство-
валъ 0 ,1°/о углерода; засвмъ приводятъ пробный растворъ 
къ одишаковому окрашиваннЪ и отсчитываютъ объемъ. Если 
п есть число куб. сантим, основнаго раствора съ содержа-
ниемъ углерода с °/о, р—число куб. сантим, пробнаго раствора 
одинаковаго окрашпиваннй съ нормальнымъ, то искомое со
держание углерода въ процентахъ выразится фориз^лой: 

с. р. . 
х = — п 

Для сравнений окрашиваний обоихъ растворовъ (нормаль-
наго и пробнаго) держатъ обе пробирки передъ матовымъ 
стекломъ или передъ листомъ бумаги, пропитаннымъ мае-
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ломъ и противъ окна. Т а к ъ какъ глаза не одинаково чз?в-
ствительны, то кажется всегда, что одинъ растворъ темн-Ье. 
другого, а посему с.тЬдуетъ менять пололееше пробирокъ, 
т. е. пробирку, находящуюся съ правой стороны, нужно по
ставить налево, и наоборотъ. 

Въ агуча-Ь, если сравнеше окрашиванш должно быть произ
ведено пр'н иск}^сственномъ осв-вщеши, то зшотребляютъ ма
ленькую темную камеру (фиг. ЗЭ). 

Она сделана изъ дерева и вычернена внутри, сзади 
нм'ветъ 2 отверсп'я для пробирокъ; въ этомъ м-вссв она 
оклеена черной матер1ей, чтобы св-Ьтъ не проникалъ во внут
ренность; на конц-в вставляются два прозрачныхъ стеклышка, 
одно матово-б'Ьлое, другое желтобурое; последнее служнтъ 
для поглощешя желтыхъ лучей света лампы или газа. Ка
мера шгЬетъ 610 мм. въ длт-у , а въ ширинз'- спереди 127X38 мм.; 
сзади 90X38 мм. 

воръ не долженъ быть св'втл'ве нормальнаго. 
М'Ьры п р е д о с т о р о ж н о с т и . Лучшая температзфа для 

растворешя есть 80°С. При этой температур-fe поддерживаюсь 
все время воду въ бане. Для наблюдений вставляется тер-
мометръ. Если температзфа ниже 8 0 ° , то растворенье про
должается очень долго, если же выше, именно, около 100° , 

Темная камера. 

Фигура 38. ЕСЛИ шгЬютъ Д-ЙЛО СЪ про
бами приблизительно одинако
в а я содержания зтлерода, то 
употребляюсь калибрирован-
ньиГ трубки только для раство-
ровъ испытз'емыхъ пробъ. 
Основной растворъ находится 
въ пробирке одинаковая д1а-
метра съ калибрированными и 
имеющей черту, определяю
щую известный объем'ь. Если, 
напр., берутъ основнз^ю пробз г 

съ 0 ,45° /" углерода, то объемъ, 
обозначенный чертой, равенъ 
4,5 куб. сант., такъ что каж
дый кубич. сантим, соответст
в у е м 0,1 °/° углерода. Въ этомъ 
случае, конечно, пробный раст-
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то получается бод'Ье темный растворъ и образуется часто 
желтый налетъ основной соли азотнокислаго железа , благо¬
даря чему жидкость становится мутной. Если при взбалты
ваний налетъ не исчезаетъ,- то лучше эту пробу оставить, в ъ 
противномъ случа гЬ передъ сравненпймъ необходимо его от
фильтровать. 

Если ХОТЯТЪ изсл-вдовать б'влый чугунъ, то берутъ его 
только 0,05 гр., растворяюсь въ 7 куб. сант. азотной кислоты, 
основной растворъ разбавляютъ до 20 куб. сант. и сравниваюсь 
по возможности быстро, иначе освдаетъ вещество, содер
жащее углеродъ. 

Азотная кислота, употребляемая для растворений, должна 
быть свободна отъ хлора. Уже одна десятитысячная грамма 
хлора придаетъ раствору 0,19 гр . жел-Ьза въ 2,5 куб. сант. 
азотной кислоты явственно желтое окрашивание. 

Слишкомъ много кислоты придаетъ окрашивашю зелено
ватый отсвнокъ. Приливаний кислоты по каплямъ исклю
ч а е м возможность полз^чентя зеленоватаго окрашивания/ 

2. С р а в н е в и ё е ъ р я д о м ъ о к р а ш е н в ы х ъ р а е т в о -
р о в ъ . 

Приготовляютъ постоянно одинаковое количество раствора 
пробы, напр., 10 куб. сант. и сравнпшаютъ съ им-вющимися 
растворами разньгхъ концентраций. 

а) Сравнеше съ растворами основнаго желъза. 

Самое лучшее пи зд-Ьсь приготовить одновременно вм-Ьссв 
съ испытуемой пробоин или не задолго до того растворъ ос
новнаго жел-Ьза съ изв-встнымъ содерл<аннймъ зтлерода. Нор
мальный растворъ разбавляютъ водой! настолько, чтобы каж
дый"! кубич. сантиметръ соотв-втсТвовалъ известному количе
ству углерода. И з ъ приготовленнаго такимъ образомъ раст
вора берутъ 1 куб. сант., разбавляютъ его водой! до двой-
наго, четвернаго-и т. д. объема м . составляюсь такимъ об
разомъ ц'влый рядъ растворовъ. Пробирки съ этими раство
рами вставляются въ штативъ—фиг. 39, оставляя между каж
дыми двумя пробирками отверстие для пом-видения испытуемой 
пробы. 
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Пробный растворъ разбавляется до такого же объема, 
какъ и основной растворъ. 

Н а фигур'в 39 пробирка с содержись пробный растворъ, 
п и Ъ — основные растворы. 

Фигура 39. 

Штатпвъ для сравниваемыхъ растворовъ. 

Ь) Сравнение съ искусственно окрашенными жидкостями. 

Основные растворы меняюсь легко свое окрашивание о с ь 
действия свтзта; въ виду этого испытание (сравнений) должно 
быть сдвлано по возможности быстро и штативъ съ про
бирками долженъ быть сеи'ичасъ же обратно поставленъ изъ 
темное мт^сто (если хотятъ долго пользоваться сЬми же ра
створами). П о этой причин-Ь пробовали заменить нормальни>те 
растворы искусственно окрашенными жидкостями. Для этого 
былъ предложенъ растворъ жженаго сахара въ алкоголе и 
экстракты кофе. Но жидкости эти не только выцв'Ьтаютъ 
отъ св'Ьта, но имеюсь еще другой отгЬнокъ, ч-Ьмъ растворил 
углероднстаго леел'вза. Поэтому лучше приготовить растворы 
по нижеприведеннымъ даннымъ Эггертца, который! исклю-
чаетъ органический вещества: 3 гр. н е й т р а л ь н а я хлорнаго 
леел-вза растворяюсь въ 100 куб. сант. воды съ 1,5 куб. сант-
соляной кислоты, засЬмъ приготовляюсь растворъ 2,1 гр-
двухлористой мтЬди въ 100 куб. сант. воды и 0,5 куб. сант. 
соляной кислоты и 2,1 гр. х л о р и с т а я кобальта въ 100 кз'б-
сант. воды и 5 куб. сант. соляной кислоты. Если смешать 
ВМ-БССБ 8 куб. сант. раствора хлорнаго железа , 6 куб. сант. 
раствора кобальтовой соли, 3 куб. сант. раствора мътш, 5 куб. 
сант. воды и 0,5 куб. сант. соляной кислоты, то получается 
окрашивание, соответствующее раствору 0,2 гр. железа съ 
1°/о углерода въ азотной! ишслосв. разбавленному до 10 куб. 
сант., т. е. содержащему 0,1°/о углерода въ 1 куб. сант. При 
помощи н е б о л ь ш а я избытка того или другого х л о р н а я 
соединения очень легко достигнуть правильная отсвнка оис-
рашиваний. 
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Но лучше все-таки растворить жел'Ьзо съ извъхтнымъ 
содержашемъ углерода и сравнить съ этимъ растворомъ 
вышеуказанную см'Ьсь хлорныхъ соединений. 

Дли сравнений растворовъ были предложены окрашен-
ныя стекла, но они не дали хорошихъ результатовъ. 

П р и М ' Ь Ч а н Х е . См'всь трехъ вышеозначенныхъ хлорныхъ 
соединешй нужно считать лучшимъ въ сравнений со ВСЕМИ 
остальными искусственными средствами. Самымъ надежнымъ. 
все ж ъ таки является тотъ способъ, при которомъ одновре
менно съ пробными растворами приготовляютъ для сравнения 
растворъ нормальнаго жел'Ьза съ опред'Ьленньпмъ содержа-
нпймъ углерода. 

В. Колориметричесшй способъ по Stead,y. 

Для жел-Бза, б'Ьднаго углеродомъ, съ содержашемъ, напр., 
0,05°/о углерода и меньше, способъ Эггертца не даеть доста
точно точныхъ результатовъ, такъ какъ приходится слиш-
комъ много разбавлять растворъ. 

Для такихъ сортовъ желгвза прим'Ьнимъ способъ ЗсеасГа. 
Онъ основанъ на растворимости въ 'Бдкомъ кали уи-лероди-
стаго вещества, выд-вленнаго при помощи разбавленной азот
ной кислоты. 

Окрашивающая способность при употреблении раствора 
'вдкой щелочи въ 2 ' / г раза больше, ч гЬмъ при употреблении 
кислотныхъ растворовъ. 

Работа ведется такимъ образомъ: 
Растворяютъ 1 гр. испытуемаго железа и 1 гр. нормаль-

наго—каждый въ 12 куб. сант. азотной кислоты уд. в. 1,2, на-
гр гБваютъ при 80° на водяной бан'в до полнаго растворения (5—10 
минуть), прибавляютъ к ъ каждой пробчв по 30 куб. сант. го
рячей воды и 30 куб. сант. раствора -вдкаго натра уд. в. 1,27; 
все это хорошо смътциваютъ, вливають растворы в ъ ста
канчики съ двлешями, добавляютъ до 60 куб. сант. водой,, 
фильтруютъ и беруть по 15 куб. -сант. въ пробирки для 
сравнений. 

Если а обозначаетъ процентное содерлеаше углерода въ. 
раствор'Ь основнаго железа, Ъ— число кубич. сантиметровъ 
испытуемой пробы, посл'Ь того, какъ она приведена къ оди-
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наковому съ основнымъ растворомъ окрашиванпо, то иско
л о в содержаний з'глерода въ процентахъ выразится формулой. 

15 
Stead предложилъ для сравнения окрашиваний аппаратъ 

(фиг. 40), годный также и для способа Эггертца. 
Трубка cl, им'Ью-

Фпгура 40. , 
щая о пр едт; ле н нз'ю 
длин}', наполнена 

нормальнымъ раство
ромъ. Трубка Ь, снаб -
женная скалой у, на
полняется раство
ромъ изъ сосуда d 
при помощи резино-
ваго шара /"до т в х ъ 
поръ, пока окраши
ваний покаи(ется (при 
наблюдений сверху) 
одинаковымъ. Понят
но, что окрашиваний 
пробнаго . раствора 
должно быть вначалй 
св^тл-ве, ч-вмъ окра
шивание нормальнаго. 

Количества зтле-
рода въ обйихъ про-
бахъ обратно про -
порщональны высо-
тамъ' столбовъ жид
костей. 

Для облегчений 
сравнений ставятъ 

надъ • обътгми трубками зеркало подъ зтломъ въ 45° и смо'т-
рятъ такъ, чтобъ лз^чъ зр-Ьнпй падалъ горизонтально. 

Способъ Stead'a не настолько в гЬренъ, какъ методъ Эггертца 
для количества углерода большаго 0,05°/°, но за то надежнее 
для т в х ъ пробъ, ГДЕ углерода меньше 0,05°/о. И въ этомъ 
случай нормальный растворъ долженъ быть разбавленъ на
столько, чтобы окрашиваний, даваемое жел-Ьзомъ, не оказы
вало никакого влйшя. 

Аппар. для сранн. окрашпв. 
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С. Способъ съ мдомъ. 

Если растворить железо въ растворе юда въ юдистомъ 
желтзз'в, то выделяется углеродистое соединение, которое, по 
Эггертцу, им-ветъ составъ С»о] + 20НзО и содержитъ 60°/о 

углерода. 
Растворяющая жидкость приготовляется сл-вдующимъ об-

разоыъ: 
10 гр. чистаго железа растворяютъ въ 50 гр. юда и не-

большомъ количеств^ воды, засвмъ прибавляюсь еще 50 гр. 
юда, после чего фильтруютъ и добавляюсь растворъ водой 
до 100 куб. сант. 

Для одного грамма испытуемаго железа берутъ 10 к}'б. 
сант. этого раствора. 

Остатокъ собираютъ на фильтре, высушенномъ при 100° , 
промываюсь его горячей водой, разбавленной соляной кисло
той, сушась при 9 5 ° — 9 8 ° и взвешиваюсь. 

Если въ ж е л е з е имеется еще графить, то его опреде
ляюсь отдельно и вычитаюсь в е с ъ его изъ найденнаго веса 
остатка. 60 процентовъ полученной разности даюсь количе
ство и м е ю щ а я с я въ пробе аморфнаго углерода. 

Способъ этотъ' трудно выполиимъ и даесь, несмотря на 
все предосторожности, довольно неточные результаты. 

С р а в н и т е л ь н ы й д о с т о и н с т в а е п о е о б о в ъ о п р е -
д ' в л е ш я а м о р Ф н а г о у г л е р о д а . 

Хотя ни одинъ способъ не даесь, по вышеуказаннымъ 
причинамъ (стр. 117) очень точныхъ результатовъ, однакожъ 
способъ Эггертца достаточно пригоденъ, если только основ
ную пробу железа брать для сравнешя пробъ съ содержа
шемъ углерода отъ 0,05 до 0,45°/о, при чемъ все испытуемыя 
пробы должны быть одинаково приготовлены, охлаждены 
и обработаны. Способъ этотъ нашелъ применений въ очень 
миогнхъ железозаводскихъ лабораторияхъ. 

Колориметрически"! способъ Эггертца былъ за последнее 
время испробованъ Ледебуромъ, который пришелъ къ заклю
ченно, „что онъ, какъ постоянно применяемый способъ, мо-
жетъ дать достаточно точные результаты, но иногда бываюсь 
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съ нимъ неудачи, причины которыхъ съ точностью опреде
лить нельзя". 

Эти неудачи зависятъ, собственно, отъ неоднородная 
охлаждения испытз^емыхъ сортовъ железа, но не отъ способа 
нхъ получения. 

Обс1% такн<е согласенъ со выводами Ледебура въ томъ, 
что для сравнешя молено употреблять только те сорта же
леза, которые были одинаковымъ образомъ охлаждены, такъ 
какъ углеродъ закала и углеродъ-карбида (цементный з'гле-
родъ), отношеше количествъ которыхъ зависитъ отъ спо
соба охлаждений, окрашиваютъ азотную кислоту не въ оди
наковой мере. 
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П. Опред$леше кремшя. 

Кремний встречается во вс^хъ сортахъ чугуна, а часто 
также и въ железе; нередко входить въ составъ и кремне-
земъ въ виде шлаковъ. Если и кремний, и кремнеземъ оба 
находятся в ъ малыхъ количествахъ, то отделить ихъ другъ 
ось друга весьма трудно, а отделить съ большой степенью 
точности до сихъ поръ даже и не удавалось. 

1. К р е м н ш б е з ъ к р е м н е з е м а . 
Обнаруживаний присутствий кремшя соединяется всегда 

вместе съ количественнымъ его определешемъ. Въ зависи
мости отъ того, встречается ли въ железе кремнш одинъ 
или вместе съ кремнеземомъ, зшотребляются разные способы 
определения. 

А. Определение кремшя безъ кремнезема. 

а) Раствореше въ соляной КИСЛОГБ. 

5 гр. железныхъ опилокъ растворяюсь въ 50, куб. 
сант. хлористоводородной кислоты уд. в. 1,124; растворе
ний ведусь въ прикрытой стеклышкомъ платиновой чашке 
объемомъ въ 250 куб. сант. Растворъ выпариваюсь на водя
ной бане. Оставшуюся после выпаривашя влалшую массу 
растираюсь платиновой лопаточкой, а засвмъ чашку нагре
ваюсь на песчаной бане или въ воздушной бане Финкенера 
до свхъ поръ, пока перестанутъ выделяться пары соляной 
кислоты и пока остатокъ превратится въ сухой порошокъ. 

Воздушная баня (Gestell) Финкенера изображена на фигуре 
41 въ томъ виде, въ какомъ употребляется въ Берлинской 

9 
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Горной Академш. Она очень удобна гвмъ , что вставленный 
3 сетки даютъ возможность легко регулировать жаръ. 

Послт> этого чашку охлаждаютъ, прикрываютъ опять сте-
клышкомъ, прибавляютъ к ъ высушенному остатку 20 куб. 
сант. соляной кислоты, нагреваюсь минуть 10 на водяной 
бане, прибавляютъ 100 куб. сант. воды, размешиваютъ, ох
лаждаюсь чашку въ холодной воде и фильтруюсь. 

Фиг. 41. 

Воздушная баня Рткепег 'а . • Гор-Ьлка. Мйпске. 

Остатокъ промываюсь раза три холодной водой, смачи
ваюсь фильтръ небольшимъ количествомъ соляной кислоты, 
снова промываюсь раза три холодной, а затвмъ горячей во
дой до с в х ъ поръ, пока промывныя воды не дадутъ больше 
реакцш на соляную кислоту. После этого влажный фильтръ' 
помещаюсь во взвешенный платиновый тигель, который 
нагреваюсь вначале быстро большимъ пламенемъ, а когда 
начнутъ выделяться продукты г о р е ш я фильтра, пламя умень
шаюсь до свхъ поръ, пока газы совершенно не выделятся , 
тогда Снимаютъ крышку, сжигаюсь уголь фильтра и въ конце 
накаливаюсь тигель минуты три на паяльномъ столе. Если 
же въ остатке всего несколько миллиграммовъ кремнезема, 
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то накаливание молшо произвести на патентованной горелке 
Müncke—фиг. 42. Остатокъ въ тигле, если только работа 
была произведена аккуратно, представляетъ б'влосн'вншый 
кремнезёмъ. В'Ьсъ кремнезема, умноженный на 0,46667, даетъ 
в'Ьсъ кремния. 

Фильтратъ можетъ быть употребленъ для определения 
м'Ьди, марганца, никкеля и пр., для чего въ колбу прибавляюсь 
сероводородную воду (для выделений м^ди), закрываюсь проб
кой и оставляюсь стоять 12—24 часа. 

У с к о р е н н ы й СПОСОбъ. Этотъ же самый методъ мо-
ж е т ъ быть превращенъ въ более скорый, хотя и меигве точ
ный, но для практики соверииенно достаточный. 

Blair om-псываетъ этотъ способъ, предложенный Ford'oMb 
и введенный въ Америке, следующимъ образомъ. 

Расплавленный чугунъ, при вытеканий его изъ доменной 
печи, зачерпывается ложкой и выливается, въ воду при по-
стоянномъ движений ложки или воды. Чугунъ превращается 
такимъ образомъ въ мелкий зерна. 

Уже одна форма зернышекъ даетъ ' приблизительное по
нятий о содержании кремния. Чугунъ съ двумя и более про
центами к р е м т я образуетъ почти круглые шарики- диймет-
ромъ 6—9 мм.; чугунъ более бедный пфемниймъ даетъ очень 
маленький плоский капли неправильной формы. Чугунъ съ 
очень малымъ содержашемъ кремния (напр., зеркальный чу
гунъ, ферроманганъ) даетъ длинныя зернышки съ хвости
ками. 

Полученныя зерна чугуна вынимаиотъ изъ воды, сушась 
въ горячей: еще ложке, измельчаюсь въ стальной ступке въ 
порошокъ и просеиваюсь. ЗасЬмъ берусь 0,5 гр. самаго 
мели<аго порошка и обливаютъ его въ платиновой чашке 10 
куб. сант. хлористоводородной кислоты уд. в. 1,2, нагре 
ваюсь, пока порошокъ не растворился, и выпариваюсь ра-
створъ до-суха. После этого прибавляюсь немного слабой 
соляной ишслоты и разбавляюсь растворъ водой. 

Жидкость фильтруюсь (при помощи водяного насоса— 
(стр. 86) и остатокъ промываюсь несколько разъ водой. 

Фильтръ съ осадп^омъ. сожигаютъ въ платиновомъ тигле, 
куда пускаюсь слабуно струю кислорода. 

9' 
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Остатокъ, который представляешь собою кремнезёмъ, ВЗВ-Б-

шиваютъ. 
Способъ этотъ длится будто бы только двенадцать (!) 

минуть,- съ момента взятия расплавленнаго чугуна 1). 

Ъ) PacTBopeHie въ азотной и соляной КИСЛОТЕ. 

5 гр; опилокъ растворяютъ въ стакане или, что еще лучше, 
въ фарфоровой чашке въ 40 куб. сант. азотной кислоты. 
Фарфоровая чашка удобна тЬмъ, что она менее разъедается, 
ч е м ъ стекло. Растворений должно вести при охлаждении со
суда, прикрываемаго стеклы'шкомъ, въ холодной воде. После 
того, какъ бурное выделение газовъ прекратится, жидкость 
нагреваютъ на песчаной: бане, а подъ конецъ нагревашя 
прибавляюсь несколько капель соляной! кислоты. Если, при 
растворении чугуна или богатой углеродомъ стали, реакции 
во время охлаждений не происходить, то ведутъ ее при сла-
бомъ нагревании, и какъ только начинается выделение га
з о в ъ — ставятъ сосудъ въ холоднуио водз^. Въ некоторыхъ 
крепкихъ сортахъ стали необходимо въ продолжений всего 
растворений прибавлять отъ времени до времени по нескольку 
капель соляной кислоты. 

После этого снимаютъ стеклышко и выпариваиотъ на 
водяной бане до-суха, засЬмъ опять прикрываютъ стеклыш-
комъ и сильно нагреваютъ для разложения азотнокислаго 
железа. П о охлаждений чашки, прибавляюсь к ъ остатку 

.30 куб. см. соляной кислоты и нагреваютъ до растворений 
окиси железа, потомъ опять выпариваюсь. на воздушной 
бане ии остатокъ еще р а з ъ растворяютъ въ 30 куб. с: со
ляной кислоты, разбавляютъ водой до 150 к. с. и фильтруюсь. 
Осевший на стекле кремнезёмъ тщательно счищаюсь палоч
кой съ резиновой трубочкой на конце и смываюсь его на 
фильтръ холодной водой. Остатокъ на фильтре промываюсь 
вначале разбавленной соляной кислотой, засЬмъ водой. 

Фильтръ сушась, сжигаютъ въ платиновомъ тигле, пока 
не выгорись весь углеродъ, остатокъ взвешиваюсь, засЬмъ 
обрабатываюсь его одной каплей серной кислоты и дост'а-

]) По моимъ наблюдешямъ, способъ этотъ продолжается не меньше 
часа, не считая времени, потребнаго для измельчешя поропша и пр. 

Перевод. 
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точно большимъ количествомъ фтористоводородной кислоты 
до полнаго его растворений, после чего жидкость выпари-
ваютъ до-суха и полученный въ конце всего остатокъ (боль
шей частью — окись железа) прокаливаютъ и взвешиваюсь. 
Разница въ обоихъ\ взв-вшиванияхъ даетъ количество кремне
зема съ 4 6 , 6 7 ° / о кремния. 

с) Растворение въ азотной и с£рной кислотв. 

Нижеописанный способъ особенно рекомендуется для 
сортовъ железа, богатыхъ кремнпемъ, именно для чугуна, 
такъ какъ онъ требуетъ меньше времени и можетъ быть 
выполненъ съ той же точностью, что и способъ Ь). 

1 до 2 гр. опилокъ обрабатывается въ платиновой или 
фарфоровой чашкгБ азотной кислотой уд. в. 1,2, при чедгь 
на каждый граммъ. пробы берутъ 20 куб. сант. П о прекра
щении выделения газовъ, прибавляюсь 20 куб. сант. разба
вленной сврной кислоты (на 1 часть серной кислоты—1 часть 
воды) и выпариваюсь до сЬхъ поръ, пока начнутъ обильно 
выд-Ьляться пары серной кислоты. После этого раствору 
даюсь охладиться, разбавляюсь его 150 к. с. воды, нагре
ваютъ до полнаго растворения сернокислаго железа и филь
труюсь горячий растворъ. Остатокъ промывается сначала 
разбавленной соляной кислотой уд. в. 1,1, потомъ горячей 
водой, прокаливается и взвешивается. П о с л е взвешивашя 
остатокъ снова обрабатываюсь серной и фтористоводород
ной кислотой, выпариваюсь до-суха, прокаливаиотъ и опять 
взвешиванотъ. Потеря въ весе даетъ количество кремнезема. 

У с к о р е н н ы й С П О С О О Ъ . Для ускорения процесса 
определений кремнезема избегаюсь дврийнаго взвешивания. 
Измельченный порошопсь железа всыпаюсь постепенно (для 
избежаний бурной реакций) въ азотнуио ишслоту уд. в. 1,2. 
Сераго чугуна берутъ 2—3 грам., белаго' чугуна или же
леза' 5—10 грам.; на иоладый граммъ железа—приливаюсь 
12 к. с. азотной кислоты. Реакщя ведется въ стакане. По 
прекращении выделений. газовъ, растворъ . нагреваютъ на 
песчаной бане, при чемъ выпариваше не должно вести до 
суха. 

Содержимое стакана вливаюсь въ. фарфоровый тигель, 
промываюсь немного водой, прибавляюсь при постоянномъ 
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помешивании концентрированную с гЬрную кислоту (на каж 
дый граммъ железа 1,5 куб. с. кислоты) и выпариванотъ до 
суха на песчаной бане, засишъ накаливаюсь тигелекъ до 
полнаго выгораний углерода, а если нужно, то накаливаний 
ведутъ въ струе кислорода, охлаждаютъ, прибавляюсь к ъ 
остатку концентрированной соляной кислоты (на каждый 
граммъ лíeл'Бзa—12 куб. с.  кислоты) и нагреваюсь до пол
наго растворений окиси железа. ЗасЬмъ промываютъ оста
токъ посредствомъ декантаций слабой соляной кислотой и 
фильтруютъ; фильтръ, посушивъ его немного, прокаливаютъ 
съ остаткомъ въ платиновомъ тигле, оставляюсь охладить
ся въ эксикаторе и взвешиваюсь кремнезёмъ. 

с!) Сплавлеже кремнезема съ содой и поташемъ. 

Ж е л е з о растворяютъ въ азотной кислот^ какъ описано 
при способахъ Ь) и с), причемъ берутъ 12 куб. сант. кисло
ты на 1 гр. жел-вза; помещаюсь все въ фарфоровую чашку 
и выпариваютъ до-суха (для избежания разбрызгивания огв -
дуесь все время помешивать палочкой). Чашк}' съ остаткомъ 
охлаждаютъ, прибавляютъ на каждый граммъ железа по В 
куб. сант. концентрированной соляной кислоты уд. в. 1,19, 
растворъ опять выпариваютъ (не нагревая его при этомъ-
слишкомъ сильно), и снова прибавляютъ по 5—6 куб. с. со
ляной кислоты на каждый граммъ железа. З а с в м ъ жидкость 
нагреваюсь, разбавляюсь водой, фильтруютъ и промываютъ, 
пока промывныя воды не перестанусь давать реакции на 
железо . 

Остатокъ, состоящий изъ кремнезема, графита, неболь-
шаго количества окиси железа и марганца, прокаливаюсь 
въ платиновомъ тигле (прибавление азотнокислая аммоний 
для ускорений сожиганнй углерода очень вредитъ тиглю). 
З а с в м ъ , прибавивъ смеси углекислаго калим и натрия, при
близительно въ шесть р а з ъ более веса остатка сплавляюсь. 
П о с л е этого къ сплаву приливаюсь немного воды и боль
шой избытокъ соляной кислоты, и выпариваюсь на водяной 
бане до-суха. Остатокъ смачиваюсь концентрированной со
ляной ишслотой, прибавляютъ воду для растворения и от
фильтровываюсь кремнезёмъ, который засвмъ сушась и 
взвешиваиотъ. Этотъ способъ т р е б у е с ь . больше времени 
чемъ способъ а). 
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В. Определите к р е м т я въ присутствга кремнезема. 

Предъиидущде способы хотя и даюсь весь кремний железа 
въ видв кремнезема, но. при нихъ получался вм-встоз съ т-вмъ 
и тотъ кремнезёмъ, который, уже раньше быдъ въ жел-Ьз-в, 
напр.,. въ видв шлакйвъ. Оба вещества, т. е. кремний и 
кремнезёмъ, е.сли только они не находятся въ очень малыхъ 
количествахъ, могутъ быть отделены другъ отъ друга, при 
улетучивании железа въ струе хлора, по следующему спо
собу. Аппаратъ для этого , изображенъ на стр. 41 и опи-
санъ на стр. 42. 

Онъ дополняется еще трубками, наполненными трёхоснов
ной солью фосфорнокислаго кальция; вместо трубокъ упо
требляются также лодочки, наполненныя той же средней 
фосфорнокальщевой солью и помещаемыя по обеимъ сто-
ронамъ лодочки, содерн<ащей пробу л^елеза (ср. стр. 42); 
это делается потому, что необходимо иметь чистую струю 
совершенно сухого хлора, свободнаго не только отъ кисло
рода- и угольной кислоты, но и отъ малейшихъ агвдовъ со
ляной кислоты. Впрочемъ, для освобождений хлора отъ со
ляной кислоты можно еще пропустить его черезъ растворъ 
марганцовокислаго калия (ср. стр. 40 по Н а т р е ) . 

Когда аппаратъ собранъ, то пропускаюсь черезъ него 
слабую струю хлора, залшгаютъ горелки подъ первой печью 
и накаливаюсь трубп*у до слабо-краснаго каления, засвмъ 
вдвигаютъ лодочку, содержащую 1 гр. чугуна или 3 гр . 
железа , въ середину трубки ставятъ по обеимъ сторонамъ 
ея по лодочке съ трехкальщевой солью фосфорной кислоты, 
после чего пропускаюсь снова струю хлора черезъ печь въ 
т е ч е т е 10—15 мин. для полнаго вытеснения изъ нея кисло, 
рода; засЬмъ начинаюсь понемногу накаливать трубку для 
сожигання, начииная съ передняго конца лодочки. 

Ж а р ъ долженъ быть достаточно силенъ, чтобы хлорное 
железо улетучилось; оно оседаетъ потомъ на более холодномъ 
ко н це трубки. Струя хлора не должна быть пущена слишкомъ 
сильно, иначе хлорное железо попадетъ въ трубки съ водой. 

Когда выделение паровъ хлорнаго железа ослабеваесь, 
то зажигаюсь следующую горелку и т. д., пока не прекра
тится совершенно выделение паровъ хлорнаго железа. Подъ 
конецъ трубка должна быть доведена по всей длине 
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лодочки,, до темнокраснаго каления. Если отъ сгущенныхъ! 
паровъ хлорнаго железа засорится въ какомъ нибудь ме
сте, то это место подогреваютъ спиртовой лампочкой, пока 
хлорное жел'Ьзо не улетучится. Когда выделение паровъ 
совершенно прекратится, труб[<у охлаждаютъ и вынимаютъ 
изъ нея лодочку, которая содержитъ углеродъ, шлаки и 
большую часть марганца въ видв хлористаго марганца 
МпСЬ) (ср. стр. 40). Содержимое лодочки употребляютъ 
на определений углерода и шлака. 

После этого тушатъ вей гор'влки, даютъ охладиться, 
отнимаютъ промывныя стклянки К и I и вытряхають ихъ 
содержимое въ платиновую чашку, содержащую небольшое 
количество воднаго раствора сернистой кислоты; последняя 
служить для зшичтожений ДЕЙСТВИЯ хлора на платину. К р е 
мнезёмъ, оставшийся въ отводной трубнсЬ, долженъ быть тща
тельно смыть. После этого прибавляютъ къ кремнезему 5 
куб. с. концентрированной стврной кислоты, выпариваютъ до 
с}гха и нагреваютъ до прекращений выделений паровъ свр-
ной кислоты. ЗатЬмъ остатокъ охлаждаютъ, прибавляиотъ 
к ъ нему 100 куб. с. холодной воды и фильтруютъ черезъ 
фильтръ, не дающий золы; фильтръ потомъ сжигаютъ и 
взвтзшиваютъ кремнезёмъ. 

Необходимо заметить, что ВМ'БСТБ СЪ кремнеземомъ вы
деляется и титановая кислота, если только железо содер
житъ титанъ; оба они улетучиваются въ видв хлористыхъ 
соединений и разлагаются водой на соотв-Ьтствующия кислоты: 

Б1 С1« + 2 Н Ю = 4НС1 + БЮ* 
Ти' С к + 2Н»0 = 4НС1 + ТЮ» 

Этотъ способъ можетъ быть рекомендованъ только для 
очень точныхъ определений, ГДЕ требуется точно определить' 
содержание к р е м т я и кремнезема; для обыкновенныхъ прак-
тическихъ целей определений по этому способу продолл<ается 
слишкомъ' долго, а потому лучше определять кремний по 
разности весовъ всего количества к р е м т я и кремния, входя-
щаго въ составъ шлаковъ- (т. е. кремнезема). 

2. К р е м н е з ё м ъ (шлаки). 
Определение шлака (кремнезема) твмъ труднее, чемъ 

меньше его содержание въ железе. Н а практике употребля
ются нижеописанные способы только для сварочнаго железа,, 
хотя они применимы и для перегорелой стали. 
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а) Способъ съ шдомъ. 

К ъ 5 гр. железной пробы, находящимся въ стакане, 
охлаждаемомъ сн-Ьгомъ или'льдомъ, прибавляютъ 25 куб. с. 
прокипяченой холодной воды (еще лучше, если изъ нея пред
варительно выкаченъ воздухъ) и размешиваюсь до ТБХЪ 
поръ, пока не удалится весь воздухъ, тогда прибавляютъ 
28—30 гр. чистаго юп,а и снова мешаюсь, пока весь юдъ 
и все железо не растворятся, для чего требуется несколько 
часовъ, посл'в этого прибавляютъ 100 куб. с. холодной, не 
содержащей воздуха воды, даютъ освсть и сливаютъ прозрач
ную жидкость на фильтръ, не дающЩ золы. Остатокъ про
мываютъ несколько, разъ холодной водой, подкисленной 
несколькими каплями соляной кислоты и пробуютъ при этомъ 
остатокъ на железо, т. е. наблюдаютъ, не выделяется ли при^ 
промыванш водородъ. Если заметно будесь выделение газа,, 
то сливаютъ немедленно подкисленную воду и обрабатываюсь 
его снова юдомъ. 

Остатокъ содерлштъ кремнезёмъ, шлакъ, графитъ, аморф
ный углеродъ (стр. 84) и окись железа (если , последняя на
ходилась раньше въ железе). Его промываютъ на. фильтре 
сначала разбавленной соляной кислотой (1 ч. соляной кислоты 
на 20 ч. воды), затвмъ водой; после этого смываюсь съ 
фильтра остатокъ въ маленькую платиновую или серебряную 
чашку, выпариваютъ до-суха, прибавляютъ 50 куб. с. .раст
вора едкаго кали уд. в. 1,1 и кипятятъ 5—10 минуть; потомъ 
пропускаютъ жидкость чрезъ ' фильтръ (не даюгщй золы), 
опять кипятятъ съ растворомъ едкаго кали, снова сливаютъ 
все на фильтръ и промываютъ, какъ раньше, сначала раз
бавленной соляной кислотой (1 :20), засвмъ горячей водой, 
сушатъ и взвешиваютъ шлакъ и окись железа, а потомъ, 
для определения кремнезема, применяюсь способъ с?) стр. 

. При первомъ промыванш разбавленной соляной кислотой 
и водой фильтрать пробуютъ на железо, а при второмъ 
промыванш на хлоръ. 

Эггертцъ предлагаеть употреблять вместо юда, который 
трудно получить въ чистомъ виде, растворъ юда въ юди-
стомъ железе. Д л я полученш такого раствора обрабатываюсь 
5 гр. чистаго л<елеза 25-ью граммами юда,- прибавляютъ по 
окончанш растворения еще 30 гр. юда, разбавляютъ холодной 
кипяченой водой до 50 куб. с. и фильтруютъ. Это количество 
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раствора берутъ на каждые о гр.- испытуемаго железа . П о 
лученный растворъ жел'Ьза обрабатывают^ какъ 'указано 
было раньше. 

Ь) Способъ съ хлороиъ. 

Способъ В для определений кремний (стр.135) можетъ быть 
также прим'вненъ для определений кремнезема, находящагося 
въ жел'вз-B вм-вств съ кремниймъ, для чего употребляютъ-
остатокъ, им-вющщся въ лодочке. Его пом'вщаютъ въ ста-
канъ, растворяютъ всв неулетучившпйся хлористые металлы 
въ ВОДБ, фильтруютъ и промываютъ; остается углеродъ, 
шлаки и окись. Кремнезёмъ опред-вляютъ по одному изъ 
способовъ, данныхъ подъ лит. А (стр. 129). 

С р а в н и т е л ь н ы й д о с т о и н с т в а с п о с о б о в ъ о п р е -
д ъ л е в и я к р е м т я . 

Если требуется 1 определить кремний, безразлично въ ка-
комъ виде онъ находится - въ виде ли кремнш или въ виде 
кремнезема, то наиболее применимъ способъ 1. А. я) (стр.129); 
если же требуется отделить оба вида другъ отъ друга (т. е. 
кремнш отъ кремнезема), то способъ 1. В. (стр. 135) или 
способъ 2. Ь) (стр. 138), который следуетъ предпочесть спо
собу 2. а) (стр. 137), какъ въ отношении точности, такъ и 
продолндательности. 



Ш. Опред'Ьлеше марганца. 

О т к р ы т о е п р и е у т е т в 1 я м а р г а н ц а . 

Марганецъ встречается почти во всвхъ видахъ чугуна г 

а также очень часто в ъ железе. 
Для открытий присутствий марганца сплавляютъ въ пла

тиновомъ тигле несколько миллиграммовъ испытуемаго по
рошка съ 6-мъ количествомъ углекислаго калия—-натрия и съ-
небольшимъ количествомъ азотнокислаго калия. Окрашивание-
сплава въ зеленый цветъ указываешь на присутствий мар
ганца. 

О п р е д ъ л е н 1 е е о д е р ж а т я м а р г а н ц а . 

Если требуется особая точность и время въ разсчетъ н е 
принимается, то марганецъ определяюсь въ виде сернистаго-
марганца или въ виде пирофосфорнокислаго марганца. Более 
скорые способы, дающий более или менее наделшые резуль
таты, делятся на служащие для определения марганца въ 
сортахъ н<елеза, богатыхъ марганцемъ и на такие, которые 
служатъ для определений марганца въ • сортахъ ж е л е з а 
бедныхъ марганцемъ. 

А. Способы определетя, требувэпце продолжительна™ 
времени. 

а) Опредълете въ видъ сърнистаго марганца. 

Растворяютъ отъ 5—10 гр. железа, а при сортахъ лселеза г 

бедныхъ марганцемъ, до 20 гр., въ разбавленной соляной 
кислоте, выпариваютъ жидкость на водяной бане до-суха г 
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пока не чувствуется более запаха соляной кислоты, засвмъ 
смачиваюсь остатокъ соляной кислотой, нагреваюсь, раз-
•бавляютъ водой, фильтруютъ и промываютъ. Въ остатнее (И) 
можно определить кремнш, но онъ также молсетъ содержать 
еще и марганецъ. 

Фильтратъ, который долженъ иметь кислую реакщю, 
•освобождаюсь сначала отъ М'вди, мышьяка и сурьмы, для 
чего пропускаюсь въ него свроводородъ. ЗасЬмъ лшдкость 
фильтруютъ, удаляютъ избытокъ сероводорода кипячениймъ,. 
юкисляютъ хлористое лсел-Ьзо азотной кислотой или берто
летовой солью и по охлаждений тщательно нейтрализуюсь 
Зтлекислымъ натриймъ. П о с л е этого къ раствор}' прибав
ляютъ на каждый граммъ железа по 5 гр. уксуснокислаго 
натрия, жидкость сильно разбавляютъ водой, кипятятъ и 
•отфильтровываютъ ее въ горячемъ состояний ось осадка 
•основнаго уксуснокислаго железа . Осадокъ засвмъ промы
ваютъ горячей водой, растворяютъ, снова осаждаюсь и обра
батываюсь такимъ образомъ еще несколько разъ . После 
этого сливаютъ вместе в с е полученные фильтраты при по
мощи раствора едкаго кали, делаюсь ихъ щелочными, на
сыщаюсь хлорноии или бромной водой и отфильтровываютъ 
выделившйся двуокиси марганца, ники<еля иг кобальта, при-
•бавивъ предварительно, если получилось красное окраши
ваний (марганцовая кисл.), немного алкоголя. З а с в м ъ осадокъ 
растворяютъ въ соляной кислосЬ, прибавляютъ уксусно
кислаго аммоний, переливаюсь въ стклянку съ притертой 
пробкой (емкостью въ 500 куб. с.) и, прибавивъ воды до 
250 куб. с , насыщаюсь жидкость сероводородомъ. П о с л е 
этого закрываюсь стклянку плотно пробкой, которуио крепко 
привязываютъ к ъ сткляшгв и нагреваютъ растворъ посте
пенно въ течений часа на водяной бане до 80°—90°; еще 
.лучше употребить для этой работы стклянп<у съ притертой 
пробкой, изображенную при описаний способа определения 
железа в ъ железныхъ рудахъ..-Осевший сернистый никкель 
п сернистый кобальтъ отъ р.асти?ора марганца (при очень 
малыхъ количествахъ достаточно пропускать сероводородъ 
в ъ жидкость,' находящуюся въ стаканё и нагретую до 60°—70°). 
Осадокъ промываюсь водой, содержащей немного уксусно
кислаго аммоний, свободную уксусную кислоту и сероводо
родъ . И з ъ раствора осаждаюсь марганецъ, сернистымъ 
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аммонпемъ въ вщгв сЬрнистаго марганца. Для этого филь-
трать насыщаютъ небольшимъ избыткомъ аммиака, прибав-
ляютъ 10 куб. с. концентрированная раствора сврниетаго-
аммошя и нагр-Еваютъ постепенно до кипения. Кипячеше 
продолжаюсь минз'ты 2—3, засЬмъ даютъ жидкости минусь-
пять постоять, прибавляютъ 5 куб. с. еврнистаго аммония и 
фильтруютъ черезъ двойной фильтръ. Промывание ведется 
водой, не содерл<ащей воздуха и къ которой прибавлено-
немного с-врнистаго аммошя, причемъ воронку дери<атъ при
крытой. 

Фиг. 43. 

Аппаратъ Rose для сЪрнистаго марганца. 

Полученный вначале остатокъ R мон<етъ еще содеря{ать-
марганецъ, поэтому его сплавляютъ со см'Ьсыо углекислаго-
калия и натрий съ небольшимъ ксличествомъ азотнокислаго 
калий, после чего въ чистомъ виде выделяется кремнеземь 
(ср. стр. 134). Фильтратъ два раза осаждается аммийкомъ, 
его снова фильтруютъ, прибавляютъ къ новом}' фильтрату,, 
сильно подкислеииному зксусной кислотой, уксуснокислый 
аммоний и, нагр-ввши до 70°, пропускаюсь с-Ьроводородъ, 
опять фильтруютъ и к ъ фильтрату прибавляютъ сернистый 
аммоний; осевший сернистый марганецъ обрабатываюсь, к а к ъ 
указано выше. 
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Осадокъ высушиваюсь, отделяюсь тщательно отъ филь
т р а , помещаюсь на глянцовой бумага и прикрываютъ ча-
«•совымъ стеклышкомъ ;(• оставшийся фильтръ. •сжигаюсь въ 
тигле Розе, после чего всыпаюсь туда же. осадокъ с-вр-
•нистаго марганца и немного с в р ы . СмгЬсь нагр-вваютъ, про-
«п}'окая все время черезъ крышку тигля слабую струю во
дорода, высушеннаго посредствомъ концентрированной сер
ьгой кислоты и хлористаго кальция.; тигель доводятъ посте
пенно до краснаго каления- охлаждаютъ, не прекращая до
ступа водорода, и взвешиваюсь. 

- 100 вЪс. частей сврнистаго марганца с о о т в е т с т в у ю т 
'б 3,22 втзс. частямъ чистаго марганца. 

Накаливаний тигля со смесью сврнистаго марганца и 
•сйры происходить въ аппаратЬ, изображенномъ на фигуре 
43. — с — тигель Розе, въ крышке котораго имеется от
верстий, куда входитъ трубка а"; сосудъ а содержись кон-
дентрированную серную кислоту, Ъ — хлористый кальции. 

Э т о с ь способъ самый точный изъ в с е х ъ другихъ. 

Ь) Опредълеже въ видь пирофосфорнокислаго марганца. 

1 гр. испытуемаго железа растворяюсь въ фарфоровой 
-чашке въ 15 куб. с. азотной кислоты уд. в. 1,2, жидкость 
виэппариваютъ до суха и сильно накаливаюсь для разложений 
углеродистыхъ соединений. По охлаждений прибавляютъ 
10 куб. с. хлористоводородной кпислоты, нагреваюсь до с в х ъ 
поръ, пока не растворится окиись железа , выпариваюсь до 
•суха, для удалений азотной кислоты и растворяюсь опять въ 
10 куб. с. хлористоводородной кислоты. .Жидкость выпари
ваюсь до густоты сиропа, разбавляютъ до 100 куб. с. хо
лодной водой, фильтруютъ и: промываюсь. 

Когда для пробы берется полосовое д{елезо, то фильтро
вание становится излишнимъ, а жидкость просто переливаютъ 
изъ сосуда, где происходило растворений, въ большой 
•стаканъ. '. • 

Получается около 200 К}'б. с. раствора. Его нейтрали
з у ю с ь углеидаслымъ натрпемъ, прибавляемымъ постепенно и 
при сильномъ помешиваний. Жидкость становится темно-
красной и полученный осадокъ растворяется очень мед
ленно. 
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Подъ. конецъ . прибавляютъ две-три капли раствора 
;углекислаго. натрий, размешиваюсь сильно и ждусь несколько 
минуть — не исчезнеть ли осадокъ. Если онъ не исчезаешь, 
то прибавляютъ несколько капель хлористоводородной кис
л о т ы , снова мешаюсь и. если осадокъ остается, то прибав
ляютъ еще несколько капель кислоты. При тщательномъ 
•нейтрализованпй .достаточно прибавить НЕСКОЛЬКО капель 
кислоты, чтобы осадокъ исчезъ, въ противномъ случай при- • 
ходится добавлять много кислоты, что, по возможности, 
.должно избегать. Если темное окрашивание жидкости мй-
шаетъ удостовериться, есть ли осадокъ или н-Ьтъ, то ста-
вятъ стаканъ на листъ белой бумаги. К а к ъ только осадокъ 
исчезнетъ, прибавляютъ к ъ жидкости 5 гр. уксуснокислаго 
натрия, раствореннаго въ несколькихъ кубич. сантиметрахъ 
.воды, размешиваюсь и разбавляюсь горячей водой до 
700 куб. с , жидкость нагръъаютъ до к и п й т я и поддержи-
ваютъ кип-вше въ т е ч е т е 10 минутъ, после чего медленно 
охлаждаюсь, выделившийся осадокъ отфильтровываютъ в ъ 
•большую чашку, промываюсь его горячей водой и фильтрать 
выпариваюсь по возможности скорее. 

Промытый осадокъ железа перемещаюсь при помощи 
платиновой лопаточки въ тось самый стаканъ, гдй' былъ. 
полученъ осадокъ, растворяюсь оставшийся на фильтре и 
на лопаточке осадокъ въ 10 куб. сант. хлористоводородной 
кислоты, фильтръ промываюсь и осадокъ въ стакане ра-
•створяютъ въ достаточномъ количестве хлористоводородной 
кислоты. Р а с т в о р ъ затвмъ охлан<даютъ и повторяютъ 
осанщеше, фильтрование и промывайте осадка, какъ и прежде, 
повторяютъ все эти операций и въ третий разъ . 

Послй этого соединенные вмессв фильтраты выпариваюсь 
.до 300 куб. с. и переливаюсь растворъ въ стаканъ. 

Иногда бываетъ, что при выпариваний раствора часть 
марганца отъ соприкосновения съ возяухомъ окисляется, 
при чемъ образуется окись марганца, пристающая к ъ ссвн-
.камъ сосуда; ее растворяюсь, сливши предварительно жид
кость, въ 2—3 капляхъ хлористоводородной* кислоты и ра-

-створъ вливаиотъ въ стаканъ. 
Если выделится немного окиси железа , то растворъ 

•^фильтруюсь, осадокъ промываюсь горячей водой, раство
ряюсь его въ нескольишхъ капляхъ соляной кислоты и 
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вливаюгъ въ стаканъ, затемъ прибавляютъ растворъ угле-
кислаго натри'я, подкисляюсь уксусной кислотой до слабо 
кислой реакций, кипятятъ, фильтруютъ и присоединяютъ 
фильтратъ къ общему раствор}'. 

Растворъ этотъ содержитъ весь марганецъ, никкель, ко -
бальтъ и большую часть меди. 

К ъ этому главному раствору прибавляютъ 10 гр. уксус¬
. нокислаго натрия и несколько капель уксусной кислоты, на
г р е в а ю с ь до кипения и пропускаютъ въ т е ч е т е 15 минутъ 

. струю сероводорода въ растворъ, нагретый до 70°. Мёдь, 
кобальтъ й никкель оседаютъ, жидкость фильтруютъ, филь
тратъ кипятятъ для з'далешя сероводорода и по нйкоторомъ 
охлажденш прибавляютъ въ избытке бромной воды. З а т е м ъ 
растворъ оставляюсь часа на два стоять въ тепломъ мессв 
для выделения гидрата перекиси марганца. Если же осадокъ 
выделится тотчасъ же по прибавлении бромной воды, то 
последнюю приливаютъ до с в х ъ поръ, пока жидкость 
сильно окрасиится, после этого тол{е оставляютъ стоять часа 

. два. З а т е м ъ нагреваютъ растворъ до кипений (ДЛЯ удале
ния избытка брома), даютъ ему охладиться, осесть, п о с л е 
чего фильтруютъ и осадокъ промываюсь; последняя опе
рация доллша быть произведена очень осторожно, не взбал
тывая осадка, въ протиивномъ случае частички его проходятъ 
черезъ фильтръ. 

Осадокъ на фильтре растворяютъ въ сернистой кислоте, 
содержащей немного хлористоводородной кислоты, фильтр}'-
ютъ въ платиновую чашку и фильтръ хорошо промываюсь. 
Оставшуюся на ссвнкахъ стакана перекись марганца также 
растворяютъ въ небольшомъ количестве воднаго раствора 
сернистой кислоты и выливаюсь на фильтръ. Содерлшмое 
въ чашке кипятятъ для удаления избытка сернистый кис
лоты, затемъ прибавляютъ 5—10 куб. сант. чиистаго отфиль-
трованнаго раствора двойной соли фосфорнокислаго натрий 

- и аммония, нагреваютъ до кштЬшя и приливаиотъ по кап-
лямъ аммнйись при сильномъ размешиваний. К а к ъ только 

. начнетъ образовываться осадокъ двойной соли фосфорно-
ишслаго марганца и аммоний, перестаиотъ приливать аммпакъ 
и жидкость мешаюсь, пока осадокъ не приметь кристалли
ческое строений, после чего снова прибавляютъ къ кипя
щему раствору по каплямъ аммийкъ при постоянномъ поме-
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шиванш до Т-БХЪ поръ, пока все не осядетъ и. осадокъ по
кажется совершенно кристаллическимъ. Вновь образую
щийся осадокъ не им"Бетъ вначале кристаллическаго строе
ния, которое онъ, однако, принимаетъ после размешивашя; 
после всего этого приливають еще капель 12 аммиака, пре-
кращаютъ нагр-Ьваше и сильно охлаждаютъ. Жидкость 
фильтруютъ черезъ фильтръ, не содержащий золы, промы-
яаютъ осадокъ холодной водой, содержащей на 100 куб. с. 
10 гр. а зотнокислая аммония, пока промывньия воды не пе-
рестанз'тъ давать реакций на хлористоводородигуио кислоту. 
Осадокъ съ фильтромъ высушнваютъ, фильтръ сжигается 
ОТДЕЛЬНО отъ осадка, тигель накаливаютъ и взвешиваюсь. 
Получается пирофосфорнокислый марганецъ (Мпг Рг О-) съ 
3 8 , 7 3 ° / о марганца. 

Методъ этотъ по точности уст}щаетъ способу съ свр -
ишстымъ марганцемъ, и къ тому же еще требуетъ почти 
столько же времени. 

с) Слособъ опредълетя въ ВИДЕ закись-окиси марганца. 

Помимо комбинации первой части одного способа со вто
рой частью другого, можно также, конечно, въ ущербъ 
точности, осадокъ гидрата перекиси марганца, полученный 
отъ брома или хлора, высушить, прокалить и взвесить, 
какъ закись-окиись марганца (Мпз О4) съ 72 ,05° /о марганца. 
Неточность заключается, помимо трудности, даже невозмож
ности отмыть вполне соли натрия, въ изменяемости* состава 
прокаленнаго соединения марганца, который: редко соот-
вётствуетъ формуле Мпз О4. В ъ томъ случае, когда все-
таки желаютъ определить марганецъ въ виде закиси-окиси 
марганца, нужно слабо нагреть фильтратъ осадка, получен-
наго отъ уксуснокислаго натрий и осадить марганецъ по-
средствомъ хлора или брома въ виде гидрата перекиси. 
Образующуюся въ небольшомъ количестве марганцовую 
ишслоту раскисляюсь посредствомъ алкоголя. Гидратъ пере
киси марганца превращаютъ въ хлористый марганецъ, а 
последний при помощи утлекислаго натрия — въ углекислый 
марганецъ, который даетъ после прокаливания закись-окись 
марганца. 

10 
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В. Скорые способы. 

Большая' часть скорыхъ способовъ определения марганца 
основывается на измерении, некоторые >ке—на окрашивании. 

а) Способъ съ опредълемя въ видъ перекиси марганца. 

(Методъ УоШагсГа). 

Способъ этотъ основанъ на томъ принципе, что если к ъ 
нейтральному раствору соли марганца прибавить растворъ 
марганцовокислаго к а т я , то весь марганецъ выделится въ 
виде осадка, по формуле: 

2 К М п 0 4 + з М п З О » + 7 Н » 0 = б Н я М п О » + К » 3 0 4 + г Н а Б Ю . 
Эта реакция протекаетъ безъ побочныхъ реакции, т. е. 

безъ одновременнаго выпадения низшихъ степеней окисления 
марганца, только тогда, если прибавлена какая нибудь 
сильно основная, не окисляемая окись металла, напр. окись 
цинка или какая нибудь соль цинка. Самое лучшее рабо
тать съ сернокислыми растворами, къ которьимъ прибавляюсь 
несколько капель азотной кислоты. 

Органический соединения должны отсутствовать, хлористыя 
могутъ быть только в ъ очень маломъ количестве (ппахшишти 
0,5 гр. хлора на литре раствора), иначе трудно различить 
при титровании конецъ реакций. 

Ж е л е з о должно быть въ соединенняхъ окиси; если 
имеется значительное количество железа, то оно должно 
быть предварительно выделено, что происходитъ при по
мощи окиси цинка, которая осаждаетъ уже при обыкновен
ной температуре все железо въ виде гидрата окиси, при 
чемъ марганецъ не вьипадаетъ. 

К а к ъ только весь марганецъ и с п ы т у е м а я раствора 
окислится, жидкость отъ д а л ь н е й ш а я прибавлений марганцо
вокислаго кал1я начинаетъ окрашиваться. 

Тйтръ марганцовокиислаго калия можетъ быть установленъ 
по желйзу: 
1 0 Г е З О 4 + 2 К М п 0 4 + 8 Н « 3 0 4 = б Р е < 8 0 4 ) 8 + К г 3 0 4 + 8 Н 2 О , 
т. е. 2 молекулы марганцовокислаго калия окисляюсь 10 молек. 
сернокислой закиси железа. Сравнивъ эту формулу съ 
вышеприведенной, видимъ, что 2 части марганцовокислаго 
калия = 3 с е р н о к и с л а я марганца = 10 сернокислой закиси 
железа , значить отношений марганца: къ железу 37 = 3 : 1 0 
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или (взявъ ихъ атомные в-вса = 55 и 56) = 55 3 
5 6 Х 1 0 = = 0 ' 2 Э 6 ' 

это число и есть титръ марганца по железу . 
Работа по описываемому способу происходить следую -

щимъ образомъ 1 ) : 
Растворяють такое количество железа (въ виде опилокъ), 

чтобы въ немъ заключалось отъ 0,3 до 0,5 гр. марганца. 
Если же содержание марганца въ испытуемомъ жел-Ьз'в не
известно даже приблизительно, то необходимо сделать пред
варительную пробу на содержаше марганца. 

Растворение производятъ 25 куб. с. азотной кислоты уд. 
в. 1,2 въ колбе, засвмъ растворъ выпариваюсь до-суха въ 
фарфоровой чашке, куда подъ конецъ прибавляюсь немного 
азотнокислаго аммошя. Когда вся жидкость испарится, чашку 
накаливаюсь до разложений азотнокислыхъ соединений и 
всего углерода, или же, вместо накаливаний, прибавляютъ 
к ъ раствору въ азотной кислотв 12 куб. сан. разбавленной 
серной кислоты (1 ч. кислоты на 1 ч. воды) и выпариваюсь 
до тЬхъ поръ, пока исчезнуть пары серной кислоты. 

П о с л е прокаливаний остатокъ растворяютъ въ 15 куб. с. 
соляной кислоты, прибавляютъ 12 куб. с. разбавленной 
серной кислоты и выпариваюсь до • тЬхъ поръ, пока нач
нусь выделяться пары серной кислоты. З а т е м ъ даюсь 
лшдкости охладиться, прибавляютъ 100 куб. с. воды и на
греваюсь , чтобы растворить всю сернокислую закись же
леза . После этого все содержимое чашки переливаюсь въ 
градуированную стклянку; объемъ жидкости плюсъ про-
мывныя воды не долл{енъ превышать 200 куб. с , к ъ рас
твору прибавляютъ углекислаго натрия до с в х ъ поръ, пока 
образующийся вначале осадокъ не начнетъ растворяться съ 
трудомъ, тогда прибавляютъ размешанную съ водою, но 
осевшую, окись цинка, чтобы заставить осесть все железо . 

Окись цинка приготовляется по Епптегиюп'у следующимъ • 
образомъ: Продалшьпя цинковыя белила растворяютъ въ 
соляной кислосЬ, но такъ, чтобъ остался избытокъ белилъ , 
затемъ прибавляютъ немного бромной воды, нагреваюсь , 
фильтруюсь жидкость и осаждаютъ цинкъ аммнйкомъ, кото
р а я не должно быть въ избытке. Осадокъ промываюсь 

*) Фрезешусъ II, Б. 443 (н*м. изд.) 'УР1пк1ег Маазвапа^эе. Б. 127. 

10» 
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декантащей и затЬмъ разм-вшиваютъ его въ воде, что-
должно быть повторено передъ каждымъ употреблешемъ. 

После каждаго прибавлений окиси цинка, растворъ сл-в-
дуетъ взбалтывать, пока железо не осядетъ, для чего мо-
жетъ слз'жить признакомъ моментальное свертываний рас
твора, краснобурое окрашиваше котораго до того станови
лось постепенно все темнее и, кроме того, онфашиваше 
лдадкости надъ осадкомъ въ молочный цв'втъ. 

После того добавляютъ жидкость водой до 300 куб. с, 
(по ^УнйЫег'у до 1 литра), тщательно взбалтываютъ, даютъ 
осадку ОСЕСТЬ и фильтруютъ черезъ большой, сухой 
фильтръ. 

И з ъ фильтрата берутъ пипеткой 200 куб. с. или столько, 
сколько соответствуешь 1 гр. вещества, вливаютъ въ колбу 
объемомъ въ 500 куб. с , нагр'вваютъ до кипг1зшя и прибав
ляютъ 2 капли азотной кислоты уд. в. 1,2. З а т в м ъ прили-
ваютъ изъ бюретки растворъ марганцовокислая калий при 
постоянномъ взбалтывании колбы. ОсЬдаетъ 1гидратъ пере
киси марганца. Если реакций приближается къ концу, то* 
жидкость окрашивается только слегка или же окрашиваний 
послтв взбалтываний и н е к о т о р а я стояния совсвмъ пропа-
даетъ. Когда же реакщя окончится, то жидкость прини
маешь розовокрасное окрашиваше, не пропадающее при 
стояти . 

Количество израсходованныхъ кубич. санитиметровъ рас 
твора марганцовокислаго калий, помноженное на титръ мар
ганца (титръ жел-вза, помноженный на 0,2946), даетъ коли
чество марганца въ пробе . 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Способомъ этимъ можно 
пользоваться при ВСБХЪ сортахъ железа , содержащихъ 
марганецъ не въ очень малыхъ количествахъ. При этомъ 
ограничении, онъ долженъ быть признанъ лучшимъ и з ъ 
вс^хъ остальныхъ скорыхъ способовъ. 

При изсл-БДОваши з е р к а л ь н а я чугуна берутъ навеску 
в ъ 0,75 гр. — 

В и д о и з м е н е н и я . Описанный способъ несколько из-
мененъ 5сппбпте1 и БопаШ'омъ и особенно выработанъ для 
изследовашй ферромангана. 

1—2 гр. железа растворяютъ въ хлористоводородной 
КИСЛОТЕ при нагреваний, и по охлаждений фильтруютъ. Къ . 
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•фильтрату прибавляютъ бертолетовой соли, кипятятъ и раз-
бавляютъ до 200—300 куб. с. После этого берутъ пипеткой 
•определенный объемъ раствора, нейтрализуютъ его угле-
кислымъ натриймъ, прибавляютъ размешанную съ водой 
•окись цинка и вливаютъ въ почти кипящш растворъ мар-
ганцовокислаго калий; последний получается при кипячеши 
200 — 300 куб. с. воды съ 30 куб. с. насыщеннаго раствора 
•с'врнокислаго цинка, къ которымъ прибавляютъ марганцово
к и с л а я кал1я. СмгЬсь кипятятъ, при этомъ выделяется 
перекись марганца (ЗМпО + М т С Ь = бМпСЬ), а избытокъ 
марганцовокислаго калий титруютъ обратно растворомъ 
мышьяковистой кислоты (гМпгОт+ЗАзгОз^ЗАзгОо+МпОа) . 

М е т е к е предложилъ следующее изменение. Ж е л е з о рас
творяютъ съ смеси трехъ объемовъ серной кислоты 
(уд. в. 1,13) и 1 объема азотной кислоты (уд. в. 1,4), для 
-окислений железа сюда прибавляется 0,5 куб. с. горячаго 
раствора 100 гр. хромовой кисл. въ 100 куб. с. воды и вся 
•смесь кипятится въ колбе. Хромовую и серную кислоту 
•осаждаютъ 20—25 куб. с. насыщеннаго на холоду рас
твора хлористаго барий, затемъ прибавляютъ столько окиси 
цинка, чтобы осйлъ гидратъ окиси железа (въ виде хлопьевъ) 
и окись хрома, после этого дополняютъ лдадкость до 500 куб. с. 
•Отфильтровавъ 250 куб. с. этой жидкости, вливаютъ въ 
колбу, содержащую растворъ марганцовокислаго калй, к ъ 
которому прибавленъ хлористый цинкъ, растворъ допол
няютъ до 500 куб. с. З а т в м ъ берутъ 250 куб. с. этой 
жидкости, которая содержишь избытокъ марганцовокислаго 
калий, отфильтровываютъ, раскисляютъ растворъ хлористой 
•сурьмой, а избытокъ последней титруютъ обратно марган-
цовокислымъ калпемъ. 

П р и м е н и м о с т ь в и д о и з м 1 з н е н 1 й с п о с о б а . П е р 
вое изменений допустимо (по Ьах'у) въ томъ случай, если 
титръ марганцовокислаго калия установленъ непосредствен
но по марганцу. 

Второе видоизменение довольно затруднительно для ис
полнений и допускаешь некоторыя ошибки, зависящая о т ъ 
того, что объемы жидкости считаются вместе съ осадками. 
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b) Способъ съ бертолетовой солью. 
г (Методъ Н а т р е *). 

ЭТОТЪ способъ основанъ на применении хлорноватокис 
лаго калий (бертолетовой соли) и мол<етъ быть рекомендо-
ванъ для сортовъ железа , какъ богатыхъ, такъ и б'Ьдныхъ. 
марганцемъ. 1 гр. ферромарганца или зеркальнаго чугуна 
растворяется въ 20 куб. с. азотной кислоты уд. в. 1,2, или 
же отъ 5 до 10 гр. л{ел'Ьза б'Ьднаго марганцемъ въ 50—100' 
куб. сантим.; раствореше производятъ въ колбе съ длин-
нымъ горломъ объемомъ отъ 300 до 500 кз'б. с ; испытуемая 
проба если содержитъ графитъ, то количество азотной кис
лоты уд. в. 1,2 должно быть въ 20 вазъ больше количества 
взятой пробы 2). П о с л е полнаго растворений, обыкновенно 
черезъ 15—30 минуть, если нужно разбавляютъ водой и 
фильтруютъ, или же непосредственно выпариваютъ до на
чала выделений б-влыхъ паровъ, зат'Ьмъ нагр-Ьвають до ки-
п-вшя и прибавляютъ въ кипящую жидкость бертолетовой 
соли количествомъ отъ 10 до 20 разъ больше предполагае-
маго количества марганца. Бертолетовую соль агвдуетъ 
прибавлять въ малыхъ дозахъ, не более 0,5 гр. и черезъ 
каждыя 2—3 минуты; каждый разъ передъ прибавлениймъ 
соли атБдуеть колбу удалять отъ огня ; бертолетовую соль 
прибавляютъ до т в х ъ поръ, пока перестанутъ выделяться 
зеленые пары двуокиси хлора, въ общемъ расходуется 
8—10 гр. кристаллическая хлорноватокислаго калия. П о с л е 
этого жидкость кипятятъ еще минуть 15, даютъ охладиться, 
разбавляютъ холодной водой до 200 куб. с , фильтруютъ по 
возможности быстро черезъ азбестовый или бумажный 
фильтръ и промываютъ до тЬхъ поръ, пока промывныя 
воды не перестанутъ давать съ растворомъ юдистаго калия 
синее окрашиваше. 

При этомъ происходить следующий реакций: 
К С Ю з + HNOs = KNOs + Н С Ю з и 

2НС10з + Mn(N0 3 ) 2 = 2HNOs + MnOa + 2СЮ2. 
Фильтръ вместе съ осадкомъ опускаютъ въ колбу (где 

происходило осаждение) и прибавляютъ туда кусочекъ угле¬
') Ср. „Chemiker Ztg." 1883, S. 1106. 
-) По Post'y: Если въхъ пробы равенъ 1 гр. или меньше.то берутъ-

20—25 куб. с. кислоты; на каждый следующий граммъ берутъ по. 
10 куб. с. 
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кислаго натр1я и немного разбавленной серной кислоты, 
чтобы образующаяся при этомъ углекислота вытеснила весь 
воздухъ. После этого приливаютъ растворъ соли Мора 
(двойная соль сернокислой закиси железа и сЬрнокислаго 
аммошя), закрываютъ колбу пробкой съ клапаномъ Бунзена 
и нагреваютъ на песчаной банв при частомъ пом-Бшиванш. 
Когда темнокоричневый осадокъ исчезнетъ, то жидкость 
охлаждаютъ и титруютъ обратно растворомъ марганцово
кислаго калия. 

Реакщя между перекисью марганца и закисными солями 
жел-Ьза происходитъ по формуле : 

М п 0 2 + 2РеО = МпО + РеЮз. 
В и д о и з м " Б в е т я . Ниже описанъ несколько изменен

ный способъ, по которому поступаютъ следующимъ обра
зомъ: П о с л е того, какъ весь осадокъ смыть съ фильтра, на 
края последняго наливаютъ несколько кубич. сантим, рас
твора соли Мора, пока вся перекись марганца не растворится; 
затемъ прибавляютъ определенный объемъ раствора закиси 
железа (т. е. соли Мора), закрываютъ колбу пробкой съ 
клапаномъ Бунзена и даютъ жидкости стоять въ тепломъ 
месте до техъ поръ, пока вся перекись марганца не рас
творится, а потомъ избытокъ закиси железа титруютъ 
обратно хамелеономъ: 

МпОг 4 - 2 К е 3 0 4 + 2Н2504 = МпБ04 + Р е 2 ( 3 0 4 > + 2НЮ. 

Для пробъ, богатыхъ марганцемъ, растворъ л<елеза гото-
вятъ такъ: растворяютъ двойную соль сернокислой закиси 
железа и сернокислаго аммошя, т. е. соль Мора (71,4085 гр.) 
в ъ воде, прибавляютъ 50 куб. с. серной кислоты и разбав
ляютъ до 1 .литра. 1 куб. сант. этого раствора соответст-
вуетъ 0,005 гр. марганца. 

Вместо это можно осадокъ, находящейся на азбестовомъ 
фильтре (для даннаго случая лучше заменить его двойнымъ 
бумажнымъ фильтромъ), обработать растворомъ щавелевой 
кислоты. 

Последний получаютъ растворешемъ 16 гр. щавелевой 
кислоты въ смеси изъ 1600 куб. с. воды и 400 куб. с. 
концентрированной серной кислоты. Приливаютъ къ осадку 
50—80 куб. с. этого раствора, прибавляютъ 100 куб. с. во
ды и нагреваютъ до 60° при взбалтыванш, пока осадокъ не 
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растворится. После этого титрзаотъ, какъ и раньше, хаме-
леономъ. 

Для разсчета—помножаютъ найденное число израсходо-
ванныхъ кубическихъ сантиметровъ раствора соли Мора на 
титръ хамелеона относительно железа и на 0,491. 

ПРИМЕНИМОСТЬ способа. Способъ этотъ при со
блюдении з'казанныхъ правилъ весьма хорошъ, но фосфор
ная кислота не должна быть въ большомъ количестве, 
кроме того, точности способа еще вредятъ кобальтъ, сви-
нецъ и висмутъ. Кажется, что въ присутствий фосфорной 
кислоты образуется какая-то фосфорная соль окиси мар
ганца (Мап£апохус1-Р1ио8р11а1;), при чемъ марганецъ этой со
ли не окисляется посредствомъ хлорноватой кислоты въ 
перекись марганца, а посему и не освдаетъ. 

с) Способъ съ хлорной известью. 

(Методъ РаИтэоп'а) . 

Способъ ЭТОТЪ основанъ на осажденш марганца въ виде 
перекиси марганца посредствомъ белильной извести и угле-
кислаго кальщя въ присутствии хлорнаго жел'Ьза.' 

Последнее или хлористый цинкъ необходимы для того, 
чтобы воспрепятствовать марганцу осесть въ более низкой 
степени окисления, чемъ перекись марганца (МииОа). 

5 гр. зеркальнаго чугуна или ферромарганца раство
ряютъ въ 50 куб. с. азотной кислоты З'д. в. 1,2, выпари-
ваютъ сильно для разложения углеродистыхъ веществъ, за
темъ растворяютъ остатокъ въ хлористоводородной кислоте, 
выпариваютъ для удалений азотноии кислоты, но не до сз'ха, 
прибавляютъ несколько капель хлористоводородной кис
лоты и разбавляиотъ десятьио кубич. сантим, воды. 

З а т е м ъ прибавляютъ размешанный въ воде углекиислый 
кальций до т й х ъ поръ, пока растворъ, вследств1е централи
зований свободной кислоты, не приметъ красноватый цветъ . 
Углекиислыии кальций готовятъ осаждешемъ изъ раствора 
хлористаго кальций посредствомъ углекислаго нaтpiя при 
80° С , послй чего осадокъ промываютъ и высуштиваютъ. 
После, нейтрализованй утлекислымъ кальщемъ прибавляютъ 
5—6 капель хлористоводородной кислоты и 100 куб. с. рас
твора, белильной извести (хлорноватистокальциевая соль въ 
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химич. соед. съ хлористымъ кальщемъ) Последнюю полу-
чаютъ после фильтрований жидкости, полученной при обра
ботке 15 гр. порошкообразной белильной извести оцнимъ 
литромъ воды. 

Зат'вмъ къ раствору прибавляютъ около 300 и<з'б. с. 
кипящей воды, отчего температура см'Ьси подымается при
близительно до 70° С ; после этого прибавляютъ углекис-
лаго кальций при постоянномъ взбалтываний до т в х ъ поръ, 
пока все железо не осядетъ. 

Если жидкость после прибавления углекислаго кальщя 
для осаждения железа имеетъ красное окрашивание (вслед
ствие образования небольшаго количества марганцовокислаго 
•соединений), то прибавлянотъ для раскислений несколько 
капель алкоголя. ЗатЬмъ фильтруютъ и промываютъ, пока 
•промывныя воды не дадутъ более реакции на соляную кис
лоту; фильтръ вместе съ осадкомъ опускаютъ въ сосудъ, 
где происходило осаждений, и прибавляютъ 100 куб. сант. 
основнаго раствора сернокислой закиси железа . 

Этотъ растворъ приготовляется следующимъ образомъ: 
растворяютъ 10 гр. кристаллизованной сернопшслой закиси 
железа ( Е е 3 0 4 7 Н 2 0 ) въ 900 куб. с. воды и 100 исуб. с. кон
центрированной серной кислоты. 1 куб. сант. этого ра
створа содержишь почти 0,002 гр. железа или с о о т в е т с т в у е м 
приблизительно 0,001 гр. марганца, если же марганцовокис
лый калий имеетъ обыкновенную концентрацию, при которой 
1 куб. с. = 0,007 гр. железа , то 1 куб. сант. такого раствора 
марганцовокислаго калий соответствуешь почти 3,5 куб. с. 
раствора сернокислой закиси железа . 

Когда осадокъ растворится, то разбавляютъ жидкость до 
1 литра ии тиитруютъ обратно пизбытоись сернопшслой закиси 
железа . 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Способъ этотъ для фер
ромарганца и зеркальнаго чугуна оди-инаково хорошъ, какъ 
и способъ съ перекисью марганца (стр. 146), но отнимаешь 
больше времени, чемъ последний. 

с!) Способъ съ марганцовокислымъ калгемъ. 

(Способъ Кесслера). 
5 гр. измельченнаго железа растворяютъ въ 60 куб. с. 

азотной кислоты уд. в. 1,2 въ прикрытой фарфоровой чашке , 
растворъ выпариваютъ на г о р е л к е при постоянномъ раз-
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м-Ьшиваннй, остатокъ прокаливаготъ въ этой же чашк'Ь или 
>1{е въ платиновомъ тигл'Ь до полнаго сгорашя всвхъ орга-
ническихъ веществъ. З а т в м ъ остатокъ обрабатываютъ-
35 куб. сант. хлористоводородной кислоты уд. в. 1,19. Р а з 
бавляютъ растворъ до 100 куб. сант., хорошо взбалтываютъ. 
и прибавляютъ медленно изъ бюретки растворъ углекислаго-
натрия, пока образующийся осадокъ не перестанетъ раство
ряться. 

Струя раствора должна быть направлена прямо въ жид
кость, но не на станки сосуда. Послъ - этого приливаютъ-
хлористоводородной: кислоты до т в х ъ поръ, пока не полу
чится совершенно прозрачная жидкость. Последнюю пере-
ливаютъ въ литрованную колбу, прпнбавляютъ на каждый-
граммъ железа по 15 куб. с. раствора ста граммовъ кри-
сталловъ с е р н о к и с л а я натрий въ 1 литров воды и добавля-
ютъ водой до отм-втки, посл-Ь чего фильтруютъ. Изъ филь
трата берутъ пипеткой некоторый объемъ жидкости, содер
жащий не бол-Ье 0,11 гр. марганца, при чемъ объемъ этотъ-
долженъ быть бол-Ье 100 к}'б. с , а иначе выпариваютъ до 
этого объема. З а т в м ъ прибавляютъ 100 куб. с. бромной 
воды (насыщенный растворъ брома въ вод-Ь), 50 куб. с. ра
створа хлористаго щинка (200 гр. цинка въ литртз раствора,. 
не с о д е р ж а щ а я свободной! соляной кислоты) и 200 куб. с. 
раствора уксуснокислая натрия (500 гр. кристалловъ, ра-
створенныхъ въ 1 литръ - воды). 

Эти 3 раствора должны быть раньше между собою сме
шаны, а затЬмъ уже прибавлены къ раствору марганца и 
то не сразу, а порщями въ 5 разъ и съ паузами въ 15 ми
нуть . Посл-Ь этого прибавляютъ еще 10 куб. с. раствора 
уксуснокислаго натрия и нагр-вваютъ жидкость до кипТййя,. 
поддерлшваемое до т в х ъ поръ, пока совершенно исчезнетъ-
запахъ брома и растворъ сделается безцвтзтнымъ. 

Осадокъ отфильтровываютъ, промывають растворомъ-
уксуснокислаго натрий и бросають сейчасъ же вм-вств с ъ 
фильтромъ въ сосудъ, ГДЕ происходило осаждений. Тогда 
прибавляютъ къ осадку также порциями растворъ т р е х -
х л о р и с т о й с у р ь м ы (15 гр. окиси сурьмы растворяется 
въ 300 куб. с. хлористоводородной кислоты уд. в. 1,19 и 
разбавляется до объема литра водой), пшкдьпй разъ по 
5 куб. сант., до т в х ъ поръ, пока послй взбалтывания н а 
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холоду остатокъ осадка покажется бурымъ (но не чернымъ); 
посл-Ь этого прибавляютъ 25 куб. с. хлористоводородной 
кислоты, сливаютъ прозрачную жидкость въ стаканъ и при
бавляютъ туда растворъ марганцовокислаго калия (3,3 гр. въ-
литр'Ь) до т-Ьхъ поръ, пока появится красноватое окраши
вание, остающееся, по крайней м-Ьр-Ъ, въ т е ч е т е 6 секундъ-

ЗатЬмъ берутъ одинаковое съ прелснимъ количество ра
створа треххлористой сурьмы и при одинаковыхъ условпяхъ-
титруютъ растворомъ марганцовокислаго калия. Разность-
обоихъ титровании даетъ намъ количество марганцовокислаго-
калия, соотв-Ьтствующее количеству перекисни марганца, быв
шему въ осадк-fe. 

В ъ отношении своего действия 2КМп04 отдаютъ столько-
же кислорода, какъ и 5МпО-2. 

Если титръ марганцовокислаго калия былъ установленъ-
по жел'Ьзу (см. ниже въ отд-Ьл-Ь о жел-Ьзныхъ рудахъ), то-
280 в-Ьсов. частей жел-Ьза соотв-Ьтствуютъ 158,13 в-fec. част, 
марганцовокислаго калия или 217,5 в-fec. част, перекиси мар
ганца = 1 3 7 , 5 вгЬс. ч. металлическая марганца 1 ) . 

Kessler устанавливаетъ титръ раствора марганцовокис
лаго калия при помощи раствора марганца съ опредвленнымъ-
содерл<ашемъ посл-Ьдняго. Для этого употребляютъ ра-* 
створъ марганца, приготовленный р а с т в о р е т е м ъ взв-Ьшеннаго-
количества пйрофосфорнокислаго марганца въ соляной кис-
лотЬ. 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Способъ этотъ не точенъ,. 
такъ какъ (по Lax'y) марганецъ освдаетъ не въ вид-Ь пере
киси МпОг, а въ вид-fe 9МпОг,МпО, ифом-Ь того, реакция 
между треххлористой сурьмой и марганцовокислымъ калнймъ 
происходить не совсЬмъ такъ, какъ указываешь формула:-

2KMnO* + 5Sb.Cb + 1бНС1 = 2МпС1 2 + 5SbClr, + 2 К С 1 + 8 Н Ю ; 

Помимо выииесказаннаго, способъ этотъ всл-Ьдствие не 
обходимости отделений жел-Ьза отъ марганца, слишкомъ-
продолжителенъ для примтзнетя его въ жел-Ьзозаводскихъ. 
лабораторияхъ. 

*) Fresenius II, S. 443. 
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e) Способъ съ окисью ртути. 

(Способъ Метеке) . 

Марганецъ осаждаютъ въ виде перекиси изъ сврнокис-
лаго или азотнокислаго раствора при помощи окиси ртути 
и хлора и брома. При этомъ поступаютъ следующий мъ 
образомъ: 

Растворъ осаждаютъ окисью цинка, какъ указано на 
•стр. 147, приводятъ къ известному объему (250 до 400 куб. с.) 
и фильтруютъ. К ъ фильтрату прибавляютъ размешанную 
•съ водой окись ртз'ти, нагреваюсь жидкость до кипений, 
прибавляютъ бромной воды (ср. стр. 144) и прозрачную 
жидкость съ осадка перекиси марганца сливають черезъ 
фильтръ. Если получилось розовое окрашиваше, то его 
.уничтожаюсь несколькими каплями алкоголя. К ъ осадк}' 
прибавляютъ горячей воды, подкисляюсь разбавленной 
.азотной кислотой и фильтруютъ. Промытый осадокъ ра
створяюсь въ сернокисломъ растворе щавелевой кислоты, 
я избытокъ последней титруютъ обратно марганцовокис-
лымъ калпемъ. 

П р и м е н и м о с т ь с п о е о б а . Въ отношении точности 
И продоллштельности этотъ способъ не представляетъ ни-
какихъ преимуществъ передъ способомъ Volhard'a (см. 
с т р . 146.) — 

f) Колориметрически способъ. 

(по Goetz'y, Pichard'y, Osmond'y). 

Колориметрический способъ, какъ и для углерода, тре-
-буетъ одну или несколько пробъ основнаго железа, въ 
которыхъ содержаний марганца определено самымъ точнымъ 
образомъ (стр. 139 въ виде сернистаго марганца), 

З д е с ь ^ к а к ъ и въ прежнихъ случаяхъ стр, 118), приме
няюсь при испьпуемыхъ пробахъ какую нибудь одну основ
ную пробу съ определеннымъ и подходящимъ по количествз' 
содержашемъ марганца. Б е р у т ъ по 0,2 гр. каждой, пробы 
всыпаюсь въ пробирки, прибавляютъ по 15 куб. с. азотной 
кислоты уд. в. 1,2 и нагреваюсь до 100°. Пробирки, при-, 
«рываеиыя маленькими воронками, вставляются в ъ проды-
равленный листъ, прикрывающий водяную баню. 

Засвмъ содерлдамое каждой пробирки вливаютъ въ 
трубку (или какой-нибудь сосз^дъ) съ делениями, промываютъ 
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и дополняюсь до 100 куб. с. После этого взбалтываютъ г 

берутъ пипеткой 10 куб. е. раствора, вливаютъ въ пробирку 
и нагр-Ьваютъ до 1 1 5 ° С. Для этого въ баню, вместо воды,, 
наливаютъ растворъ хлористаго кальщя. К а к ъ только п р о б 
ные растворы начнутъ кипеть, прибавляютъ по 0,5 гр. пе
рекиси свинца (РЬО-2) и кипятятъ ровно 5 минуть. Вместо-
взв'вщива?пя, можно • перекись свинца отмерять платиновой 
ложечкой. Посл-в этого сосудъ охлаждаютъ въ холодной 
вод'Ь и даготъ осесть свинцовой соли. Жидкость, находя-
дящаяся надъ осадкомъ и содержащая весь марганецъ въ-
виде марганцовой кислоты, совершенно прозрачна, а посему 
фильтровать не требуется. Для полнаго осаждения тре-
бз^ется не более получаса. З а т е м ъ жидкость сливается въ-
пробирку или сосудъ для сравнения и разбавляется до полу
чений окрашивашя, совпадающаго съ основной пробой. 

Сравнение делается по одному изъ т в х ъ способовъ, ко
торые указаны для зтлерода (стр. 118—124). 

Если взято было 0,2 гр. л<елеза и растворъ былъ р а з -
бавленъ до 100 куб. с , изъ полученнаго раствора отделено-
10 куб. с , то въ последнихъ заключается 0,02 гр . пробы, 
Допустимъ, что мы имели 2 основныхъ пробы съ 1,2°/о и 
0,6°/о марганца, которыя разбавили до 24 куб. с , тогда 
1 куб. с. = 0 ,05°/о и 0 ,025° /о марганца. Количество кубич. 
сантим, пробнаго раствора одинаковая окрашивания, умно¬
женное на 0,05 или 0,025, дастъ намъ содержаний марганца-
Если пробный растворъ уже съ самаго начала светлее ос
н о в н а я раствора, то разбавляютъ последний. 

Растворы пробъ должны быть и здесь защищены отъ-
прямого с о л н е ч н а я света. 

В и д о и з м е н е т я с п о с о б а . Osmond растворяетъ-
железо въ соляной кислотЬ, выпариваешь растворъ до-суха,. 
затЬмъ растворяетъ остатокъ въ 3—4 куб. с. азотной кислоты 
уд. в. 1,2 и прибавляешь 300 куб. с. метофосфорнокислаго-
натрий. Жидкость взбалтывается съ 2—3 гр . перекиси 
свинца, разбавляется водой и фильтруется. П о с л е этого-
желтоватой жидкости даютъ стоять до тЬхъ поръ, пока она 
станетъ красновато-синей и тогда производятъ сравнение. 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Этотъ колориметрический 
методъ, какъ и BGe предлолченньия до сихъ поръ изменения 
его, даютъ только приблизительные результаты и то только-



— 158 — 

•въ сортахъ железа, бедныхъ марганцемъ. И х ъ никогда не 
•слъдуетъ употреблять при содержаний марганца более 1,5°/о 
:И то только для убеждения въ томъ, что количество мар
ганца соотв'Ьтстствуетъ требуемому наименьшему содер
жанию его въ железе. 

g) Способъ съ хлоромъ. 

(Методъ Friedmann'a *). 
Весь воздухъ ВЫТБСНЯЮТЪ угольной кислотой и, удаливъ 

всю влагу, пропускаюсь надь лселйзомъ, находящимся въ 
лодочк-в (стр. 42), струю хлора. Нагревание пробы должно 
>быть умеренное, чтобы образующийся хлористый марганецъ 
не сплавлялся и не обволакивалъ железа . П о окончании 
процесса хлоръ вытесняюсь углекислотой. Все это тре-
'буесь около 2 часовъ. 

Остатокъ содержиитъ весь марганецъ, графитъ, медь, 
кобальтъ, никкель и шлаки (ср. стр. 40). Его выщелачи
ваюсь водой и фильтруютъ. 

Если въ. остатке не имеется меди, кобальта и никкеля, 
т о можно и з ъ фильтрата осадить марганецъ непосредственно 
Зтлеишсльимъ аммониймъ и взвесить его въ виде закиси-окиси 
марганца, въ противномъ лее случе прибавляютъ уксусно
кислаго натрия, осаждаютъ растворъ сернистымъ аммонпемъ, 
пересыщаюсь уксусной кислотой и кипятятъ, отчего выде
ляются медь, кобальтъ и никкель. Жидкость отфильтровы
ваюсь, въ фильтратв осаждаютъ марганецъ аммнйкомъ и 
сернистымъ аммонпемъ и взвешиваюсь въ виде сернистаго 
марганца (ср. стр. 142). 

П р и м е ч а ш е . Марганецъ, находящийся в ъ заключен-
•ныхъ въ железе шлакахъ, этимъ способомъ не открывается. 

h) Способъ съ эфиромъ. 

(Методъ Rothe). 
Способъ, предложенный Rothe, первымъ химикомъ коро

левской химико - технической станции въ Берлине — для 
количественная отделений железа отъ другихъ металловъ, 
•особенно пригоденъ для изелйдовашя веществъ съ большимъ 
содержанпймъ железа , значить, для в с е х ъ сортовъ железа , 

>) Stahl und Eisen 1888, S. 316. 
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зкел-Ьзныхъ рудъ и веществъ богатыхъ жел-Ьзомъ, но б-Ьд-
ныхъ другими металлами. Способъ этотъ основанъ на томъ 
•обстоятельств-в (наблюде'нномъ Rothe), что эфиръ извле
каешь изъ воднаго солянокислаго раствора все хлорное же
л е з о , между шЬмъ, какъ многие другие хлористые металлы 
при одинаковыхъ условпяхъ эфиромъ не извлекаются. 

Это свойство хлорнаго жел-Ьза объясняется тЬмъ, что 
эфиръ образуешь съ хлорнымъ жел-Ьзомъ и съ хлористово
дородной кислотой соединение, весьма легко растворимое в ъ 
.эфир-Ь. Соединение это представляетъ собою легкоподвиж
ную жидкость оливково-зеленаго цв-Ьта, не затвердеваю
щую п р и — 3 5 ° С; о состав-Ь этого соединения известно пока, 
что оно содержишь на 1 молекулу Fe^Cb дв-fe молекулы H C l ; 
водою оно разлагается на свои три составныя части, бол-fee 
или мен-Ье растворяется въ кр'Ьпкой соляной кислогЬ, а 
т акже въ растворе эфира въ этой кислошЬ, при чемъ сте
пень растворимости его зависишь отъ большаго или мень
ш а я содержанк хлористоводородной кислоты й эфира; 
однако, избытокъ эфира извлекаешь опять это соединение 
и з ъ указанныхъ растворовъ. 

Установлено, что соляная кислота уд. в. 1,1 до 1,105 при 
1 9 ° С. (21 до 22 процентная), насыщенная абсолютнымъ 
.эфиромъ, обладаешь наименьшей растворяющей способностью 
и что бол-Ье кртзпкая кислота, насыгценная эфиромъ, легче 
растворяетъ это соединение хлорнаго жел-Ьза и трудн-fee 
отдаетъ его избытку эфира, ч-Ьмъ бол-Ье разбавленная хло

ристоводородная кислота, содержащая эфиръ. 
Это свойство соединений хлорнаго жел-Ьза указываешь 

уже на то, что, прим-Ьняя этотъ методъ для отделения же
л-Ьза отъ другихъ металловъ, необходимо соблюсти сл-Ьд-

дуюпщя три условия: 
1) Жел-Ьзо должно быть в ъ видЬ хлорнаго жел-Ьза. 
2) Растворъ, содержащш жел'Ьзо, долженъ быть при 

вьисокомъ содержании л<ел'Ьза извлекаемъ безводнымъ эфи
ромъ, по крайней м-Ьр-fe, два раза. 

3) Водная соляная кислота выщелаченнаго эфирнаго ра
створа должна содержать хлористаго водорода приблизительно 
•отъ 21 до 22 процентовъ. 

П о этому способу жел'Ьзо отделяется легко и вполне 
• о т ъ марганца, никкеля, алпомшпя, хрома, ванадия, мйди и 
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кобальта. Мнопе л<е другие элементы имеюсь въ этомъ отно
шении свойство одинаковое или подобное железу. 

Способъ этотъ допускаетъ прим-внеше всевозможныхъ 
методовъ определений элементовъ, отдвленныхъ отъ жел-Ьза. 

Для выполнений втораго условий употребляется аппаратъ г 

изобралеенный на фиг. 44 въ перспективе и на фигуре 45-
въ разр-Ьз-Ь; онъ даетъ возможность извлекать растворъ 
эфиромъ вн-Ь доступа воздуха сколько угодно разъ и все 
новыми количествами эфира. 

Самое существенное въ аппарате это параллельно уста
новленные сосуды для растворенш, кранъ, соединяющий оба 
эти сосуда и верхния трубки диаметр, въ 4—5 мм., имеющий 
краны для закрывания сосудовъ. 

При употреблении аппарата открываюсь сначала оба 
крана А и В, а кранъ С устанавливаюсь такъ, чтобы тем
ная стеклянная капля (?), находящаяся на ручке крана, сов
пала бы съ капиллярной трубкой одного изъ сосз'довъ, 
напр. I, который! долженъ вм'Ьщать растворъ, содержащий 
железо . При этомъ положений крана все три выпускныя 
отверстий его закрыты (фиг. 45). ЗасЬмъ вливаютъ при по
мощи воронки, конецъ которой проходить черезъ кранъ А 
почти до середины сосуда, к о н ц е н т р и р о в а н н ы - й р а с т 
в о р ъ , с о д е р я ? а щ л й ж е л ' Ь з о . К р а н ъ А оставляютъ пока 
открытымъ. \ 

Другой экстракщонньни сосудъ II наполняется подобнымъ 
образомъ, какъ и I, эфиромъ. Удаливъ воронку изъ сосуда II, 
прикрепляюсь к ъ нему трубку съ резиновымъ шаромъ (Б) 
и нагнетаюсь воздухъ въ сосудъ II; после этото поворачи
ваюсь кранъ С на столько, чтобы эфиръ прошелъ въ со
судъ I. При протекании эфира черезъ растворъ хлорнаго 
железа происходить большее или меньшее нагревание жид
кости въ зависимости отъ большаго или меныпаго содержа
ний хлорнаго железа, такъ какъ при этомъ большая часть 
хлорнаго железа соединяется съ соответствующимъ коли-
чествомъ эфира и хлористоводородной кислоты въ выше
указанное соединение Весьма целесообразно охладить о б е 
жидкости еще до смешения ихъ и при большомъ содержащий 
хлорнаго железа впускать эфиръ возможно 'медленно, въ 
противномъ случае, вероятно, ось сильнаго нагревания, н е -
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которая, хотя и очень малая, часть хлорнаго железа раскис
ляется въ хлористое железо . 

Когда эфиръ почти весь вытечетъ изъ сосуда II, то по-
ворачиваютъ кранъ С такъ, чтобы онъ принялъ свое прел<-

Фиг. 44. 

Агшаратъ Rothe для выщелачивания эфиромъ. 

нее положение, закрывающее всв три выхода; затвмъ закры
ваютъ оба крана А и В и обе жидкости несколько секундъ 
сильно взбалтываютъ. По установке аппарата обратно въ 
штативъ, довольно скоро отделяется эфирное соединений 

21 
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хлорнаго леел-Ьза отъ бол-Ье т я ж е л а я соляно-кислаго раст
вора. Черезъ 2—3 минуты открываютъ краны А и В, а 
кранъ С поворачивают ь на столько, чтобы установилось 
сообщение между обоими сосудами; тогда бол'Ье тяжелый 
соляно-кислый растворъ протекаетъ въ сосудъ И. Ускорение 
достигается нагнетанпймъ воздуха въ сосудъ I. 

Когда соляно-кислый растворъ изъ сосуда I вытечетъ на 
столько, что его останется немного только въ капиллярной 
трубк'Ь, то поворачиваюсь ифанъ А такъ, чтобы онъ за-
крылъ сосудъ I, закрываютъ и<раны А и В и аппаратъ опять 
сильно встряхиваюсь. Отъ этого вторичнаго встряхивания 
смывается оставшийся на ссЬнкахъ сосуда 1 солянокислый 
растворъ, который: наполняетъ капиллярную трубку и ниж
нюю узкзпо часть сосуда. Когда эфирный растворъ, хлорнаго 
л<ел-Ьза станетъ вполн-Ь прозрачнымъ, что обыкновенно бы-
ваесь уже минуть черезъ пять и когда солянокистый раст
воръ больше не накопляется, то открываютъ краны А и В, 
поворачиваютъ ифанъ С такъ, чтобъ соединиить оба еосзда 
I и II и изыпускаютъ весь оставшийся солянокислый! растворъ. 

Полезно пропустить малое количество эфирнаго раствора 
хлорнаго жел-Ьза въ капиллярную трубку сосуда II, гд-Ь го
раздо удобн-Ье наблюдать границу между слоями солянокис
л а я раствора и эфирнаго раствора хлорнаго жел-Ьза, ч гЬмъ 
въ отверстии крана и, кром'Ь того, это малое количество 
п е р е ш е д ш а я эфирнаго раствора хлорнаго жел'Ьза (на 10 мм. 
длины капиллярной трубки приходится только 0,03 куб. с.) 
будетъ извлечено вторичнымъ взбалтыванпемъ. 

Посл-Ь всего описанная подставляютъ подъ трубку Е 
какой нибудь сосудъ, лучше колбу для дестиллированпй и 
поварачиваютъ кранъ О такъ, чтобы эфирный растворъ со
суда вытекъ въ подставленный сосудъ. Тогда поворачива

ютъ кранъ С въ прежнее положение и промываюсь сосудъ 
эфиромъ. Жидкость, собравшуюся въ узкой части сосуда 
опять изсл-Ьдуютъ на присутствий солянокислая раствора, и 
если таковой окажется, то переводятъ его въ сосудъ II, для 
чего требуется произвести некоторое давлений въ сосудй 'I. 

Промывную жидкость, содерлсащую эфиръ, выливаютъ 
черезъ трубку Е въ подставленный сосз^дъ (для чего, ко
нечно, кранъ С опять поворачивается соотв-Ьтствующимъ 
образомъ), а сосудъ I. снова промываютъ эфиромъ. 
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Этимъ заканчивается > первое выщелачиваний эфиромъ, 
после чего производятъ совершенно тЬмъ же способомъ и 
второе выщелачивание. 

Вышеописанный работы съ аппаратомъ кажутся вначале 
довольно затруднительными и требующими много времени, 
.но после втораго или третьяго опыта они оказываются 
на столько простыми, что удаление желфза (при анализахъ 
•сортовъ жел-Ьза, употребляемыхъ въ технике), посредствомъ 
.двойнаго выщелачиваний эфиромъ производится не дольше, 
.какъ въ V 2 часа. При единовременной работе еъ несколь
кими, аппаратами, отделений лсел^за производится еще в ъ 
бол-fee короткий промежутокъ времени. 

Н а практиигЬ работу ведутъ следующимъ образомъ: 
5 гр. пробы растворяиотъ въ 40 куб. с. хлористоводород

ной кислоты уд. в. 1,124 (при 19°С). Растворение иироизводится 
•въ фарфоровой или, что еще лучше, въ платиновой чашке , 
чприкрытой ча.совымъ стекльшшомъ при слабомъ нагревании 
.на водяной бане . Растворъ для отделения кремнезема выпа
риваюсь, а остатокъ нагреваютъ достаточно продоллштель-
ное время на воздушной бане при 120°—130°. По охлажде
ний прибавляюсь 20 куб. с. концентриванной хлористоводо
родной кислоты, не долго кипятятъ и, прибавивъ двойное или 
тройное количество горячей; воды, фильтруюсь. 

Если изследуемая проба не содержиись графитовиднаго 
_углерода, то молшо, отказавшись отъ определения кремния, 
удалить кремнеземъ довольно просто и скоро, прибавивъ к ъ 
-хлористоводородному раствору передъ его выпаривашемъ 
нескольк.0 капель концентрированноии плавиковой; кислоты 

{въ большинстве случаевъ достаточно уже 5 капель), кото
р а я черезъ. несколько минутъ,растворяетъ весь кремнеземъ. 
•Употребление фарфоровыхъ яашекъ для растворения пробъ 
ничуть не мешаетъ применению малаго количества плавико
вой кислоты, такъ какъ небольпшя количества этой кислоты 
•очень мало разъедаюсь чашки. Достаточно промывъ остав
шийся на фильтре кремнеземъ горячей водой, выпариваюсь 
•фильтратъ на водяной! бане до начала выделений гз^стыхъ 
паровъ соляной кислоты, засЬмъ прибавляюсь 10 куб. с. 
крепкой! соляной кислоты, нагреваюсь до ПШПТБННЙ И оиЧис-
ляютъ азотной кислотой уд. в. 1,4. Для окисления достаточно 
2 до 2,5 куб. с. этой кислоты. Ее- следуешь приливать по 

11е 



— 164: — 

каплямъ, въ противномъ случаъ- лшдкость подъ конецъ окис
ления сильно пенится. Конецъ окислешя узнается по момен
тальному низм-вненпю окрашиваний изъ темнобураго въ ж е л т о -
красное. Растворъ во время прибавления азотной кислоты 
долженъ быть прикрыть. Жидкость , содержащую теперь-
хлорное л^ел-взо, выпариваютъ на водяной бан'Ь до густоты, 
сиропа. 

Приготовленный такимъ образомъ растворъ, который-
занимаеть объемъ приблизительно въ 10 куб. с. и в'Ьситъ. 
около 20 гр., вливаютъ въ экстракционный аппаратъ и д о 
полняюсь хлористоводородной кислотой уд. в. 1,124 до 55— 
60 куб. с. 

Растворъ этоть содержитъ теперь столько хлористоводо
родной кислоты, что посл-Ь извлечений хлорнаго железа эфи
ромъ въ остающейся см-вси хлористоводородной кислоты съ. 
эфиромъ заключается соляная кислота уд. в. 1,1 до 1,104. 
(при 19°С). 

Удаление хлорнаго жел-Ьза производится вышеуказаннымъ. 
способомъ. .Для обыкновенныхъ пробъ стали и желйза до
статочно двойнаго выщелачивания со 100 куб. с. эфира. Б ы 
строе и полное отдвлеше обоихъ слоевъ жидкости возможно-
только тогда, если жидкость совершенно прозрачна и сво
бодна отъ плавающихъ прим-всей, какъ то: кремнезема, у г л е 
рода, нитей фильтра и пр., а посему сл-вдуетъ обратить осо
бое внимание на то, чтобъ кремнеземъ былъ удаленъ вполнъ\ 
и чтобъ приготовленный растворъ былъ совершенно про-
зраченъ. 

Если въ испытуемой пробъ- заключается сравнительно-
много м'вди и кобальта, то необходимо какъ первуио, таись а 
вторую эфирную вы"тяи<кз'' взболтать съ 10 куб. с. хлористо
водородной кислоты уд. в. 1,1 до 1,104 (при 19°С), и приба
вить эту кислоту къ раствору, находящемуся во второмъ. 
экстракционномъ сосуд-в аппарата, ибо малая часть двухло-
ристой м'Ьди и хлористаго кобальта поглощаются эфирнымъ. 
растворомъ хлорнаго н<ел-изза, откуда они могутъ быть 
обратно извлечены вышеупомянутымъ взбалтывашемъ съ. 
хлористоводородной кислотой. 

Солянокислый растворъ, свободный отъ хлорнаго леел-Ьза,. 
переливаютъ въ фарфоровую чашку, всполаскиваютъ аппа
ратъ раза два хлористоводородной кислотой уд. в. 1,124 
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{при 19°С) и нагртвваютъ на водяной бан-Ь сначала слабо— 
для удалений эфира, а потомъ воду въ бан-Ь доводятъ до ки
пений и содержимое въ чашк-Ь выпариваютъ до суха. Отде
ление хлористыхъ соединений, несодержащихъ, железа произ
водится по т-Ьмъ аналитическимъ методамъ, которые бз'дутъ 
указаны ниже. 

Удаление и, обратное п о л з а е т е эфира изъ раствора хлор
наго жел-Ьза происходить проще всего посредствомъ дестйл-
лированнй раствора на ' водяной бан-Ь, прибавивъ къ нему 
предварительно отъ 25 до 30 куб. с. воды. Въ оставшемся 
довольно чистомъ раствор-Ь , хлорнаго леел-Ьза очень легко 
•определить содержание жел-Ьза. Полученный эфиръ перего
няюсь еще разъ надъ жженой известью (для отнятий влаги) 
и тогда онъ можетъ быть употребленъ для дальн-Ьйшихъ 
вытяжекъ . 

Если въ испытуемой проб-Ь содержится много марганцу, 
тшккеля, алюминия или хрома, какъ напр., въ ферромарганце, 
•феррониккел-Ь, ферроалюминии и феррохром-Ь, то отделение 
жел-Ьза целесообразнее произвести следующимъ образомъ: 

Приготовляюсь вышеуказаннымъ образомъ растворъ 
1—2 граммовъ сплава, переливаютъ его въ экстракшонньий 
чюсудъ и всполаскиваютъ возможно малымъ количествомъ 
воды (не более 10—12 пгуб. с ) . ЗасЬмъ прибавляютъ 100 куб. с, 
эфира, закрываютъ краньи и сильно встряхиваютъ; но после 
этого все еще значительная часть хлорнаго железа нахо
дится въ водномъ растворе; тогда открываюсь кранъ С и 
впускаюсь иизъ другаго сосз^да при пострянномъ встряхива-
нин хлористоводородную кислоту уд. в. 1,185"(при 19°С) до 
Т'Ьхъ поръ, пока окрашиваний воднаго раствора не переста
нешь изм-Ьняться. Это узнается' темь легче, чемъ меньше 
•рбъемъ воднаго раствора и ч е м ъ светл-Ье оставшаяся выще-
лаченная жидкость. Въ растворахъ ферроалюминия и ферро
марганца можно считать хлорное лселезо достаточно здален-
нымъ уже тогда, когда окрашивание раствора изменится изъ 
красножелтаго въ св-Ьтло-лимонножелтое. Конечно, это уда-
л е т е настолько полное, насколько вообще можно ожидать при 
однократной вытяжке эфиромъ. Приблизительно верное ко
личество хлористоводородной! кислоты, требуемое для ра-
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створовъ феррониккеля и феррохрома, нетрзмшо определить, 
только после н-Ькотораго навыка. И зд'Ьсь сл-Ьдуетъ избе
гать по возможности избытка крепкой хлористоводородной 
кислоты. После того, какъ будетъ удалена черезъ кранъ G' 
хлористоводородная кислота, не вошедшая въ употребление 
и оба слоя достаточно отделятся другъ отъ друга, перели
ваюсь солянокислый растворъ во второй сосзщъ аппарата. 
Соединений хлорнаго железа съ эфиромъ взбалтываюсь,, 
какъ при полномъ удалении меди и кобальта, съ 10 куб. с . 
хлористоводородной кислоты уу,. в. 1,1 до 1,104 (при 19°С)-
Это взбалтывание имеетъ целью удалить оставшийся на CC1?H-
кахъ сосз^да концентрированный растворъ солей, который и 
прибавляиотъ къ общему количествз^, находящемуся во вто-
ромъ сосуде. Одпнаковымъ образомъ промываюсь сосудъ. 
10 куб. с. хлористоводородной кислоты после втораго взбал
тывания раствора съ эфиромъ. Следы железа, оставшийся 
после втораго взбалтываний, настолько малы (если только 
методъ былъ правильно выполненъ), что ихъ оставляюсь 
безъ вниманий. Если же все-таки требуется определить и 
эти следы, то это легко сделать, сгустивши растворъ. 

Одинаковымъ образомъ можно отделить железо и во 
всехъ другихъ соединенийхъ железа , содержание котораго 
совершенно неизвестно, какъ напр., въ железныхъ рз'дахъ. 
Наконецъ, следуетъ упомянуть, что (по даннымъ Rothe) эле
менты, отделенные по этому методз^ отъ железа, давали 
всегда при параллельныхъ определеннйхъ вполне сходные 
результаты, которые не были никогда ниисе сЬхъ, которые 
получались по другимъ, более сложнымъ способамъ отде 
лений. 

i) Способъ oпpeдtлeн¡я по разности. 

Для предварительнаго определений содержаний марганца^, 
по которому можно было-бы выбрать тотъ или иной способъ,. 
вычисляюсь содержаще марганца по разности. Этотъ спо
собъ однако годенъ только для зеркальнаго чугуна и фер
ромарганца. 

0,5 до 1 гр. железа растворяются въ разбавленной с е р ^ 
ной кислоте безъ доступа воздуха, засвмъ определяюсь 
содержаше железа растворомъ марганцево-кислаго калия 
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(см. въ отд-БЛ'Ь жел'Ьзныя руды) и прибавляютъ сюда для 
углерода и другихъ веществъ '): 

при 20°/о л<ел-Ьза 7,5°/о 
„ ^5°/о „ 6,5°/о 

„ 65°/о „ 6,0°/о 
бол'Ье 65° /о „ 5,5°/о 

Остальное считаюсь марганцемъ. 

С р а в н и т е л ь н ы й д о с т о и н с т в а с п о е о б о в ъ ©пре
д е л е т я м а р г а н ц а . 

И з ъ вскхъ вышеприведенныхъ споеобовъ следуешь от
дать предпочтете способу опредвлешя въ видв сЬрнистаго 
марганца (стр. 139), когда требуется точно определить со
держание марганца, хотя способъ этотъ требуетъ много вре
мени. Для быстраго определения пробъ могутъ быть упо
треблены способы съ перекисью марганца (стр. 146) и съ 
бертолетовой солью (стр. 150), даюшде одинаково точные ре
зультаты и требуюппе почти одинаковое время, хотя все-
таки следуетъ отдать предпочтете первому способу. О б ъ 
ихъ недостаткахъ говорится при описашяхъ этихъ споео
бовъ. Методъ Volhard'a находитъ в ъ железнозаводскихъ ла-
боратор1яхъ наибольшее применете . Въ последнее же время 
способъ Rothe (стр. 158), благодаря легкости и скорости от
деления железа, взялъ верхъ надъ всеми остальными. 

С р а в н е т е о б ъ е м н ы х ъ и к о л о р и м е т р и ч е е к и х ъ 
с п о е о б о в ъ . 

Для перевода марганца въ марганцевую кислоту съ целью 
определить его колориметрически—требуется опытный глазъ. 
Переводъ марганца въ марганцевую кислоту зависитъ отъ 
разныхъ побочныхъ обстоятельствъ настолько, что для до-
стижешя одинаково хорошихъ результатовъ, требуется всегда 
придерживаться одинаковыхъ усдовШ. 

Колориметричесше методы (стр. 156) въ сущности менее 
точны, ч е м ъ объемные, однакожъ при маломъ содержаши 
марганца въ пробе, они для практики достаточно з^довлетво-
рительны, и требуютъ наименьшая количества времени. Для 

!) Post, Analyse I. S. 465. 
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пробъ съ содержашемъ марганца выше 1,5°/о ихъ применять 
не сл'вдз'-етъ. 

Можно было бы также маргаиецъ перевести въ окись 
марганца (МпзОа) последтй растворить въ щавелевокисломъ 
натрш и соляной КИСЛОТЕ и определить содержание марганца 
по количеств}' выд-влившейся углекислоты, или-же раскислить 
окись марганца растворомъ соли Мора, а нзбытокъ послед
ней титровать обратно марганцевокнслымъ калиемъ, но какъ 
одна, такъ и дрз^гая реакщи не настолько наделены, чтобъ 
основать на ннхъ какой-нибз>дь точный методъ. 

ГТереводъ марганца въ п е р е к и с ь м а р г а н ц а произ
водится всегда въ нейтральномъ или слабо кисломъ раст
воре при помощи марганцевокислаго калш (3 МпО + M m O i = 
= 5 МпОг). Реакщя эта бываетъ полной только тогда, когда 
она происходить въ присзпгствш солей сильныхъ основныхъ 
окисей (цинка, кальшя, бария). На этомъ основанъ способъ 
определений въ виде перекиси марганца Volhard'a (стр. 146). 
Можно еще по Kessler'y стр. 153) марганецъ, находящийся в ъ 
растворе въ виде хлористаго марганца (т. е. въ закисномъ 
соединении), перевести при помощи з'ксз гснокислаго натрий, 
бромной воды и хлористаго цинка въ перекись марганца, 
последний растворить въ хлористой сурьме и соляной КИС
ЛОТЕ, а избытокъ растворителя титровать обратно марган-
цево-кислымъ калнемъ, или же (по Pattinson'y стр. 15'2) къ 
растворз г хлористаго марганца прибавить хлорной извести, 
растворить перекись марганца въ сернокислой закиси же
леза и въ серной кислоте, а избытокъ сернокислой закиси 
железа титровать обратно, наконецъ можно также перекись 
марганца растворить въ щавелевой кислоте или въ кисломъ 
растворе сернокислой закиси железа, а избытокъ раствори
телей титровать обратно марганцево-кислымъ калиймъ (по 
Н а т р е стр. 150). 

Въ виду того, что какъ по методу Kessler'a (стр. 153), 
такъ и по методу Pattinson'a (стр. 152) переводъ марганца 
въ перекись марганца происходить не вполне, да къ тому же 
еще оба метода требуютъ много йременн, они могутъ быть 
менее рекомендованы, ч е м ъ способъ Н а т р е (стр. 150). 



IY. Одред-Блеше с*ры. 

С й р а находится во вс'Ьхъ сортахъ железа, хотя часто 
и въ очень малыхъ количествахъ. Въ виду этого к а ч е 
с т в е н н а я проба на сЬру является совершенно излишней. 

IГзъ споеобовъ к о л и ч е с т в е н н а г о определений евры 
одинаково не годятся какъ тЬ, которые основаны на раство-
реш'и жел'Ьза въ царской водк'Ь или въ броме, такъ и тв , 
которые основаны на образовании хлорнаго жел'Ьза при по
мощи стрз'й хлора, оиеннсленнй евры и осаждений серной кис
лоты хлористымъ барнймъ, такъ какъ при осаждении еврной 
кислоты изъ растворовъ, содерлеащихъ хлорное или бром
ное жел'Ьзо, сернокислый барий осЬдаетъ не весь, а осев
ший содержитъ железо. « 

Поэтому сл'Ьдз^етъ применить или такой методъ, по ко-
торомз^ железо перешло бы въ растворъ, а евра осталась 
въ нерастворенномъ виде, которую заевмъ . з^же молено 
окислить въ еврнзчо кислоту, или лее сл'Ьдуетъ СЕрз' пере
вести въ сЬроводородъ. 

Если хотятъ употребить растворений (не смотря на вей 
недостатки этого метода), то применяется: 

А. Способъ олред-Блешя обры при помощи растворе-
в1я (по Platz'y) 

Способъ этотъ выполняется наилучше сл'Ьдующимъ 
образомъ: 5 гр. чугуна растворяютъ въ азотной . кислоте 
З'д. в. 1,185 и выпариваюсь съ соляной иеислотой до суха; 
остатоиеъ растворяютъ въ соляной кислоте и выпариваюсь 
до с к х ъ поръ, поиеа не заметно будетъ выделений паровъ 

l) „Stahl und Eisen" 1887, № 4, S. 256. 
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соляной кислоты. Объемъ полученнаго раствора стараются 
получить 10—12 куб. с. Растворъ разбавляюсь водой, филь-
труютъ, прибавляюсь к ъ холодном}'' фильтрат}»- растворъ 
хлористаго барий и оставляютъ жидкость стоять 12 часовъ 
при обыкновенной температуре. ЗасЬмъ жидкость снова 
фильтрзчотъ, промываютъ холодной водой и гюм'Ьщаютъ 
влажный еще фильтръ съ осадкомъ въ фарфоровой тиге-
лекъ, гдгЬ его сушатъ, обугливаютъ и сожигаютъ. Посл'Ь 
этого высыпаютъ содерлшмое тигля въ стаканъ, обливаюсь 
соляной кислотой и нагреваюсь. Когда окись жел'Ьза, при
мешанная къ сЬрнокислому бариЪ, растворится, то растворъ 
выпариваюсь для удаления избытка соляной кислоты, раз
бавляюсь водой, приливаюсь еще несколько капель рас
твора хлористаго бария и нагр-Ьваютъ до кип'Ьшя. Серно
кислый: барий, который долженъ получиться совершенно б'Ь-
лымъ, фильтрз^ется теперь, посл'Ь кипячений, очень хорошо. 
Для ускорений осаждений сйрнокислаго барий прибавляюсь 
(по Ziegler'y) растворъ азотнокислаго серебра; образз'Ю-
щееся хлористое серебро з^скоряетъ осаждение. Хлористое 
серебро извлекаиось засЬмъ аммпйкомъ. Ускорение осаждения 
черезъ прибавление раствора сЬрноишслаго натрий легко 
даетъ крзшныя ошибки. 

В'Ьсъ с е р н о к и с л а я барий, умноженный на 0,1373,' даетъ 
количество сЬры въ нав'Ьск'Ь. 

И р и М ' В Н И М О е т Ь с п о с о б а . Если желаюсь полз'чить 
хотя приблизительно точные результата, то способъ этотъ, 
въ особенности при маломъ содержаний сЬры,. требуетъ 
много времени. 

В. ВыдйлеМе овры въ вид* сернистой меди. 
(Способъ Снйй'я и Мепйеке) 1). 

Отъ 5 до 10 гр , не очень мелко измельченнаго жел'Ьза 
обрабатываюсь растворомъ хлорнаго жел'Ьза умеренной 
концентраций и почти свободнымъ отъ избытка соляной 
кислоты. Количество обрабатывающая раствора должно 
быть въ 20 разъ больше количества взятаго желйза. Д'Ьй-
ств1е раствора на железо поддерживается въ течений 8—10 
часовъ при нагр-Ьванпй до 2 5 — 3 0 ° С. 

') Фрезешусъ II, Б. 430 (н'Ьиецкое издаше). 
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Когда большая часть ж е л е з а растворилась, то разбавля-
ютъ жидкость водой и фильтруютъ. Остатокъ помимо ма-
лаго количества" ж е л е з а содержитъ еще." зтлеродъ, cfepy, 
фосфоръ и кремний, при чемъ свру и фосфоръ въ первона-
чальномъ количестве. Остатокъ промываютъ возможно ско
рее, сушатъ его и помещаюсь въ фарфоровой тигель, на 
дн'Б котораго находится смесь изъ трехъ частей азотно
к и с л а я калия и одной части едкая кали или углекислаго 
калия (Richter); остатокъ прикрываюсь такимъ же количе-
ствомъ см'Ьси и тигель постепенно накаливаютъ до полнаго 
сплавнеипй содержимаго въ немъ; запзмъ даютъ охладиться, 
сплавъ растворяютъ въ воде, фильтруютъ, подкисляюсь со
ляной! кислотой и осаждаютъ сЬрную кислоту хлорнстьимъ 
бариймъ. 

Если въ проб'Ь желйза находилась еще дгиздь, то часть 
серы не поддается определению. 

Въ этомъ случае, вместо раствора хлорнаго железа, упо-
требляютъ кислый растворъ двухлористой меди (по Mei-
neke). Выделенная медь по прибавлении хлористаго натрия 
растворяется въ двухлориистой меди. После фильтрования 
осадонсь промываютъ сначала горячимъ растворомъ хлори
стаго натрий, а засЬмъ водой. Остатокъ обрабатываюсь, 
какъ указано выше. 

Еще лучше для обработки железа с о д е р ж а щ а я медь 
употреблять растворъ двойныхъ солей двухлористой меди 
и хлористаго аммония или двухлористой меди и хлористаго 
натрий, фильтровать растворъ черезъ азбестовый фильтръ, 
промыть остатокъ сильно разбавленньимъ растворомъ соли 
меди, обработать его на фильтре растворомъ бертолетовой 
соли вмессЬ съ соляной кислотой или же разбавленной 
царской водкой и серную кислоту осадить хлористымъ ба-
ри'емъ. 

ПРИМЕНИМОСТЬ Способа. Эти методы (какъ для 
железа , с о д е р ж а щ а я медь) только тогда даютъ точные ре
зультаты, если железо не содержитъ много марганца. 

С. Способы съ свроводородомъ. 
Эти способы основаны на превращений спзрьп въ серо-

водородъ, поглощений и окислений его или же ДЕЙСТВИЙ се
роводорода на металлы или соли металловъ. 
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Во всБхъ этихъ способахъ требуется всю стзру превра
тить въ сЬроводородъ. Н о такъ какъ при растворенш же
л е з а въ разбавленной серной кислоте — превращение сЬры 
въ свроводородъ бываетъ не полное, то методы, основан
ные на этомъ, неточны (какъ показалъ Dr. G . Möller) По
этому таще способы могутъ быть употребляемы только 
какъ предварительные или же тогда, если требуется дока
зать, что содержаще свры въ пробе не превышаешь пред
писанной нормы. 

1. С п о с о б ы о п р е д е л е н и я п о с р е д с т в о м ъ о к р а -
ш и в а ш я . 

а) Способъ съ серебряной пластинкой. 

(Методъ Eggertz'a). 

0,1 гр. хорошо измельченнаго же.тЬза всыпаютъ въ стек-
ляный цилиндръ, высота котораго 150 мм., а д1аметръ 30 мм. 
(см. фиг. 46), куда предварительно налито 1,5 куб. сайт, раз
бавленной сврной кислоты, приготовленной изъ см-вшешя 
27 куб. сант. англшской серной кислоты и 100 куб. сант. 
воды. После этого тотчасъ же опускаютъ въ цилиндръ се
ребряную пластинку въ 30 мм. длины, 18 мм. ширины и 
9 мм. толщины. Пластинка прикреплена к ъ платиновой про
волоке; последняя прижимается пробкой къ горлышк}' ци
линдра Скакъ указано на фиг. 46) или же ее подвешиваютъ къ 
платиновому крючку, припаянному къ нижней части стекля-
ной пробки. Пластинка должна находиться въ середине ци
линдра и никоимъ образомъ не касаться ствнокъ его; верх-
нш край пластинки долженъ отстоять отъ пробки на 8—10 
мм. После этого осторожно взбалтываютъ растворъ, не раз

брызгивая жидкости и оставляютъ стоять минутъ 15 при 
обыкновенной комнатной температуре. Серебряная пла
стинка, до опускашя въ цилиндръ, должна быть тщательно 
вычищена, для этого употребляется точильный ремень, ко
торый посыпаютъ мелкимъ морскимъ пескомъ и объ эту 
поверхность трутъ серебряную пластинку, при чемъ ее 
следуешь держать щипчиками; потомъ пластинку чистятъ 
наждакомъ; такимъ образомъ она освобождается отъ жиро-

') „Stahl und Eisen" 1886, II, S. 581. 
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вой и окисной пленки. — Цв'Ьтъ налета, получаемый на пла
стинке отъ действия сероводорода, зависишь отъ содержания 
сЬры в ъ пробе . Если получается цветъ желтой меди, по
хожий на ц в е т ъ томпаковой пластинки, применяемой для 
сравнения и состоящей изъ сплава 60 весовыхъ частей меди 

Фпг. 47. 

Колба ШйЬои^иУа для растворения. 

и 40 весовыхъ частей цинка, то содержаний серы въ же 
лезе равно 0,02°/о; если она ои<рашена светлее, то содержа
ний сЁры — отъ 0°/о до ,0,02°/о, если-же ц в е т ъ пластинки 
томпаково-бурьпй и соответствуетъ тому буром}' цвету, ко
торый серебряная пластинка еще можетъ принять въ серо
водороде, то содержаний серы равно 0,04°/о. Синий цветъ. 
пластинки, равный цвету отпущенной часовой пружины., 
даетъ 0,2°/о серы. 
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Если вм-всто чистаго серебра применить сплавъ пзъ 75 
B-fec. частей серебра и 25 в-вс. частей агвди (по Ledebur'y), 
то светло-желтое окрашиваний такой пластинки соотв-Ьтст-
вуетъ 0,01°/о серы, окрашивание подъ цвътъ желтой меди 
соотв'втствуетъ 0,02°/о стзры; золотисто-желтое окрашивание 
= 0,03°/о S, томпаковобурое — 0,04°/о, такое же съ слабымъ 
синеватымъ оттвнкомъ — 0,05°/о сЬры. Дальше этого полу
чаются резз'льтаты совершенно ненадежные и если образу
ются более снльныя окрашивания, то лз7чше брать меньшую 
нав'1зскзт пробы. 

Во всякомъ случае, уже при 0,06°/°'свры (по Möl le r 'y 1 ) , 
возможна легко ошибка на 0,03%>. — 

Ъ) Способъ съ солью жадная 
(Методъ Wiborgh'a). 

Wiborgh 2 ) также примени етъ методъ окрашиваний, но 
кладетъ въ основз г соответствзпошую соль кадмия (з'ксз'сно-
кислый кадмий). 

Для определения по этом}' способу употребляется аппа-
ратъ, иизображенный на фигуре 47. 3) Н а песчаной бане JE 
находится колба, черезъ пробку которой проходить трубка 
т съ воронкообразнымъ расширениемъ и вытянутый конецъ 
стеклянаго пилиндра В. Bepxniii конецъ цилиндра В закан
чивается притертьимъ краемъ, на который кладется круглый 
кз'сокъ полотна, пропитанный растворомъ уксиизтсно-кислаго 
кадмий. На гладко натянзтый полотняный кружокъ помеща
ется резиновое июльцо, поверхъ котораго положено деревя-
ное кольцо и все это крепко прижимается къ краио цилиндра 
В; — К представляетъ собою винтовой зажимъ. — 

Колбз' А наполняютъ до половиины дистиллированной во
дой, закрываютъ пробкой, кипятятъ немииого для з'даления 
воздуха, затвмъ опускають въ воду стаканчикъ со взвешен
ной пробой (0,4 гр.), закрываютъ пробкой и кипятятъ опять 
йииинутъ десять, пока полотнянбий кружокъ 63'детъ равно
мерно намоченъ; после этого открываютъ осторожно зажимъ 
К и впз'сиеаиотъ медленно отъ 10 до 15 куб. с. серной ишс-
лоты, разбавленной четверньимъ количествомъ воды. 

') Stahl & Eisen 1886, № 9. — -) Тамъ-же № 4. 
3) Kerl, Fortschritte, S. 71 und „Stahl und Eisen" 1886 № 14 
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Когда железо растворится, то растворъ слабо кипятятъ ми
нуть 10, чтобы вытеснить весь сЬроводородъ. Посл'Б всего 
этого полотняный крз'жокъ всл'Ьдствпй образований сЬрнис-
таго кадмий, окрашенъ въ желтый цвйтъ. Имътотся въ про
д а ж е готовыя таблички, .съ которыми и сравниваютъ полу
ченное желтое окрашивание 1). 

На прилагаемой таблице Л изображены окрашивания, иолу-
чабмыя отъ действий сероводорода, причемъ разные оттенки 
зависятъ отъ болыдаго или меыьшаго содержаний свры въ 
нав'Ьске (исключая опфашиваннй № 1). 

Нилеепом'Ьщенныя таблицы дизлають излишнимъ всякий, 
вычисления. 

Таблица, дающая содержаияе свры примьнителъно къ прилагаемому 

листу окрашивашй. 

Нав'Ьска 

0,8 гр. 
0,1 „ 
0,2 „ 

0,1 „ 
0,08 „ 
0,04 „ 
0,02 „ 

Онрашиваше № 1. 

Содержаний 
сйры. 

0 ,0025° /о 
0,005 „ 
0,010 „ 
0,020 „ 
0,025 „ 
0,050 „ 
0,100 „ 

Окрашивание № 3. 

Няв-Ьгг-п Содержаний 

0,8 гр. 0 ,01° /о 
0,4 „ 0,02 „ 
0,2 „ 0,04,, 
0,1 „ 0,08 ,. 
0,08 „ • 0,10,, 
0,04 „ 0,20 „ 

0,02 „ 0,40 „ 

Окрашивание № 2. Окрашивате № 4. 

Навйска Содержаний 
сЬры. Навесила Содержаийе 

Сйры. 
0,8 гр. 0 ,005° /о , 0,8 гр. 0 ,015° /о 

0,4 „ 0,010 „ 0,4 „ 0,030 „ 

0,2 „ 0,020 „ 0,2 „ 0,060 „ 

0,1 „ 0,040 „ 0,1 „ 0,120 „ 

0,08 „ 0,050 „ 0,08 „ 0,150 „ 

0.04 „ 0,100 „ 0,04 „ 0,300 „ 

0,02 „ 0,200 „ 0,02 „ 0,600 „ 

') Полотяпые кружки, пропитанные солью кадмия, продаются вагизагЬ 
съ раскрашенными табличками, служащими для сравнения окрашиваний 
и прямо указывающими на процентное содержаще сЬры въ опред'Б-
лениой нав-ЬсисЬ. (прим. переводчика) 
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Онрашиваше № 5. Окрашиваше № 6. 

Навеска Содержаще Нав'Ьска Содержание 

0,8 гр. 
0,4 „ 
0,2 „ 

С В р Ы . 

0 ,025° /о 
0,050 „ 
0,100 „ 
0,200 „ 
0,250 „ 
0,500' „ 
1,000 „ 

0,08 „ 
0,04 „ 
0,02 „ 

0,S гр. 
0,4 „ 

сЬры. 
0 ,035° /о 
0,070 „ 
0,140 „ 
0,280 „ 
0,350 „ 
0,700 „ 
1,400 „ 

Полотняные кружки, им-Ьюшде въ ;цаметр'1з около 8 сант. 
пропитываются растворомъ 5 гр. уксуснокислая кадапя в ъ 
100 куб. сант. воды и высушиваются затЬмъ на холст'Ь. 

Хотя этотъ методъ страдаетъ подобной-же неточностью; 
какъ и способъ Eggeгtz'a, такъ какъ не вся сЬра превра
щается въ сЬроводородъ, но все же онъ значительно точ
нее посл'Ьдняго, благодаря бол-Ье точном}' сравненпо окра-
шивашй, а также и тому, что раствореше происходить здесь 
при нагр'Ьванш. 

Способъ этотъ въ смысле точности можно еще улучшить, 
если взять пробу жел'Ьза приблизительно одинаковая сос
тава, но съ точно определеннымъ содержашемъ сЬры и об
работать ее при совершенно тЬхъ же услов1яхъ, какъ и 
испытуемое железо . — 

2. С п о с о б ы о к и с л е н и я в ъ е ъ р н у ю к и с л о т у . 
Нижеописаные способы основаны на окислении выд'Ьляе-

маго сероводорода въ серную кислоту. ( 
Мелч-ду ними самый лучший и самый точный это 

Отъ 10 до 15 гр. же.тЬза всыпаютъ въ колбу -4 (см. фиг. 
48) объемомъ въ 3/4 литра. Она находится въ соединении съ 
аппаратомъ Киппа В для получений угольной кислоты. Выде
ляющаяся углекислота промывается въ стклянке а раство
ромъ двухлористой ртути, которая отнимаетъ весь серо-
водородъ, могущий выделиться вместе съ углекислотой. 

J) Post. Chem. techn. Analyse I. S. 470. 

а) Способъ съ бромомъ. 

(Методъ Johnston'a *). 
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Газы, выделяющиеся изъ пробы и содержащие свроводо-
родъ проходятъ черезъ трубку С, имеющую 600 м.м. въ дли
ну и 20 мм. въ диаметр'Ь; трубка эта им гЬетъ вниз}'- боковой 

Фиг. 48. 

А'ппаратъ ,|оппз1-оп'а для опред'Ьлешя сЬры. 

стеклянный отростокъ съ краномъ. Кранъ Л (см. фиг. 49) 
им'вющш два отверстий, долженъ находиться несколько выше 
горизонтальной"! поверхности съуженнаго 
м'вста трубиш С. Благодаря двумъ отвер-
стнймъ въ кране Л, газы, выходящий изъ колбы 
А могутъ пройти или въ трубк} г С или же 
выделиться на воздухъ; последнее служить 
для изследовашя газовъ на содержаний се
роводорода (при помощи бумажки, пропи
танной свинцовымъ сахаромъ). 

При частомъ применении такого рода 
определений сиры изатвдованпе газовъ на 
содержаний сероводорода становиптся почти 
иизлинпнпмъ,/-такъ кгшъ опьить облегчаетъ узнавать, выдй-
дился-лпи '" весь сероводородъ или н е т ь . Полное выде-

12 
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л е т е бываетъ тогда, когда лшдкость к и пятятъ минуть 5—10. 
Соответственно этом}' можно упростить аппаратъ въ томъ 
смысле, что кранъ к станетъ излишнимъ или по крайней 
м'Ьр'Б понадобится только съ однимъ отверспемъ. 

Трз'бка С наполнена стеклянными шариками; въ Ь нахо
дится растворъ брома въ соляной кислосЬ. Отводную труб
ку с1, служащую для отвода паровъ и газовъ, опускаютъ въ 
стаканчикъ съ -вдкимъ кали. 

Послй того, какъ всыпали проб} г железа въ колбу А, 
наливаютъ туда немного прокипяченной воды, пробуютъ 
аппаратъ на воздухо непроницаемость, наполняютъ его весь 
углекислотой, после чего притокъ з гглекислоты уменьшаютъ 
и пропускаюсь изъ сосз гда Ь въ трз'бку С по каплямъ раст
воръ брома до тЬхъ поръ, пока все шарики будутъ доста
точно смочены, засЬмъ наполняютъ резервуарь с соляно|'\ 
кислотой згд. в. 1,12 н вылпваютъ приблизительно, 25 куб. 
сант. ея въ колбз' А. 

Свра, содержащаяся въ железе, улетз'чивается въ виде 
сероводорода, который растворомъ брома окисляется въ с е р 
ную кислотз г и водз'. При з^меньшенш выделения газовъ, при
бавляюсь отъ времени до времени соляной кислоты, а за-
с в м ъ жидкость въ колбе нагреваюсь до кипешя. На каж
дый граммъ ' железа употребляюсь по 10 кз^б. с. соляной 
кислоты. 

Если налитаго раствора брома не хватаетъ и онъ обез-
цвечивается, то прибавляютъ въ трубкз' С еще некоторое 
количество его изъ резервуара 1>, выпустивъ предварительно 
прежний растворъ въ сосз^дъ д. П о с л е 1-гЬкотораго навыка 
легко уже определить требз'емое количество раствора брома, 
чемъ избегаютъ последующихъ приливашй. 

После того какъ все железо растворится, выливаюсь 
находящейся въ трубке С растворъ брома въ подставленнзао 
колбочку д и промываюсь водой. Предварительно следуетъ 
потушить пламя и прервать сообщеше трубки С съ колбой 
для растворешя А. 

Растворъ брома выпариваюсь на водяной бане настолько, 
чтобы осталась только одна серная кислота. Приэтомъостается 
также немного фосфорной кислоты, мышьяковой, а иногда 
еще немного углеродистаго. вещества;, присутаггае поотгвдняго 
бываетъ только въ исключительныхъ случаяхъ. 
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Для работы по этому способу з^добн-ве и лз'чше упо
треблять аппаратъ, применяемый въ Берлинской Горной 
Академш и изображенный на фигуре 50. 

фиг. 50. 

Аппаратъ Рткепег 'а для брома. 

З Д Е С Ь в с ^ соединешя при помощи резиновыхъ трубокъ 
заменены притертыми стеклянными пробками и разъединение 

12* 
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частей аппарата после того, какъ онъ собранъ, предохранено-
стеклянной спиральной пружиной я. 

Остальныя буквы соотв']",тств}потъ Т'Ьмъ же частяыъ аппа¬
рата, что и на фиг. 48. 

Аппаратъ для выделений углекислоты и сосудъ для про-
мывaнiя а здйсь пропущены. 

(I представляетъ собою весьма целесообразно устроенный 
сосудъ для улавливания бромистыхъ паровъ; онъ наполняется, 
алкоголемъ и вставляется въ трубку С послй, того, какъ въ-
нее налитъ растворъ брома (15 куб. с ) . 

О е а ж д е т е с е р н о й к и с л о т ы . Въ горячую жид
кость прибавляютъ предварительно несколько капель соля
ной кислоты (чтобы помешать выделению фосфорнокислаго-
и мышьяковокислаго бария), а зателъ хлористаго барий для 
осаждений серной кислоты. Осадку даютъ отстояться и про-
буютъ на полноту осаждеьн'я, для чего прибавляютъ к ъ чис
той и прозрачной жидкости, находящейся надъ осадкомъ,. 
несколько капель хлористаго бария. 

Если м}'ть не пол}'чается, то это означаетъ, что осажде
ний было полное. 

После этого осадокъ отфильтровываюсь и промываюсь его-
до С Б Х Ъ поръ, пока промывныя воды не даютъ более реак
ции на соляную кислоту (съ растворомъ хлористаго серебра).. 
Осадокъ отде.тяютъ отъ фильтра, прокаливаюсь въ плати-
новомъ тигле; фильтръ сжигаюсь и прокаливаюсь отдельно;: 
то, и другое соединяютъ вместе и взвешиваюсь. 

Въ 100 весов, част, сериокпслаго барий содержится) 
13,72 вес. ч. серы. 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Способъ этотъ весьма 
точенъ и отличается еще сЬмъ, что онъ можетъ быть у п о -
треб.тенъ одновременно и для точнаго определений графита,, 
такъ какъ весь графить остается въ растворе в ъ колбе* 
помимо этого вследствие растворений въ атмосфере углекис
лоты, графить свободенъ отъ другихъ видовъ углерода, к о 
торые могли бы выделиться изъ углеводородовъ, если бы 
растворений велось при доступе воздуха. Наконецъ фильт-
рась, содержащий железо въ виде хлористаго соединений, 
(т. е. закиснаго), можетъ быть употреб.тенъ для определения 
.содержания меди, которую осаждаютъ несколькими кубич. 
сантим, сероводородной воды. 
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Ь) Способъ съ марганцовокислымъ кали'емъ. 
(по 1)го\\'п'у) '). 

Растворъ маргонцовокислаго калий полз'чають растворе-
таемъ 5 гр. этой соли въ 1 литр'Ь воды. 

Растворение же.тЬза происходитъ такимъ же точно об-
разомъ , какъ описано при способе а). 

Выделяющееся газы пропускаются черезъ сосз^ды для 
(поглощений. 

Берутъ три такихъ сосз^да и пропз^скаютъ черезъ ннхъ 
тазы; выт'Ьсняютъ ихъ зат'Ьмъ зтлекислотой, сливаютъ с в р -
>ную кислоту изъ всйхъ трехъ сосздовъ въ одинъ стаканъ, 
тирибавляютъ соляной кислоты для разложений оставииагося 
марганцовоишслаго калий, кипятятъ до обезцв'вчиванпй; если 
;нужно, фильтруютъ и осаждаютъ хлористымъ барпемъ. 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Этотъ способъ не такъ 
т о ч е н ъ п не такъ кратокъ, какъ предъидз'щга. 

с) Способъ съ перекисью водорода. 
(по СгаИ^'у) 

Растворений железа происходитъ такъ же, какъ было опи-
•сано при а). 

Окисляющей жидкостью служить зд'Ьсь растворъ 4 кзгб. с. 
перекиси водорода (ЬЬ Ог) въ 16 куб. с. амишаку. Растворъ, 
•содержащий сврнз/ио кислоту, кипятятъ съ соляной кислотой 
и осаждаютъ хлористымъ барпймъ. 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Въ виду того, что въ про
дажной']: перекиси водорода всегда содержится некоторое ко
личество сЬрной кислоты способъ этотъ мало пригоденъ. 

3. С п о с о б ы о п р е д е л е т я с е р ы п о е р е д е т в о м ъ 
п о л у ч е ш я е е р н и е т ы х ъ м е т а л л о в ъ . 

В ъ этихъ способахъ также получается свроводородъ, но 
•его не окисляютъ непосредственно въ серную кислотз", а 
тирим'Ьняютъ для получений сернистьихъ металловъ. 

а) Способъ съ азотнокислымъ свинцомъ. 

10 гр. желйзныхъ опилокъ помтзщаютъ въ колбу (Б, фи
гура 51), съ которой находится въ соединений аппаратъ для 
добываний водорода (В). Струя водорода промывается щелоч-

•) Кег1, Рго1эп-1с.. Б. 450 ипс! ВЫг. С1иега. А п а ! } ^ оГ игоп, р, 57. 
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ньшъ растворомъ азотнокпслаго свинца (А) _Р пред став л л етъ. 
собой конденсационную стклянк}'', въ которой газопроводная 

фиг. 51. 

Аппаратъ для азотнокпслаго свинца. 

трубка доходить почти до поверхности воды. (? есть предо
хранительная трубка. 
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О б е стклянки-Н, и Н1 наполнены каждая по 20—30 куб. сайт, 
воднаго раствора азотнокпслаго свинца, разбавленнаго до 
-/з объема стклянки водою. Вначале вытесняюсь водородомъ 
весь воздухъ, после чего наполняютъ резервуаръ С смесью 
50 куб. сант. концентрированной соляной кислоты и 50 куб. с. 
воды; эту см'Ьсь впускаютъ по каплямъ въ сосудъ Т> для 
растворения. Засвмъ начинаютъ медленно пропускать водо-
родъ и нагреваюсь сосудъ I) несколько минутъ до кипений, 
после чего отнимаютъ горелку, пропускаютъ водородъ еще 
минутъ десять и закрываюсь кранъ газопроводной трубки 
(идущей отъ сосуда В). 

Содержимое въ стклянке И выливаюсь въ стаканъ. Если 
во второй стклянке Нх н е т ъ осадка сернистаго свинца, то 
оставляютъ ее для следующей операций. 

Осадокъ собираюсь на маленькомъ фильтре и, еще влаж-
нымъ, опускаюсь его въ стаканъ, въ которомъ находится 
порошокъ бертолетовой соли съ 5—20 куб. с. крепкой азот
ной кислоты. Когда пары перестанусь выделяться, то при
бавляютъ двойной объемъ горячей воды и фильтруюсь; 
фильтратъ нагреваюсь до кипений, прибавляютъ аммиак}' до 
слабо-щелочной реакции (пробуюсь лакмусовой бумажкой), под
кисляюсь немного соляной кислотой, прибавляютъ 8—10 кз^б. с. 
хлористаго барий и дальше поступаютъ, какъ заказано было 
выше. 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Способъ этотъ для и<е-
лезнозаводскихъ лабораторий слишкомъ продолжителенъ. 

Ь) Способъ съ азотнокислымъ сереброиъ. 
(Методъ ВеггеНиз'а) 

1. гр. азотнокпслаго серебра растворяютъ въ небольшомъ 
количестве воды и прибавляютъ сюда аммиаку до свхъ поръ, 
пока получающийся вначале осадокъ еще растворяется; этотъ 
растворъ употребляютъ какъ жидкость для поглощения. 
Образзпощи'йся отъ сероводорода осадокъ высзчливаютъ при 
100°, помещаюсь въ сосудъ для растворений и растворяютъ 
его тамъ въ 20—30 куб. с. крепкой! азотной кислоты. Полу
ченную серную кислоту осаждаютъ азотнокислымъ барпемъ. 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Углеводороды которые 
выделяются при растворений углеродйстаго железа въ кис
лоте, также осаждапотъ серебро. Поэтому здесь нельзя 
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взвешивать осадокъ въ томъ виде какъ онъ полз^чился, т. е. 
въ вид'в A g 2 Б, а необходимо превратить серу въ сЬрнзно 
кислоту и определить ее осаждешемъ азотнокислымъ бар1емъ. 

Все лее осаждеше это неполное, а посемз' способъ не-
точенъ. 

с) Друпе способы. 

Образоваше сЬрннстыхъ металловъ д е п е т т е м ъ серово
дорода и непосредственное взвешивание пхъ не можетъ быть 
рекомендовано. По способз' Бегоегу употребляюсь амм1ачнын 
растворъ сернокислаго кадм]'я и взвешиваютъ выезпленный 
при 100° С осадокъ еврнистаго кадлня, содержащий 22,22°/о 
серы. РепИоп нагреваеть при доступе воздуха сернистое 
серебро, полз'ченное по способ}' Ь), которое превращается 
при этомъ въ металлическое серебро. 

Но какъ эти, такъ и друпе подобные способы, или слиш-
комъ продолжительны или же слишкомъ неточны, зъ особен
ности для сортовъ железа , содержащихъ мало серы. 

4. О б ъ е м н ы е с п о с о б ы . 

Объемные способы допускаютъ очень скорую работу, но 
даютъ менее точные результаты, чемъ способы осаждения 
серной кислоты, полученной окислешемъ сероводорода. 

Наилучший изъ этихъ способовъ, это — 

а) Способъ съ |'одомъ. 

(Методъ ЧЯеА'я и ЕШоИ'а). 

Здесь зшотребляется аппаратъ, изображенный на фиг. 51 
и описанный выше. Выделяющейся" изъ железа сероводо-
родъ пропускаютъ черезъ 2 стклянки, поставленныя одна 
за другой. Первая содержись 50 куб. с. раствора едкаго 
натра уд. в. 1,1 (растворъ этотъ не долженъ содержать 
серы), вторая стклянка (на всякш случай) содержитъ рас
творъ азотно-кислаго свинца въ едкомъ кали. По окон ча
ши выделения сероводорода, содержимое обеихъ стклянокъ 
переливаюсь въ стаканъ, разбавляютъ водой до 600 куб. с , 
подкисляютъ хлористоводородной кислотой, прибавляютъ 
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несколько капель раствора крахмала и титруютъ раство-
ромъ йода въ йодистомъ калий. 

Растворъ йода приготовляютъ растворенйемъ 6,5 гр. чи-
. стаго йода въ вод-!?, гд'1з предварительно растворено 9 гр. 
подинстаго калия; весь растворъ дополняютъ водой до 1 ли
тра. 

Кроме этого применяется еще растворъ сЬрноватнсто-
кислаго натрия, 25 гр. этой соли растворяютъ въ воде, при
бавляютъ 2 гр. углеишслаго аммония и дополняютъ водой"} 
до 1 литра. Углекислый аммоний препятствуешь скорому 
разложению раствора. 

Растворъ крахмала (клейстеръ) готовятъ сл-Ьдующнмъ 
образомъ: 1 гр. чистаго пшеничнаго крахмала'растиираютъ 
въ агатовой ступк-Ь съ холодной водой до получений каше
образной смеси; последнюю прибавляютъ къ 100 куб. с. 
кипящей'! воды (но ие наоборотъ), хорошо размешиваютъ и 
даютъ охладиться. Чистый растворъ слпваютъ съ осадка. 
Прибавление 10—15 куб. с. глицерина способствуешь сохра
нение раствора, однако-жъ лучше готовить каждый разъ 
свежий крахмалъ. 

Наконецъ, употребляютъ еще растворъ двз^хромово-
кислаго калий; 5 гр. этой соли растворяютъ въ воде ираз-
бавляготъ до 1 литра. 

Растворъ двухромовокалийвой соли устанавливаютъ по-
лселезз' посредствомъ соли Мора (двойной соли сернокислой 
закиси железа и сернокислаго аммония), о чемъ будешь ска
зано при железныхъ рз'дахъ. 

Если прибавить къ раствору йодпистаго калия растворъ 
двухромовокислаго калия въ лрисзтствйн свободной хлори
стоводородной кислоты, то выделится свободный нйдъ: 

ЮСгЮ- + 6КЛ-14НС1 = 8КС1 + СггСЬ + 7 Н Ю + 6]. 
Такимъ образомъ можно измерить абсолютное содержа

ние йода, такъ какъ одна молекула двз'хромовокалйевой соли 
= 294,4 выделяешь въ свободномъ виде 6 эквив. йода = 761,1. 

Действий серноватистокислаго натрйя на йодъ выра
жается следующей формулой: 

гЫааЗЮз + 2] = 2Иа т + ИагБЮв, 
т. е. 1 весовая часть йода соответствуетъ 0,126 весовой ча
ста серы. Крахмалъ окрашиваешь растворъ до шнзхъ поръ, 
пока еще имеется свободный иодъ. 
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Реакцйя йода съ свроводородомъ аналогична: 
Н а 5 + 2Т = 2НТ + 5. 

Для установки титра поступаюсь сл'вдующимъ обра
зомъ: растворяютъ 1 гр. чистаго йодистаго калйя въ 300 
куб. сант. воды, прибавляютъ 5 куб. сайт, хлористоводород
ной кислоты, а зат'Ьмъ 25 куб. сант. раствора двухромово-
калйевой соли, которые выделяюсь известное количество 
йода. П о с л е этого пускаютъ изъ бюретки по каплямъ рас
творъ сврноватисто-кислаго натрйя, пока окрашиваийе рас
твора йодомъ п о ч т и исчезнешь, тогда прибавляютъ не
сколько капель раствора крахмала и продолжаюсь прили
вать серноватисто-кислый натрйй, пока не исчезнешь синее 
окрашиваийе совершенно. Т а к ъ какъ содержаше йода въ 
растворе известно, то по этому количеству вычисляюсь 
титръ раствора сврноватисто-кислаго натрйя. Теперь влива-
-ютъ въ стаканъ 25 куб. сант. раствора сврноватисто-кис
лаго натрйя, разбавляюсь водой до 300 1суб. сайт., прибав
ляютъ несколько капель раствора крахмала и пускаютъ 
изъ бюретки по каплямъ растворъ йода (притотовленнаго 
растворенйемъ йода и йодистаго калйя въ воде) до с в х ъ 
поръ, пока не перестанесь пропадать синее окрашиваийе. 

Т а к ъ какъ титръ раствора сЬрновато-кислаго натрйя из-
вестенъ, то по количеству з'потребленныхъ кубическихъ 
сантпметровъ вычисляюсь титръ раствора йода. 

П р и м Ъ р ъ *): Пусть 1 куб. сант. раствора двухромово-
калйевой соли соответствуетъ 0,00566 гр. металлическаго 
железа . Т а к ъ какъ 1 эквив. КаСггО = 294,4 : 6 эквив. же
ле за = 336, то 1 куб. сант. раствора двухромовокалйевой 

294,4.0,00566 
соли содержитъ 3 3 ^

 = °>004959 гр. двухромово
калйевой соли, следовательно 25 куб. сант. этого раствора 
содержась 0,123975 гр. двухромовокалйевой соли. 

Но такъ какъ 294,4 части двухромовокалйевой соли вы
деляюсь 761,1 части свободнаго йода, то 25 куб. сайт, дву-

I 761,1 • 0,13975 „ п , 
хромовокалювои соли выделяюсь ' „ , = 0,3205 гр. 

294,4 1 

свободнаго йода. ]) Срав. ВЫг, Б. 62. 
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Пусть теперь для обезцв'Ьчивашя раствора, полученнаго 
отъ прибавленйя 25 куб. сант. раствора двухромовокалйевой 
соли къ йодистом}' калйю, требуется 25,3 куб. сант. раствора 
сЬрноватистокислаго натрйя, следовательно каждый кубиче-
скйй сантиметръ раствора свриоватистокислаго натрйя содер
жись достаточно соли, чтобъ реагировать на 0,01267 гр. йода. 

Теперь берутъ 10 куб. сант. раствора сЬрноватистокис-
лаго натрйя, разбавляюсь водой до 300 куб. сант., прибав
ляютъ несколько капель раствора крахмала и титруютъ 
растворомъ йода. Допустимъ, что требуется 20,1 куб. сант. 
этого раствора, чтобы вызвать остающееся синее окраши
ваийе раствора, следовательно 21,1 куб. сант. раствора йода 
= 0,1267 гр. йода или 1 куб. сант. этого раствора соотв'вт-
ствуетъ 0,006303 гр. йода. 

Такъ какъ для разложенйя 1 молек. сероводорода тре
буются 2 эквивал. йода, то отсюда вытекаетъ следующее 
соотношенйе: 

2] : Б = 253,7 : 32 = 0,006303 : 0,000795, 
т. е. 1 куб. сант. раствора йода соответствуетъ 0,000795 гр. 
серы. 

Ь) Способъ съ с%рнокислымъ цинкомъ. 

(Методъ ГбЬг'а) ' 1 ). 
Испытуемое железо растворяютъ въ слабой серной кис-

лосв, выделяющйеся газы пропускаюсь въ аммйачный рас
творъ сернокислаго иинка. Последнйй вместе съ осадкомъ 
сернистаго цинка обрабатываютъ въ стакане растворомъ 
сернокислой окиси железа : 

гпБ -}-• Ге<ЗСч> = гпБО* +. гГеБО. + Э. 
Полученную закисную соль железа титруютъ раство

ромъ марганцовокислаго калйя (1Б = 2ГеО). Для вычисленйя 
серы, помножаютъ титръ марганцовокислаго калйя, установ
ленный на железе, на 0,2857. 

При растворенйи следуетъ прибавить металлическйй 
цинкъ (не содержаний серы), который, выделяя большое 
количество водорода, препятствуетъ взанмо-действйю серо
водорода съ окисной солью ж е л е з а , а также мешаесь 
осажденйю меди (если она имеется въ железе). 

Методъ этотъ недостаточно точенъ. 

>) Кег]. „ГоПвсппИе", Б. 69. 
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Сравнительныя достоинства способовъ опред%ленш оЬры. 

Одинаково не могутъ быть рекомендованы, какъ способъ 
растворешя (А. стр. 169), такъ и способъ осаждешя (В. 
стр. 170). Способъ съ бромомъ, применяя къ нем}' аппаратъ 
Берлинской горной академии (стр. 176) долженъ считаться 
самымъ в-врны.мъ при томъ относительно небольшомъ про-
меж}"тк'Ь времени, который онъ требуетъ для своего выпол
нения. Если определение свры требз'ется произвести очень 
скоро, то сл'Ьдуетъ применить способъ окрашивашя соли 
кадмйя (стр. 174). 

Среди объемныхъ методовъ заслуживаетъ внимашя спо
с о б ъ съ юдомъ, особенно для железнозаводскихъ лабора-
Topifi (стр. 184), однаколсь можно ВПОЛНЕ обойтись спосо-
бомъ съ бромомъ, при чемъ для предварительной пробы на 
сврз' слтздз'етъ применить методъ съ солью кадмйя. 

II такъ изъ всвхъ вышеприведенныхъ способовъ могзть 
быть особенно рекомендован!,! способъ съ бромомъ (стр. 170 
и 176) для точныхъ и колориметрический методъ съ сЬрни-
стымъ кадмйемъ (стр. 174) для скорыхъ определени'й. 

Во всвхъ т'вхъ случаяхъ, где 'требз'ется констатировать, 
что содержаний свры въ металл!- меньше того количества, 
которое обз'С.тов.тено при заказе материала, применяюсь спо
собъ съ солью кадмий, при чемъ окрашиваийе должно соот
ветствовать ближайшему, но бо.тЬе бледному, окрашиванию, 
ч е м ъ то, которое получилось бы придопз'скаемомъ макси-
.мальномъ содержании серы. 

Анализы свры, даже зшотребляя одинаковые методы, 
даютъ очень легко разные резз^льтаты въ зависимости оть 
опытности аналитиковъ. 

Такъ, напр., выдающимися аналитиками Америки и Гер
мании было найдено въ одной и той же пробе железа отъ 
0,005 до 0 , 0 2 4 ° / 0 серы и такъ р а з ъ оба крайнихъ резуль
тата найдены однимъ и т1змъ же способомъ. Вышерекомен-
дованный способъ съ бромомъ далъ при этомъ изследованпи 
0 , 0 0 8 ° / о с еры. 

Способъ посредствомъ растворешя (стр. 169) далъ самые 
несходные резз^льтаты. Главными источниками ошибокъ были 
здесь признаны следующие 1): 

') Stahl u. Eisen. 1893 S. 119. 
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1) Слишкомъ полное выпариваний передъ отфильтрова-
ниймъ кремнезема и графита, всл'Ьдствйе чего образовались, 
основныя соли железа, которыя содержать свру и нера
створимы въ слабыхъ кислотахъ. 

2) Осан<деннй сЬрнокислаго барий изъ слишкомъ кис.тага 
раствора, всл-вдствйе чего осаждение весьма замедляется,, 
такъ что легко могутъ получиться слишкомъ низкие резз^ль-
таты, даже если растворъ оставить стоять часовъ 12—14. 

3) Осаждение сврнокислаго барий изъ нейтральнаго ра 
створа, причемъ вм'ЬстЬ съ сЬрнокислымъ барпймъ можетъ. 
осесть и железо . 

Т а к ъ какъ тиз-же источники ошибокъ могутъ встречаться 
и при другихъ методахъ, а указанные подъ 2 и 3 — и при 
способе съ бромомъ (стр. 176), то весьма целесообразно при 
всчЬхъ методахъ, ГДЕ получается съ-рная кислота (стр. 176) 
применять все вышеуказанныя предосторожности для избе-
л<ашй источниковъ ошибокъ. Эти предосторожности-! состо
я т ь въ томъ, что не следуетъ выпаривать растворъ на 
столько, чтобы жидкости осталось менее 10 к. с , к р о м е 
того, передъ осажденнймъ серноишслаго барий следуетъ 
нейтрализовать свободную шислоту аммпйкомъ. Т а к ъ какъ. 
сернокислый барш въ хлорпистомъ аммоний почти нераство-
римъ (если имеется достаточно свободной! кислоты, чтобы 
удержать железо въ растворе), то осалщеше уже черезъ 14 
час. будетъ полнымъ. 



Т. Опред^лете фосфора. 

Фосфоръ встречается всегда и во всвхъ сортахъ жел-Ьза, 
употребляемыхъ въ техник'Ь, поэтому его сразу опред'нзляиотъ 
количественно, не изсл'Ьдуя же.тЬза качественно на фосфоръ. 

Предварительную пробу можно сд'Ьлать Т'Ьмъ, что к ъ 
ихвлому ряд}' одинаковыхъ растворовъ прибавляютъ разныя 
но опредтзленныя количества раствора, осаждающаго фос
форъ и посл'Ь выдвленн'я осадка наблюдаютъ, въ какой жид
кости прибавлений раствора осаждающаго фосфоръ не про
изводить бол-ве реакций. Для определений фосфора в ъ 
углеродистомъ железе существують два очень точныхъ в-в-
совыхъ способа, изъ которыхъ отдаютъ предпочтение то 
первом}-, то второму, въ Германии—всегда второму; это 
способы съ уксусной кислотой и съ молибденомъ. 

А. Весовые способы. 

1. Способъ съ уксусной кислотой. 

(Методъ Ггезепшз-В1аиг'а). 

5 гр. желтззныхъ опилокъ растворяиотъ въ 40 куб. с. 
азотной кислоты. При растворении опускаютъ сосудъ въ 
холодную воду и кислот}' прибавляютъ только постепенно 
ч'вмъ избътаютъ слиникомъ бурнаго выд'Ьлешя газовъ. Когда 
выдтвленйе газовъ прекратится, то- жидкость нагрйванотъ на 
песчаной бантз до полнаго растворения. 

Растворъ выпариваютъ до суха, нагр'изваютъ сильно до 
полнаго, разложения азотнокпслаго желйза и охлаждаютъ. 
ЗатЬмъ прибавляютъ 30 куб. с. хлористоводородной кислоты, 
нагр-вваютъ постенно до полнаго растворешя окиси железа, 
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выпариваютъ жидкость опять до суха, охлаждаютъ, раство
ряютъ остатокъ въ 30 куб. с. хлористоводородной кислоты, 
разбавляютъ водой и фнльтруютъ въ томъ случай, если 
выделился кремнеземъ и его требуется определить. Если 
въ жел'вз'Ь имеется титанъ, то фильтровать во всякомъ 
случае необходимо.— 

Совершенно безразлично оттого, отфильтрованъ-ли рас
творъ или 1-гЬтъ, разбавляютъ его водой до 250 куб. сант., 
нагреваюсь почти до кшгвш'я и засвмъ пламя удаляютъ. 
Теперь прибавляютъ постепенно и при иостоянномъ взбал-
тыванш см'Ьсь 10 куб. с. раствора кислаго СБрнистокислаго 
аммония (ЫН4 Н Б0 3 —получается пропускашемъ сЬрнис-
таго газа черезъ насыщенный въ вод-Ьрастворъ аммйака) съ 
20 куб. сант. аммйака, при чемъ несколько кубич. сантим. 
(2—3) смеси оставляюсь. 

Образзпощшся вначале осадокъ опять растворяется. Если-
же осадокъ, даже при сильномъ взбалтыванш, больше не 
растворяется, то прибавляютъ несколько капель хлористо
водородной кислоты и какъ только жидкость станетъ про
зрачной—прибавляютъ еще немного раствора кислаго сер-
нистокислаго аммошя. 

Чашкз' ставятъ на огонь и прибавляютъ къ раствору (име
ющему сильный запасъ сврнистаго ангидрида) по каплямъ 
.амапаку до т е х ъ поръ, пока растворъ совершенно не обез-
цветится и получится не исчезающий небольшой зеленова
тый осадокъ. 

После этого приливаютъ оставленные раньше (2—3 куб. 
с.) раствора кислаго сернистокислаго аммошя; образзпощшся 
•белый осадокъ легко опять растворяется и растворъ остается 
чистымъ и безцветнымъ, въ противномъ случае следуетъ 
опять прибавить несколько капель хлористоводородной ки
слоты. 

Растворъ теперь почти нейтраленъ, железо находитсявъ 
-закисномъ соединении, сернистая кислота имеется въ избытке. 
Теперь растворъ подкисляюсь 5 куб. сант. хлористоводород
ной кислоты, чтобы разложить избытокъ кислаго сернисто-
• кислаго аммоний, кипятятъ, пропуская чрезъ яшдкоеть струю 
углекислоты, до полнаго удалешя после.тнихъ следовъ сер
нистой кислоты, пропускаюсь въ течеши 15-минутъ струю 
•сероводорода (для осаждешя мог}'щаго быть мышьяка) и рс-
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тавляютъ стоять въ тепломъ м-вссв до скмъ поръ, пока' не 
исчезнетъ запахъ сероводорода или же пиослъчц-нй _удаляютъ 
опять такн зслеишслотой.—Образовавшийся осадокъ содер-
жптъ сЬрнистый мышьякъ, сернистую м-Ьдь и сЬрз'. Его от
фильтровываюсь и промываюсь горячеии водой. К ъ фильтрату 
прибавляютъ несколько капель бромной воды и охлаждаютъ. 

З а с в м ъ къ холодиомз - растворъ прибавляюсь медленно, 
а подъ конецъ только по каплямъ, аммпйкъ—при постоянномъ 
взбалтываний. Образующийся вначал'Ь зеленый осадокъ опять 
растворяется, но подъ конецъ остается, принявъ к р а с 
н о в а т о е окрашивание, если-же такого окрашивания не про
исходитъ, то растворяютъ осадокъ въ нтисколькихъ капляхъ 
хлористоводородной кислоты, прибавляютъ 1 — 2 к. с. бром
ной воды, а засвмъ опять аммиакъ. 

Первая капля аммийку з'же окрашиваетъ красный осадокъ 
въ зеленый цпзйгъ. Теперь растворяютъ этотъ зеленый оса
докъ (поучившийся посл'вкраснаго) въпгЬсколькихъ капляхъ 
уксз'сной кислоты уд. в. 1,04. Если остающийся еще осадокъ 
им'ветъ красный цвътъ, то прибавляютъ снова 1 кзтб. с. уксу 
сной кислоты. Засвмъ разбавляютъ растворъ кипящей во
дой до 750 куб. сант., нагр-Ьваютъ жидкость до кипйнпй, ки-

. пятясь однз* минуту, потомъ пламя з'меньшаютъ, растворъ 
фильтрз'ютъ по возможности скоро и промываюсь остатокъ 
горячепн водой. Растворъ долженъ протекать черезъ фильтръ 
совершенно чистымъ, хотя потомъ онъ скоро становптея 
МЗ'ТНЫМЪ. 

Когда осадокъ промытъ, то наливаюсь въ стаканъ, гдй 
производилось осаждение, 15 куб. сант. хлористоводородной 
кислоты, жидкость нагрйваютъ, при чемъ оставшаяся на 
ссвнкахъ окись растворяется и смывается, засвмъ прибавля
юсь 10 куб. с. бромной воды, наливаюсь всю эиу смйсь 
на фильтръ съ осадкомъ и промываюсь горячей водой. 

Отфильтрованный растворъ выпариваюсь въ маленькомъ 
стаканчик'Е почти до сзгха для удалений избытка хлористо
водородной кислоты, прибавляютъ 5 до 10 гр. лимонной кис
лоты, растворенные въ 10 — 20 куб. сант. воды, а засвмъ 
5—10 куб. с. магнезнйльной смйси и аммиаку до слабой ще
лочной реакции. 

Магнезийльнзчо слгвсь иириготовляютъ с.тЬдзчощнмъ обра
зомъ: 110 гр. перекрпсталлизованнаго хлористаго магния 
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(ДОйСЬ т}- 6 ЫгО) или же 50. гр . безводной соли растворяютъ 
въ водв и фильтруютъ, затт^мъ растворяютъ 28 гр. хлорис
таго аммоний, прибавляютъ немного 4 бромной воды и неболь
шой избытокъ аммиака и таюке фильтруютъ. Оба раствора 
сливаюсь- вм-вст-в, прибавляютъ столько аммиаку, чтобы чув
ствовался сильный запахъ его и разбавляютъ- до 2 литровъ 
черезъ несколько дней и после много кратнаго взбалтыва
ний жидкость фильтруютъ еще разъ . г— 10 кус. сант. этого 
раствора осанщаютъ 0,15 гр . фосфорной кислоты (Ра О п ) . — 

Стаканъ съ жидкостью, куда примешена магнезийльная 
смесь, ставятъ въ холодную воду и после полнаго охлаж
дений прибавляютъ въ него кртшкаго аммиаку въ количестве, 
равномъ половине объема жидкости и хорошо перемеши
ваюсь, при чемъ перемешиваний прекращаютъ сейчасъ же, 
какъ только началъ образовываться осадокъ Mg2 (NH4) 2Р2 О,^ 
Стакану даютъ стоять въ холодной водв минутъ 10—15, жид¬
кость перемешиваюсь отъ времени довремени еще Н-БСКОЛЬ-
ко разъ и оетавляютъ на 12—18 ч а с , после чего фильтру
ютъ (черезъ фильтръ, не содержащий золы) и промываютъ 
остатокъ см'Ьсыо изъ 2-хъ частей воды и 1-ой части аммпдау 
которая на канипйе 100 куб. сант. содержитъ еще 2,5 гр . 
азотнокпслаго аммошя. 

Фильтръ съ осадкомъ высушиваюсь и прокаливаютъ 
постепенно, сначала при низкой температуре и кончая самой 
высокой, которая только достижима съ помощью горелки 
Бунзена. Остатокъ долженъ быть совершенно белаго цвета. 
После этого даютъ тиглю охладиться и взввшиваютъ. З а с в м ъ 
наполняютъ тигель до половины горячей водой, прибавляютъ 
отъ 5 до 20 капель хлористоводородной кислоты и нагре
ваюсь до растворешя осадка, отфильтровываютъ то, что 
осталось (кремнеземъ и окись железа), остатокъ прокали
ваютъ и взвешиваюсь. Разность обойхъ взвешивашй даесь 
количество пирофосфорно магниевой соли (М§а Ра Оч), в е с ь 
которой, умноженный на 0,2795 даетъ в е с ь фосфора, - г -

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Хотя этотъ- способъ и 
признанъ многими, какъ даиощий слишкомъ низкий резуль
таты, все же при точномъ выполнении всвхъ предписаний 
получаются достаточно верные результаты. Если въ железе 
находится титанъ, то въ такомъ случае необходимо ввести 
некоторый изменений, о которыхъ будетъ сказано при опре
делений питана. 13 
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2. С п о с о б ъ с ъ м о л и б д е н о в о й ; с о л ь ю . 
(Методъ Sonnenschein'a und Finkener'a). 

Отвешиваюсь 5 гр. жел'Ьзныхъ опилокъ и растворяютъ 
пхъ въ круглодонной колбе объемомъ въ 750 куб. сайт, в ъ 
азотной КИСЛОТЕ уд, в. 1,4 при медленномъ нагревании; при 
этомъ нужно соблюдать всв ттз м-вры предосторожности, 
котор'ыя указаны въ предъидущемъ способе. Хлористоводо
родной кислотой хотя и можно было бы ускорить раство
рение, однакожъ это довольно опасно, такъ какъ легко мо
жетъ выделиться фосфористый водородъ; гораздо полезнее 
замедлять растворение, для чего следуешь отъ времени до 
времени прибавлять воду. З а с в м ъ жидкость выпариваюсь до 
суха и остатокъ прокаливаютъ, нагревая около часу при 
температуре въ 2 0 0 ° С, чтобы сделать безвредными всв 
углеродистая вещества, иначе осаяшеше фосфорномолибде-
новой соли будетъ неполнымъ; помимо этого долженъ быть 
отд-вленъ еще весь кремнеземъ, такъ какъ последний даетъ 
съ молибденовой кислотой трудно растворимую двойную 
аммониевую соль, наконецъ, вся фосфористая кислота должна 
быть превращена въ фосфорную, такъ какъ первая отъ 
молибденовой кислоты не освдаесь. 

После охлаждений растворяютъ остатокъ въ 30 куб. сант. 
хлористоводородной кислоты, жидкость выпариваюсь до суха, 
причемъ переводясь кремнеземъ въ нерастворимое соеди
нение, прибавляютъ опять 30 куб. с. хлористоводородной кис-

"лоты и тщательно выпариваюсь растворъ для удалешя из
бытка хлористоводородной кислоты; время отъ времени лшд-
кость размешиваюсь, чтобъ не дать хлорному жел^з} ' осаж
даться на ссБнкахъ охлаждаютъ разбавляютъ. 

Посл'Ь этого растворъ охлаждаютъ и разбавляютъ двой-
нымъ объемомъ холодной воды, жидкость фильтруютъ черезъ 
маленькш промытый фильтръ и промываюсь остатокъ холодной 
водой, смочивъ предварительно края фильтра несколькими 
каплями соляной кислоты. Фильтратъ вмессв съ промывными 
водами долженъ занимать объемъ не более 50—60 куб. сант. 

Теперь прибавляютъ къ фильтрату отъ 50 до 100 куб. сант. 
раствора молибденоврй соли, нагреваюсь на водяной бане, 
до 4 0 ° С и нагревание при этой температутре (она должна 
быть точно удержана) поддерживаютъ четыре часа. 
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Растворъ молибденовой соли приготовляюсь слтедующимъ 
образомъ: 100 гр. молибденовой кислоты растворяютъ въ 
422 куб. с. аммиака уд. в. 0,95; этотъ растворъ вливаюсь при 
постоянномъ помешивании въ 1250 куб. с. хорошо охлажденной 
азотной кислоты уд. в. 1,2; или же к ъ 123 гр. кристаллизо
ванной молибденово -аммйачной соли, прибавляюсь 133 куб. с. 
аммиаку уд. в. 0,95 и 62 куб. с. воды и вливаюсь этотъ раст
воръ опять таки въ 1250 куб. с. азотной кислоты уд. в, 1,2 
при постоянномъ помешиваний, оставляюсь жидкость сто-
-ять несколько дней и ' сливаюсь чистый растворъ. 

К ъ раствору железа, къ которому былъ прибавленъ ра
створъ молибденовой соли и который некоторое время по-
стоялъ, прибавляюсь еще для полнаго осаждения отъ 15 до 
-20 гр. азотнокислаго аммонп'я, даюсь раствору снова неко
торое время постоять и, не нагревая жидкости, фильтруютъ, 
а засЬмъ промываюсь 20-процентнымъ растворомъ азотно
кислаго аммония или-же разбавленнымъ растворомъ молиб
деновой соли (1 часть раствора на 1 часть воды), пока про-
-мывньтя воды не дадутъ более реакции съ желтззосинероди-
стымъ калпемъ. Фильтратъ оставляютъ стоять въ тепломъ 
м ' Б с с в и если опять ВЫДЕЛИТСЯ осадокъ, то фильтруютъ еще 
разъ . 

Осадокъ обливаюсь 2—3 куб. сант. кртзпкаго аммнйка,. 
размешиваюсь тонкой струей горячей воды и даюсь этому 
раствору протекать въ стаканъ, гдгв былъ пол}''ченъ осадокъ 
фосфорномолибденовой соли. 

Когда все прошло черезъ фильтръ, то подставляютъ дру-
т о й стаканъ, объемомъ больше 100 куб. сант., растворяютъ 
- частицы осадка, приставная к ъ ссвнкамъ перваго стакана в ъ 
•аммиачномъ фильтрасв, выливаюсь растворъ обратно на тотъ 
же фильтръ и даютъ ему протекать во второй! стаканъ, -а 
лервый стаиханъ промываютъ еще немного слабымъ аммй-
акомъ. 

Растворъ нейтрализуюсь теперь крепкой хлористоводо
родной! кислотой. К а к ъ только начнетъ выпадать желтый оса
д о к ъ фосфорномолибденовой соли, прибавляюсь опять аммь 

. аку, пока онъ опять растворится. Если при этомъ остается 
б'влый (въ виде хлопьевъ) осадопсь кремнезема, то небохо-

.димо профильтрофать еще разъ, сдвлавъ предварительно 
растворъ щелочнымъ. 

13* 
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К ъ холодном}' щелочном}'раствор}'медленно прибавляюсь-
10 куб. сант. магнезпйлы-иой" смтзси ') при постоянномъ поме
шиваний. П о с л е этого прибавляюсь кр-впкаго аммпйку въ-
количествв, равномъ V 3 объема раствора и лшдкость сильно-
взбалтываютъ. Разм-вшиванйе продолишотъ и тогда, когда, 
стаканъ стоить въ холодной водв. Черезъ четыре часа оса
докъ отфильтровываюсь черезъ фильтръ, не содержащий 
золы, промываютъ его аммиачной- водой (1 часть аммиаку на* 
2 части воды, которая на каждые 100 куб. с. содержитъ 2,5 гр. 
азотнокислаго аммоний, послй чего осадокъ высушиваютъ, ежи-
гаютъ сперва фильтръ, потомъ нагреваюсь постепенно оса
докъ въ прикрытомъ фарфоровомъ титле до краснаго кале
ний, после чего снимаютъ крышку съ тигля, нагреваюсь-
еще минуть десять при доступе воздуха, опять его прикры
ваюсь и нагреваюсь до полнаго разлол<ешя углеродистаго-
вещества. ЗасЬмъ тигель накаливаютъ минуть десять на 
паяльной лампе для удалений избытка молибденовой кислоты,, 
охлаждаюсь и взвешиваютъ. 

После этого наполняютъ тигель до июловиины горячей во 
дой, прибавляюсь ось 5 до 20 капель хлористоводородной 
кислоты и нагреваютъ несколько минуть, после чего выли-
ваютъ содержимое на фильтръ (не содержащий золы), промы
ваютъ, нерастворившшея остатокъ прокаливаюсь и взвеши
ваюсь. Разность обоихъ взвешиваний даетъ в е с ь пирофос-
форно магнезнйльной соли (Mg2 Рг От), въ которой содержится 
27 ,93° /о фосфора. 

Blair предписываетъ еще следующий мйры предосторои{-
ности: 

1. Сильно нагревать после выпаривания азотной кисло
ты, чтобы быть увереннымъ въ полномъ разложений вейхъ-
углеродистыхъ веществъ. 

2. Избегать избытка хлориистоводородной кислоты передъ-
осаждедоемъ раствора молибденовой солью. 

3. Приводить въ нерастворимое состояний кремнеземъ въ-
случае взвешиивания фосфорномолибденовой соли. 

4. Держать температуру въ 40° С после прибавления ра
створа молибденовой соли, въ противномъ случае, можетъ-
осесть также и мышьякъ (если онъ имелся въ железе), если 
же нагреваний было сильнее (около 100° ) , то можетъ осесть 

') сравни предъндущш способъ. 
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молибденовая кислота. Поэтому целесообразнее всего ОТДЕ
ЛИТЬ сперва мышьякъ. 

Правила Гшкепег'а, которыми руководствуются при рабо-
тахъ въ жел'взозаводской лаборатория Берлинской Горной 
Академш, состоять въ слтздующемъ: 

Растворяютъ отъ 1 до 2 гр. железа въ круглодонной 
колб'Ь изъ тугоплавкаго стекла въ азотной КИСЛОТЕ уд. в. 1,4 
при медленномъ нагр-Ьванш, выпариваютъ азотную кислот}', 
нагревая осторожно на голомъ ОПТЕ, прокаливаютъ остатокъ 
для отделения кремнезема, пока не прекратится выдвлеше 
красныхъ паровъ, по охлажденш обливаютъ осадокъ кон
центрированной соляной кислотой, нагр'Бваютъ отъ 10 до 15 
минуть и разбавляютъ водой. ЗатЬмъ отфильтровываютъ 
кремнеземъ, выпариваютъ жидкость до суха, растворяютъ 
•остатокъ въ 4—5 куб. сант. азотной кислоты уд. в. 1,4, вли-
ваютъ въ стаканъ, промывають возможно малымъ количе-
•ствомъ воды, и осаждаютъ растворомъ молибденовой соли '). 

После этого прибавляютъ еще отъ 15 до 20 гр. азотно-
•кислаго аммония, фильтрують растворъ черезъ 18—24 часа и 
промывають 20 процентнымъ растворомъ азотнокислаго ам-
мошя. ЗатЬмъ смываютъ осадокъ во взв'Ьшенный фарфоро
вый тигель, выпариваютъ воду на водяной бане, растворя
ю т ъ оставшейся на фильтр-Ь осадокъ въ слабомъ аммиаке, 
выпариваютъ въ другомъ тигле до суха, растворяютъ опять 
в ъ н'Ьсколькихъ капляхъ аммиаку и подкисляютъ азотной 
кислотой. Образовавшийся осадокъ смываютъ во взвтзшенный 
•платиновый тигель, выпариваютъ до суха, нагръъаютъ по
степенно тигель (самое лучшее въ воздушной банъ - фиг. 41 
стр. 130) до тЬхъ поръ, пока на часовомъ стекл'Ь, прикры-
вающемъ тигель, не будетъ больше осаждаться влага, охлая{-
.даютъ въ эксикатор1з и взвешиваютъ. 

' Полученная соль ймеетъ составъ: 

Ш 4 Н а Р 0 4 ( М о 0 8 3 « + (Ш4)2НРО*(МоОз)1а + ( Ш 4 > Р О < М о О з ) 1 2 

она содержитъ 3,794°/о фосфорной кислоты^РаОз), значитъ 

') 80 гр. молибденово аммониевой соли растворяютъ въ 160 куб. с. 
аилиаку уд. в. 0,921 и 640 куб. с. воды; этотъ растворъ влившотъ пос
тепенно въ 1200 куб. с. хорошо охлажденной азотной кислоты уд. в. 

содержание 

1,2 -
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3. В и д о и з м е н е ш я с п о с о б а . 

Способъ Riley основанъ на предварительномъ отделении 
фосфорной кислоты отъ массы хлорнаго железа посредствомъ-
раскисленпя, отдвлешя осадка по способу съ уксусной кисло
той (стр. 190) и следую щемъ затЬмъ отделении по способу 
съ молибденовой солью (стр. 194). 

Въ начале поступають также, какъ и въ способ!? съ ук 
сусной, кислотой; берутъ 1 гр. вещества, осадокъ, получен
ный отъ уксусной кислоты, растворяютъ въ хлористоводо
родной КИСЛОТЕ, выпариваютъ растворъ до суха, растворя
ютъ осадокъ опять въ очень маломъ количеств!? азотной 
кислоты и разбавляютъ водой до 20 куб. сант., затЬмъ при-
бавляютъ небольшой избытокъ аммиака, растворяютъ осаж-' 
денную окись железа въ азотной КИСЛОТЕ и прибавляютъ 30-
куб. с. раствора молибденовой соли. Жидкость нагр'вваютъ. 
въ течен!е часа при 4 0 ° С, полученный осадокъ фильтруютъ-
черезъ взвешенный фильтръ, промывають водой, содержа
щей 1°/о азотной кислоты, высушиваютъ и взв-вшиваютъ меж
ду часовыми стеклами. 

По Kessler'y растворъ хлорнаго железа осаждаютъ желй-
зисто-синеродистымъ калпемъ, фильтруютъ, и изъ фильтрата 
осаждаютъ фосфорную кислоту магнез1альной смесью. Полу
ченный и промытый осадокъ растворяютъ еще разъ въ азот
ной кислоте, при чемъ остается весьма малое количество-
синяго жел!ззистошанистаго соединены, после чего произ
водится вторичное осаждеше '.) 

По Gmtl 'y соединяютъ определение фосфора съ опреде-
лешемъ серы. Жидкость, отфильтрованную отъ осадка, 
сернокислаго барий, обрабатывають серной кислотой для 
удалешя избытка хлористаго бария; фильтратъ пересьищаютъ-
амм1акомъ и прибавляютъ сернистаго аммония для удаления 
марганца. И з ъ фильтрата осаждаютъ фосфорную кислоту 
магнез!альной смесью. 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б о в ъ . Видоизменеше способа 
Riley'a треб}гетъ больше времени, ч е м ъ оба ипредъиидуииде 
способа. Способы Kessler'a и G i n t l ^ слишкомъ затруднительны 
и требуюТъ также много времени. 

') Michaelis, Anorgan. Chemie IV, 1, S. 897. 
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4. У п р о щ е н н ы й е п о е о б ъ . 

Если въ железе, испытуемомъ на содержание фосфора, 
не содержится кремний, то способъ можетъ быть значи
тельно з'прощенъ. Тогда незач-вмъ после растворений выпа
ривать до суха и прокаливать. 

Берутъ 1 гр. желйзныхъ опилокъ, растворяютъ въ азот-
нон кислот-]? и при растворений поступаютъ вообще, какъ 
указано раньше. Для разлол1енпй зтлеродистыхъ соединении 
жидкость кипятятъ съ небольшимъ количествомъ раствора 
марганцовокислаго калий, а засвмъ съ несколькими каплями 
соляной кислоты. Объемъ жидкости не долженъ превышать 
25 куб. с. Посл-Ь этого прибавляюсь 50 куб. с. раствора 
молибденовой соли (по Еткепег 'у , стр. 197, примечание), 
оставляюсь на 4 часа стоять при 4 0 ° С. и фильтруюсь че-
резъ взвешенный! фильтръ. ЗасЬмъ осадокъ промываюсь 
слабымъ растворомъ молибденовой соли, а подъ конецъ во
дой, содержащей 1°/о азотной кислоты, высушиваютъ при 
1 2 0 ° С. и взвешиваюсь. Осадокъ содержись 1 ,65°/о фосфора. 
При- нагреваний до 4 0 ° С. можетъ осесть немного молибде
новой ншслоты, поэтому лучше осадокъ опять растворить 
въ аммйаке и осадить фосфорную ишслоту магнезиальной 
смесью. 

С р а в н и т е л ь н ы й д о с т о и н с т в а в Ф е о в ы х ъ с п о с о -
б о в ъ . 

> 

Н а германскихъ металлургическихъ заводахъ отдаютъ 
предпочтете способу съ молибденовой солью, при этомъ 
особенно рекомендуется принимать во внимание правила 
Е1пкепег'а. 

Впрочемъ, при: тщательной рабосв, способъ съ уксусной 
кислотой даетъ не менее хороший результаты. Оба метода— 
съ уксусной! киислотоии и съ молибденовой солью — могутъ 
быть применяемы только . в ъ о т с у т с т в и и т и т а н а . Во 
всякомъ случае, титанъ встречается въ железе довольно 
редко. Изменений, указанныя подъ 3 (стр. 196), не могутъ 
быть рекомендованы. Упрощенный способъ см. выше редко 
находись применение, такъ кангъ, собственно, кремнш почти 
всегда присутствуетъ. 
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В. Объемные способы. 

Фиг. 52. 

С п о с о б ъ п р и п о м о щ и ц е н т р о ф у г и р о в а т я г . 

Eggertz первый предложишь определить содержание фос
фора по объему осадка, содержащаго фосфоръ но только 
въ последнее время способъ этотъ нашелъ распространение 
въ Америке, благодаря применение отделения на центрофу-
гахъ, и доведенъ до достаточной степени точности, но' съ 
темъ , однако, ограничешемъ, что онъ можетъ быть упо-

требленъ только для сортовъ железа , бед-
иыхъ углеродомъ и не богатыхъ фосфоромъ. 

Методъ этотъ нашелъ распространеше 
также и въ Германии, такъ напримеръ, въ 
Peine и Neunkircben применяютъ для опре-
делешя фосфора во многихъ сортахъ ли
того железа исключительно этотъ способъ. 

Испытуемое железо не должно содержать 
больше 0,12°/о зтлерода и должно быть бедно 
содержанпемъ кремния, но за то определение 
фосфора продолжается не более полчаса и 
получаются результаты съ точностью до 0,01°/о. 

1,2 гр. опилокъ обливаютъ въ пробирке 
(размеры ея: 18 сайт, длины и 3—3,5 сант. 
ширины) 15 нуб. сант. азотной кислоты уд. 
в. 1,2; при этомъ пробирку кладусь наклонно 
на песчаную баню. П о с л е полнаго растворешя 
кипятясь растворъ еще 2 минуты. Между сЬмъ 

въ сосудъ для осаждешя наливаюсь 30 куб. с. крепкаго раствора 
молибденовой кислоты. Теперь приливаюсь сюда растворъ же
леза, промываюсь пробирку 10 куб. сант. иасыиценнаго на 
холоду раствора азотнокислаго аммония и жидкость эту 
также вливаютъ въ сосудъ для осаждения. Последний закры
ваюсь немедленно резиновой пробкой и сильно взбалтыва
юсь въ т е ч е т е одной минуты. Такъ какъ часть образовав
шейся н<елтой. соли оседаесь плотно на ссЬнкахъ сосуда, 
въ особенности при маломъ содержании фосфора въ рас
творе, то, чтобъ помешать оседанию, натираюсь ссЬнки со-

Сосудъ для оса:кдешя 

'фосфорной кислоты. 

') „Berg- und Hüttenmännische Zeitung" I860. 'S. 412. 
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суда передъ взбалтьнваннймъ гусинымъ перомъ или резино
вой кисточкой. 

Приготовленный такимъ образомъ сосудъ для осал<дешя, 
изображенный на фигуре 52, ставятъ вместе съ другими 
подобными сосудами, содержащими также пробы на фос-
форъ, въ припаянныя другъ къ другу жестяныя гильзы, а 
последний вставляются въ ведро, которое въ состоянии по
коя виситъ вертикально. — 

Фиг. 53. 

Аппаратъ для центрофугированйя. 

Сосуды для осаждений (фиг. 52) употребляются теперь въ 
лсел'взозаводской лаборатории Берлинской Горной Академш 
не съ коническими, а съ цилиндрическими измерительными 
трубками, которыя и вставляются въ резиновый пробки а. 
Аппаратъ этотъ (фиг. 53) построенъ для Берлинской Гор
ной Академш по патенту доктора Вгаипэ'а ЬеороЫ'омъ 
ZiegLer'oмъ въ Берлине и работаетъ весьма хорошо. 

Загвмъ , прикрывъ железнымъ колоколомъ, приводить 
аппаратъ въ движение. 
: Висящий ведра принимаюсь вследствие вращения горизон
тальное положений, обозначенное на фигз'ре пунктиромъ. 
Маховингь делаетъ 120 оборотовъ въ минуту и вследствие 
•передачи 1 : в1/*, ведра делаютъ 1000 оборотовъ въ минут}'. 
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После такого вращений, въ т е ч е т е одной минуты содер
жимое сосудовъ для осаждений становится совершенно про-
зрачнымъ и весь осадокъ фосфорномолибденовой соли на
ходится въ ншкней изм-врителы-юй трз'бисЬ. Если верхний 
слой осадка лел{итъ не совсвмъ горизонтально, то его вы
равниваюсь стекляной палочкой или платиновой проволокой 
и отсчитываютъ занимаемый имъ объемъ. Б о л е е продоллда-
тельное вращений влечетъ за собой некоторое уплотнение 
осадка (объемъ уменьшается, наприм-връ, съ 40 на 39), по
этому рекомендуется во всйхъ слз^чаяхъ употреблять одно 
и то же время для вращения. 

Для сохранений постоянно одинаковой скорости враще
ния верхняя цапфа (а) вращательной машины снабжена стек-
ляннымъ сосз'домъ, наполненнымъ частью воздухомъ, частью 
глицериномъ. При вращений глицеринъ подымается но ссЬн-
камъ сосзда и по мйстз' нахождений пузырька воздуха 
молшо непосредственно отсчитывать число оборотовъ. 

Сосуды для осаждения, употребляемые въ Берлинской 
л<ел'взозаводскопи лаборатории, 4 сделаны изъ стеклянной! 
трубки дийметромъ въ 40 мм.; объемъ каждаго отъ 60 до 
70 кз'б. сант. Сверху они заканчиваются короткой съз гжен-
ноии шейкой! дийметромъ въ 15 мм.; внизу — цилиндрической 
трз'бкой въ 40 мм. длины пи 2,5 мм. въ дийметръ\ 0,2 кз^б. 
сант. объема з'зкой трз'бкин разделены на 40 равныхъ объ-
емовъ, каждый по 5 кз'б. сант.; такой; объемъ трз'бки, на
полненный после вращений н{елтымъ осадкомъ фосфорно
молибденовой соли при в'Ьсв въ 1,2 гр. соотвътствуеть 

' точно 0,01°/о фосфора. Растворъ молибденовой кислоты до
статочной крепости полз'чаютъ растворениймъ 100 гр. мо
либденовой ишслоты въ 400 кз'б. сант. аммийкзг уд. в. 0,96, 
послтз чего растворъ фильтруюсь й вливаютъ въ 1500 куб. 
сант. азотной киислоты уд. в. 1,2, хорошо охлаи<денноии хо
лодной водой. Вместо молибденовой кислоты можно взять 
соответствующее количество кристалличесихаго молибдено-
вокислаго аммоний, находящагося въ продажй въ более чи-
стомъ виде, чтшъ молибденовая кислота. 

Прозрачная жидкость, слитая пипеткой пи насыщенная 
кристаллами азотнокислаго аммошя, даетъ въ большинстве 
случаевъ после 12 часоваго стояний некоторое, хотя и ма
лое количество . осадка желтой соли. Но последней слиш-
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комъ мало, чтобъ вл1ять на прим'внение способа, такъ какъ-
количество это по многочисленнымъ изсл,вдован1ямъ не пре-
вышаетъ 0,4°/о фосфора. Прибавлеше твердаго азотнокис-
лаго аммошя въ сосуды для осаждешя не требз'ется въ 
виду избытка употребленнаго концентрированнаго раствора 
молибденовой кислоты, однако-жъ, такое прибавление весьма 
полезно, такъ какъ способствз'етъ быстром}' выдвленда ми-
крокристаллическаго осадка фосфорномолибденовой соли. 

Для того, чтобъ осадокъ фосфора не приставалъ к ъ 
ст гвнкамъ сосуда, всполаскиваютъ посл'вднш передъ упо-
треблешемъ сперва 10°/о-нымъ' растворомъ амлпака, з атвмъ 
водой, после этого горячей разбавленной (1 : 1) соляной 
кислотой, а подъ конецъ опять водой 1). 

П р и м е н и м о с т ь с п о с о б а . Только что описанный 
способъ опредвлешя фосфора можетъ быть 'также зтютреб-
ленъ для сортовъ железа, содержащихъ кремнш и бога-
тыхъ углеродомъ, если при одинаковомъ составе этихъ 
сортовъ железа, ошибки будутъ определены эмпирически. 
При такомъ ограниченш, методъ этотъ, наприм-връ, можетъ-
быть примененъ, если требз'ется доказать, что содержаше 
фосфора въ испытуемомъ железе не больше определенной 
максимальной нормы. 

2. Д р у П е с п о с о б ы . 

Eggertz предлола-глъ осадокъ полз'ченный въ подобномъ г 

же сосуде, какъ и при методе вращешя, но съ открытой 
внизу измерительной трубкой, сдавить иглой до определен
ной плотности; но эта работа зависитъ вполне отъ индиви-
дуальныхъ способностей, въ то время, какъ обработка по-
средствомъ вращательнаго аппарата определеннаго днйметра 
и при одинаковомъ числе оборотовъ даетъ всегда одинако
вую плотность. 

Еще менее надеженъ способъ, по которомзг осадокъ смы-
вають въ измерительную трубку, въ которой онъ оседаетъ 
въ течеше часа, такъ какъ плотность такихъ осадковъ бы-
ваетъ весьма различная. 

') „БиаЫ ипс! Е1зеп", 1891, Б. 670. 
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С. Олредйлете по удельному весу. 
(по Роррег 'у и Metz'y). 

ХОТЯ определеш'е фосфора въ железе по удельном}' вгЬсзг 

>съ достаточной точностью и трз'дно выполнимо, однако, ме-
тодъ этотъ заслуживаетъ быть упомянутымъ 1). 

Определяюсь удельный в гЬсъ осадка Б, который, напр., 
для фосфорно-молибденовоаммийчной соли найденъ равнымъ 
•3,252, значитъ, абсолютный в гвсъ осадка будетъ 

тдв G есть в-Ьсъ пикнометра съ осадкомъ и жидкостью, д— 
в'всъ пикнометра съ жидкостью, s—удельный в'Ьсъ жидкости 

Вм'вст'Ь съ пикнометромъ употребляюсь сосудъ вмести
мостью въ 200—260 куб. сант. и формою вращательнаго со
суда, но съ краномъ на конце нижней трубки; когда оса-
оюкъ фосфорной соли осядетъ, то наполняютъ пикнометръ 
сперва чистымъ растворомъ и взвешиваюсь, после этого вно-
сятъ осадокъ въ пикнометръ, остатокъ объема дополняютъ 
жидкостью и пикнометръ опять взвешиваюсь. 

Сравнительный достоинства споеобовъ опре
д е л е н ! ^ ФосФора. 

Для т о ч н ы х ъ определенно" фосфора самымъ лучшимъ 
способомъ можетъ считаться измененный Finkener'oMb спо
собъ съ молибденовой солью, въ особенности, если время 
въ разсчетъ не принимается. Для с к о р ы х ъ определешй 
можетъ быть рекомендованъ исключительно с п о с о б ъ п о -
• с р е д с т в о м ъ в р а щ е н и й ; дрз'пе скорые способы, какъ 
колориметрически!, основанный на интенсивности синяго ок'ра-
шивашя раствора осадка фосфорной соли въ фосфорно-вати-
стокисломъ naTpie (Natriumhypophosphit по Namias г), такъ 
и объемный, основанный на окисленш молибденовой кислоты, 
раскисленной посредствомъ цинка и серной кислоты 3 ) , здесь 
разсматриваться не будутъ, такъ какъ они, по изследова-

1) Stahl u. Eisen 1891, S. 671. 
2) Stahl u. Eisen 1890, S. 1060¬
3) Die chemische Untersuchung des Eisens nach А. A. Blair, deutsch 

Yon L . Rürup, Seite 76. 
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ш'ямъ въ Горной Академш, не представляютъ никакой вы
годы ни по времени, ни по точности получаемыхъ резуль-
татовъ, а посему въ жел-Ьзнозаводскихъ лабораторияхъ упот
ребляемы быть не могутъ. 

Способы, даюшде возможность определить фосфоръ въ 
железе, содерлшцемъ титанъ, будутъ описаны въ отделе 
объ определении титана. 



VI. ОпредЬлете мйди. 

О т к р ы т ! е п р и с у т е т в 1 я м ъ д и . 

1 до 2 гр. жел-Ьза растворяютъ въ азотной кислот-в уд. 
в . 1,18, выпариваютъ въ фарфоровой чашк'Ь совершенно до 
•суха, нагр'Ьваютъ осадокъ до краснаго каления для разложе
ния азотно-кислыхъ солей и отд'Ьляютъ кремнеземъ (срав. 
стр. 129). Остатокъ растворяютъ въ соляной кислосЬ, филь
труюсь, жидкость нейтрализуютъ немного (должна остаться 
слабо-кислая реакппия) и пропускаютъ въ растворъ сврово-
дородъ, загвмъ жидкость фильтруюсь, остатокъ промываютъ, 
растворяютъ въ азатной кислоев и пересыщаютъ растворъ 
аммпйкомъ. Синее окрашиваше жидкости указываетъ на при
сутствий мъди. 

Если-же имтзются еще и друпе металлы, осаждаемые стЧ-
роводородомъ, то поступаютъ слъдующимъ образомъ: 

Растворяютъ жел-взо въ азотной кислосв, прибавляюсь 
некоторое количество чистой сврной: кислоты и выпари
ваютъ до полнаго удаления азотной кислоты. Жидкость раз-
•бавляютъ осторожно водой и фильтруюсь; остатокъ, остав
шийся нераствореннымъ, сплавляютъ съ содой и селитрой, 
растворяютъ въ водв, прибавляюсь сврной кислоты и в ы : 

парнваютъ до полнаго удаления азотной кислоты, засвмъ жид-
,кость разбавляютъ водой, фильтруюсь и кипятясь соединен
ные сЬрнокислые растворы съ сврнистокислымъ аммоннймъ 
д о С Б Х Ъ поръ, пока большая часть окисной соли жел'вза рас-
кислится въ закиснуно соль, посл-в чего жи-идкость снова раз
бавляютъ водой и-и осаждаиотъ при 70° свроводородомъ. Оса
докъ, если это нужно, освобождаюсь ось избытка сЬры свр-
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нистымъ углеродомъ, растворяютъ въ слабой азотной КИ
СЛОТЕ и прибавляютъ жел'Ьзистосинеродистаго калий (желтой 
соли). Краснобурый осадокъ или светлая бзфавотокрасная 
муть (при маломъ содержаний) указываетъ на присзтствпе 
м-Ьди. 

О п р е д е л е н ^ м^вди. 

1. Опред^лете вйсовымъ шутемъ. 

1. О т д в л е т е м ъ д и . 

Способъ определений м'Ьди въ железе состоитъ въ томъ, 
что железо растворяютъ въ хлористоводородной КИСЛОТЕ И 
мгЬдь осаждаютъ въ виде сернистой м-Ьди. Осаждений про? 
исходить посредствомъ сероводорода или также СБрноватисто-
•натр1евой соли. Ментве ц'Ьлесообразенъ способъ растворения 
въ азотной кислоттз, такъ какъ. ЗДЕСЬ требуется потомъ рас
кисление железа , прежде ч-вмъ осадить сЬроводородомъ. 

Самое простое, это осаледенпй м'Ьди изъ раствора, полу-
чаемаго при определений серы, такъ какъ въ такомъ ра
створъ- все железо находится въ х л о р и с т о м ъ (т. е. за-
кисномъ) соединении. 

В ъ исключительныхъ случаяхъ осаищаютъ мтздь изъ ра
створа непосредственно гальваническимъ путемъ. 

А. Осаждевие въ вид* полусернистой меди. 

а) Растворение въ хлористоводородной нислогк 

(Берлинский способъ). 

Растворяютъ 5 гр. железа въ 50 куб. сант. хлористово
дородной кислоты безъ достзша воздуха (колб}' закрываютъ 
пробкой съ клапаномъ Бунзена), прибавляютъ 100 куб. с. 
-сероводородной воды и нагр-Ьваютъ, жидкость фильтруютъ 
и осадокъ промываютъ водой, къ которой прибавлено не
много сероводородной воды и капля серной кислоты. Влаж
ный фильтръ, сперва нагреваютъ въ платиновомъ тигле, за-
т в м ъ прокаливаютъ и даютъ въ т е ч е т е 5—10 минуть оки
слиться при доступе возд} гха. Осадокъ растворяютъ въ со
ляной кислоте, фильтрз'ютъ и фильтратъ осаждаютъ серово-
дородомъ. 



— 208 — 

Если предварительно требз'ется еще определить ebpy, то 
применяюсь способъ съ бромомъ (срав. стр. 176 и др.) и. 
осаждаютъ мтш> изъ • раствора, оставшагося въ колбе-(стр. 
180, осаждете) . 

b) PacTBopeHie въ азотной кислотъ\ 

а) Американский способъ. 

Ж е л е з н ы я опилки (отъ 5 до 10 гр.) растворяютъ въ 40 
до SO куб. сант. азотной кислоты уд. в. 1,2, растворъ выпа-
риваютъ до суха, остатокъ нагреваютъ до полнаго почти 
разложешя всего азотнокислаго железа. ЗасЬмъ, после 
охлаждения, прибавляютъ отъ 30 до 60 куб. сант. хлористо
водородной кислоты и медленно нагреваютъ до полнаго 
растворены всей окиси железа . После этого жидкость опять 
выпариваютъ и по охлаждении растворяютъ въ .30 до 60 
куб. с. хлористоводородной кислоты; растворъ разбавляюсь 
и фильтруютъ '). Фильтратъ разбавляютъ водой до 250 и<згб. 
сант. и нагреваютъ почти до кппешя. З а т е м ъ его удаляютъ 
отъ пламени и прибавляютъ сернистокислаго аммошя до 
появлешя крепкаго запаха сернистой кислоты. После этого-
приливаютъ аммиаку до начала появлешя осадка, который 
растворяютъ в ъ несколькихъ капляхъ хлористоводородной 
кислоты. К ъ этомз' растворз', имеющему почти нейтральнзчо 
реакщю, содержащемз' железо въ хлористомъ (закисномъ 
соединеши и заключающему избытокъ сернистой кислоты, 
прибавляютъ 5 куб. сант. хлористоводородной кислоты, чтобы 
сделать растворъ кислымъ и чтобы разложить избытокъ 
сернистокислаго аммошя; растворъ кипятясь, пропуская 
черезъ него струю угольной кислоты, до полнаго удалешя 
сернистой кислоты, после чего пропускаюсь минз^тъ. 15-
струю сероводорода для осаждешя меди, засЬмъ жидкость 
оставляютъ стоять въ тепломъ м е с с в и осадокъ отфильтро
вываюсь. Если въ железе содержится еще мышьякъ, то онъ 
оседаетъ вместе съ медью; его отделяюсь отъ последней 
сернистымъ кал1емъ (см. отделъ мышьякъ). 

а) Если требуется одновременно определить еще и кремн'1Й, то-
нечистый кремнеземъ обрабатываютъ, какъ указано на стр. 12Й. : > 
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0) Н-Ьмецкш способъ. ') 

Жел'Ьзо растворяюсь въ 60 куб. сайт, азотной кислоты 
уд. в. 1,2 въ фарфоровой чашке вместимостью въ 160 до 
200 куб. сант., выпариваютъ до суха (прибавивъ подъ ко-
нецъ выпариваш'я 5 гр. азотнокислаго аммошя) на песчаной 
бане, зат-Ьмъ жидкость нагръъаютъ на голомъ огн'Ь до пол-
наго разложешя всЬхъ азотнокислыхъ солей и углеродистыхъ 
составныхъ частей. 

Осадокъ растворяютъ при иагр'Ьваьпи въ дымящейся со
ляной кислот'Б, разбавляютъ и фильтруютъ. Въ растворъ, 
нагретый до 70° , проггускаютъ сЬроводородъ до т'кхъ поръ, 
пока перестанетъ п о д д а т ь с я осадокъ, который отфильтро
вываюсь. 

с) Друпе способы. 

1. Для чугз'на особенно прим-Ьнимъ следующий методъ: 
пробз' растворяютъ въ царской водке, жидкость выпари
ваютъ до сз'ха, и остатокъ растворяютъ опять въ хлористо
водородной КИСЛОСБ. После фильтровашя, л{елгвзо въ филь
трате раскисляютъ сЬрнистокислымъ аммошемъ, кипятятъ 
жидкость для удалешя избытка сернистой кислоты и осаж-
даютъ медь сероводородомъ. 

2. Вместо осаждения меди сероводородомъ, можно выде
лить ее изъ сернокислаго раствора серноватистокислымъ на-
тр!емъ (Natrium hyposulfit). Для этого растворяютъ желез-
ныя опилки въ разбавленной серной КИСЛОСБ (1 : 10), раз
бавляютъ растворъ горячей водой до 500 кз'б. сант., кипя
тятъ и прибавляюсь серноватистонатр1евой соли (3 гр. въ 
растворе въ 10 куб. с. горячей воды); жидкость снова ки
пятятъ, даютъ осадку осесть, фильтруютъ и промываютъ 
горячей водой. 

.3. Вместо серноватистоHaTpieBOiï  соли, зшотребляемой 
для раскислешя железа , можно также применить ф о с ф о р-
н р в а т и с т о н а т р i е в з' ю (Natrium hypophosphit), которая 
имфетъ то преимущество, что избытокъ ея можетъ оста
ваться не удаленнымъ '). 

') Stahl und Eisen 1889, 1, стр. 404. 
•••') Graham-Otto, 5 Aufl. 4, 1, стр. 896. 

14 
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На этомъ основании Reis выработалъ следующий ыетодъ: 
10 гр. жедгвза растворяютъ при нагревании въ стакантв въ 
100 куб. сант. концентрированной соляной кислоты, разбав
ленной 50 куб. с. воды (15 минутъ для зеркальнаго чугуна 
въ противномъ случаъ - около часу). Посл'Ь полнаго раство: 
решя прибавляютъ 30 кз'б. сант. перекиси водорода, нагр-Ь-
ваютъ жидкость минуть 10, прибавляютъ въ твердомъ видт? 
5 гр. фосфорноватистокнслаго натр1я и снова нагреваюсь до 
кип'вшя, затвмъ разбавляюсь растворъ горячей водой до 
600—700 к}гб. с. и прибавляютъ 10 куб. сант. тюугольной 
соли аммошя (ammonium sulfocarbonat) при взбалтывании. 
Пол}'ченный темнобзфый осадокъ отфнльтровываютъ, про-
мываютъ лнтромъ горячей воды, куда прибавлены 10 куб. 
сант. тюз'гольной соли аммошя и 20 кз'б. с. концентриро
ванной соляной кислоты. 

4. Если желаюсь получить м-вдь въ остатк-в, остающемся 
отъ растворешя, то } тпотребляютъ разбавленную сврнзчо 
кислоту (1 : 4). 

По R e i n h a r d t ' } ' остается, напр., въ Томасовомъ же
л е з е , вся м-вдь въ остатке. 

2. О б р а б о т к а м ъ д и , о с а ж д е н н о й в ъ в и д ъ 
с ъ р н и с т о й м е д и . 

Осажденную и промьпую сврнпстзто м'Ьдь или раство
ряютъ вновь и осаждаюсь электролитическимъ способомъ 
въ виде металлической м'Ьди или же переводятъ въ полу-
сЬрнистз'ю м'Ьдь или въ окись м'Ьди. 

а) Электролитически способъ 

(по LuckowV). 

Осадокъ, полз тченный после осаждешя сероводородомъ 
и отфильтрованный отъ раствора, помъчцаютъ вмтЬсттз съ 
фильтромъ въ фарфоровый тигель, ГДЕ его сз'шатъ и прокали-
ваютъ; по охлаждении тигля прибавляютъ туда азотной 
кислоты и несколько капель сЬрной кислоты и нагреваюсь, 
при чемъ тигель долженъ быть прикрытъ маленькимъ часо-
вымъ стеклышкомъ. Какъ только сернистые металлы раство
рятся крыш к}', снимаюсь и выпариваюсь растворъ до с в х ъ 
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поръ, пока будетъ удалена вся азотная кислота и прекра
тится выдвлеше паровъ сврной кислоты. П о с е в этого даютъ 
тиглю охладиться, растворяютъ образовавшзпося серноки
слую медь въ небольшоыъ количестве воды, слабо нагре
ваюсь растворъ и переливаюсь его въ платиновый тигель, 
чтобы выделить медь электролитическимъ п}темъ. 

Фиг. 54. 

Платиновый тигель для 
осаждения. 

Платиновый тигель вставляютъ въ небольшое кольцо изъ 
желтой меди (см. фиг. 54), которое соединено съ мъ\анымъ 
электродомъ баттареи (помощью клеммы). Въ растворъ 
вставляютъ небольшой платиновый цилиндрикъ, соединенный 
-съ цинковымъ электродомъ батареи. Батарея состоять 
изъ 3-хъ маленькихъ элементовъ Дашэля или Мейдингера 
(фиг. 55), электроды которыхъ соединены между собою 
клеммами а, Ъ и с; клеммы а и Ъ даютъ возможность вклю
чить въ действие два или три элемента. Вместо батареи 
можно также употреблять слабый термоэлектрический столбъ 
ОикЬпег'а, изображенный и описанный въ отделе объ опре
делении кобальта и никкеля. Платиновый цилиндрикъ в е с и т ь 
около 3—4 граммовъ. Тигель, во и з б е ж а т е разбрызгивания, 
прикрываюсь часовьимъ стеклышкомъ. Гораздо правшиьнее 
выделить осадокъ меди на стенки платиноваго цилиндрика, 
ч е м ъ на дно тигля, такъ какъ въ последнемъ случае оса-
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докъ легко можетъ содержать посторонний примеси, какъ, 
3?голь, кремнеземъ и пр. В ъ т е ч е т е нъ-сколькихъ часовъ-
М-БДЬ осаждается сполна, въ чемъ легко убедиться, приба-
внвъ въ тигель несколько кубич. сантим, воды и разм'вшавъ. 
платиновымъ цплиндрикомъ, черезъ полчаса наблюдаютъ, не 
поднялся ли слой мгвди на ссвнкахъ цилиндра выше п р е ж -
няго. П о с л е этого токъ прерываютъ и быстро вынимаюсь 
цилиндрикъ изъ жидкости, промываютъ его холодной водой 
и алкоголемъ, высушпваютъ при 100° Ц. и взв'Ьшиваютъ. 

Разность обоихъ взв'вшиванш-до и после осаждения — 
даетъ количество м-Ьди. 

П р и м х и е н Х е с п о с о б а . Этотъ методъ применяюсь, 
тогда, когда осаждеше производилось сврноватистокисльгаъ-
натрнймъ (ср. стр. 209 с, 2). Осадокъ высушиваютъ и помй-
щаютъ его BM-БСГБ СЪ обугленнымъ фильтромъ в ъ ста к а н ь , 
нагреваюсь съ царской водкой, разбавляюсь горячей водой 
и фильтруютъ. Остатокъ промываютъ, прибавляютъ к ъ филь
трату несколько капель серной кислоты, выпариваютъ жид
кость до т е х ъ поръ, пока перестанутъ выделяться пары 
серной кислоты охлаждаютъ, затвмъ разводятъ водой и вли-
ваютъ растворъ въ платиновый тигель для электролитичес-
каго осаждения. 

Ь) ОпредЪлеше въ вид% полусЪрнистой мЪди. 

Сернистую медь, осажденную сероводородомъ, с м е ш и -
ваютъ съ серой и прокаливаюсь въ струе водорода в ъ ти
гле Rosé  (стр. 141), превращая ее такимъ образомъ в ъ по
стоянное соединение — полз^сБрнистую медь (C112S), содер
жащую 79,85°/ 0 меди. 

При этомъ постзшаютъ следующимъ образомъ: в ы с у 
шенный осадокъ отделяюсь по возможности полно отъ филь
тра и кладутъ на глянцевитую бумагу, фильтръ сжигаютъ. 
въ фарфоромъ тигле и помещаютъ туда осадокъ сернистой 
меди, смешанный съ сернымъ цветомъ объемомъ вдвое 
больше золы фильтра; прикрываюсь тигель крышкой, п р о -
пз'скаютъ минуть пять водородъ черезъ фарфоровую труб
ку, постепенно накаливаютъ минутъ 20, и з а с в м ъ даютъ» 
осадку медленно охладиться, не прерывая стрзш водорода. 
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П р и м ъ н е т е способа. Этодъ методъ применяется 
всегда въ томъ случа'Ь, когда въ железе, обработанномъ 
л о способу съ соляной кислотой (стр. 208 А, а), содерлшт-
•ся сравнительно много м'Ьдп. 

с) Опред-Блеше въ виды окиси МБДИ. 

Пол}'ченная осажденпемъ сернистая м'Ьдь мон<етъ быть 
такиге превращена и въ окись. м'Ьди, для чего ее растворя-
тотъ въ царской водке. Растворъ выпариваюсь почти до су
ха , разбавляюсь горячей водой, нагреваюсь до кипений и 
прибавляютъ небольшой избытокъ разбавленнаго раствора 
йдкаго натра или кали. ЗатЬмъ жидкость фильтруютъ черезъ 
маленький фильтръ (не содер>кащш золы) и промываютъ горя
чей водой. Осадокъ, высушивъ, помещаюсь въ платиновый 
тигель, фильтръ сжигаюсь отдельно и добавляюсь его золу 
в ъ осадку; смачиваютъ осадокъ азотной кислотой, нагреваютъ 
постепенно до краснаго каления, охлал<даютъ и взвешиваютъ 
окись меди (СиО), содержащую 79 ,85° /о меди. 

Еще лучше только что промытый еще влажный осадокъ 
в м е с с в съ фильтромъ высушить осторожно въ фарфоровомъ 
или платиновомъ тигле, окечь фильтръ и прокаливать все 
в м е с с в минз'тъ 10 1). 

ОЦЪНКа способа. Определений это даетъ не совсемъ 
точные результаты, такъ какъ окись меди содержись всегда 
немного щелочи, однако-жъ способомъ этимъ моншо поль
зоваться, если испытз^емый матерпйлъ, содержащий мало меди, 
•былъ предварительно подвергнутъ наследованию по способ}' 
1, А. а (стр. ). Малыя количества сернистой меди могутъ 
•быть окислены въ платиновомъ тигле въ окись меди, - в ъ 
•присутствий даи<е значительнаго количества серы не прибе
гая, следовательно, къ предварительному растворешю. 

П . Колориметрические способы. 

Уже Е££епТг'омъ было предложено определить содерлсаше 
. меди въ железе посредствомъ окрашиваний аммпйчнаго рас

твора. 

') Ср. „Stahl und Eisen" 1800, IL, стр. 627. — 2) Kerl. Fortschritte 
S. 30. 
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Perillon значительно улз'чшилъ этотъ первоначально очень, 
неточный методъ 

При этомъ поступаютъ такъ: 5 гр. железа растворяютъ. 
въ концентрированной соляной кислосв и растворъ фильтрз'-
ютъ; на фильтръ наливаютъ несколько нубическихъ сантпп-
метровъ горячей азотной кислоты, фильтратъ выпариваютъ. 
съ соляной кислотой и осал<даютъ при 80°С. м'1здь скрово-
дородомъ. Жидкость снова фильтрз'ютъ, осадокъ высз гшн-
ваютъ, стзрнистзчо м'Ьдь окисляютъ въ платиновомъ тигле и 
растворяютъ потомъ въ небольшомъ количеств^ азотной 
кислоты и н'Ьсколькихъ капляхъ серной кислоты. З а с Ь м ъ 
нагреваюсь растворъ при 200° С — до полнаго удаления 
сврной кислоты, прибавляюсь аммийну и разбавляютъ до-
10 куб. с. Теперь жидкость фильтруюсь и фильтратъ, нахо
дящийся въ калибрированной трз'биснз, сравниваюсь съ гото
выми растворами м'вдп. 

Однакожъ и это видоизменений способа даетъ, въ особен
ности при маломъ содержании м'Ьди, недостаточно точные 
результаты. 

С р а в н и т е л ь н ы й д о с т о и н с т в а е п о е о б о в ъ 
о п р е д ъ л е т я м ъ д и . 

Больше всего можно рекомендовать растворений ж е л е з а 
(содержащаго медь) въ хлористоводородной кислосЬ(стр. 208). 
н осаждений еероводородомъ. — 

Если железо содержись мало мгвди, то полз'чаются дос
таточно точные результаты при переводе сернистой меди 
въ оншсь меди посредствомъ окисления (Rösten) и взвеши
ваний окиси меди по способу 2, с (стр. 213). 

При содерн<аннй значительная количества меди, гораздо-
целесообразнее применить электролитический методъ или-же 
взешиваннй въ виде полусернистой меди. Для очень точ-
ныхъ определений можетъ быть рекомендовано во в с е х ъ сл}'-
чаяхъ-взвешиваше въ виде полусернистой меди (2. Ъу 

(стр. 212). 
Относительно употреблений для меди способа съ эфиромъ. 

(стр. 158 и сл.) — ср. данныя въ отделе объ определений 
и{.обальта и никкеля стр. 216 



VII. Опред^ле^е кобальта и никкеля. 

Коба.тьтъ и никкель встречаются въ жел'Ьзныхъ рудахъ 
почти всегда вмессв, а поэтому они сопровождаюсь дрз'гъ-
друга и въ железе. — Т а к ъ какъ продажный никкель, упот
ребляемый для сплавовъ железа и никкеля, редко бываетъ 
свободенъ отъ кобальта, то опред-Ьляютъ всегда одновре
менно оба металла. Въ виду малаго содержашя кобальта, 
довольствуются обыкновенно общимъ опред'влешемъ обоихъ 
металловъ и отд'Ьляютъ ихъ другъ отъ друга только въ р'вд-
кихъ сл}'чаяхъ. 

О т к р ы т и е п р и с у т с т в и я к о б а л ь т а и н и к к е л я . 

10 гр. жел'взныхъ опилокъ растворяютъ въ не сильно 
разбавленной соляной кислосЬ безъ достзша воздзгха (въ 
колбтз съ клапаномъ Бзшзена) въ нагрътомъ растворе осаж-
даютъ м'Ьдь и мышьякъ сЬроводородомъ и фильтрзпотъ 
фильтратъ окисляюсь азотной кислотой и обрабатываютъ его 
дальше по способу съ уксз^сной кислотой (сравн. стр. 140) и 
отфильтровываютъ отъ осадка железа. Новый фильтратъ кон-
центрируютъ, и прибавивъ к ъ немз' з'ксуснокислаго аммо-
шя и уксусной кислоты, насыщаютъ на холоду свроводо-
родомъ и потомъ нагреваюсь на водяной бане, при чёмъ 
кобальтъ и никкель огвдаютъ въ виде черныхъ сврнистыхъ 
металловъ; осадокъ съ фильтромъ прокаливаюсь и остатокъ 
растворяютъ при нагръванш въ н-Ьсколькихъ капляхъ азот
ной кислоты. Растворъ выпариваюсь въ фарфоровой ч а ш к е 
на водяной бане, остатокъ растворяютъ въ неболыломъ ко-
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личеств-Б воды, прибавляюсь достаточно большое количество 
азотистокислаго калий и слабо подкисляюсь уксусной кислотой. 
Черезъ некоторое время появляется (если имеется кобальтъ) 
лселтобурый осадокъ. Фильтратъ отъ этого осадка если при-
сутствуетъ никель, даетъ по насыщении его 'Ьдкимъ кали 
осадокъ яблочнозеленаго гидрата окиси никкеля. 

Опытные въ работъ съ паяльной трубкой могуеь заме
тить, что окиси металловъ. полученный при прокаливании 
фильтра съ чернымъ осадкомъ сврнистаго кобальта и сЬр-
нистаго никкеля, сплавленныя съ бурой, даютъ въ n p i i c j ' T -

ствнй к о б а л ь т а синее стекло. 
Если же, наоборотъ, проба въ окнслительномъ пламени 

даетъ въ горячемъ состоянии фиолетовое стекло, а въ холод-
номъ винд'нз—бледное краснобурое (гвоздично-бурое) и если 
оно, кроме того, въ возстановительномъ пламени делается 
сЬрымъ илии мз'тньимъ, то это указываетъ на присутствий 
н и к к е л я . Однако, даже малыя количества кобальта маски
руюсь эту реакшю на никкель. Впрочемъ, если присутствий 
Нчобальта доказано, то незачтзмь пробовать на ниикисель, такъ 
какъ кобальтъ безъ никкеля въ железе не встречается. 

Для качественнаго определений кобальта и никкеля можно 
съ хорошимъ успйхомъ примйнить способъ съ нитрозо-ß-
нафтоломъ, описанный на стр. 221. 

Одред-влевЛе к о б а л ь т а и н и к к е л я . 

1. С п о с о б ъ с ъ ЭФиромъ. 

(Методъ Rothe). 

Способъ Rothe, описанный на стр 158, весьма пригод
ный для определений марганца, можетъ быть также рекомен-
дованъ для кобальта и никкеля, какъ точный и простой спо
собъ отделений этихъ металловъ отъ желйза. 

При работе по этому способу нужно принять къ сведв-
шю е в меры предосторожности, которьня указаны на стр. 
164 и 165. Полученный свободный отъ железа или же бед
ный железомъ растворъ обрабатываюсь ню ниже описанном}' 
способу 2 съ того момента, когда растворъ приготовлеиъ к ъ 
отделенпЪ железа. 
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2. П р е ж н Ш е п о е о б ъ . 

3 гр. жел'Ьзныхъ опилокъ растворяютъ въ азотной КИ
СЛОТЕ уд. в. 1, 2, выпариваютъ до суха и нагр'Ьваютъ до 
полнаго разложения углеродистаго вещества; по охлаждении 
прибавляютъ 30 куб. сайт, соляной кислоты уд. в. 1, 19, на
гр'Ьваютъ до растворений всей окиси жел-Ьза и выпариваютъ 
жидкость до суха, —до полнаго удаления всей азотной кислоты. 
З а т в м ъ остатокъ растворяютъ опять въ 10 кзгб. сайт, соля
ной кислоты и выпариваютъ до сиропообразной консистенции. 

Посл'В того разбавляютъ растворъ холодной водой до 100 
кз'б. с , фильтруютъ и промываютъ, если остался какой ни
будь остатокъ. 

К ъ растворз' прибавляютъ зтлекислаго натрий при силь-
номъ взбалтываний до т в х ъ поръ, пока не появится темно-
красное окрашиваний и пока получится маленький неисчеза— 
иощпй при взбалтыванш осадокъ, тогда прибавляютъ несколько 
капель хлористоводородной кислоты, взбалтываютъ и даютъ 
несколько минутъ стоять; остающийся осадокъ долженъ быть 
растворенъ въ i-гвсколькихъ капляхъ хлористоводородной 
кислоты. 

К ъ прозрачному раствор}' прибавляютъ уксз.'снокислаго 
натрий, раствореннаго въ небольшомъ количеств^ воды, а 
затвмъ горячей воды до объема въ 700 куб. сант. и кипя-
тятъ жидкость минз'тъ десять. По удалении раствора отъ 
пламени выпадаетъ осадокъ; болыцую часть прозрачной идад-
кости сливаютъ черезъ фильтръ, на который перем'вщаютъ 
потомъ и осадокъ, который затвмъ промываютъ горячей 
водой. 

Осадокъ этотъ основнаго зп<сз'снокислаго железа раство
ряютъ въ небольшомъ количеств-в горячей соляной кислоты; 
охлажденный растворъ опять нейтрализуютъ, разбавляютъ 
сильно водой и, прибавивъ къ нему растворъ з'ксуснокислаго 
натрий, нагр-вваютъ до кипений. Затнзмъ яшдкость фильтруютъ, 
осадокъ промываютъ кипящей водой vi обрабатываютъ его 
еще разъ вышеописаннымъ образомъ, чтобы извлечь оста
ющийся еще малыя количества кобальта и никкеля. Befe филь
траты сливаютъ вмйстЬ и выпариваютъ до объема въ 300 
кзгб. сант. 

Этотъ растворъ содержнтъ весь м а р г а н е ц ъ , н и к к е л ь , 
к о б а л ь т ъ и большую часть мйди и соотв'Ьтствз'етъ такимъ 
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образомъ получаемой по способ)'' 1 "(стр. 216) лшдкости, не 
содержащей железа (срав. стр. 166). После этого прибав
ляютъ 10 гр. уксуснокислаго натр1я и немного уксусной ки
слоты, нагреваюсь до киггкшя, черезъ кипящш растворъ про-
пускаютъ въ течении 15 минуть свроводородъ и осаждаютъ 
такимъ образомъ мгЬдь, кобальтъ и никкель. 

Осадокъ отфильтровываюсь, промываютъ сероводородной 
водой, содерл(ащей немного уксусной кислоты, сушась, за-
сЬмъ фильтръ сжигаютъ и прокаливаютъ осадокъ. П о с л е 
того его помещаюсь въ химичесшй стаканъ, растворяютъ въ 
хлористоводородной кислосви ПГБСКОЛЫШХЪ капляхъ азотной 
кислоты, жидкость выпариваютъ до сз'ха и снова растворяютъ 
остатокъ опять въ десяти—-двенадцати капляхъ хлористово
дородной кислоты. Затвмъ , разбавивъ растворъ горячей во
дой до 50 куб. с , нагреваюсь до кштвшя и пропускають 
черезъ кипящдп растворъ свроводородъ, чтобы осадить весь 
остатокъ м'Ьди. 

После этого жидкость фильтрзчотъ, промываютъ осадокъ 
водой, къ которой прибавлена капля свриой кислоты и не
сколько кубическпхъ сантиметровъ сероводородной воды 
(фильтратъ назовемъ 7с), фильтратъ этотъ выпариваютъ до 
суха, остатокъ смачиваютъ 4—5 каплями хлористоводородной 
кислоты, прибавляють отъ 20 до 30 капель холодной воды 
и отъ 2 до 3 гр. азотистокислаго кал1я (КгЮ 2 ) , растворен-
наго въ возможно маломъ количестве воды и подкпсляютъ 
затвмъ несколькими каплями уксусной кислоты. 

Если имеется к о б а л ь т ъ , то образуется буроватожел-
тый кристалличесюй осадокъ двойной соли—-азотисто кислаго 
кал]я и азотисто-кислаго кобальта (СО (N0.,) з. зКгТО 2). 

Жидкость оставляютъ стоять при частомъ взбалтыванш 
48 ч ас , после чего фильтруютъ, промываютъ осадокъ (обоз-
начимъ его черезъ 7ь) концентрированнымъ растворомъ 
уксуснокислаго натр!я, куда прибавлено немного свободной 
уксусной кислоты, и полученный фильтратъ (назовемъ его 
черезъ /), содержаний весь никкель, сохраняютъ особо. 

О п р е д е л е н и е к о б а л ь т а и н и к к е л я о д н о 
в р е м е н н о . 

Самый простой способъ совокупнаго определения кобальта 
и никкеля основанъ на употреблении фильтрата 7с (см. выше)-
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Его выпариваютъ до суха съ несколькими каплями сЬрноп 
кислоты, остатокъ растворяютъ въ небольшомь количестве 
воды, насыщаюсь амм1акомъ и осаждаюсь изъ раствора 
к о б а л ь т ъ и н и к к е л ь электролитически въ платиновомъ 
тигле по способу, данном}' для меди на стр. 211; здесь, 
однако-жъ, нужно употребить два снльныхъ элемента Грове 
или Бунзена или термоэлектрическую батарею и осаждаюсь 
оба металла на ссвнки тигля, увеличение веса котораго даетъ 
количество металловъ. Продолжительность электролизащи 
равна почти 4 часамъ. Взятая пипеткой проба раствора не 
темнеетъ отъ' прибавлешя сероводородной воды при на
грев анш. 

Такая термоэлектрическая батарея конструкции Giilchers'a, 
которую строитъ lui . Pintsch въ Берлине, изображена на 
фигуре 56. Она можетъ быть рекомендована везде, где только 
имеется газъ. 

Фиг. 56. 

Термоэлектрическая батарея. 

В ъ продаже о не имеются трехъ величинъ—въ 26, 50 и 
66 элементовъ, которые при 1,5, 3 и 4 Вольтахъ даютъ силу 
тока въ 3 Ампера. Расходъ газа—70,130 и 170 литровъ въ часъ. 

В ъ Берлинской Горной академш употребляюсь обыкно
венно батарею средней величины. 
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К о б а л ь т ъ . 

Осадокъ к (срав. стр. 218) растворяютъ на фильтръ - в ъ 
небольшомъ количеств']? разбавленной горячей с'врной ки
слоты; растворъ выпариваютъ, остатокъ нагр-Ьваютъ съ ам-
лпакомъ и фильтруютъ; на фильтръ- остается выделенный 
глиноземъ; амм1ачный фильтратъ вливаютъ въ тигель и вы
д е л я ю с ь изъ него кобальтъ электролитически. 

Если оба металла (кобальтъ и никкель) выделены элек-
тролитическимъ пзтемъ и если требз^ется оба металла отде
л и т ь д р ) т ъ отъ дрзта, то ихъ растворяютъ 'въ сильно раз
бавленной азотной кислоте (1:3) растворъ выпариваютъ въ 
фарфоровой чаипсЬ на водяной бан'1з и остатокъ растворяютъ 
въ н'всколькихъ кз'бическихъ сантиметрахъ воды. З а т в м ъ 
растворъ насыщаютъ азотистокислымъ калиемъ, подкисляюсь 
несколькими каплями уксусной кислоты и даютъ стоять 48 
часовъ. Въ присз'тствш кобальта образз гется осадокъ двой
ной соли—азотистокислаго кал! -яи азотнстокислаго кобальта. 
Осадокъ этотъ отфильтровываютъ, промываютъ насыщен-
нымъ на холоду воднымъ растворомъ хлористаго кадия или 
с'врнокислаго кал1Я и растворяютъ затвмъ въ сильно раз
бавленной горячей серной кислоте. Растворъ выпариваютъ 
и по насыщети амлиакомъ осаждаюсь чистый кобальтъ элек-
тролитическнмъ пз'темъ. 

Н и к к е л ь . 

Фильтратъ / (стр. 218) нагр-вваютъ до кип'вшя, прибав
ляютъ небольшой избытокъ едкаго кали, кипятятъ несколько 
минуть, фильтрз'ютъ и промываютъ осадокъ о к и с и н и к 
к е л я горячей водой; осадокъ растворяютъ на фильтре въ 
хлористоводородной кислотЬ и промываютъ. Фильтратъ вы
париваютъ до сз'ха, растворяютъ остатокъ въ 3—5 капляхъ 
хлористоводородной кислоты и разбавляютъ горячей водой 
до 50 куб. с. З а т е м ъ прибавляютъ 1 гр. }гксуснокислаго натр1я, 
ишдкость кипятятъ 5 минуть, отфильтровываютъ окись же
л е з а и глиноземъ и промываютъ горячей водой. К ъ филь
трату прибавляютъ избытокъ С'Ьрнистаго аммошя, который 
въ присутствш никкеля даетъ 63'рое окрашиваше, за
т в м ъ подкисляютъ з'ксз'сной кислотой, нагр'Ьваютъ до ки-
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п'Ь-пя и пропз'скаютъ черезъ кипящий растворъ свроводородъ. 
Осадокъ (сернистый никкель и свободная свра) отфильтро
вываютъ, промываютъ сероводородной водой, высушиваютъ 
и прокаливаютъ продолжительное время при доступе воздуха. 

К ъ охлажденному остатку прибавляютъ немного углекис-
лаго аммония, нагреваютъ до темно-краснаго каления, даютъ 
охладиться и взвтлливаютъ полученную окись никкеля, ко
торая содержись 78, 59°/ 0 никкеля. 

Прнм'вияя электролитический процессъ, можно узнать ко
личество никкеля изъ разности вътовъ обоихъ металловъ и 
электролитически осажденнаго кобальта. 

С п о с о б ъ с ъ Н и т р о з о - | Ш а Ф т о л о м ъ . 

(Способъ Knorre). 

Даже самыя малыя количества к о б а л ь т а могутъ быть 
съ уверенностью обнаружены методомъ, предложеннымъ v. 
Knorre '). 

Если окиси металловъ, полученныя отъ окислений сЬр-
нпстыхъ соединений, растворить въ нг1зсколышхъ капляхъ 
хлористоводородной кислоты и прибавить къ раствору не
сколько кубическихъ сантиметровъ раствора Нитрозо-[3-наф-
тола въ 50 процентной уксусной кислоте и нагреть, то обра
зуется объемистый пурпурно-красный осадокъ—кобальтъ ни-
трозо-р-нафтолъ. Последний при продоллштельномъ прокали
ваний въ платиновомъ тигле при доступе воздуха перехо
дить в ъ закись—окись кобальта (Со 3 O s съ 73, 4°/ 0 кобальта). 

И з ъ фильтрата можно осадить никкель посредствомъ ед-
исаго кали и бромной водили въ виде гидрата окиси никкеля. 

С р а в н и т е л ь н ы й д о с т о и н с т в а е п о е о б о в ъ о д р е -
д'Блево.я. 

Самый целесообразный методъ для отделения никкеля и 
кобальта отъ л;елеза—это способъ, предложенный I. Rothe 
(т. е. съ эфиромъ); для' отделения же кобальта отъ никкеля 
самьимъ простымъ и скорымъ, который псь том}' же даетъ , 
весьма верные результаты, следуетъ считать способъ с ъ 
нитрозо-?-нафтоломъ. 

') Berichte der deutschen chemischen Gesellschaft Bd. 18, Стр. 699. 



VIII. Определение хрома и ванад1я. 

1. Х р о м ъ . 

А. Опред^лете хрома въ присутствш алюмишя. 

а) Американшй способъ. 

(Методъ Blair'a 1). 

5 гр. железа растворяютъ безъ доступа воздуха (въ колбе 
с ь клапаномъ Бунзена) въ разбавленной соляной кислосЬ; 
на каждый граммъ железа берутъ 5 куб. сант. соляной ки
слоты уд. в. 1, 12 и 10 куб. с. воды; жидкость кипятятъ до 
тЬхъ поръ, пока нерестанусь выделяться газы, прибавляютъ 
кусочекъ углекислаго натрий и, закрывъ плотно резиновой 
пробкой, охлаждаютъ возможно скорее. ЗатЬмъ разбавляютъ 
жидкость холодной водой, изъ коей выкачанъ воздухъ, до 
:7* объема сосуда и прибавляютъ осторожно небольшой из
бытокъ углекислаго барий при ностоянномъ взбалтыванш. 
Жидкость должна быть молочнаго цвета. Выделяющуюся 
углекислот}*- удаляютъ время отъ времени сильнымъ взбал-
тывашемъ, но каждый разъ ствдуетъ опять плотно закрывать 
колбу. 

Осадокъ содержись всю окись хрома, но также и глино
земъ, окись железа , фосфорную кислоту, ванадий, графить и 
кремиеземъ. Большая часть железа остается въ растворе в ъ 
виде хлористаго железа (закиснаго соединений). 

Осадокъ наскоро отфильтровываютъ, промываютъ холод
ной водой п растворяютъ его на фильтре въ разбавленной 
хлористоводородной кислоск. 

Осадокъ этотъ во всякомъ случае можесь содержать еще 
нерастворимыя соединений хрома и алюминий, заклночавилйся 

') Ср. Post, Chem.-techn. Analyse I, S. 473 и Blair, S. 159. 
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въ шлакахъ. Въ виду этого с.твдуетъ при очень точныхъ 
определениях-], осадокъ прокалить, обработать фтористоводо
родной и сврной кислотой, выпарить до суха, сплавить съ 
содой и селитрой, обработать сплавъ разбавленной соляной 
кислотой и отфильтровать. Полученный фильтратъ соединяютъ 
съ главньшъ фильтратомъ, хотя обыкновенно для опреде
ления достаточно одного главнаго фильтрата. 

Фильтратъ кипятятъ и прибавляютъ къ нем}' небольшой 
избытокъ серной кислоты; осажденный сернокислый барш 
отфильтровываютъ и промываютъ горячей водой. Полученный 
при этомъ фильтратъ концентрируютъ, разбавляютъ холод
ной водой и прибавляютъ столько винной или лимонной ки
слоты, чтобы железо оставалось въ растворе, затвмъ при
бавляютъ избытокъ амднаку (жидкость, однако, должна остаться 
чистой и прозрачной) и избытокъ сернистаго аммош'я. 

Осажденное сернистое железо отфильтровываютъ и про
мываютъ сероводородной водой; фильтратъ выпариваютъ, 
остатокъ сильно прокаливаютъ и сплавляютъ его въ плати
новомъ тигле съ 6 частями углекислаго натр1Я и 1 частью 
азотнокпслаго ка.*пя (назовемъ сплавъ буквою (I); сплавъ ра
створяютъ въ воде и помещають въ чашку, кзда прибав
ляютъ отъ 2 до 3 гр. бертолетовой соли. 

Часть остатка, приставшую къ ствнкамъ тигля, раство
ряютъ въ хлористоводородной кислоте н прибавляютъ к ъ 
водному раствору, куда прилитъ небольшой избытокъ соля-
пой кислоты. Растворъ выпариваютъ на водяной бане до 
сиропообразной консистенции и прибавляют!, сюда немного 
бертолетовой соли для разложения избытка соляной ншслоты. 

Затвмъ , разбавивъ жидкость водой, прибавляютъ избытокъ 
углекислаго аммошя для осаждешя глинозема и кипятятъ до 
полнаго исчезновешя запаха амм1*ака. 

Хромъ находится въ растворе въ виде хромовокислаго 
•ка.ия или натрия. Растворъ отфильтровываютъ и промываютъ 
горячей водой. 

З а т в м ъ его нодкисляютъ хлористоводородной кислотой, 
нагреваютъ для разлолсени'я избытка бертолетовой соли, при
бавляютъ немного алкоголя и выпариваютъ для превращения 
им'ьуощагося кремнезема въ нерастворимое состояние. 

Хромъ, который находится теперь въ осадке въ виде 
хлорнаго хрома, растворяютъ въ соляной кпслотв, растворъ 
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р а з б а в л я ю т ъ в о д о й , ф и л ь т р у ю т ъ , п р и б а в л я ю т ъ аммийиу и н е 
м н о г о с в р н и с т а г о а м м о н и я и к и п я т я т ъ . Затвмъ ж и д к о с т ь с н о в а 
ф и л ь т р з ' ю т ъ , о с т а т о к ъ п р о м ы в а ю т ъ г о р я ч е й в о д о й и п р о к а -
л п в а ю т ъ . Хромъ взв-Ьшпваютъ в ъ виде о к и с и х р о м а (Сг.2 Оа), 
с о д е р ж а щ е й 68, 4 7 5 ° / и х р о м а . 

Ь) Нймеи,кш способъ. 

(Методъ Genth'a). 

Вначале п о с т з ш а ю т ъ т а к ъ ж е , к а к ъ и при а) с т р . 222. 
Сплавивъ о с т а т о к ъ , п о л у ч е н н ы й по у д а л е н и й аммоп-ппйвыхъ 
с о л е й и п о р а з л о ж е н и и о р г а н п ч е с к п х ъ к и с л о т ъ — d ( с м . в ы ш е ) , 
р а с т в о р я ю т ъ е г о в ъ воде, в л и в а ю т ъ ВМ г1ЗСТБ с ъ в н о в ь полз* - -
ч е н н ы м ъ о с т а т к о м ъ в ъ к а к о й н и б у д ь п л а т и н о в ы й с о с у д ъ , 
п р и б а в л я ю т ъ н е с к о л ь к о г р а м м о в ъ а з о т н о к и с л а г о а м м о н и я и 
в ы п а р и в а ю т ъ ж и д к о с т ь , п р и б а в л я я о т ъ в р е м е н и д о в р е м е н и 
а з о т н о к и с л а г о а м м о н и я , д о с и р о п о о б р а з н о й к о н с и с т е н ц и й , п о к а 
н е п е р е с т а н е т ъ в ы д е л я т ь с я а м м и й к ъ ; п о д ъ к о н е ц ъ п р и б а в 
л я ю т ъ н е м н о г о у г л е к и с л а г о а м м о н и й . Жидкость р а з б а в л я ю т ъ 
в о д о й и о т ф и л ь т р о в ы в а ю т ъ о т ъ г л и н о з е м а . 

К ъ ф и л ь т р а т у п р и б а в л я ю т ъ к р е п к у ю в о д н у ю с е р н и с т у ю 
к и с л о т у , к и п я т я т ъ д л я у д а л е н и я и з б ы т к а е я и п р и б а в л я ю т ъ 
а м м и й к у (до щ е л о ч н о й р е а к ц и и ) и н е м н о г о с в р н и с т а г о а м м о н и я , 
затЬмъ п р о к и п я т п и в ъ р а с т в о р ъ ф и л ь т р у ю т ъ , о с т а т о к ъ п р о 
м ы в а ю т ъ , п р о к а л и в а ю т ъ и в з в ' 1 5 ш и в а ю т ъ о к и с ь х р о м а . 

П р и м е н и м о с т ь е п о е о б о в ъ . Оба с п о с о б а , д а ю щ и е 
о д и н а к о в о х о р о ш и й р е з у л ь т а т ы , м о г у т ъ б ы т ь о д н о в р е м е н н о 
з ш о т р е б л е н ы и д л я о п р е д е л е н и й а л ю м и н и я , ч т о б ) ' д е т ъ у к а 
з а н о в ъ отделе о б ъ а л ю м и н i й . 

В. ОпредБлете хрома, не принимая во внимате 
алвэмитя, молибдена и фосфора. 

а) Btcoßoii  способъ *). 

5 гр. ж е л е з а р а с т в о р я ю т ъ в ъ х л о р и с т о в о д о р о д н о й к и 
с л о т е , о с а ж д а ю т ъ у г л е к и с л ы м ъ б а р и е м ъ , ф п н л ь т р з м о т ъ и п р о 
м ы в а ю т ъ осадопсъ вместЬ с ъ п и е р а с т в о р и в ш е й с я ч а с т ь и о , з а -
тЬмъ п о д с т а в л я ю т ъ с т а к а н ъ , п р о р ы в а ю т ъ ф и л ь т р ъ и смы-

') Blair S. 162. 
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ваютъ осадокъ въ стаканъ сперва холодной водой, затЬмъ 
горячей соляной кислотой и подъ конецъ горячей водой, после 
этого прибавляюсь въ стаканъ достаточное количество хло
ристоводородной кислоты и кипятясь, чтобы все раствори
мое перевести въ растворъ, т. е. окись железа , окись хрома 
глиноземъ и углекислый барш. Выд-вливъ барш изъ раствора 
въ видв сврнокислаго бар1я, осаждаютъ хромъ въ виде 
окиси посредствомъ амм1ака и небольшаго количества свр-
нистаго аммония, засЬмъ кипятясь жидкость для з тдалешя 
всего амм1ака, даютъ осадку освсть, фильтрзнотъ и промы
ваюсь горячей водой. Осадокъ высушиваюсь, помещаюсь 
въ платиновый тигель, кзда прибавляюсь еще остатокъ, по 
лученный ось ОТДЕЛЬНО сожженнаго фильтра, прибавляютъ 
отъ 3 до 6 гр. зтлекислаго натр1я, V 2 гр. азотнокислаго кал1я 
(для чугуна отъ 2 до 3 гр.), размешиваюсь и нагр'Ьваютъ до 
сплавлешя, а подъ конецъ до разложешя селитры. З а с к м ъ 
охладивъ, выщелачиваютъ остатокъ горячей водой, отфиль, 
тровываютъ растворъ отъ окиси желъза и промываюсь го 
рячей водой; фильтрась подкисляюсь хлористоводородной 
кислотой и, прибавивъ немного алкоголю, выпариваюсь до 
суха, заскмъ снова растворяютъ въ разбавленной хлористо
водородной КИСЛОТЕ, отфильтровываюсь кремнеземъ и въ 
фильтрасЬ осаждаютъ окись хрома амшакомъ и небольшнмъ 
количествомъ сЬрнистаго аммошя, после чего жидкость филь-
труютъ, вновь полученный остатокъ промываютъ, сзшиатъ, 
прокаливаютъ и взвешиваютъ выдвленнзчо такимъ образомъ 
о к и с ь х р о м а. 

Т а к ъ какъ въ осадке могутъ еще содержаться глиноземъ 
и фосфорная кислота, то следовало бы теперь приступить к ъ 
ихъ отделенно, что было бы довольно нецелесообразно; по
этому методъ этотъ можеть быть примененъ только тогда, 
когда въ железе нетъ- ни алюмишя, ни фосфора. Т о же от
носится и къ молибдену, т. е. и онъ долл<енъ отсзтствовать. 

Ь) Объемный способъ. 

(по Petersen'y '). 

Растворъ, полученный отъ нагревашя 0,5 гр. железа, со-
держащаго хромъ, съ 35 куб. сант. слабой серной кислоты 

') Oesterr. Zeitschrift für Berg und Hüttenwesen 1S84, S. 465. 

15 
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и разбавленный 100 до 200 куб. сант., окисляюсь въ кипя-
щемъ вид'Ьхамелеономъ, котораго прибавляюсь до с в х ъ поръ, 
пока не начнется обильное выделений перекиси марганца, 
после чего жидкость фильтруюсь, даютъ охладиться и рас
кисляюсь хромовую кислот}*-, прибавивъ отмеренный объемъ 
раствора сйрно аммошевожел-Ьзистой соли (соли Мора) в ъ 
избытк'в; избытокъ соли титруюсь обратно х'амелеономъ. 

Реакций зд^сь происходить следующая: 

6FeS04+2Ci-Os + 6 H 2 S 0 4 = 3 F e 2 ( S O ^ + Cra (SOi>-|-6H2 О , 

откуда следуетъ, что 1 молекула хромовой кислоты окис-
ляетъ 4 молек. сернокислой закиси желфза въ сернокислую 
окись железа, поэтому следуетъ титръ соли Мора помно
жить на 5 2 ' р 3 = 0, 3103. 

IDO 

С. Определевае хрома въ труднорастворимомь хро-
мистомъ железняке. 

Если содержаний хрома въ железе очень велико, то ра
створение въ хлористоводородной кислоте продолжается очень 
долго. Въ этомъ сдучае следуетъ употреблять способъ, пред
ложенный Fresenius'oMb и Hintz'oMb *). 

5 гр. испытуемаго. вещества нагреваюсь продолжительное 
время въ струе чистаго хлора въ стеклянной трубке изъ ту-
гоплавкаго стекла; приемниками служатъ три трубки Peligot 
и между первой и третьей вставляется еще вульфова стклянка. 
После наполнения прпймниковъ водой, начинаюсь нагревать, 
но такъ, чтобы въ приймникъ попало очень мало хлорнаго 
железа . 

Черезъ три-четыре часа даютъ раствору охладиться, уда
ляюсь приемникъ, включаюсь трз^бку съ водой и вытесняюсь 
хлоръ сухой углекислотой. 

П о с л е этого трубку для сожигащя слабо подогреваюсь 
въ томъ месте, где находится лодочка, а также тамъ, где 
о с е л ъ хлорный хромъ и пропускаюсь чистый водородъ. Часть 
хлорнаго хрома переходить при этомъ въ хлористый хромъ, 
а по сему все соединений хрома становится растворимьимъ. 

') Stahl и Eisen 1890, I, S. 229. 
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: По охлаждении обрабатываюсь содержимое лодочки водой, 
но въ получаемомъ остатке находится обыкновенно не раз-

.ложенный еще хромистый железнякъ. Поэтом)- нагреваютъ 
• остатокъ въ струе кислорода, потомъ раскисляютъ въ струе 
•водорода, а затемъ обрабатываюсь еще разъ хлоромъ. 

После выщелачивания горячей водой, остатокъ представ-
-ляетъ только шлаки.—Полученные растворы въ воде содер
ж а т ь въ сущности весь хромъ. Для очень точныхъ опреде
лений следуетъ сплавить последний остатоисъ. 

D. Определете хрома въ яриеутствш фосфора. 

Т а к ъ какъ осадокъ глинозема и окиси хрома, получен
ный какимъ бы то нибыло изъ вышеописанныхъ методовъ, 
•содержись еще фосфорную кислоту (въ случае, если железо 
содержало фосфоръ), то нужно осадокъ обеихъ окисей или 
же каждой окиси отдельно, если онв были отделены другъ 
•отъ дрзта, сплавить съ неболылимъ количествомъ углеки-
•слаго н а т р и й , при чемъ осадокъ до сплавлений долженъ быть 
взвешенъ. Сплавъ растворяюсь въ воде, фильтруюсь, под-
кисляютъ азотной кислотой и определяюсь фосфоръ въ виде 
•фосфорной кислоты по способу съ молибденовой солью (стр. 
194). Количество фосфорной кислоты вычпитываютъ нзъ 

•обиидго веса осадка, а по разности вычисляюсь количество 
хрома или количество хрома и алюминия. 

- С р а в н и т е л ь н ы й д о с т о и н с т в а с п о е о б о в ъ о п р е -
д ъ л е т я х р о м а . 

Объемный способъ (по Petersen'y) даетъ л у ч ш и й резуль
таты при йзследованпй т е х ъ сортовъ Л х е л й з а , которые со
д е р ж а с ь всего несколько процентовъ хрома и которые ра-
створяиотся въ разбавленной азотной кислосв, въ противномъ 
-случае нужно применить способъ Fresenius'a и Hintze. 

Въ остальныхъ случаяхъ можетъ быть ре1<омендованъ 
• п р е ж д е в с е г о с п о с о б ъ съ эфиромъ Rothe ( ç p . стр. 158 и 
165) для отделений железа, такъ какъ этимъ способомъ хромъ 

• т а к ж е вполне отделяется отъ лселеза и переходить въ 
растворъ. 

15а 
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2. В а н а д Ш . 

Если жел'Ьзо содержись ванадш, то онъ остается въ ам-
м1ачномъ раствор-в, отфильтрованномъ отъ окиси 4). Если 
к ъ такому раствору прибавить еврнистаго аммония, то онъ-
окрашивается въ красный цвътъ. Растворъ, содерл{ащш сер
нистый аммонш, подкисляютъ з^ксусной кислотой и оставляютъ-
стоять въ закрытой колб'Ь 24 часа, въ резз^льтатв ос-вдаетъ-
бурый сЬрнистый ванадй, который отфильтровываюсь, про-
мываютъ водой, содержащей уксуснз^ю кислоту и прокали-
ваютъ продолжительное время, отчего сврнистый ванадш пе
реходить въ ангидридъ ванад1евой кислоты (VaOs), кото
рый содержись 56,10°/о ванад1я. Способъ Rothe можесь найти 
примтзнеше и при ванадгв, такъ какъ онъ въ этомъ случай-
аналогиченъ хрому. 

') Срав. Post, S. 473. 



IX. Определение алювшнш. 

1. В ъ п р и с у т е т в Л и х р о м а . 

Способы, сдужащге для о п р е д в л е т я хрома и описанные 
в ъ прошломъ отделе (стр. 224 и 222), могутъ быть также 
употреблены и для опреддзлетя алюмишя. Если требуется 
юпредйлить одинъ алюмишй, то для этого достаточно оса
дить глиноземъ, въ противномъ случае можно определить 
изъ фильтрата и окись хрома. 

Раствореше в ъ крепкой хлористоводородной кислоте, 
•осаждете углекислымъ б а р 1 е м ъ , котораго прибавляготъ до 
образовашя мути молочнаго цвета, производятъ также, к а к ъ 
Ф1 при хроме. Осадокъ содержитъ окись хрома, окись железа , 
-фосфорную кислоту, графить, кремнеземъ и т. д. и весь гли-
яоземъ. 

Растворъ отфильтровываютъ по возможности быстро, оста
токъ промываютъ холодной водой, растворяютъ на фильтре 

лвъ разбавленной соляной кислоте и промываютъ горячей во
дой (назовемъ фильтратъ буквою а), поступають, однимъ 
словомъ такъ, какъ указано раньше. 

Остатокъ, не растворившшся въ слабой соляной КИСЛОТЕ, 
можетъ содержать еще немного алюминш. Для очень точ-
ныхъ определен1Й необходимо его прокалить, выпарить до 
суха съ фтористоводородной и серной кислотой, сплавить съ 
углекислымъ натр1емъ и азотнокислымъ кал1емъ, растворить 
в ъ слабой соляной КИСЛОТЕ и прибавить растворъ къ филь
трату а. 

Фильтратъ нагреваютъ до кипешя и прибавляютъ къ немз^ 
с е р н о й кислоты для осаждешя всего б а р 1 Я . Новый фильтратъ 
о т ъ сернокислаго бар!я выпариваютъ для удалешя избытка 



— 280 -

кислоты, разбавляюсь холодной водой и прибавляюсь къ. 
нему достаточное количество винной или лимонной кислоты, 
чтобъ удержать жел-Ьзо въ растворъч Избытокъ аммнйку и 
стзрнистаго аммошя осаждаетъ жел-Ьзо въ вид-Ь сЬрнистаго-
и^ел-Ьза. 

Посл-Ь этого жидкость фильтруюсь, промываюсь осадокъ-
еЬрнистымъ аммошемъ, фильтратъ выпариваютъ въ плати-
новомъ тиглтз до суха, остатокъ прокаливаюсь для разло-
н<ен!я аммошевыхъ солей, углеродъ (винной кислоты) сожи-
гаютъ и остатокъ сплавляютъ съ 6 частями углекислаго на-
трнй и 1 частью азотнокислаго кал1Й; сплавъ выщелачиваюсь 
водой, вливаюсь въ фарфоровую чашку и прибавляюсь ось-
2 до 3 гр. бертолетовой соли. Тигель промываютъ хлористо
водородной кислотой, приливаюсь ее къ общему раствору,, 
куда прибавляюсь еще небольшой избытокъ соляной кислоты.. 
Растворъ выпариваютъ на водяной банв до сиропообразной 
консистенцш, прибавляюсь отъ времени до времени по не
многу хлорноватокал1Йвой соли, опять разбавляюсь водой и 
осаждаютъ глиноземъ избыткомъ углекислаго аммошя (оса
докъ назовемъ буквою Ь). 

Жидкость фильтруюсь, осадокъ промывъ горячей водой,, 
растворяюсь на фильтр-в въ хлористоводородной кислотъ\ 
фильтратъ выпариваютъ до суха, чтобъ перевести им'Ьющшся 
кремнеземъ въ нерастворимое состояше; засвмъ снова ра-
створяютъ осадокъ въ хлористоводородной кислосв, филь
труюсь, прибавляютъ к ъ фильтрат}? избытокъ амм1аку и с в р -
нистаго аммошя и еще разъ фильтруютъ черезъ маленькш 
фильтръ (не содержащий золы)—новый осадокъ, который на
зовемъ черезъ с, промываютъ горячей водой, прокаливаютъ-
и взвешиваюсь получающуюся окись алюминия (АЬ СЬ), ко
торая содержись 53, 31°/о алюмишя. 

Какъ осадокъ Ъ, такъ и осадокъ с оба содержась фо
сфоръ (фосфорнокислый алюмишй), если только его содер
жало жел-Ьзо; въ этомъ случай сл-Ьдуетъ оба осадка сплавить-
съ углекислымъ натргймъ. Сплавъ растворяютъ въ водв,. 
фильтруютъ, подкисляюсь азотной кислотой и опред-вляютъ-
фосфоръ по способу съ молибденовой солью (стр. 194). 

Количество полученной фосфорной кислоты вычитютъ-
изъ обшдго количества взвйшеннаго не чистаго. глинозема. 
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2. В ъ о т е у т е т в 1 и х р о м а . 

10 грам. ж е л е з а растворяюсь въ платиновой чашке въ 
соляной кислоте, растворъ разбавляютъ водой и фильтруютъ. 
Большую часть кислоты въ фильтратъ - нейтрализуютъ ам-
мнакомъ или 'Ьдкимъ натромъ и раскисляютъ железо сЬрно-
ватистокислымъ натрхймъ; к ъ жидкости прибавляюсь 2—3 
куб. сант. насыщеннаго раствора фосфорнокислаго натр1я и 
20 куб. с. насыщеннаго раствора уксуснокислаго натра. Смтзсь 
кипятясь s/t часа, пока не исчезнесь совершенно запахъ с в р -
нистой кислоты. 

Образующийся при этомъ осадокъ есть фосфорнокислый 
алюмишй съ небольшой примтзсью кремнезема и окиси л<е-
л-вза. Его отфильтровываюсь и смываюсь горячей разбав
ленной кислотой съ фильтра въ платиновую, чашку, ГДЕ И 
растворяюсь. Растворъ выпариваютъ до суха, остатокъ ра
створяюсь въ небольшомъ количестве слабой соляной ки
слоты и отфильтровываюсь выделенный кремнеземъ. 

И з ъ фильтрата, разбавленнаго до 100 кз'б. с. водой, осаж
даютъ фосфорнокислый алюмишй ТБМЪ же способомъ, что 
и раньше. Осадокъ промываютъ горячей водой, сушатъ и 
прокаливаюсь. 

3. С п о с о б ъ Rothe. 

Методъ Rothe особенно хорошъ для опредвленш алюми-
в\я, такъ" какъ этимъ способомъ алюмишй отделяется вполне 
отъ железа и такимъ образомъ определяется изъ раство-
ровъ не содержащихъ железа . Для этой же цели способъ 
этотъ былъ предложенъ и Hauriot. 



X. Определение мышьяка, сурьмы и олова. 

1. М ы ш ь я к ъ 

а) Способобъ съ с%роводородомъ. 

Т а к ъ какъ при растворенш железа въ хлористоводород
ной КИСЛОТЕ мышьякъ не улетз^чивается въ виде мышьяко-
вистаго водорода, а оседаетъ, особенно при нагреванш, 
если растворъ не очень кислый, въ виде хлопьевъ —мышья-
ковокислаго железа то поэтому для определешя мышьяка, 
можно употребить остатокъ, полученный при определены 
серы по способу съ бромомъ (стр. 176). 

Въ противномъ случае, т. е. если сера совершенно не 
определяется или-же определяется отдельно, поступаютъ 
следующимъ образомъ: 10 гр. лселезныхъ опилокъ раство-
ряютъ въ 40 куб. сант. хлористоводородной кислоты и 100 
куб. сант. воды, разбавляютъ горячей водой до 750 куб. с. 
и пропускаютъ въ растворъ въ течении 30 минутъ струю 
сероводорода, после чего колбу наполняютъ до горла водой 
и оставляютъ стоять въ тепломъ местЬ двенадцать часовъ. 

Растворъ, который долженъ иметь лишь слабый запахъ 
сероводорода, фильтруютъ, остатокъ промываютъ холодной 
водой и помещаютъ вместе съ фильтромъ въ стаканъ. Колб} ' 
споласкиваютъ 10—20 куб. с. слабаго раствора сульфги-
драта к а л 1 Я (КНБ) и вливаютъ въ стаканъ. Содержимое ста
кана нагреваютъ, фильтруютъ, остатокъ промываютъ водой, 
содержащей немного сульфгидрата к а л 1 Я , а фильтратъ слегка 
подкисляютъ хлористоводородной кислотой и ставятъ въ 
теплое место, пока не исчезнетъ совершенно запахъ серо
водорода. После этого, отфильтровавъ осадокъ, промываютъ 
его водой, сушатъ вместе съ фильтромъ и вышелачивають 
свободную серу сернистымъ углеродомъ, затвмъ фильтръ 



— 233 — 

с ъ осадкомъ помйщаютъ въ маленький стаканъ, прибавляютъ 
туда хлористовородной кислоты и хлорноватокалневой соли 
и нагрйваготъ. Послй этого жидкость снова фильтруютъ, 
остатокъ промываютъ небольшимъ количествомъ воды, при
бавляютъ къ фильтрату немного кристаллической винной 
кислоты и небольшой избытокъ аммиаку и охлаждаютъ ра
створъ. 

Если растворъ становится мутнымъ, что бываетъ въ при
сутствии олова, то пропускаютъ черезъ аммнйчный растворъ 
струю сйроводорода до тйхъ поръ, пока осадокъ снова не 
растворится. 

Въ этомъ послйднемъ случай или нее, если растворъ все 
время оставался чистымъ, прибавляютъ 5 куб. сант. магне
зиальной смйси (см. стр. 193) и в ъ объемй половины ра
створа—аммиаку, сильно взбалтываютъ, жидкость охлаждаютъ 
и оставляютъ на 12 часовъ стоять, затвмъ фильтруютъ и 
промываютъ осадокъ [М# (НН 4 ) Аэ 0 4 -\- щ.] аммиачной 
водой, содерл{ащей въ растворй азотнокислый аммоний—какъ 
при промывании осадка фосфора (фильтратъ назовемъ черезъ 
•а). Осадокъ сушатъ при 1 0 0 ° въ течении получаса, поды-
мають постепенно жаръ до краснаго каления (въ противномъ 
случай могутъ улетучиться значительныя количества мышьяка 
вслйдствий раскисляющаго дййствня продуктовъ сгорания) и 
сильно прокаливаютъ въ течении нйсколькихъ минуть. За
т в м ъ взвйшиваютъ остатокъ (]\%2 Аз. 2 О^ — съ 48, 39°/<> 
мышьяка). 

Ь) Способъ опредъ\пешя посредствомъ перегонки, (по 1.ипаш и. бгбпа'ап!). 

6 гр. опилокъ растворяютъ въ 60 куб. сант. азотной ки
слоты уд. в. 1, 2, растворъ вливаютъ въ фарфоровую или 
платиновую чашку, выпариваютъ до суха, остатокъ прока
ливаютъ, прибавляютъ к ъ нему 10 куб. с. ейрной кислоты 
и выпариваютъ жидкость до удалений паровъ ейрной ки-. 
слоты. Чашку охлаждаютъ, прибавляютъ 50 куб. сант. воды 
и опять выпариваютъ до т й х ъ поръ, пока не 63 ' д е т ъ уца-
ленъ избытокъ ейрной кислоты и ейрнокислая окись желйза 
достаточно высушится. 

Сухую массу помйщаютъ въ колбу вмйстй съ 8—12 гр. 
мелко измельченной ейрнокислой закиси желйза, прибавляютъ 
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60 куб. сант. крепкой соляной кислоты и закрываютъ колбу 
просверленной пробкой, куда вставлена коленчатая трз^бка. 
Посл-Ьдняя соединена съ пипеткой въ 50 куб. с. конецъ ко
торой опущенъ въ стаканъ съ водой, при чемъ онъ долясенъ 
находиться на 12 мил. ниже уровня воды. 

Теперь н а г р - Б в н ю т ъ растворъ до киггвшя и кипитятъ до 
Т 'Ьхъ поръ пока не нагреется остальная часть жидкости, 
находящяся въ пипетке что обыкновенно происходить минуть-
черезъ 20. 

Мышьяковая кислота, находящаяся въ растворе, о т ъ 
сернокислой закиси железа раскисляется и перегоняется въ 
присутствии крепкой соляной кислоты въ виде хлористаго-
мышьяка (АэС!.,). 

Теперь удаляютъ пламя, нагреваютъ растворъ въ ста
кане до 70° и пропускаютъ сильную струю сероводорода 
до полнаго насыщешя; избытокъ удаляютъ струей углеки
слоты и фильтрз^ють жидкость черезъ взвешенный фильтръ. 
Осадокъ (АБОБ;,) промываютъ водой, затвмъ алкоголемъ, а 
подъ конецъ чпстымъ сернистымъ углеродомъ, высушиваютъ 
при 100—110° С. и взвешиваютъ въ виде трехсернистаго 
мышьяка съ 60,98°/0 мышьяка. 

С р а в н и т е л ь н ы й д о с т о и н с т в а с п о с о б ъ о п р е д ъ -
л е н 1 я . 

Способъ посредствомъ перегонки проще и даетъ лучине 
результаты, чемъ непосредственное осаждеше сероводоро-
домъ. 

2. С у р ь м а . 

Определение сурьмы, которое вообще приходится делать 
очень редко, производится въ связи съ определениемъ 
мышьяка. И з ъ фильтрата отъ амм1ачномагнез1Йльной соли 
мышьяковой кислоты (а, стр., 233 а) выпариваютъ избытокъ 
аммиаку, прибавляютъ не'большой избытокъ хлористоводород
ной кислоты, разбавляютъ до 300 куб. сант. водой и про
пускаютъ струю сероводорода, затвмъ удаляютъ избытокъ 
последняго посредствомъ струи углекислоты, жидкость филь
труютъ и осадокъ промываютъ водой. После этого осадокъ 
на фильтре растворяютъ въ небольшомъ количестве много-
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сЬрнистаго аммошя, даютъ раствору стекать въ объемистый г 

взвешенный фарфоровый тигель и выпариваютъ его на во
дяной б а н к Остатокъ нагртзваютъ вначале со слабой азот
ной кислотой, при чемъ следуетъ, во избежание разбрызги
вания, прикрыть тигель часовымъ стеклрмъ, зат-Ьмъ приба-
вивъ немного крепкой азотной кислоты, растворъ выпари
ваютъ до суха, удаляютъ образовавшуюся еврную кнслот) г 

и прокаливаютъ несколько минуть на паяльной гор-кнсв. 
Получается свроватоб-влая масса — сзфьмянистая- кислота 
(5ЬО., = З я о 0 5 - { - 5 Ь 2 0 ; ( ) съ 78, 9 5 ° / 0 сурьмы. 

3. О л о в о . 

Олово принимается во внимание при изсд-вдованш жестя-
ныхъ отбросовъ и железа, которые двлаютъ изъ этихъ 
отбросовъ по отнятии изъ нихъ олова (напр. Литое железо)-

Д о осаждешя сЬрнистаго соединений — поспупанотъ, какъ 
при мышьяк^ и сурьме, промываютъ осадокъ зжсз'сноки-
слымъ аммошемъ, лодкисленнымъ немного зп;сз?сной кисло
той '), сз^шатъ, и помещають во взвешенный фарфоровый ти
гель; фильтръ сжигаютъ отдельно и зол}г его прибавляютъ-
къ осадку, прибавляютъ къ немз? такл{е немного серы и 
прокаливаютъ осадокъ въ стрз^Ь сероводорода, при чемъ 
имеющ1Йся мышьякъ улетучивается, а сернистое олово-
остается; последнее прокаливаютъ затемъ продолиштельное 
время при достзше воздуха, после этого нагреваютъ сильно-
несколько разъ съ углекислымъ аммошемъ, чтобъ удалить-
вею сернз'ю кислотз'', даютъ осадкз'' охладиться и взвеши-
ваютъ получившийся ангидридъ оловянной кислоты (Бп 0.,> 
съ 78, 67°/0 олова. 

Или: сернистыя соединений осаждаютъ сероводородомъ г 

какъ при мышьяке и сурьме, затемъ осадокъ растворяютъ-
въ соляной кислоте, куда прибавлено немного хлорновато-
кал1евой соли, разбавленный растворъ кипятятъ съ неболь-
шимъ количествомъ водной сернистой кислоты, и н а г р е 
ваютъ для осаждений сурьмы съ железными опилками, за -

') Но не водой, иначе сернистое олово будетъ лроходитъ черезъ-
фыльтръ. 
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Т'Ьмъ отфнльтровываюгь выделенную сурьму, промываютъ 
прокипяченной водой, подкисленной хлористоводородной ки
слотой и осаждаютъ изъ фильтрата олово посредствомъ 
сЬроводорода въ виде чернаго сернистаго олова (ЗпБ), ко
торое высушнваютъ и прокаливаютъ при доступе воздуха, 
я подъ конецъ—съ углекислымъ аммошемъ; получается ан-
гидридъ оловянной кислоты. 



XI. Определение вольфрама. 

1 до 10 гр. жел'Ьзныхъ опилокъ растворяютъ въ азотной 
кислоте уд. в. 1,2, растворъ выпариваютъ до суха, остатокъ 
снова растворяютъ въ хлористоводородной кислоте, разбав-
ляютъ немного водой и кипятятъ. Вольфрамовая кислота (ан-
гйдридъ) осаи{дается въ виде желтоватаго порошка. Ж и д к о с т ь 
разбавляютъ и фильтруютъ, остатокъ промываютъ горячей 
водой, содержащей немного соляной кислоты, а подъ конеггъ 
алкоголемъ и водой. В ъ остатке находятся вместв съ воль
фрамовой кислотой еще кремнеземъ, графить, титанъ и пр~ 
Высушивъ прокаливаютъ фильтръ съ осадкомъ и слшгають 
углеродъ. З а т в м ъ тигель охлаждаютъ, осадокъ смачивають 
водой и прибавляютъ немного серной кислоты и избытокъ 
фтористоводородной кислоты. Выпаривъ до суха, прокали
ваютъ остатокъ для з^далешл серной кислоты, и сплавляютъ 
его съ пятернымъ количествомъ утлекислаго натрий. После 
этого охладивъ тигель растворяютъ остатокъ въ воде, отфиль-
тровываютъ и промываютъ водой, содержащей соду. Фильтратъ 
отчасти нейтрализуютъ азотной кислотой и кипятятъ для 
удалешя угольной кислоты. Затвмъ жидкость охлан<даютъ 
немного и прибавляютъ небольшой избытокъ азотной кис
лоты, после чего прибавляютъ въ избытке азотнокислой за
киси ртути, а затемъ взболтанную въ воде окись ртути, 
пока вся свободная кислота не бз^детъ нейтрализована. Воль-
фр'амъ оседаетъ весь въ виде вольфрамовортутной соли 
отфильтровываютъ осадокъ и промываютъ его горячей во
дой, последней онъ. освобождается вполне отъ солей натрия, 
Осадокъ снимаютъ съ фильтра, последний сжигають въ пла-
тиновомъ тигле, прибавляютъ сюда осадокъ и нагреваютъ-
до светлокраснаго каления. Ртуть улетучивается и остается 
только ангидридъ вольфрамовой кислоты (^ЧЭз), который Иг 
взвешиваютъ. Онъ содержитъ 79,31°/° вольфрама. 



1ХП. Опред-влеше титана и его влшше при опред*-
ленш другихъ элементов*. 

Титанъ встречается въ железе не редко, но обыкновенно 
въ такихъ малыхъ количествахъ, что влпйше его на свойства 
железа не заметно, а посему определений его становится из-
лишнимъ. Однако-жъ, присутствий его дан<е и въ малыхъ ко
личествахъ можетъ иметь влийнне на способъ анализа, а по-
•семз'' следуетъ принять къ свйденпЪ не только способъ опре
деления, но и те меры предосторожности, которыя должны 
•быть выполнены при определений другихъ элементовъ въ 
присутствий титана. 

А. Определете титана. 

1. С п о с о б ъ о п р е д ъ л е в и я п о с р е д с т в о м ъ о е а ж -
д е н 1 я . 

Если железо , содерл{ащее титанъ, растворить въ хлори
стоводородной кислоте, то часть титана переходить въ ра
створъ, а часть остается въ остатке. Въ последнемъ остается 
•одновременно и фосфорная кислота, мел<ду тЬмъ, какъ изъ 
кипящаго сернокислаго раствора фосфорная кислота ме-
шаетъ осаждению титана въ виде титановой кислоты. 

При этомъ поступаиотъ следуиоицимъ образомъ: 
5 гр. железа растворяютъ въ хлористоводородной К И С 

Л О Т Е И растворъ выпариваютъ до суха, остатокъ хорошо 
высушиваютъ, нагревають вначале съ соляной: кислотой, 
лотомъ съ водоий и отфильтровываютъ. Остатокъ съ филь
тромъ прокаливаютъ въ платиновомъ тигле до т в х ъ поръ, 
пока не сгоритъ весь углеродъ. З а т в м ъ остатокъ смачиваютъ 
холодной водой, прибавляиотъ отъ 5 до 10 капель концентриро-
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ванной ейрной кислоты и достаточное количество фтористо
водородной для растворений кремнезема, послй чего жидкость 
выпариваютъ до тйхъ поръ, пока перестанутъ выделяться 
пары ейрной кислоты. Осадокъ сплавляютъ въ течений полу
часа съ тройнымъ или пятернымъ количествомъ углекислаго 
натрий и небольшимъ количествомъ азотнокислаго, сплавъ 
дэастворяютъ въ горячей водй и фильтруютъ. Послй этого 
шримйняготъ одинъ изъ двухъ нижеописанныхъ способовъ: 
.а) Остатокъ высушиваютъ, фильтръ сжигаготъ и все сплав
ляютъ съ 15 до 20-нымъ количествомъ кислаго ейрнокис-
лаго калий, при чемъ начинаютъ нагрйвать весьма медленно 
и доводятъ постепенно до темно-краснаго калений; при этомъ 
выделяются пары ейрной кислоты; прокаливаний при этой 
температурй слйдуетъ вести въ течений нйсколькихъ часовъ, 
пока сплавъ не будетъ совершенно прозрачньшъ. Послй 
этого даютъ платиновому тиглю охладиться, сплавъ помй-
щапотъ въ агатовую ступку и растираютъ съ воднымъ ра-
створомъ ейрнистой кислоты до полнаго растворений, послй 
чего отфильтровываютъ оставгнпйся кремнеземъ. Прибавивъ 
к ъ фильтрату 20 гр. уксуснокислаго натрий и немного уксус
ной кислоты уд. в. 1,04 кипятятъ и осаждаютъ такимъ обра-
зомъ титановую кислоту. 

Титановая кислота оейдаетъ въ видй, хлопьевъ совер
шенно свободныхъ отъ желйза. Ей даютъ оейсть, филь
труютъ, промываютъ горячей водой, содержащей немного 
уксусной кислоты и высушивъ и прокаливъ, взвйшиваютъ въ 
видй титановой кислоты (ангидрида—ТЮз) съ 60°/о титана. 

Или: 
Ь) Остатокъ сплавляютъ съ 5 гр. сухаго углекислаго на

трия, сплавъ охлаждаютъ и вливаютъ осторожно въ тигель 
концентрированную ейрную кислоту. К а к ъ только шипйше 
(т. е. выдйлеше углекислоты) прекратится, тигель осторожно 
нагрйваютъ и прибавляютъ опять ейрной кислоты, пока все 
не растворится, тогда растворъ нагрйваютъ до полнаго уда
лений паровъ ейрной кислоты, охлаждаютъ тигель и содер
жимое тигля растворяиотъ въ 250 куб. сант. холодной воды, 
прибавляютъ 50 и<уб. с. крйпкаго воднаго раствора ейрни
стой кислоты и, если нужно, фильтруютъ. Затймъ послй сла-
баго нейтрализованнй аммнйкомъ, дають стоять до полнаго 

• обезцвйчиванпй раствора. Послй этого прибавляютъ 20 гр. 
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уксуснокислаго натрий и немного (Ус часть объема) уксусной 
кислоты уд. в. 1,04, послй кипячений осаледается титановая 
кислота. 

2. С п о с о б ъ о п р е д е л е н и я п о с р е д с т в о м ъ у л е т у 
ч и в а н и я . 

(По Ви:о\¥пу '). 

Жел-Ьзо, содержащее титанъ, обрабатывают^ какъ и при 
опред-Ьленш кремний (стр. 138) х л о р о м ъ и поступаютъ. 
дальше одинаково, какъ до фильтрования кремнезема. К ъ 
фильтрату прибавляютъ небольшой избытокъ аммиаку, под-
кисляютъ уксусной киислотой, кипятятъ и, профильтровавъ-
жидкость, промываютъ и прокаливаютъ осадокъ. 

Осадокъ мол^етъ содержать немного окиси железа, в ъ 
случай если хлорное л<елгЬзо было увлечено механически,, 
затймъ еще немного вольфрамовой! кислоты, фосфорной кис
лоты и пр. Поэтому сплавляютъ его съ небольшимъ коли
чествомъ углекислаго натрия, сплавленную массу растворяютъ 
въ водй и фильтруютъ; осадокъ промываютъ, сушатъ и про
каливаютъ. Въ осадихй содержится весь титанъ въ видй ти-
таново-натрнйвоии солпп (съ небольшимъ пюличествомъ Л\елйза) г 

въ то время, какъ фосфорная кислота находится въ филь-
тратй. Осадокъ сплавляютъ еще разъ съ небольшимъ коли-
чествомъ углекислаго натрия, сплавъ нагрйваютъ въ тиглй-
съ крйпкой ейрной кислотой и опредйляютъ титановую кис
лоту, какъ описано выше. 

В. ВлЛяше титана при опредйленш другихъ элемен-
товъ. 

1. В ъ п р и е у т е т в 3 . й м ы ш ь я к а и ФосФора. 

Растворенную часть сплава съ содой и селитрой, оста
токъ иютораго содерн<алъ весь титанъ (стр. 238),- подкисляютъ-
хлористоводородной кислотоии, прибавляютъ нйсколько ка
пель раствора ейрниистокислаго аммония ии кипятятъ до пол
наго исчезновения запаха ейрнистой кислоты. Мышьяисъ оса
ждается теперь ейроводородомъ. Избытокъ ейроводорода 

!) Срав. ВЫт, Б. 153. 
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выт'всняютъ струей углекислоты, после этого отфильтровы-
ваютъ трехсврнистый лышьякъ (Аэг Бя), фильтратъ окис-
ляютъ хлорной водой, кипятятъ, и после охлаждений при-
бавляибтъ, если только имеется фосфорная кислота, доста
точное количество раствора хлорнаго железа , чтобы связать 
всю фосфорную кислоту. После этого ирибавляютъ аммиаку, 
пгаторый образуетъ красный осадокъ, зайЬмъ прнлпнваютъ 
уксусной кислоты до слабо кислой реакций. Заттзмъ жидкость 
кипятятъ, отфильтровываютъ отъ фосфорно-кислаго—и ос-
новнаго уксусно-кислаго железа и промываготъ остатокъ го
рячей водой. Осадокъ растворяютъ въ хлористо-водородной 
кислоте, растворъ выпариваютъ до сиропообразной! конси
стенции и осаждаютъ фосфорную кислот}'' посредствомъ ли
монной кислоты и магнезиальнои-и см'Ьси (какъ известно изъ 
определений фосфора). Или л<е осадокъ на фильтре раство
ряютъ въ небольшомъ количестве азотной! кислоты, растворъ 
концентрируютъ и осаждаютъ фосфорную кислот}? прибав-
ленпймъ раствора молибденовой кислоты и твердаго уксус-
нокислаго аммоний. 

2. В ъ п р и с у т е т в Ш ФоеФора. 
а) Способъ съ уксусной кислотой. 

Въ виду того, что при выпариваний раствора хлорнаго 
желйза, содержащаго титанъ и фосфоръ, получается соеди
нений фосфорнокислаго титана и окиси железа, которое въ 
хлористоводородной кислоте совершенно нерастворимо, то 
необходимо выбрать другой путь, чемъ тотъ, который былъ 
указанъ при определении фосфора. 

Если хотятъ определить фосфоръ по способу съ уксусной 
кислотой (стр. 190), то поступаиотъ, кап<ъ было описано 
раньше, до того момента, когда получится осадокъ графита, 
кремнезема и пр.; осадокъ этотъ высушиваютъ, прокали-
ваиотъ весь углеродъ, и смачп!ваютъ оставшийся остатокъ хо
лодной водой. З а т в м ъ прнбавляютъ къ нему отъ пяти до 
десяти капель серной кислоты и достаточное колиичество 
фтористоводородной (для растворений кремнезема) и выпа
риваютъ растворъ до полнаго удалений паровъ серной кис
лоты. 

Между т е м ъ раскисляютъ фильтратъ упомянутаго вна-
16 
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чале остатка совершенно такимъ же образомъ, какъ было 
описано при определений мышьяка или въ В, 1., но съ тою 
разницей, что по з'даленпй с'Ьрнистой кислоты не пропзгс-
каютъ сероводорода, а охлажданотъ жидкость и осаждаютъ 
}?ксусной кислотой и пр. Вмътто-же того, чтобъ осадокъ 
посл-Ь промываний растворить, сушатъ его вместе съ филь-
тромъ, не сжигая последняго. З а т е м ъ снимаютъ осадокъ, 
оставшийся на стенкахъ сосуда, фильтровальной бумагой и 
прибавляютъ к ъ главному осадку. 

Совершенно высушенный осадокъ отдкпяютъ тщательно 
отъ фильтра и фильтровальной бзшаги, сжигаютъ всю бумагз г 

и золзг ея вместе съ осадкомъ помещаютъ въ фарфоровз?ю 
СТ3ШК3?, куда прибавляютъ отъ 3 до 5 гр. зтлекислаго натрия 
и немного азотнокислаго и растираютъ все вместе, после чего 
смешиваютъ этз? массу съ остаткомъ отъ обработки серной 
и фтористоводородной кислотой. С т у ш у й пестикъ очищаютъ 
углекислымъ натрпйм'ъ, который прибавляютъ къ общей 
массе, которую затемъ сплавляютъ въ течении полз^часа, 
после чего сплавъ охлаждаютъ, растворяютъ въ горячей 
воде и фильтрз^готъ. Остатокъ содержитъ весь титанъ въ 
виде титаново натрневоип-соли. 

Въ фильтрате, подкисленномъ азотной кислотой, опре-
деляютъ фосфоръ по способу, описанному на стр. 190 и след. 

Ь) Способъ съ молибденовой солью. 

Солшгаютъ углеродъ остатка, полученнаго при раство
рений (стр. 194); остатокъ обрабатываютъ серной и фтори
стоводородной кислотоии, выпариваютъ и нагреваютъ до уда
ления'Всеии серной ки-ислоты, затемъ сплавляиотъ его съ2—3 
гр. углекислаго натрий, растворяютъ въ горячей воде и 
фильтруютъ; фильтратъ подкисляютъ азотной кислотой, ра
створъ концентрируютъ, прибавляютъ 50 куб. с. раствора 
молибденовой соли, нагреваютъ и держатъ жидкость 4 часа 
при 40° С. После этого осадокъ отфильтровываютъ, промы-
ваютъ и прибавляютъ этотъ осадокъ къ томз?, который былъ 
полученъ при первомъ фильтрований (ср. стр. 194). Осадокъ 
обрабатываютъ, какъ указано на стр. 197. 

Остатон<ъ, полученный отъ обработки сплава (съ содой) 
горячей водой, содержитъ весь титанъ; его обрабатъиваютъ 
дальние по способз?, описанному (па стр. 239 подъ А, 1, а). 



XIII. Ходъ лолнаго анализа. 

А. Когда требуется определить все элементы 

Растворяготъ 10 гр. жел гЬзныхъ опилокъ въ платиновой 
или фарфоровой чашке въ умеренно разбавленной соляной 
кислоте, выпариваютъ на водяной бане до удаления соляной 
кислоты, остатокъ смачиваютъ соляной кислотой; жидкость 
нагреваютъ, приливаютъ воды, затемъ фильтруютъ и оста
т о к ъ промываютъ. 

Назовемъ остатокъ этотъ буквою а. 

1. И з е л е д о в а т е Фильтрата о т ъ остатка а. 

Фильтратъ нагреваютъ съ азотной кислотой до полнаго 
превращений соли закиси железа въ соль окиси; з атемъ даютъ 
•охладиться, разбавляютъ сильно водой и, прибавивъ углекис-
лаго аммония до появлений мути, нагреваютъ быстро до кипе
ния. 

При этомъ оседаетъ (конечно, въ присутствии достаточ-
наго количества хлористаго аммония) почти все железо въ 
воде окиси, а также немного глинозема, титановой кис
лоты (въ случае, если въ железе имелись алюминий и ти-
танъ; назовемъ осадокъ черезъ Ь); въ растворе же нахо
дятся: о с т а т о к ъ окиси железа , немного г л и н о з е м а , 
закиси никкеля, кобальта и марганца, оишсь цинка, щелоч-
•ныя земли и щелочи. 

• ') Главнымъ образомъ по СгаЬат-ОИо, Апои^. С Ь е т . , 5 Au.fl. 4 ( 1 ) 
5 . 899. 

16* 
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Для точности растворяютъ промытый осадокъ еще разъ.. 
въ соляной кислот^ и снова осаждаютъ. 

К ъ фильтрату отъ осадка Ь прнбавляютъ небольшой из-
бытокъ аммиаку и нагреваютъ до удалений этого избытка"; 
осадокъ отфильтровываютъ, растворяютъ въ соляной кислоте! 
и вторично осаждаютъ (осадокъ с). 

Фильтраты, полученные при первомъ и второмъ осаждений, 
подкисляютъ уксусной кислотой, концентрируютъ ихъ, при-
бавляютъ амм1аку до щелочной реакции, а затемъ уксуснойг 
кислоты до кислой реакций. П о с л е этого прибавляютъ з^ксус-
нокнслаго аммоний, нагреваютъ жидкость до 70° и пропу-
скаютъ сероводородъ. По осаждений, отфильтровываютъ о с а 
докъ (назовемь его черезъ а"). Фильтратъ отъ осадка а~ 
осаждаютъ аммпйкомъ и сернистьимъ аммониймъ, осадокъ-
назовемъ его бза<вою е— отфильтровываютъ черезъ 24 часа 
и промываютъ водоии, содержащей сернистый аммоний. 

Фильтратъ отъ осадка е выпариваютъ въ платиновой чашкй-
до-сз?ха. Въ остатке, по згдаленш aммoнieвьиxъ солей, о п р е -
деляютъ щелочи и щелочныя земли. 

Если требуется определить щелочи, то необходимо у б е 
диться предварительно въ томъ, что все реактавы, а т а к ж е 
и вода свободны отъ щелочей. З а т е м ъ растворяютъ оста
токъ въ соляной} кислоте и, выпаривъ, производятъ в з в е ш и 
ваний. П о с л е этого осадокъ снова растворяютъ, осаждаютъ 
калий хлорной платиной въ виде хлороплатнната калий съ. 
30 ,5° /о хлористаго калий и, взвесивъ, вычитаютъ в е с ъ х л о -
ристаго калий изъ веса смеси солей калий и натрий; полз^чен-
ная разность есть в е с ъ хлористаго натрия. 

2. И з е л ъ д о в а ы г е о с т а т к а а . 

Этотъ остатокъ содержитъ, кроме железа, еще: з^глеродъ,, 
кремний и фосфоръ, затвмь титанъ, мышьякъ, ванадий, хромъ,. 
молибденъ и барий. 

Его сплавляиотъ съ углекисльимъ калпймъ-натрпймъ и не-
большимъ колинчествомъ селитры, растворяиотъ въ водй и 
отделяютъ кремнеземъ, который можетъ содержать еще т и 
тановую кислоту и сернокислый барий; осадивъ фильтратъ 
небольшимъ избыткомъ аммийку, отфилиэтровываиотъ осадокъ. 
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къ раствору прибавляютъ з'ксз'сной кислоты до слабо 
«ислой реакши и уксусно-кислаго аммошя, нагреваютъ лшд-
кость до 7 0 ° и пропускаюсь свроводородъ, полз^чается оса

д о к ъ cV, его отфильтровываютъ и к ъ фильтрату прибавляютъ 
сврнистаго аммошя—образуется осадокъ ё. 

Фильтратъ пробз'ютъ на щелочныя земли, что, конечно, 
д й л а ю т ъ при очень точныхъ анализахъ, но тогда необхо
димо взять для анализа гораздо большее количество железа, 
•чъмъ то, которое указано выше. 

3. И з е л ъ д о в а ш е о е а д к о в ъ о т ъ Ъ д о е. 

Осадки Ь, с, и с', содержащие всю окись жел-Ьза, весь 
глиноземъ и часть титановой кислоты, а также немного крем
незёма, соединяютъ ВМ-БСГБ И прокаливаютъ въ лодочке въ 
•струе водорода для раскислешя железа . 

Прокаленный осадокъ обрабатываюсь сильно разбавлен
ной азотной кислотой (1:30 или 1:40), чтобъ растворить все 
металлическое жел'Ьзо, которое по окислении осаждаютъ аммп-
•акомъ и взв'вшиваютъ. 

Остатокъ после растворения въ слабой азотной кислоте 
•(титановая кислота, глиноземъ кремнеземъ) сплавляютъ съ 
«исльимъ с'Ьрнокислымъ кaлieмъ, сплавъ выщелачиваютъ во
дой, удаляютъ оставшийся нераствореннымъ кремнеземъ и 
пропускаютъ свроводородъ; титановую кислотз' осаждаютъ 
тпродолжительнымъ кип'вн1емъ, а глиноземъ аммнйкомъ. Въ 
случай если осадокъ этотъ содержитъ еще окись железа и 
фосфорную кислоту, то ихъ необходимо отделить. Въ осадите 

• глинозема можетъ содержаться еще хромъ, который долженъ 
•быть таюке опред'вленъ-

Въ осадкахъ .й и d1 могутъ содержаться сернистыя соеди
нений мйди, щшка, никкеля и кобальта. И х ъ растворяютъ въ 
небольшомъ количеств^ соляной кислоты, содержащей бромъ, 
нагреваютъ до удалений всего брома и осаждаютъ медь с е р о -
йодородомъ. И з ъ фильтрата определяютъ кобальтъ, никкель 
и цинкъ такъ, какъ указано при никкеле. 

Осадки в и ё состоять изъ сернистаго марганца и слу-
ж а т ъ для определения марганца. 

Все остальные элементы определяютъ отдельно или груп
пами, какъ описано было раньше. 
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Б. Ко гда не требуется определять р*же встречающееся 
элементы ') . 

Отвешиваютъ: 

1. Для определения у г л е р о д а отъ 2 до 5 гр. (въ зави
симости отъ предполагаемаго содержаний углерода) тонкихъ 
опилокъ. 

2. Для определений к р е м н и я , м а р г а н ц а , м е д и -
н и к к е л я , х р о м а и а л ю м и н 1 я отъ 5 до 10 грам. 

3. Для определения ф о с ф о р а отъ 1 до 3 гр. 
4. Для определений с е р ы 5 гр. 
1. Углеродъ определяютъ въ виде угольной кислоты, для 

чего применяюсь способъ съ двойной: сольно двухлористой 
меди и хлористаго аммоний (стр. 35) съ последующимъ за
т е м ъ сожиганпймъ или съ хромовой и серной кислотой 
(стр. 50 и 52 ), еслшке въ лаборатории имеется газовая печь,, 
то сожигаютъ въ фарфоровой трубке съ кислородомъ и воз-, 
духомъ (стр. 45), употребляя при этомъ калиаппараты Geis-
ler'a съ ангидридомъ ф о с ф о р пн о й кислоты въ трубкахъ для 
сушки (стр. 61). 

2. Ж е л е з о растворяютъ въ 50—100 иуб. сант. обыкновенной 
хлористоводородной кислоты, при чемъ чашн<а должна быть 
покрыта часовымъ стекльпшн<омъ; после этого жидкость выпа
риваюсь до суха., растнраиотъ массу на мелкий кусочки нн 
сушась ее на проволочной сетн<е (стр. 130) или на песчаной 
бане . По охлаждений прибавляюсь къ раствору отъ 20 до 40-
Куб. сант. соляной кислоты, пнагреваюсь, прибавляютъ 200 куб. 
сант. воды и отфильтровываиотъ кремнеземъ; его промываюсь,, 
взвешиваюсь и вычисляюсь к р е м н и й ! (стр. 131). 

Фильтратъ выпариваюсь вначале на голомъ огне до 1501 

куб. сант., засЬмъ покрываюсь чашку стекломъ. Прибавля-
иотъ 20—40 куб. сант. разбавленной азотной кислоты (з?д. 
в. 1,2) и по окончании бурной реакции выпариваюсь вполне 
окисленный растворъ на водяной бане. 

Выпариваний повторянотъ еще 2 раза и каждый разъ с ъ 
25 куб. сант. соляной кислоты, чтобы по возможности! }?да-
лить азотнзчо пшслоту. 

J) Описываемый способъ употребляется обыкновенно въ жел'1ззно-за-
водской лаборатории Берлинской Горной Академш. 
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Растворъ, который содержись всю м й д ь , м а р г а н е ц ъ , 
в и н к е л ь , х р о м ъ и а л ю м и н и й , обрабатываютъ дальше 
по способу R o t h e (стр. 158) и металлы определяются по 
способу, описанному при каждомъ изъ нихъ. 

3. Для опредйлешя ф о с ф о р а растворяютъ желйзо въ 
круглодонной колбй объемомъ въ 1Ы литра въ 15 до 50 куб. 
сант. слабой азотной кислоты; растворъ выпариваюсь на го-
ломъ огнй, остатокъ нагрйваютъ постепенно на тройной 
горйлкй до т й х ъ поръ, пока не перестанусь В Ы Д Е Л Я Т Ь С Я оки
слы азота и пока В С Е углеродистая соединений не будусь 
разложены. По охлаждении растворяютъ остатокъ въ 25—50 
куб. сант. дымящейся хлористоводородной кислоты и жид
кость выпариваюсь; остатокъ слабо нагрйваютъ, чтобъ уда¬
лить т о л ь к о с в о б о д н у ю соляную кислоту, П О С Л Й этого 
даюсь охладиться, растворяютъ въ 10 до 30 куб. сант. слабой 
азотной кислоты и разбавляюсь такимъ же количествомъ 
воды. ЗасЬмъ жидкость фильтруюсь и осаждаютъ фосфоръ 
по способу съ молибденовой солью (стр. 194). 

4. С й р у определяюсь по способ}? съ бромомъ (стр. 176). 
Растворъ сохраняюсь, чтобы, въ случай если опредйление 
марганца, мйди, никкеля, хрома и алюминия по способ}? Rothe 
почему-либо не удалось, имйть наготовй соотвйтствующш 
растворъ, который также можетъ быть обработанъ по тому 
же способу. 



X I V . Опредйлете газовъ въ железе. 

Газы въ жел'Ьзъ- могутъ заключаться въ пузыряхъ' и въ 
другихъ пустотахъ, или могутъ помещаться между молеку
лами или, наконецъ, могз?тъ быть растворены въ жел'153'h. 

Разлшия между этими неодинаковыми состояниями не 
существуетъ. 

Если просверлить такое место съ пустотами, вне 
доступа воздуха, то H}?>KHO ДОПЗ?СТИТЬ, Ч Т О находящийся тамъ 
газъ вытекаетъ (или высасывается) въ безвоздушное прост
ранство до тЬхъ поръ, пока пустое место не бз гдетъ напол
нено газомъ соотв'втствующаго давлешя. 

Насколько выделяется вместе съ этимъ газъ, находящийся 
между молекулами—определить невозможно. 

Для полнаго выдвлешя газа, находящагося среди молекулъ 
требуется (какъ и для разложения водородистыхъ сплавовъ) 
очень высокая температура, гораздо выше, че,мъ темпе
ратура плавлений железа; такъ какъ железо во время охла
ждений до момента затвердеваний выделяетъ много газовъ, 
то нужно допустить, что при температурахъ, достигаемыхъ 
въ. обыкновенныхъ печахъ, газы имеютъ большзпо связы
вающую силу, чемъ при охлаждений, или же, что господ-
ствз?ющее въ печи высокое давление имеетъ влпйний на более 
сильное поглощение газовъ расплавленнымъ железомъ. 

А. Добывавде газовъ. 

1. В ы е а е ы в а н 1 е . 

Методъ высасываний газовъ предложенъ Graham'oMb. 
Онъ применимъ для газа, находящагося въ металле въ вид в 
пузырьковъ, а также и къ железнымъ опнлкамъ въ холод-
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номъ и горячемъ состоянии. Если требуется извлечь весь 
газъ, находящийся въ пузырькахъ или пустотахъ, то помй-
щаютъ изслйдуеашй кусокъ желйза подъ ртутью или подъ 
водой. 

Сперва нуисно з'достовйриться, что желйзо не пимйетъ 
отверстий, соединяющихъ пузыри или пустоты съ атмосфер-
ньимъ воздухомъ, въ противномъ случай будутъ высасывать 
просто атмосферный воздухъ. Поэтому вначалй пробзпотъ 
изслйдуемый кусокъ подъ водой въ безвоздушномъ про
странстве на его газонепроницаемость. Если въ кускй желйза 
находится несколько пустотъ, наполненныхъ газомъ, изъ 
которыхъ нйкоториля могутъ быть соединены съ наружнымъ 
атмосферньимъ воздухомъ, то высасываюсь предварительно 
находящийся въ нихъ газъ, послй чего уже пристугиаютъ къ 
сверлению какой нибз'дь пустоты. 

Плоскость, прикрывающую пустое пространство низслй-
дуемаго куска железа обрабатываютъ сверленнемъ или стро-
гаш'емъ, накладываютъ на нее резиновую шайб}? съ отвер-
стиемъ, прижимаютъ къ ней гладкий фланецъ газонепрони
цаемой трубы, которая имйесь боковое отвйтвленпе съ 
краномъ, между тймъ, какъ въ верхнее плотно закрывающееся 
отверстие вставленъ стальииоит закаленный! щтифтъ. Послй 
того каигь воздухъ будетъ выкачанъ изъ всего пространства 
(т. е. трубы и пр.) при помощи ртзтнаго насоса, вбиваютъ 
стальной штифтъ въ раковину и вынимаиотъ обратно, такъ 
что заключенный газъ вытекаетъ въ эвднометръ. 

2. С в е р л е т е . 

Второй методъ состоитъ въ сверлений. Этимъ способомъ 
добываюсь газъ не только изъ пустотъ, но и тотъ, который 
заключенъ между молекулами. 

Примйняютъ для этого сверло длиною въ 120 мил., при
крепленное ко днз? сосуда Е Р (наполненнаго водой или, что 
еще лучше, ртутью) посредствомъ перекладины АВ (см. фиг.57). 
К у с о к ъ Б , который должеиъ быть подвергнись сверлению, 
соединенъ посредствомъ цапфы I съ машиной и приводится 
ею во вращений, между тймъ, какъ сверло стоитъ неподвижно. 

Сверлений идетъ очень легко, если сверло смачивать водой 
или водяными парами, но оно очень скоро тупится при угио-
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требленш ртути, если сверло не смачивать особо. Въ этомъ 
случай просверливаготъ предварительно небольшое отвер
стие и наполняюсь его небольшимъ, но опредйленньпмъ ко-
личествомъ воды. 

Фиг. 57. 

Газовое сверло. 

Сверло не должно нагрйваться, въ противномъ случай 
можетъ разложиться вода. Müller *) рекомендз?етъ просвер
ливать отверстия въ 150 мил. глубины. Съ помощью остраго 
сверла, ширина котораго = 40 мил.; работа кончается въ 
2 часа времени для плотнаго и 1 / 2 часа для пористаго ма
териала. 

Вмйсто воды и ртути моншо употребить масло или дру¬
гую жидкость, не поглощающуио газовъ, но за то само 
сверление совершается гораздо труднйе, чймъ при зшотреб-
лeнiи воды; самое лучшее дййствнй производпгтъ мыльная вода. 

Посредствомъ тупого сверла получается, какъ доказалъ 
Snelus, больше газа, чймъ посредствомъ остраго, таи<ъ кансь 
въ первомъ случай отдйльные кристаллы больше измель
чаются. 

') „Stahl und Eisen" 1892. S. 539. 
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3. Н а к а л и в а й т е . 

Для метода накаливания употребляюсь >келгвзныя опилки 
или маленький кусочки. Р1хъ помещаюсь въ фарфоровую, 
внутри глазурованную трубку и нагреваюсь . Трубка Р 
(фиг. 58) соединена однимъ своимъ концомъ съ барометри
ческой трубкой Т, въ верхней части которой находится за
пасное пространство И для ртз 'ти, закрываемое краномъ г, 
нижняя же часть барометрической трубки опущена въ со-
судъ С, наполненный ртутью. И з ъ фарфоровой трубки вы
качиваюсь по возможности весь воздухъ и закрываютъ кранъ 
барометрической трз 'бки. П о с л е этого пробу желтзза нагрй-
ваютъ и выделяющийся газъ собираютъ въ градуированной 
т р у б к е , наполненной ртутью. Всю операцию продолжанотъ 
до с в х ъ поръ, пока объемъ газа въ-градуированной; трубнсв 
перестанесь увеличиваться. 

Способъ этотъ им'ветъ тось недостатокъ, что-не при
нимаются во внимание сиз газы, которые были выкачены при 
обыкновенной температуре. 

В. Анализъ газовъ. 

1. В о д о р о д ъ , к и е л о р о д ъ , о к и с ь у г л е р о д а и 
у г л е к и с л о т а . 

Газы могутъ содержать: водородъ, киелородъ, азотъ, 
окись углерода, угольную кислоту и аммийкъ. 

Анализъ основанъ большеио частью на поглощений от-
дельныхъ составныхъ частей! и на определении разницы 
объемовъ до и после поглощений. 

У г о л ь н у ио к и с л о т у поглощаютъ едкимъ кали, к и-
с л о р о д ъ — пирогалловой кислотой, о к и с ь у г л е р о д а — 
двухлористой; медью. Вместо пирогалловой! кислоты предло-
ж е н ъ следующий растворъ: 1 ) 40 гр. сернокислой! закиси же
леза , 30 гр. сегнетовойсоли (винно-кислый калш-натриЙ: 
С ^ 4 О в 1 Ш а - + - 4 Н 2 0 ) I! 60 гр. едкаго кали растворяюсь каждое 
въ отдельности! до объема 100 куб. сант.; к ъ 5 объемамъ 

!) „ЗЧаЫ шис! Еи^еп" 1891. 486 (сие Копшск). 
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раствора сегнетовой соли прибавляютъ одинъ объемъ серно
кислой закиси железа, получается белый осадокъ; его рас-
творяютъ прибавлешемъ 1 объема раствора йдкаго кали, 
послй чего получается чистая желтая жидкость, которая 
поглощаетъ энергично кислородъ и окрашивается при этомъ 
въ зеленый цв'Ьтъ. 

Фиг. 5в. 

I I I I 1 ICI I I 1 1 I 

Прнспособлеше для добывашя газовъ посред. 
накаливашя. 

" 1 

41 

В о д о р о д ъ определяюсь сожигашемъ съ нзбыткомъ 
кислорода надъ губчатымъ паллад1емъ или надъ паллад!евымъ 
азбестомъ. 

Ос'татокъ газа принимаютъ обыкновенно за а з о т ъ . 
Определеше з?лекислоты, кислорода и окиси зтлерода 

слйдуетъ въ той же пробе одно за другимъ; производится 
это по способу, данному въ V I отдъ\тЬ — объ изследованш 
печныхъ газовъ. 

В о д о р о д ъ определяюсь обыкновенно отдельно или же 
после поглогцешя углекислоты, кислорода и большей части 
окиси углерода въ отдельной порцш газа. Для этого целе
сообразнее всего употребить аппаратъ H e m p е Г я, изобра
женный на фиг. 59; применеше его описано въ V I отделе . 
Въ А находится трубка, съ палладийвымъ азбестомъ или 
губчатымъ палладдемъ, который нагревается пламенемъ D 
газовой трз'бы DE. 
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Если газъ не содержись окиси углерода, то отъ окислений 
его образуется только одна вода, которая и конденсируется. 
2/з сжатаго ббъема даетъ объемъ водо
рода. Если же имеется окись углерода, 
то получаемая при сожиганш угольная 
кислота должна быть сперва поглощена 
йдкимъ кали. Количество водорода равно 
тогда двумъ третямъ объема, получив-
шагося после перваго сжатий минусъ 
одна треть второго. 

Палладиевый азбестъ, который лучше, 
чймъ губчатый палладий, приготовляется 
сл гЬдующимъ образомъ: 

Растворяютъ 1 гр. палладий ВЪ цар- Аппарата съ палладае-
ской водке, выпариваюсь до суха и оста- вымъ азбестомъ. 
токъ. растворяютъ въ небольшомъ ко
личестве воды; сюда прибавляюсь несколько кубическихъ 
сантиметровъ насыщеннаго на холоду раствора муравьино-
кислаго натрий и столько углекислаго натрий, чтобъ растворъ 
имтзлъ сильно щелочнз?ю реакци'ю. После этого опускаюсь 
въ растворъ 1 гр. мягкаго волокнистаго азбеста, ко
торый всасываетъ всю жидкость и даетъ густую массу. 
Последнюю высушиваюсь въ тепломъ мйссЬ, причемъ вы
деляется на волокнахъ азбеста черный мелкий порошокъ 
палладий, засЬмъ азбестъ размягчаютъ опять въ теплой водв, 
промываютъ его хорошо водой, сушатъ при 1 0 0 ° С и сохра
няюсь въ хорошо закупоренномъ сосуд/к 

Сожигаше производятъ съ помощью воздз^ха или кисло
рода, причемъ газы пропускаются надъ нагртзтымъ палла-
дпйвьпмъ азбестомъ, о чемъ будетъ указано въ отд^лй VI . 

К и с л о р о д ъ содержится почти въ каждомъ л итомъ же
лезе (ИизБен^еп), прежде чймъ оно подверглось раскислению 
посредствомъ марганца, кремний или алюминия. 

Кислородъ определяюсь съ достаточной! точностью по
средствомъ накаливашя совершенно чистыхъ и сз?хихъ опи-
локъ въ струе вполне чистаго и сухого водорода. Полу-
чаиощуюся воду улавливаюсь во взвешенной! трубке, 
Наполненной безводной фосфорной! кислотой. 

Употребляемый для этого водородъ пропз?скаютъ для 
очистки его черезъ растворъ окиси свинца въ едкомъ кали, 
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затймъ черезъ слегка накаливаемую трубку съ платиниро-
ваннымъ азбестомъ, потомъ черезъ концентрированнзпо 
еврную кислотз? и безводную фосфорн}чо кислоту; отсюда 
уже водородъ идетъ въ стекляную трубку, содержащую 
испытз?емое железо . Трз'бка эта длиною въ 70 мил., а д1а-
метръ ея 18\ мил. Второй конецъ трз^бки соединенъ съ про
мывной стклянкой, наполненной концентрированной сврной 
кислотой. Прокаливать достаточно минуть 30—40. 

2. А з о т ъ и амм1ак-ъ . 

Азотъ, заключенный въ железе (но не въ пузырькахъ) 
образуетъ при растворенш въ соляной кислотв частью 
аммиакъ. 

А з о т ъ опредвляютъ такимъ образомъ, что тщательно 
промытые и освоболеденные отъ приставшаго воздуха куски 
желтзза (не въ вид'Ь опилокъ или порошка) растворяютъ в ъ 
свъже приготовленной хлористоводородной кислотв; растворъ 
этотъ, который содержитъ часть азота въ виде хлористаго 
аммошя, перегоняютъ съ известью, а улетучивающийся при 
этомъ амм1акъ улавливаютъ титрованной сврной кислотой. 

Н о въ остатке можетъ содержаться еще азотъ, поэтомз? 
накаливають его съ натристой известью и образующшся 
аммийкъ пропз^скаютъ опять въ титрованнзчо еврную кислотз?. 

Для обработки остатка можно также употребить серно
кислую окись ртути, для этого можетъ служить аппаратъ, 
изображенный на фигуре 60. 

А представляеть обыкновенную трубку для сожигашя в ъ 
30 куб. сант. длины; она наполнена до черты д приблизи
тельно 12 грам. углекислаго магшя или натр1я; въ д нахо
дится азбестовая пробка; отъ д до / трз?бка наполнена смесью 
остатка, выезчненнаго при 130°, съ сернокислой окисью 
ртути, въ / тоже положена пробка изъ азбеста; отъ / до 1ь 
находится крупный порошокъ пемзы, къ которому приме
шано немного сернокислой окиси ртзти, дальше лежитъ 
опять азбестовая пробка, наконецъ, правее отъ Л, находятся 
куски пемзы, прокипяченные въ растворе двухромовокислаго 
калия и охлажденные вместе съ этимъ растворомъ. 
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Газопроводная трубка а опущена въ ртутную ванну 
(не изображенную на чертеже), куда опрокинута также и 
трубка В, служащая для поглощения и измерений газовъ. 

Прмборъ для определения азота. 

Трубка эта въ начале вся наполняется ртутью, заттэмъ 
впускаютъ въ нее сперва растворъ 'Ьдкаго кали (1 часть 
гидрата окиси калий на 2 части воды), который подымается 
вверхъ, такъ что шарикъ с наполняется приблизительно до 
10 куб. сант., загизмъ впускаютъ 15 куб. сант. насыщеннаго 
чистаго раствора дубильной н<ислоты. Уровень ртути нахо
дится тогда приблизительно въ е. 

Нагреваний производятъ обыкновеннымъ образомъ; въ 
начале начинаютъ нагрйвать углекислый магний или натрий 
на заднемъ конце трубки; выд'Ьлягощейся угольной кислотой 
выт-Ьснянотъ весь воздухъ изъ трубокъ А и а, при этомъ, 
конечно, трубпса а не соединенна съ В и вытйсняемьнй воз
духъ выходпптъ наружу. Послй этого вклиочаютъ въ аппа-
ратъ трубку В и нагр'Ьваготъ gf—слабо, заттзмъ /7г.— до 
краснаго каления, и, наконецъ, нагр гЬваютъ смесь до пол-
наго препфащенпй выделений газовъ. Подъ и«жецъ газы, на
ходящийся въ аппарате , вытесняются )?гольной кислотой, 
получаемой отъ нагреваний второй половины угленшсльнхъ 
солей. 

После этого перен-носятъ трубку В въ ванну съ водопи, 
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гд'1з вся ртуть и щелочь вытекаютъ. Отмътивъ давление ба
рометра и показаний термометра, вычисляютъ игЬсъ азота 
по его объему. 

иП§теп даетъ следующее предппнсаше: 2 гр. опилокъ 
нужно обработать растворомъ 10 гр. кристаллизован наго 
•мйднаго и<упороса и 6 гр, сплавленной поваренной соли. 
Послй того, какъ желйзо растворится, прибавляютъ извест-
коваго молока и дальше поступаютъ, какъ раньше. Этимъ 
избътаютъ необходимости улавливать газы, вьридйлянощи'еся 
при растворений. 

Аммнйкъ, который въ видъ таковаго ул(е находился въ 
желйзй, можетъ быть опредвленъ ввeдeнieмъ высверлен-
ныхъ на холоду, газовъ въ титрованнзпо серную кислоту. 
Количество занспючающагося въ немъ азота сл'вдз?етъ вы
честь изъ общаго количества найденнаго азота. 



XV. Опрв1гвлен1е железа. 

Содержаний железа- в ъ пробе находятъ обыкновенно изъ 
разности, после того, какъ определены все остальные эле
менты. Чтобы быть,, однако, увереннымъ, что при анализе 
не пропущено ничего, рекомендуется иногда определить и 
железо . 

А. Титрование. 

Въвиду того, что для точнаго определений железа необ
ходимо сперва удалить не только углеродъ, но мышьякъ и 
медь, поступаютъ следующими, образомъ: 

10 гр. железа растворяютъ въ 60 куб. сант. чистой азот
ной кислоты уд. в. 1,2. Нагреваютъ растворъ до слабаго 
кипения, пока не растворится все железо, после чего растворъ 
выпариваютъ до суха при помешиваний; передъ концомъ 
выпариваний прибавляютъ 5 гр. азотнокислаго аммоний 
после этого остатокъ нагреваютъ до г в х ъ поръ, пока в с е 
азотно'кислыя соединений и з'глеродистыя вещества не будутъ 
разложены. ' 1 

Остатокъ нагреваютъ съ • дымящейся соляной кисло
той и всю окись железа переводятъ въ растворъ. Че -
резъ солянокислый растворъ, нагретый до 70° С, пропу-
скаютъ сероводородъ, жидкость фильтруютъ, въ кипящш 
фильтратъ пропускаютъ углекислоту, чтобы вытеснить избы-
тоилэ сероводорода; остатки последняго удаляютъ прибав-
леннймъ достаточнаго количества хлорной ртути и'тп-нтрз'ютъ 
лшдкость (не отфильтровывая осадка) растворомъ двз гхро-
мовокалпйвой соли, пока проба жидкости съ железносинеро-

17 
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дистымъ калиймъ не дастъ бол'ве соли закиси железа же~ 
лтззносинеродистоводородной кислоты (Турнбулевая синь), 
послъ этого титруютъ обратно растворомъ хлористаго (т. е. 
закиснаго) железа извтзстной кр-впости, пока опять не 
появится реакщя на соль закиси желтзза желтззносинероди-
стоводородной кислоты (т. е. проще говоря, пока не появится 
синее окрашиваше). Если изъ общаго количества употреб-
леннаго раствора двухромовокал}евой соли вычесть то коли
чество его, которое сооотвтзтствуетъ раствору хлористаго 
жел-вза, прибавленнаго при обратномъ титрованш, то най-
демъ то количество двухромовокалиевой соли, которое соот-
втзтствуетъ содержанию л{елтзза во взятой проб'в, а отсюда 
легко уже вычислить и количество желтзза. 

В. Способъ съ эфиромъ. 

ЖелтЬзо отд'вляютъ-по способз? съ эфиромъ (стр. 158 и др.) 
отъ многихъ другихъ металловъ, какъ описано на стр. 165. 
К ъ эфирному раствору хлорнаго жел-вза прибавляютъ о т ъ 
20 до 30 куб. сант. воды и перегоняютъ эфиръ на водяной 
банъ . 

Въ оставшемся раствортз хлорнаго жел-вза опред-вляють 
содержание желтзза посредствомъ титровашя хлорнымъ оло-
вомъ, какъ будетъ описано въ отдвл-в „жел-Ьзныя руды". 

С. Электролизъ. 

(по Clasen'y и von Reis'y)-

Соляно или сврнокислый растворъ 0,1 до 0,2 гр. л{ел'вза 
нагр-вваютъ съ избыткомъ щавелевокислаго аммон!я и 
осаждаютъ жел-взо на сгвнки платиновой чашки, слул(ащей 
электродомъ, какъ уже было описано при электролиз-в никкеля 
и кобальта (стр. 210 и 219). 

Для осаящен1я берутъ сильную термоэлектрическую бат-
тарею или 2 элемента Бунзена. 

Если въ жел'вз-в, имтвется еще марганецъ, то онъ оса
ждается послтз желтзза; начало его осаждешя характери
зуется краснымъ окращивашемъ положительнаго полюса. 
Если электролизъ не остановленъ во-время, т. е. если вм'БСТ'Ь 
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-съ жел'Ьзомъ о с к я ъ и маргаиецъ, то необходимо осадокъ 
растворить и снова подвергнуть электролизу 1 ) . 

Алюмишй также не препятствуетъ чистому осаждению 
жел-Ьза. ГГреи{де, чймъ осядеть аллюмишй, нробуютъ растворъ 
на содержание жел'Ьза посредствомъ сврнистаго аммошя. 
Если же алюминий осизлъ, то его необходимо снова раство
рить , что, однако, соверинается простымъ прибавлешемъ ща
велевой кислоты,, не прерывая процесса. 

') Vergl. ausführrelche Versiebte maassrcgclm Зш Glassen, quant. сТгегк. 
.AnaL durch Elecfrolyse. 

17* 



Т Р Е Т 1 Й ОТДЪЛЪ 

С О С Т А В Н Ы Я Ч А С Т И 

жел-Ьзныхъ рудъ, 

ФЛЮСОВЪ и Футеровонныхъ матер|'аповъ а также шлаковъ 
и твердыхъ горючихъ м а т е р ш о в ъ . 

Опредйленш уд'Ьльнаго в&са и изслйдоваше 

печныхъ газовъ. 



I. Желйвныя руды. 

В з я т 1 в п р о б ы . 

К а к ъ при взятий пробы металлическаго железа трудно 
получить чистыя опилки Л{ел-Бза, такъ какъ на нихъ часто 
находятся: жиръ, вода и воздухъ, такъ и при взятш пробы 
желтззныхъ рудъ трудно получить пробу, представляющую 
собою среднее содержаще испытуемого матер1ала. 

Самое лучшее брать пробу при разгрузке прибывающий х ъ 
вагоновъ съ рудой (т. н. рудооткаточныхъ вагоновъ), откуда 
ее бросаютъ въ отвалъ, или же брать пробу во время под
возки руды къ доменной печи. 

При этомъ целесообразно брать руду лопатой въ разные 
промежутки времени при опрокидывании вагоновъ и высы
пать на сито для отделения крупныхъ кусковъ отъмелкихъ . 

Обе отделенный части обрабатываются отдельно; крупные 
куски измельчаются и складываются въ кучу, изъ которой 
опять берутъ средний пробы и т. д., пока величина получен-
ныхъ кусковъ не будетъ такая же, какъ и просеянныхъ 
мелкихъ. Первые смешиваютъ съ последними въ томъ же 
весовомъ отношении, въ какомъ они находились до измель
чения. 

И з ъ 10 тоннъ берутъ для пробы 1 клгр., т. е. 1/юооо и 
сохраняютъ ее въ плотно закрываемомъ вылуженномъ со
суде или же въ стклянке. 

П р о б а н а в л а ж н о с т ь . 

Д л я определения содержания влаги берутъ изъ вышепри-
готовленной пробы немного более 0,5 клгр., измельчаютъ по 
возможности скоро, хорошо перемешиваютъ, отвешиваютъ 
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точно 0,5 клгр. и сз?шатъ при 100° на водяной или въ воз-
дЗ'шной бантз до постояннаго в'Ьса (обыкновенно 12 час.—съ 
вечера до утра). 

Втзсы должны быть настолько чз^вствительны, чтобы при 
нагрузктв въ 0,5 клгр., они указывали измтзнеше въха на 
0,1 гр. (Т. е., чтобы на нихъ мояшо было бы взвешивать 
с ъ точностью до 0,1 гр.). 

Рз?ду, освобожденнз'ю такимъ образомъ, отъ гигроскопи
ческой влаги, употребляютъ для дальн'Ьйшихъ аналитиче-
скнхъ опредтзлешй. Передъ этимъ измельчаютъ ее въ тонкш 
порошокъ, сушатъ еще разъ при 100° и еще теплую пом'Ь-
щаютъ въ стеклянный сосз'дъ съ притертой стеклянной 
пробкой. 



I. Онред'влет.е содержашя железа. 

1. С п о с о б ы о п р е д ^ л е ш н т и т р о в а н г е м ъ . 

А. Приготовлете раствора. 

а ) Принимая въ соображеше содержаше жел%за въ нераствориномъ 

остатнъч 

Если при качественномъ изследованш небольшой пробы 
весьма мелкоизмельченной руды окаисется, что оетатокъ при 
растворенш въ хлористоводородной или стзрной К И С Л О Т Е со-
.дерлдатъ еще железо , то растворяютъ взвешенную пробу 
(въ 1 гр.) въ 10 куб. сант. хлористоводородной кислоты и 
нагр-Бвають до тйхъ поръ, пока кислота не перестанетъ ра
створять. Если руда (какъ, напр., У Г Л И С Т Ы Й желйзнякъ) со-
держитъ углеродистое вещество, то прибавляютъ немного 
хлорноватокалийвой соли. 

З а т в м ъ л<идкость выпариваютъ до суха, оетатокъ раство
ряютъ снова въ 5 куб. сант. хлористоводородной кислоты, 
выпариваютъ растворъ съ 10 куб. сант. воды, даютъ остатк} г 

оевсть и сливаютъ въ колбу емкостью въ, 50—75 куб. сант. 
Оетатокъ собираютъ на маленькш фильтръ и промываютъ 
небольшимъ количествомъ холодной воды. Фильтръ сжи-
гаютъ въ платиновомъ тигле. Содержимое тигля по охлан<-
деши обливаютъ. 20—30 каплями серной кислоты" (концен
трированной) и двойнымъ количествомъ фтористоводородной 
кислоты. Посде этого тигель осторожно нагреваютъ, выпа
риваютъ фтористоводородную кислоту, даютъ жидкости, ох
ладиться, разбавляютъ ее немного водой и вливаютъ въ пер
воначально полученный растворъ. 
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Если и после этого въ остатке останется железо , то не 
обходимо нагреть тигель до полнаго удалешя серной кис
лоты, после чего прибавляютъ 5 гр. кислаго сернокислаго 
ка.шя (К Н Б О*), сплавляютъ до т в х ъ поръ, пока исчезнуть 
все черныя точки, даютъ сплав}? охладиться и растворяютъ-
его въ горячей воде, к}?да следуетъ прибавить несколько' 
капель соляной кислоты. 

Иногда окись железа не поддается растворенш въ кис-
лотахъ, что бываетъ особенно тогда, когда материйлъ, содер
жаний железо, поступаешь изъ химическихъ фабрикъ. где. 
онъ былъ полз^чёнъ сильнымъ прокаливашемъ. 

Въ этомъ случае окись железа раскисляютъ въ с т р у й 
водорода при медленномъ нагреваши, при чемъ охлаждение 
должно происходить также въ стрз?е водорода. 

В ъ дрз?гихъ слз?чаяхъ достаточно сплавить испытуемз?к> 
проб}? съ углёкислымъ кал1емъ-натр!емъ. 

b) не принимая въ соображена содержашя жельза въ нераствори-

иомъ остаткъ\ 

Для обыкновенныхъ заводскихъ техническихъ анализовъ 
можно пренебречь т е м ъ малымъ количествомъ железа, ко
торое содержится въ остатке. Въ этихъ случаяхъ 1 гр. руды 
растворяютъ, если возможно, въ серной кислоте, или же въ. 
хлористоводородной, кислоте въ колбе , на горло которой 
насажена воронка,, жидкость нагреваютъ на песчаной бане. 
Растворъ этотъ употребляютъ не прибегая къ фильтровашю,. 
а также не обращая внимашя на то, что при переливанш 
жидкости въ измерительный сосудъ туда попад} ттъ и ча
стицы остатка. 

c) если требуется опред%лить въ рудч> содержаже закиси желъза. 

Если требуется определить железо въ виде закиси, то 
была бы напрасная трата времени, если бы допустили окисг 
литься отъ доступа воздуха той части железа, которая на
ходится въ руде унсе въ виде закиси. 
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В ъ этомъ случай прибавляютъ къ навйск'Ь передъ ттзмъ--
какъ вливаютъ кислоту—кусочекъ кислаго-углекйслаго н а 
трия (NaHCOs) и закрываютъ сейчасъ же.колбу, пробкой, съ-
резиновымъ клапаномъ (клапанъ Бз^нзена—резиновая трубочка, 
съ прорйзомъ, закрываемая вверху стекляной палочкой). 

Если имйются устойчивыя колбы, то закрываютъ такун> 
колбу пробкой, черезъ которую проходитъ трубка, дважды 
изогнутая подъ прямымъ зтломъ (фиг. 61). Свободный конецъ-

Фиг. 61. 

Растворенье безъ окисления. 

трубки опущенъ въ стаканъ съ кипяченой водой. Когда р а 
створений окончится, удаляютъ колб}? отъ горйлки. При этомъ-
вслйдствий охлаждений—въ колбу поступаетъ вода; разжижая 
значительно растворъ, мы этимъ исключаемъ возможность-
скораго его окислетя . Н о отъ обратнаго поступлений воды 
колба можетъ лопнуть, поэтому слйдуетъ ее предварительно» 
завернуть въ полотенце. 

Самое лучшее средство, чтобы не допустить окисляться; 
закись желйза—это ' пропускать черезъ колбу во все время 
растворений струю углекислоты. 
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Аппаратъ для этого.изображенъ на фиг. 6. 

По окончанш растворетя даютъ жидкости охладиться 
в ъ атмосфере углекислоты. Въ большинстве случаевъ вполне 
<обходятся однимъ резиновымъ клапаномъ. 

Фиг. 62. 

Раствореше въ атмосфер-в углекислоты. 

В. Раскислеше раствора, если железо должно быть 
определено въ вид* соли закиси. 

Если требуется все железо определить въ виде закиси, 
то по окончанш растворетя вводятъ въ колбу кусокъ цинка. 

Цинкъ, который долженъ.быть свободенъ отъ железа и 
свинца, можетъ быть употребленъ или въ виде зеренъ или-
же , что гораздо удобнее, въ виде палочекъ, которыя отли-
ваютъ въ формахъ изъ литографскаго камня, или же въ же-
л е з н ы х ъ формахъ, смазанныхъ жиромъ. 

Цинковыя палочки амальгамируютъ' съ поверхности, для 
•чего ихъ погружаютъ въ ртуть; амальгамироваше служитъ 
для увеличения сцепления частицъ цинка; ихъ помещаютъ 
з а т в м ъ в ъ платиновую сеточку и подвешиваютъ в ъ колбе 
«сърастворомъ, который можетъ быть отфильтрованъ или нетъ , 
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Соль окиси железа отъ действия цинкй раскисляется: 

Fea Cl« - f Z n = 2Fe СЬ + Zn.Cb 

или 

• FeaOs 3 (SOs) + Zn = 2FeSOí - f Z n S 0 4 . 

Одновременно избытокъ хлористоводородной или стзрной 
кислоты образуетъ съ цинкомъ соответствующую соль его,, 
причемъ выделяется водородъ, напр.: 

2HCl + Z n = ZnCl2 + Hí 

Во все время растворетя горло колбы доллшо быть по
крыто воронкой, догускающей выходъ газа. 

Если растворъ становится мз'тнымъ или окрашивается въ-
красный цвйтъ, то прибавляютъ нйсколько капель кислоты.. 

В ъ солянокисломъ растворе конецъ раскисления узнаютъ-
по тому, что лсидкость становится безцветной и не прини-
маетъ больше желтаго оттенка даже по прибавлении щЬсколь-
кихъ капель соляной кислоты. 

Въ сернокисломъ рахтвйре-ишцшгъ__раскислен1я узнаютъ-
следующимъ образомъ: на фарфоровз^ю пластишу н.аливаютъ-
каплю рюпытз'емаго раствора и каплю раствора роданистаго-
кaлiя; если раскислеше Лхелйза окончено, то не должно по
лучиться красное окрашиваше или уке получается весьма 
слабое. : 

Во всехъ слз^чаяхъ, особенно-же, если растворъ сде~ 
лается мутнымъ, следз'-етъ прибавить понемногз'сийсь Юкуб! 
сант. серной кислоты и 20 куб. сант. воды. Вместо цинка 
можно для раскисления з^ботребить к и с л ы й с е р н и с т о -
к и с л ы й а м м о н i й (NH* HSOs). 

Последний применяютъ въ томъ слз'чае, если рзгды со-
гдержатъ титанъ, который при раскислении цинкомъ даетъ-
красное пили синее окрашивание, вследствие раскислений тип-
тановой кислоты въ окись титана. 

Въ этомъ случай псь растворз', объемъ котораго не дол-
женъ быть больше 40 куб. сант., прибавляютъ сперва аммийпу 
до появлений неисчезающаго осадка, ищдкость взбатптываютъ г 

а затвмъ прибавляютъ 5 куб. сант. концентрированнаго ра -
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•створа кислаго сйрнистокнслаго аммоний растворъ опять 
Фзбалтываютъ и немного нагр-вваютъ, пока не исчезнетъ 
красное окрашиваний раствора, после чего его нагр-вваютъ 

.до кипений. К а к ъ только растворъ станетъ совершенно без^ 
щв'втнымъ, прибавляютъ разбавленной сврной кислоты (10 куб 
сант. кислоты и 20 к. с. воды), растворъ кипятятъ продол
жительное время, пока сернистая кислота не будетъ вся уда
влена, а затвмъ жидкость разбавляютъ водой. 

Наконецъ, для раскисления молено еще употребить х л о 
р и с т о е о л о в о , однако ж ъ этотъ способъ раскислений слиш-
комъ продолжителенъ и кропотливъ. Руду растворяютъ въ 
хлористоводородной кислоте, растворъ разбавляютъ водой и 
.кипятятъ, загвмъ прибавляютъ чистый (прозрачный) растворъ 
хлористаго олова (БпСЬ) съ 10 гр. олова на каждый литръ, 
:пока не исчезнетъ окрашиваний, подъ конецъ по каплямъ до 
прекращений реакций съ роданистымъ калпймъ. Если приба
вить слишкомъ много хлористаго олова, то необходимо сд'Ь-

.лать его безвреднымъ, для чего его окисляютъ двухромово-
калпйвой солью, а еще лучше хлорной ртутью (гЬ^СЬ). 

С О к и с л е т е раствора, если железо должно быть 
определено въ виде соли окиси . 

О к и с л е т е находящейся въ растворе закисной соли же-
.леза въ окисную соль производится наилучше прибавленпймъ 
небольшихъ количествъ х л о р н о в а т о - к а л 1 е в о й с о л и 
в ъ виде кристалловъ и последующимъ кипячетемъ до исчез
новения запаха хлора; менее целесообразно — прибавлений 

• б р о м н о й в о д ы или м а р г а н ц о в о к а л н й в о й с о л и ; 
• самое нерациональное—это употреблений п е р е к и с и б а р ! я, 
которую очень, трудно получить въ чистомъ виде. 

Полное превращений соли закиси железа въ соль окиси 
можно узнать, взявъ каплю раствора и смешавъ съ железо-
•синеродистымъ калнймъ (красной кровяной солью), причемъ 
« е должно получиться синее окрашиваний. 
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Ъ. Определете железа въ растворахъ з а ки сныхъ 
солей посредством^ окислентя. 

а) Способъ съ м а р г а н ц о в о к а л 1 е в о й солью. 

П р и г о т о в л е н т е р а с т в о р а м а р г а н ц о в о к и ч з л а г о 
к а л ! я . 

Марганцовокалнйвая соль = КМпО* бываетъ въ гпродажй 
в ъ очень чистыхъ кристаллахъ 4 гр. 1) этихъ кристалловъ 
растворяютъ въ одномъ литре дистиллированной воды. Ра-
•створъ этотъ сохраняютъ въ темноцветной бутыли, за
крытой стеклянной пробкой, и въ темномъ М ' Б С Г Б . С О Л Ь эта 
•окисляетъ закись лсел^за, находящуюся въ сврнокисломъ 
растворе, по формуле: 

ЮРеБСч + 2КМпО* + вНаБО* = 5Ге 2 ( Б О ф -{-КгЗО* + 
-)- 2 М п З О « + 8 Н 2 О 

т . е. 316,2 вес. ч. марганцовокалнйвой соли окисляютъ 560 вес. 
ч. железа . 

Б ю р е т к и . 

Растворомь марганцовокислаго калий наполняютъ бюретку. 
Хотя бюретки съ зажимомъ и очень удобны, однако ж ъ вслед
ствие раскисляющаго действия резины, при частомъ употреб
лений отдаютъ предпочтете бюреткамъ со стекляннымъ кра-
номъ. Бюретки съ зажимомъ изображены вместе съ соот-
ветствующимъ штативомъ на фиг. 64. Зажимы представлены 
на фиг. 65 и 66 (стр. 273) 2). 

При покупке бюретки съ стекляннымъ краномъ следуетъ 
•обратить вниманий на то, чтобы кранъ плотно закрывался— 
•его смазываютъ, если нужно, жиромъ—и чтобы нилшяя изо
гнутая трубка имела уклонъ къ крану. Бюретка должна быть 
после употреблений и очистки погрул?ена нижней частью въ 
воду и наполнена до верха водой, въ такомъ виде она со-

!) Т о ч н е е 3,727. 
-) Срав. Егевешиз, Quant. Апа1узе 1, Б. 40 и. t. 
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храняется. Бюретка со стеклянными краномъ изображена н а 
фиг. 63. Все время — пока она не въ работв, она прикры
вается маленькимъ етаканчикомъ. 

Фиг. 63. Фиг. 64. 

Бюретка со стекляннымъ Бюретка съ зажимомъ. 
краномъ. 

Уровень непрозрачной жидкости, какъ, напр., хамелеона, 
отсчитываютъ по в е р х н е м у мениску, при чемъ сзади дер
ж а т ь листъ б'влой бумаги. Уровень-лее прозрачной жидкости 
отсчитываютъ по н и ж н е м у мениску (сзади д е р ж а т ь черную-
и б'Ьлую бумагу), какъ указано на фиг. 67. 
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У с т а н о в к а т и т р а . 

Титръ устанавливають слтвдующимъ образомъ: 
а) Посредствомъ съфноаммошеволеелтззистой соли. КеБО* 

(N141)2 БО* бНЮ (соль Мора), содержащей 14 ,2857° /о пли 

Фиг. 68. 

Зажимной кранъ. Измерительная колба. 

почти точно •У' железа . Отв'Ьшиваютъ 70 гр. чистой и 
сухой соли, взятой въ вид-Ь мелкихъ и прозрачныхъ крис-

Фпг. 66. Фиг. 67. 

Зажимной кранъ. Отсчитываше. 

талловъ (крупные кристаллы легко могутъ содержать ма
точный растворъ) и растворяютъ въ 500 куб. сант. воды, к ъ 

18 
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раствору прибавляютъ несколько кубическихъ сантиметровъ 
серной кислоты и разбавляютъ водой до 1000 куб. с. Каждый 
разъ для установки титра берутъ изъ этого раствора по 
50 кз'б. сант., вливаютъ въ измерительную (градуированнзпо) 
колбз'', емкостью въ 250 кз^б. сант. (фиг. 68), и охлаждаютъ 
до комнатной температзфы. ЗатЬмъ разбавляютъ ишдкость до 
черты, взбалтываютъ и берутъ для каждой пробы пипеткой 
по 50 куб. с. и вливаютъ въ стаканъ. 

Растворъ, сильно подкисленный серной кислотой, сохра-
няютъ въ плотно закупориваемой стекляшсв, гд-Ь онъ долгое 
время не портится. 

Теперь начинаютъ д-влать п р е д в а р и т е л ь н ы я п р о б ы 
Въ растворъ железа, находящагося въ колбе или стакане, 
ноставленномъ на б'Ьлую бумагу или на матовую пластинку, 
по возможности быстро прибавляютъ, при постоянномъ по-
м-Бшиванш стекляной палочкой, изъ бюретки, гд'Ь растворъ 
3 7становленъ на 0 точно отмеренные 2 куб. с. жидкости. 
Если растворъ въ стакане не принялъ краснаго окраши-
вашя, то прибавляютъ изъ бюретки еще 2 куб. с. жидкости 
и т. д., пока не полз^чится красное окрашивате . Результатъ, 
полученный въ несколько секундъ, даетъ только указаше, 
что реакщя происходить въ извтзстныхъ пределахъ, междз' 
которыми находятся д'Ьлешя двухъ кз^бич. сантим. Допустимъ, 
что пределы эти 10 и 12 кз^б. сант. 

Теперь ведутъ дело со второй пробой въ 50 кзгб. сант. 
(взятой пипеткой), но такъ, что впускаютъ сразу, при сильномъ 
помешивании, минимальное количество куб. сант. жидкости, 
напр., 10 кз>т5. сант., а потомъ приливаютъ постепенно по 
0,2 куб. с , пока не получится о к р а ш и в а т е . 

Третья точно такая же проба даетъ уже окончательный 
и точный результатъ] къ ней прибавляютъ сперва найденное 
количество куб. сант. второй пробы, а затвмъ приливаютъ 
изъ бюретки растворъ по каплямъ, пока не наступить реакщя. 

Четвертая проба можетъ слулшть для контроля. 
Такимъ образомъ получаютъ довольно скоро достаточно 

точные результаты не только при установке титровъ, но и 
при пробахъ железныхъ рудъ, где содержаше железа совер
шенно неизвестно; во всякомъ случае, поступая такимъ об
разомъ, можно скорее получить надежные результаты, чемъ 
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•если при первой-же пробе, желая сразу получить точный 
результатъ, прибавлять растворъ марганцовокал!евой соли 
по каплямъ. 

Крепость раствора марганцовокислаго калия (который при 
хорошемъ сохранении не изменяется более мтзсяца) выби-
р а ю т ъ такую, чтобы 1 куб. сант. раствора соотвътствовалъ 
•6 до 10 милгр. железа . 

Вм'Всто с1зрно аымотеволеел'взистой соли употребляютъ 
также. 

b) железный купоросъ. Обыкновенная кристаллизованная 
сернокислая закись железа неприменима. Годна лишь пере
кристаллизованная соль, соответствующая формуле ГеБО^-Ь 
7 г Ь О и содержащая точно, 20,14°/о железа; она долго не 
портится. 

c) Щавелевая кислота. Чистую щавелевую кислоту при-
тотовляютъ изъ покупной такимъ образомъ, что последнюю 
•обрабатываютъ тепловатой дистиллированной водой до т е х ъ 
поръ, пока не останется только малое количество нерастворен-
ной соли, тогда жидкость фильтруютъ и оставляютъ выкристал
лизовываться. Кристаллы сушатъ при обыкновенной темпера
туре между пропускной бумагой; они имеють составъ СзОз, 
НгО-г 2Н2О и эквивалентъ 63. 6,3 гр. растворяютъ въ литре 
воды и берутъ отсюда по 50 куб. сант. раствора, въ которыхъ 
находится 0,315 гр. кристаллической щавелевой кислоты; взятое 
количество раствора разбавляютъ водой, прибавляютъ немного 
(6—8 куб. сант.) концентрированной серной кислоты и на-
греваютъ жидкость до 60° С. Если приливать сюда по каплямъ 
растворъ хамелеона, то щавелевая кислота окислится въ 
угольную кислоту по формуле. 

5СаОв -г- зБОз + 2КМпО-1= 10СО2 + 2 М п Б 0 4 + К2Б04. 

Сопоставивъ эту формулу съ предъидущей, увидимъ, что 
1 эквив. щавелевой кислоты = 2 эквив. ж е л е з а '), а потому 
50 куб. сант. взятаго раствора съ содержатемъ 0,315 гр . 
щавелевой кисл. = 0,28 гр. железа . 0,28 деленное на число 

') 2КМп04 + 5СЮз + 
2КМпО< + ЮЕеО + 

= ЮСОг 4- . . . . и 
— бРеЮя 4- . . . . 

18* 
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употребленныхъ кубическихъ сантим, раствора минеральнаго 
хамелеона, дастъ количество железа , которое переводится 
однимъ кубич. сантиметромъ изъ закиси въ окись. 

Способъ этотъ требуетъ совершенно чистой и сухой ща
велевой кислоты, последнее свойство не легко достигается. 

d) Ж е л е з о Лучше всего воспользоваться старой фор-
теппйнной проволокой, которая содержитъ приблизительно' 
9 9 , 5 ° / 0 металлическаго железа 4), остатокъ состоитъ изъ угле
рода, кремний и пр. Для точныхъ анализовъ следуетъ пред
почесть гальванически осажденное железо. Сравнительный 
анализъ P e r c y посл-Ьдняго сорта ж е л е з а съ первымъ дали 
въ проволок-в 9 9 , 5 3 4 ° / о , 9 9 , 4 2 0 ° / о , 99 ,706° /о , 9 9 , 5 9 2 ° / о и 99,537 °/о 
металлическаго жея'Ьза. 0,2 гр. проволоки растворяютъ в ъ 
колбъ- съ длиннымъ горломъ въ сЬрной кислоте въ атмос
фере угольной кислоты, а затвмъ разбавляютъ водой до> 
200 куб. сант., или же растворяютъ при доступе воздз'ха и 
окисленное железо раскисляютъ по правиламъ, указаннымъ-
выше. После растворешя прилнваютъ изъ бюретки жидкость 
для титровашя (по правиламъ, указаннымъ при титровании 
самой пробы) до настзшленпй соответствующей реакции. Если 
отвешенное количество железа (0,2) разделить на число у и о -
требленныхъ кз'бическихъ сантиметровъ, то получится т а 
количество леелеза которое было въ растворе въ виде за
киси и которое перешло въ окись отъ 1 куб. сант. жидкости 
для титровашя (т. е. получится количество железа, соответ
ствующее 1 куб. сант. титрованной жидкости, напр. хаме
леона). 

С р а в н и т е л ь н ы я д о с т о и н с т в а е п о с о б о в ъ у с т а 
н о в к и т и т р а . 

Фортепийнная проволока, употреблений которой"! началось 
съ 1880 года, не можетъ быть рекомендована, такъ какъ 
она содерлштъ значительное количество марганца; также 
мало целесообразно и применений щавелевой кислоты, такъ 
какъ она почти всегда содержитъ влагу; самое з^добное-

!) По Fresenius'y 99,7°/ 0. 
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для практики—это установка титра посредствомъ двойной 
соли (т. е. соли Мора), для чего ее сл-вдуетъ сохранять въ 
хорошо закупоренномъ сосуде. 

Х о д ъ работы. 

Кислый растворъ одного грамма руды, въ которомъ или 
все жел'кзо или только часть его находится въ В И Д Е соли 
закиси, переливаютъ изъ колбы, где происходило раство
рений, въ V* литровую колбу, куда предварительно бросаютъ 
небольшой кусокъ двууглекислаго натра. 

Если въ жидкости по раскислений н"Ьтъ достаточнаго 
избытка сЬрной кислоты, то сл-вдуетъ теперь прибавить 5 
куб. сант. кислоты, после чего жидкость разбавляютъ водой 
до черты, охлаждаютъ (если температура жидкости выше 
комнатной) и дополняютъ опять до черты, заттзмъ закры-
ваютъ колбу стеклянной пробкой и сильно взбалтываютъ. 

После этого берутъ пипеткой 50 нуб. сант., вливаютъ въ 
колбу или въ стаканъ и, таклее какъ и при з'становк'В титра, 
д'влаютъ предварительную, окончательную и контрольную 
пробу, при чемъ, если это производится въ колбе, то жид
кость взбалтываютъ, а если въ стакане •— размътниваютъ 
палочкой 

Остающееся слабое розовое окрашивание указываетъ и 
.ЗДЕСЬ на конецъ реакций. 

При окончательной пробе ставятъ колбз^ на листъ бе
лой бумаги и приливаютъ растворъ хамелеона при посто-
янномъ взбалтывании. Вначале красное окрашивание исче-
заетъ очень быстро, а затемъ все медленнее, между темъ, 
•какъ растворъ руды становится постепенно все более жел-
тымъ; чемъ-медленнее исчезаютъ капли хамелеона, тймъ 
•осторожнее следз^етъ ихъ прибавлять, пока, наконецъ, мо
ментально—отъ одной капли—вся жидкость не станетъ ро
зовой; тогда отсчиптываютъ число употребленныхъ кз^бич. 
сантим, хамелеона. Часто бываетъ, что нфасное окрашниванпй 
черезъ короткое время опять исчезаетъ; тогда для проверки 
прибавляютъ еице одну каплю хамелеона, после чего ифас
ное окрашивание должно сейчасъ же опять появиться. При
бавление серной кислоты къ солянокислому растворз' дгв-
лаетъ реакцию более заметной. 
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П р и м к н е т е с п о с о б а и мгвры п р е д о с т о р о ж 
н о с т и . 

Если титрованную жидкость (т. е. хамелеонъ) прибав-
ляютъ слишкомъ быстро или ж& растворъ руды мало взбал
тываютъ или, накбнецъ, посл гвднш недостаточно киселъ, то-
жидкость принимаетъ б}фое окрашиваше и оседаетъ б} грый 
осадокъ, который не всегда опять растворяется. Осадокъ-
этотъ состоитъ изъ перекиси марганца и окиси железа . 

Если растворъ недостаточно разбавленъ или былъ слиш
комъ теплый, то выделяется хлоръ и проба не верна. П р и 
большомъ избытке кислоты, именно соляной, розовое окра
шиваше подъ конецъ реакцш исчезаетъ настолько быстро,, 
что нельзя установить предала титрования, поэтом}' необхо
димо по раскисленш нейтрализовать свободную хлористо
водородную кислоту и прибавить сврной кислоты. Недостатки,, 
вызываемые избыткомъ соляной кислоты, могз^тъ, однако,, 
быть совершенно з*странены прибавлешемъ с е р н о к и с 
л о й з а к и с и м а р г а н ц а (Mn SCh) или же к и с л а г о 
с е р н о к и с л а г о к а л i я. 

Ж е л е з н ы я руды, содержания органичесщя вещества,, 
должны быть обожжены, или, если они растворены въ сы-
ромъ вид-fe, то сл-вдуетъ отфильтровать осадокъ, такъ какъ-
отъ органическихъ частицъ марганцовая кислота также раз 
лагается. Н а практике лучше въ такихъ случаяхъ (т. е . 
при такихъ рз 'дахъ) не применять этого способа. 

Если хотятъ титровать горяч1е с о л я н о к и с л ы е раст 
воры или уке растворы железныхъ рудъ съ органическими 
составными частями [углистый железнякъ, дерновая (лз гго-
вая) железная руда — Fe2 ( О Н ) о ] , то применяютъ с п о с о б ъ 
съ двухромовокислой солью. 

Подобно солямъ закиси железа действуютъ: 

1) Х л о р и с т о е о л о в о (Sn СЬ), поэтому при раскисленш 
избытокъ этой соли вызываетъ ошибки. 

2) С о л и з а к и с и м е д и , которыя переходятъ въ соли 
окиси, но при предстоящихъ анализахъ нечего опасаться 
этого. 
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3) С о л и з а к и с и м а р г а н ц а , когда онъ* концен
трированы, или нейтральны но не въ кисломъ или сильно 
разбавленномъ состояний. 

Наоборотъ, не оказываютъ влнйин'я: 
1) С о л и ц и н к а. 
2) О к и с н ы я с о л и п о и м е н о в а н н ы х ъ м е т а л л о въ . 
3) С е р н о к и с л ы я и ф о с ф о р н о к и с л ы я с о л и 

з е м е л ь и щ е л о ч е й , а т а к ж е и х л о р и с т ы я с о е -
д и н е н 1* я и х ъ . 

Ь) Способъ съ двухромовокислымъ калиймъ. 

П р и т о т о в л е н 1 е р а с т в о р а д в у х р о м о в о к а л 1 е в о й 
с о л и . 

Двухромовокислый калий имъетъ составъ Кг Сгг От. По
купная соль большею частью достаточно чиста, въ против-
номъ случае ее перекристаллизовываютъ. Чистую соль на-
гр'вваютъ въ фарфоровомъ тигл'Ь до сплавления, выливаютъ въ 
фарфоровую чашку и даютъ охладиться въ эксикаторе, при 
чемъ масса сама собою растрескивается, и отвтзшиваютъ 
нужное количество 1). Если растворить 1/ю эквив. сухой соли 
или 14,759 гр., въ дистиллированной воде до объема 1 литра, 
то этимъ количествомъ можно превратить 0,6 экв. — 16,8 гр. 
железа изъ закиси въ окись, т. е. 1 куб. сант. жидкости 
соотв'втствуетъ 0,0168 гр. железа; или же растворяютъ 
8,785 гр. соли, тогда 1 кз^б. сант. соотв'втствуетъ 0,01 гр., 
если же отвтзсить 1 гр. руды, то последняя содерлштъ 
столько процентовъ жел-вза, сколько понадобится кубич. 
сантиметровъ раствора. Растворъ сохраняютъ въ з а ш т о 
ренной бутыли и тогда онъ не изменяется более года (хотя 
вода и будетъ испаряться, но конденсируется опять внутри 
пустаго пространства бутыли). Каждый разъ передъ упо-
треблениймъ следз^етъ его взбалтывать. 

Реакция происходить следуиощая: 

6 Ее СЬ + 14 НС1 + Ка Сга От = 3 Кеа С1« + 2 КС1 -4-
Сга СЬ + 7 Не О. 

') ср. Ргевешиэ, Б. 235. 
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т. е. 294,4 в'Ьс. ч. двухромовокалиевой соли окисляютъ 366 
в-Бс. ч. железа или 5,783 гр. вышеупомянутой соли, раство
ренные въ 1 литре воды даютъ растворъ, 100 кз^б. сант. 
котораго равносильно 0,66 гр. железа . 

Долгая неизменяемость раствора двухромовокалийвой соли 
им-ветъ преимз^щество передъ растворомъ марганцовокалпй-
вой соли тамъ, где приходится редко титровать. 

ч 

У с т а н о в к а т и т р а . 

Чтобы з'становить титръ двзофомовокалпевой соли, при-
м'вняютъ совершенно г в лее средства, какъ и при растворе 
марганцовокалийвой соли, но въ этомъ случай употребляютъ 
всегда растворъ серноаммонпйво железистой соли (соли 
Мора) въ разбавленной соляной кислоте и къ различнымъ 
пробамъ (предварительной, окончательной и контрольной) 
прибавляютъ растворъ двухромовой соли въ большемъ или 
меньшемъ количестве—до полнаго окислешя неелйза; конецъ 
реакций узнается здесь не черезъ окрашиваний, а посредст-
вомъ пробы капли раствора на полноту окислешя. 

Для этой цели наливаютъ на фарфоровую п л а с т и н у 
несколько капель раствора железносинеродистаго калия 
(красное синь-кали и каплю раствора железа . К а к ъ только 
вместо синяго окрашивания, которое постепенно становится 
зеленьимъ, появится при смешении обеихъ капель буровато-
желтая мз'ть, то реанещй окончена. 

Въ этомъ случае более необходимо брать последова
тельно предварпительнуио, окончательную и контрольную 
пробу, чймъ при марганцовокал1евой соли, такъ какъ въ 
противномъ случае проба, во-первыхъ, отниметъ слишкомъ 
много времени, а во-вторыхъ, отъ взятий многихъ капель 
для испытаний происходятъ неточности, не подданощийся кон-
тролироватю. 

Х о д ъ р а б о т ы . 

1 гр. руды растворяютъ въ соляной кислоте, расншс-
ляютъ цинкомъ и пробуютъ, если нужно, каплю раствора 
на полноту реакщи-посредствомъ роданпистаго калий. З а т е м ъ 
жидкость вливаютъ въ колбу емкостьио въ */* литра, допол-
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няютъ до черты, берутъ пипеткой 50 куб. сайт., вливаютъ 
этотъ объемъ въ стаканъ, подкисляютъ еще немного хло
ристоводородной кислотой и двлаютъ предварительную 
пробу съ растворомъ двухромовока.шевой соли, приливая 
каждый разъ по 2 куб. сант. его, после чего каждый разъ 
сл'Ьдуетъ брать каплю для пробы; загвмъ двлаготъ оконча
тельную пробу, а потомъ—контрольную пробу до наступлений 
буровато-желтаго окрашиваний капли. 

П р и м к н е т е с п о с о б а . 

Способъ этотъ имйетъ то преимущество, что онъ можетъ 
быть выполненъ при избытке соляной кислоты, при нагре
ваний жидкости и при рудахъ съ органическими составными 
частями, но за то онъ отнимаетъ гораздо больше времени, 
ч'Ьмъ способъ съ марганцовокалийвой солью, такъ что его 
безъ особой нужды не употребляютъ. 

Е. Опредйлете железа въ растворахъ окиси посред-
ствомъ раскис л е т я . 

Если все железо въ рудв или большая часть его нахо
дится въ вид-Б окиси, то окисляютъ и остатокъ (если хотятъ 
определить все железо), а затвмъ раскисляютъ хлористымъ 
оловомъ или подистымъ калпймъ, или же растворяютъ же
лезо вне доступа воздуха и определяютъ имеющуюся окись. 

а) Способъ съ хлористымъ оловомъ. 

П р и г о т о в л е н 1 е р а с т в о р а х л о р и е т а г о о л о в а . 

Хлористое олово и хлорное железо въ солянокисломъ 
растворе даютъ хлорное олово и хлористое леелезо 

П а С1В + Бп С1 2 = Бп С1 4 + 2 Ее С1,. 

Покупное кристаллизованное хлористое олово раство
ряютъ въ хлористоводородной кислоте, куда прибавляютъ 
станнюль (листовое олово). Полученный чистый концентри
рованный растворъ разбавляютъ водой и соляной кислотой 
(напр. 120 гр. хлористаго олова, 2 литра соляной кислоты 
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и 5 литровъ воды). Растворъ этотъ сохраняютъ въ бутыли, 
изображенной на фиг. 69. Приборъ устроенъ такъ, что при 
выливанш жидкости, въ бутыль входить лтольная кислота. 
Передъ составлешемъ аппарата H J O K H O воздухъ, находящийся 

ф ш - 69. надъ жидкостью, В Ы Т Е С Н И Т Ь 

углекислотой; а содержить 
хлористое олово, Ь—снаруяш 
соляную кислоту, а внутри 
мраморъ; черезъ d угольная 
кисдота проходить въ бутыль 
а: черезъ е спускаютъ раст
воръ хлористаго олова. 

У с т а н о в к а т и т р а . 

Титръ раствора хлористаго 
железа устанавливають по 
р а с т в о р у х л о р н а г о же
.твза определенной концен
трации. 

Подходящей солью для уста
новки титра могуть служить 
железные квасцы, которые рас-
творяють въ воде, куда при-

Бутыль для сохранешя раствора б а в л е н а хлористоводородная 
хлористаго олова. 

кислота. 
Ж е л е з н ы е квасцы бываютъ состава или K „ S 0 4 , Fe 2 

(S0 4 ) 3 - t -24H a O или (NHJa S 0 4 , Fe 2 ( S O J a + 24 H," О. Пос
ледняя соль на- возд}осе более постоянна, ч е м ъ первая, а 
посему ее следуетъ предпочесть. Она содержитъ 11,618°/о 
железа . Для установки титра делаютъ растворъ такой кре
пости, чтобы 10 куб. сант. его соответствовали 1 мгр. железа. 

50 куб. сант. такого раствора вливаютъ въ колбу объе-
момъ въ литра, дополняютъ водой до 250 куб. сант. и 
отсюда берутъ по 50 куб. сант. какъ для предварительной, 
такъ и для окончательной пробы. 

К ъ нагретому раствору (70°С) прибавляютъ хлористаго 
олова до полнаго обезцвечешя, такъ чтобы получился избы-
токъ хлористаго олова. Последний титруютъ обратно раство-
ромъ юда. 
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Поэтому необходимо заранве установить отношений между 
растворомъ юда и растворомъ хлористаго олова. Для этого 
къ 2 куб. сант. раствора хлористаго олова прибавляютъ 
несколько капель крахмальнаго клейстера, а зат-вмъ прили-
вапотъ растворъ иЪда въ такомъ количестве, чтобы получи
лось синее не пропадающее окрашивание (приблизительно 
5 гр. юда и 7—8 гр. юдистаго калий растворяютъ въ не-
большомъ количеств^ воды и разбавляютъ до 1 литра). При 
нормальномъ отношений растворовъ на 1куб. сант. раствора 
хлористаго олова уходить 4—5 куб. сант. раствора юда. Послт> 
этого берутъ 50 куб. сант. хлорнаго желтзза, прибавляютъ 
немного соляной кислоты и нагреванотъ растворъ до ки-
пейя, затймъ приливаютъ, какъ сказано выше, пзбытокъ 
хлористаго олова, после чего жидкость охлаждаютъ, при
бавляютъ крахмальнаго клейстера (5 куб. сант.) и растворъ 
юда до остающагося синяго окрашиваний. 

Все употребленное количество хлористаго олова, идетъ 
на раскислений желйза, за вычетомъ того, которое соотв-вт-
ствуетъ прибавленному растворз^ юла.. Напр., к ъ 0,5 гр. же -
л-Ьза, находящагося въ растворе въ виде хлорнаго соеди
нения прибавлено для обезцвечиваний 25 куб. сант. раствора 
хлористаго олова, т. е. въ некоторомъ избытке. К р о м е того, 
найдено, что 1 к. с. раствора хлористаго олова соответствз''-
ютъ 5 к. с. раствора юда. Предположимъ, что на пзбытокъ 
прибавленпаго хлористаго олова пошло 2,5 к. с. раствора 
юда, такимъ образомъ, для превращений хлорнаго железа 

2 5 
въ хлористое потребовалось: 25 — — — 24,5 куб. сант. ра¬

О 

створа хлористаго олова. 

При второй (окончательной) пробе сразу прибавляютъ 
к ъ горячему раствору железа найденное количество раствора 
хлористаго олова и находятъ тогда, что уже первыя не
сколько капель приливаемаго раствора юда вызываютъ синее 
окрашивание. Если же это не происходить, то пропнзводятъ 
третью пробу, которая уже дастъ точныя данныя для вычи-
члешя титра. 

Чтобы быть увереннымъ, что при прибавлении раствора 
хлористаго олова к ъ раствору железа необходимая темпера
тура (70° С.) не изменяется (что можетъ случиться при прибав-
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леннй значительнаго количества холоднаго раствора хлори
стаго олова), целесообразно прим-Ьнить штативъ съ песча
ной баней, на которой колба съ растворомъ железа равно
мерно нагревается, бюретка лее съ растворомъ хлористаго 
олова прикрепляется къ плечу штатива и приходится надъ 
колбой. 

Х о д ъ р а б о т ы . 

Растворяютъ 1 гр. руды, для окисления прибавляютъ бер
толетовой соли, растворъ вливаютъ въ колбу объемомъ 
въ 7* литра, разбавляютъ до черты, берутъ 50 куб. сант., 
нагреваютъ до 70° С. или даже до кипений и прибавляютъ 
хлористаго олова до обезцвеченпй раствора. Загизмъ жид
кость нагреваютъ еще разъ, если ее нельзя было удержать 
въ достаточно горячемъ виде во время реакции; если опять 
появляется леелтое оиерашниваний, то обезцвечиваютъ еще 
разъ, или же прибавляютъ уже въ начале на 1 куб. сант. 
хлористаго олова более, после этого растворъ хорошо охла-
ледаютъ, прибавляютъ крахмальный клейстеръ (5 до 10 куб. 
сант.), а потомъ растворъ пйда до появлений неисчезаиощаго 
синяго окрашиваний и отсчиитываютъ на обеихъ бюреткахъ 
количество израсходованныхъ растворовъ. 

Для удобства обе бюретки вставляютъ въ одинъ шта-
тиивъ и при последней операций приливаютъ то изъ одной 
бюретки, то изъ другой, пока отъ однои'-и капли хлористаго 
олова синее онерашиваше не исчезнетъ вновь. 

При второй пробй прибавляютъ к ъ горячему раствору 
сразу все иеоличество хлористаго олова, найденное изъ пер
вой пробы, охлаждаютъ жидкость, прибавляиотъ клейстеру 
и отъ первыхъ несколькихъ капель (не более 5) раствора 
ийда должно появиться синее окрашиваний, исчезающее отъ 
первой капли раствора хлористаго олова. 

П р и м е н е т е с п о с о б а . 

Этотъ способъ, при которомъ избытоиеъ соляной кислоты 
въ растворе не вредитъ, можетъ быть рекомендованъ осо
бенно для окисленныхъ рудъ, только нужно возмолено чаще 
(каждое утро) проверять титръ хлористаго олова. Если 
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определений железа производится редко, то установка каж
дый разъ титра хлористаго олова отнимало бы много вре
мени. При многочисленныхъ же пробахъ, которыя произво
дятся е;кедневно, применений этого способа является самымъ 
в'врнымъ и ц'Ьлесообразнымъ изъ всЬхъ другихъ, не исклю
чая и способа съ марганцовокалпйвой солью. Способъ этотъ 
прпятенъ еще тймъ, что соляная кислота является лучшимъ 
растворителемъ для большей части жел-Ьзныхъ рз гдъ и, 
кроме того, гЬмъ, что окислений бертолетовой солью, 
включая сюда и удаление хлора кипячениймъ, выполнимо 
скорее, ч гЬмъ раскислений цинкомъ. 

Ь) Способъ съ тдистымъ калиймъ. 

П р и г о т о в л е н и й ж и д к о с т е й д л я т и т р о в а н 1 я . 

Способъ основанъ на действий юдистаго калий на хлор
ное жел'Ьзо при ум'Ьренномъ нагреваний. Реакция следующая: 

Fe. 2Cl ( 1 + 2 K J = 2 F e C l 2 + 2 K C l + 2 J. 

При этомъ выделяется свободный юдъ, количество кото-
раго определяется титрованнымъ растворомъ серноватисто-
кислаго натрий (Na 2 S 2 0 ; 1 5 -\- Н 2 О) по формуле: 

2 N a 2 S 2 0 : 1 + 2 J = 2 NaJ + Na , S 4 0 { i ) 

т. е. 1 атомъ нйда = 126,85 соотв'втствуетъ 1 атом} г л;е-
л'вза=56. 

Растворъ серноватистонатрпйвой соли полз тчается раство-
ренпймъ 12 гр. кристаллической соли въ воде и разбавденпймъ 
раствора до 1 литра. 

Титръ раствора устанавливаютъ растворомъ йода опреде
ленной крепости. Целесообразно взять 6,5 гр. йода и 9 гр . 
юдистаго калйя на 1 литръ воды. Наконецъ, употребляютъ 
еще к р а х м а л ь н ы й к л е й с т е р ъ . Для получения его 
растираютъ въ ступке 1 гр. пшеничнаго крахмала съ хо
лодной водой; полученную жидкую кашицу вливаютъ по
степенно при помешивании въ кипящую вод}' (150 куб. сант.) 
даютъ жидкости охладиться и сливаиотъ чистый растворъ 
съ осадка. Для лучшаго сохранений этого раствора прибав-
ляютъ отъ 10 до 15 иуб. сант. глицерина, однако-же лучше 
готовиить каждый день свелнй растворъ. 



— 286 

У с т а н о в к а т и т р а . 

Для установки титра прим-Ьняють, какъ и въ прежнемъ 
способе, растворъ жел-взныхъ квасцовъ, который подкисля-
ютъ немного соляной кислотой и вливаютъ въ колбу вме
стимостью въ 250 куб. сант. 50 куб. сант. разбавленнаго 

раствора жел'Ьзныхъ квасцовъ вли
ваютъ въ толстостенную сткляшу, 
закрываемую пришлифованной сте
клянной крышкой (стклянка для 
нагр'ввашя фиг. 70). 

Крышка придавливается пружи
ной и винтомъ. Несколько такихъ 
сосудовъ подвешиваютъ надъ во
дяной баней съ кипящей водой, где 
они нагреваются до 70° С. При этомъ 
выделяются пары йода, а потому 
стклянки должны быть плотно заку
порены. Чтобы сгз'стить пары йода, 

Стклянка для нагръвашя. даютъ жидкости охладиться, после 
чего снимаютъ крышк}' и титруютъ 

ее растворомъ серноватистонатрйевой соли, въ начале до по-
явленйя винножелтаго окрашиванйя, а затемъ, по прибавле-
нйи раствора крахмальнаго клейстера—до обезцвечиванйя. 

Х о д ъ р а б о т ы . 

Растворяютъ 1 гр. руды, затемъ окисливъ жидкость бер
толетовой солью, кипятятъ до удаленйя всего хлора и про-
буготъ на полноту окисленйя, для чего берутъ вытянутымъ 
концомъ стекляной трубки каплю раствора и испытываютъ 
на стекляной пластинке растворомъ железосинеродистаго 
калйя. Н а практике, при изследоваийи почти одинаковыхъ 
пробъ, уже знаютъ потребное для этого время, а потому 
становятся излишними, какъ изследованйе на полноту оки
сленйя, такъ и связанныя съ этимъ потери времени и ра
створа. Жидкость вливаютъ затемъ въ колбу, емкостью въ 
250 куб. сант. дополняютъ водой до черты, берутъ пипеткой 
по 50 куб. сант., вливаютъ въ колбы для нагреванйя и, 
растворъ каждой колбы разбавляютъ 50 куб. сант. воды 
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Зат'Ьмъ прибавляютъ 2 гр. кристаллическаго ийдистаго калий, 
завинчиваютъ крышку стклянки, подв-Ьшпиваютъ надъ ки
пящей водяной баней и оставляютъ на х\г часа. По охла
ждении снимаютъ затворъ, выливаютъ растворъ въ стаканъ, 
прибавляютъ к ъ нем}'' сврноватистонатрпйвой соли до винно-
желтаго окрашиваний раствора, зат-Ьмъ крахмальный клей-
стеръ, а посл'Ь этого снова с'Ьрноватппстонатрийвой соли до 
обезцв'Ьченпй раствора. 

Пусть на 50 куб. сант. раствора руды израсходовано 
21 куб. сант. раствора сЬрноватистонатрпйвой соли; загвмъ 
пусть 1 куб. сант. послт^дняго соотвйтствуетъ 6,2 мгр. же
л'Ьза, тогда въ 1 граммй руды содержится 21 . 5 . 6,2 мгр. 
жел'Ьза или же 65 ,1° /о . 

Р. Сравнительный достоинства описанныхъ четырехъ 
способовъ т и т р о в а т я . 

Способъ съ м а р г а н ц о в о к а л I е в о й с о л ь ю есть са
мый простой и самый скорый, если преобладающее коли
чество жел'Ьза находится въ видтз закиси, а способъ съ 
х л о р и с т ы м ъ о л о в о м ъ — в ъ томъ случай если преобла-
дающммъ количествомъ является окись жел'вза. Въ общемъ 
одно и то же количество жел'Ьза поддается скор-Ье окислению, 
ч'Ьмъ раскислешю. Способъ съ марганцовокалиевоии солью 
им-Ьетъ въ отд'Ьльныхъ пробахъ то преимущество, что до
ну скаетъ применить для титрований жидкость, которая со
храняется довольно долго. Въ смысл'Ь точноста оба способа 
стоятъ совершенно одинаково, однако ж ъ способъ съ хло
ристымъ оловомъ им'Ьетъ ту выгоду, что допускаетъ не
медленное исправлений ошибки, происходящей отъ прйбав-
леннй избытка жидкости для т и т р о в а т я (т. е. при немъ воз
можно обратное титрований). 

Способъ съ д в у х р о м о в о к а л 1 е в о й с о л ь ю сл-вдуетъ 
применять тогда, когда закисныя руды содержать органи
ческий вещества и въ особенности сл'Ьдуетъ его применить, 
если руду можно'растворить только въ соляной КИСЛОТЕ. 

Сииособъ съ и" о д и с т ы м ъ к а л и е м ъ примйняется только 
при окисленныхъ рудахъ съ малымъ содержанйемъ желйза. 
Въ остальномъ способъ этотъ бол-Ье продолжителенъ и 
мепгЬе в'Ьренъ, ч'Ьмъ остальные. 
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Если при растворений въ серной или соляной кислотв 
остается нерастворимый остатокъ, содержащий железо , то 
после сплавлений его съ углекислымъ пеалпймъ-натрпймъ при-
мтвняютъ во всЬхъ случаяхъ одинъ изъ способовъ р а с к и с 
л е н и я , самое лучшее с п о с о б ъ с ъ х л о р и с т ы м ъ о л о -
в о м ъ . 1 

Если хотять въ одномъ и томъ же веществе опред-Ьлить 
вместв закись и окись леелйза, то молено посов-Ьтовать оба 
раза работать по одном}' и тому лее способу и одну пробу 
растворить безъ доступа воздуха, а въ дрзтой пробе все 
леелезо или раскислить, или окислить. Растворений безъ до
ступа воздуха производится наилучше въ атмосфере зтольной 
кислоты, пропускаемой черезъ колб}' или лее применяя ре
зиновый клапанъ Бунзена '(стр. 267). 

2. СПОСОбЪ СЪ М'БДНОЙ п о л о с к о й . 
(по ЕисЬэ'у). 

Этотъ способъ основанъ на обменной реакции между ме
таллической медью и хлорнымъ железомъ. 

ЕегСЬ + 2Си = 2ЕеСЬ + СшСЬ. 
По потере въ весе медной полоски находятъ содержаний 

и „ ^ 56 железа, умнолеивъ потерянный в е с ъ на —— = 0,886. 63,2 

Х о д ъ работы. 

1,5 гр. мелкоизмельченнони леелезной рз'дьп нагреваютъ въ 
колбе съ длиннымъ горломъ емкостью въ 500 куб. с. съ 
30 куб. с. концентрированной хлористоводородной кислоты 
ул. в. 1,12; растворъ окисляютъ затемъ бертолетовой солью, 
иеипятятъ (5 минуть) для з^дадений свободнаго хлора, прибав
ляютъ еще 10 куб. сант. хлористоводородной кислоты и раз-
бавляють кипящей водой до половины объема колбы. За
т е м ъ доводятъ яеидкость до кипения, прибавляютъ немного 
двууглекислаго натра (для вытеснений воздуха) и быстро по
гружаюсь медную полоску весомъ въ 5—6 гр., прикреп
ленную къ платиновой проволоке. Отверстий колбы закры
ваюсь каучуиеовой пробкой ') съ резиновьимъ клапаномъ и 

') Резиновая пробка не будетъ держаться. 
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жидкость кипятятъ б е з п р е р ы в н о до тЬхъ поръ, пока 
растворъ не станетъ безцвъчгньшъ или приметь блтздносинее . 
окрашивание. П о с л е этого мтздную .полоску вынимаютъ, на
скоро обмываютъ, сушатъ между пропускной бумагой и, по 
охлаждении въ эксикаторе, взвешиваюсь. 

П р е и м у щ е с т в а и н е д о с т а т к и с п о с о б а . 

Способъ этотъ для своего выполнения требз'етъ очень 
мало вспомогательныхъ средствъ, поэтому весьма удобенъ. 
для пробъ во время разътзздовъ, для чего берутъ съ собой 
значительное количество отвтзшенныхъ м-вдныхъ полосопсь, 
въ которыхъ затвмъ определяется потеря в ъ в-вск 

Въ рудахъ должны отсутствовать титановая и мышь
яковая кислота, также значительное содержаний марганца 
двлаетъ способъ не точнымъ. В ъ остальномъ способъ этотъ 
даетъ для предварительной пробы достаточно точные ре
зультаты, если соблюдать предосторожность, чтобы жидкость, 
находящаяся вне доступа воздуха, не переставала все время 
кипеть. 

3. П р о б ы е у х и м ъ п у т е м ъ . 

При испытаний еухимъ путемъ железньихъ рудъ для опре
деления содержаний въ нихъ железа , получаемый: при этомъ 
железный королекъ содержись всегда углеродъ и часто 
также нфемшй, фосфоръ, серу и марганецъ, въ зависимости, 
конечно, отъ состава рзщъ. Общее содержаний этихъ ве-
ществъ колеблется въ среднемъ меящу 3 и 5 ° / о , часто, одна-
кол<ъ, переходить за последнее чип ело. Полученный резуль
тата даетъ большее содержаний, чемъ то, которое пол}'-
чается мокрымъ путемъ, но подходиитъ ближе к ъ евмъ ре -
зультатамъ, которые получаются при сплавлений значительной 
навески. 

В ъ остальномъ же по составз' полученнаго чугуна и шла-
ковъ (въ случае, если работали съ подобными же флюсами, 
какпй примйняиотся въ доменной печи) можно сз^дить о дйй-
ствительномъ ходе процесса и на этомъ основании такой 
способъ изеледований имйетъ некоторыя преимзшиества пе-
редъ испытанпймъ мокрымъ пз^темъ, хотя представляетъ для 

19 
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неопытнаго аналитика много затруднении, который при спо-
собахъ титрования почти не даиотъ себя чувствовать. В ъ нгЬ-
которьихъ странахъ этотъ способъ сохранился • и поныне, 
особенно тамъ, гд'Ь доменный; процессъ ведется на древес-
номъ угле , въ н'Ькоторьихъ же мтзстахъ онъ служить един
стве ннымъ способомъ для изслъдоваипя. 

Пробы производять или въ тигляхъ съ угольной набой
кой, или безъ нея. 

1) В ъ тигляхъ съ набои'пкой изъ порошка древеснаго угля 
раскисление окиси железа происходить посредствомъ угля 
или же посредствомъ окиси углерода, образующейся при вы
сокой: температуре. Если количество и родъ флиосовъ подо
браны правильно, то получится железо съ максимальнымъ 
содержашемъ углерода, а шладш будутъ почти свободны отъ 
железа. 

2) Въ глиняныхъ тигляхъ безъ зтольной набойки следуетъ 
руд}*- смешать съ достаточнымъ количествомъ З'гля, ниолу-
чаемьие шлаки содерлеатъ, однакожъ, небольшое количество 
железа и в е с ъ корольковъ приближается более къ резз^ль-
татамъ, полз^чаемымъ мокрымъ путемъ 

П р о б и р н ы я п е ч и и с о с у д ы д л я п л а в к и . 

С а м о д у в н ы е ГОрна. Самодувный горнъ, употреб-
;ияемый для изследования железа сз'химъ путемъ, имеетъ сле
дующее устройство (фиг. 71). 

Ъ обозначаетъ поддувало съ заслонкой ef для регулиро-
вашя тяги; боровокъ с соединенъ съ трз^бой въ 20—30 м. 
высоты. Отверстие горна, выложеннаго внутри огнеупор-
нымъ кирпичемъ, а снаружи—железными плитами, прикры
вается крышкой изъ огнеупорныхъ кирпичей"!, состоящей изъ 
двухъ отдвльныхъ частей к и г. В ъ качестве горючаго ма
териала употребляютъ коксъ и антрацитъ, которые измель-
чаиотся въ куски днаметромъ въ 11/з—3 дюймовъ и просеи
ваются для отделения отъ мелкой: пыли. 

Фигуры 72 и 73 представляюсь горнъ, нагреваемый дре-
веснымъ углемъ. Въ немъ можно одновременно произвести 
до 16 пробъ. С представляетъ собою колосниковуио решетау ; 
воздухъ въ нее доставляется каналомъ КВ., имеющимъ ре-
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тулирующую заслонку; В шахта, им-вющая 2 отверстия Е и 
(т. Черезъ Р вставляюсь тигли, в ъ О забрасываютъ дре
весный уголь. Зольникъ 3 закрывается железными .дверцами 
Ъ. Вытяжная труба Е им-ветъ. въ высоту до 30 м. 

Фиг. 71. Фиг. 72. 

Продольный разрЪзъ. 
Пробирная печь, работающая Пробирная (муфельная) печь, 

на кокет,, работающая на древесномъ 
угл-Ь. 

З е ф ш т р е м с к ш г о р н ъ . Этотъ горнъ изображенъ на 
•фигур'Ь 74. Онъ состоитъ изъ двухъ цилиндровъ ЪЬ и аа 
изъ листоваго железа; въ /' воздухъ вступаетъ въ проме-

жзточное пространство между обоими 
Фиг. 73, цилиндрами, а отсюда проходить черезъ 

8 фурмъ е, оставленныхъ въ огнеупор
ной гЛиняной футеровк-в й и поступаетъ 
въ топочное пространство. Кольцо Ъ 
насалдавается на плиту д для накопления 
угля. 

Ширина горна 23 сант., высота 36 ст.; 
Поперечный разр-Ьзъ. ° н ъ имъетъ 9 фурмъ по 5 мил. въ д!а-

метртз; средина цхъ находится на раз-
• стоянш 14—15 сант. отъ дна. Трубка, приводящая воздухъ, 
им-ветъ въ дйаметр'в отъ 3 до 4 сант. 

19* 
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Зефштремскнй горнъ употребляется особенно въ Шйеций,. 
Г Д Е и былъ изобрйтенъ, для изслйдованнй желйзныхъ рудъ.. 
Горючимъ матерйаломъ здйсь служить древесный уголь,, 
можно, однакожъ, зшотреблять коксъ, антрацитъ или смйсь-
обоихъ въ кускахъ днйметромъ отъ 2 до 3 сант. Горнъ-
этоть вмтзщаетъ одновременно только 4 тигля. 

Печь съ дутьемъ ВеуШе'я (фиг. 75и 76) можетъ быть также 
употреблена для пробъ ж е л е з а , но нмтзетъ передъ горномъ 
БеГвЬгбт'а еще то преимущество, что зола и шлаки легче 
О Т Д Е Л Я Ю Т С Я отъ горючаго материала. Печь эта покоится на. 
ножкахъ й и еостоитъ изъ цилиндра В, внутри выложеннаго 
огнеупорной футеровкой к, а снаружи обтянутаго лселйз-
ньнмъ кожухомъ д, притокъ воздуха въ цилиндръ получается 
черезъ 16 маленькихъ отверстий с въ оснований. Возд} гхъ по 
ступаетъ вначал'Ь черезъ отверстие Ъ въ чугунный котелъ А,, 
находящийся подъ дномъ а. 

Впрочемъ, для испытания жел-взныхърудъ годится всякая 
печь, дающая достаточно высокую и постепенно возвышаю-
пдуюся температуру тн допускающая прочную установку со-
судовъ съ пробами, что главнымъ образомъ обусловливается 
равномйрнымъ опусканнймъ горючаго материала. 

Т и г л и и и х ъ п р и г о т о в л е н и е . Для приготовления 
массы глиняныхъ тиглеп'и б е -
рутъ 2 части необожженной 
и одну часть обожженной 
огнеупорной глины (ша-
моттъ). 

Тигли, употребляемые въ. 
Берлинской лабораторий, по-
купаиотъ уже обожженными 
въ Королевской фарфоровоий 
мануфактуръ\ И х ъ размйры 
видны изъ фиг. 77, (половина 
натзфальной величины). 

Для набоиики тигля упо-
требляютъ см1зсь изъ четы-
рехъ вйсовьихъ частей по-
рошкообразнаго древеснаго 

угля и 1 вйсовой части сиропа (патоки), гуммиарабика или раст
вора декстрина. Смъхь эту, по прибавлений небольшого коли-

Фиг. 74. 

Земфштремскш гориъ. 
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чества воды, растыраютъ въ ступк'Ь, пока не будетъ больше 
.замътно слежавшихся кусковъ (комьевъ). Гуммиарабикъ дол-
л<енъ нм-вть такую консистенщю, чтобы легко склеивалъ 

Фиг. 75. 

Фиг. 76. 

Фиг 77. 

Печь БеуШе'я. 

пальцы. Масса должна легко приинимать ту ипли другую форму, 
« о на рук'Ь не должна оставлять влаги. Въ Ш в е щ и поро-
ниокъ древеснаго угля смътниваютъ только съ водой. 

Составленной такимъ образомъ массой 
набйваютъ тигель такъ, что о н ъ 1 весь 
заполняется ею, а отверстие выдавливается 
потомъ бронзовымъ или м ' В д н ы м ъ пестпн-
комъ который целесообразно смазать мас-
ломъ. Для получения хорошей гладкой 
внутренней поверхности, сл-вдуетъ пестикъ 
держать вертикально и выдавливать при 

•слабомъ вращенш; такимъ же образомъ сле-
дуетъ его вынуть, отнюдь не вращая "въ 
обратную сторону. Если размеры пестика 
соотв'втствуютъ внутреннему пространству 

тигля, то подъ конецъ сжимания полу-
Тигель для плавки 
жел'Иззныхъ рудъ. 

чится свистящий звукъ, указывающий на правильное сжатие 
угля. 

Испорченный тигель не сл'Ьдуетъ стараться исправить, а 
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лучше вынуть набитую зтольную массз^ и заменить ее с в е 
жей, такъ какъ исправленныя лгвста даютъ возможность про
никать сплавленной массе въ ст гЬнки тигля. • 

Набитые тигли прикрываютъ крышками, сушатъ продол
жительное время при умеренной температуре, а подъ ко-
нецъ прокаливаютъ въ мз'фельной печи. Если масса была 
см'Ьшана съ патокой, то сл-вдуетъ наблюдать, чтобы передъ. 
Т'Ьмъ, какъ вынуть тигель, пламя, показавшееся вначале на 
•краяхъ, исчезло. По охлаждении тигля нужно изсл'Ьдовать. 
З'гольную набойку: она должна быть крепкая, плотная, глад
кая и безъ трещинъ. . 

Часто после нагрзгзки тигля верхнее отверстий прикры
ваютъ пробкоии изъ древёснаго угля, которая легко выпили
вается изъ обыкновенная куска древёснаго зтля, большею 
частью, однако довольствз'ются слоемъ порошкз г древёснаго-
З'гля. Крышка должна иметь отверстие для выхода газовъ. 
Часто такое отверстий делается на краю крышки, но здесь 
оно можетъ засорииться, а посему лучше отверстий просвер
лить въ середине крышки, что легко делается посредствомъ. 
круглаго напилка. 

Ф л ю с ы . 

Между тймъ, какъ окись железа, находящаяся въ рзгде,, 
раскисляется, другнй составныя части, заключающийся въ: 
ней, требуютъ известныхъ флюсовъ для ошлаковыванпй. 

Въ зависимости отъ лснильной породы р}гдьи, флюсы бы~ 
ваютъ кислые, или основные. 

К р е м н е з е м ъ . Кремнеземъ прибавляиотъ тогда, когда, 
его недостаточно въ самой руде, что бываетъ относпительно-
довольно редко. Употребляютъ кварцъ или горный хру 
сталь, который нагреваютъ до краснаго калений и бросаютъ. 
въ воду, отъ чего онъ превращается въ порошоиеъ; благо
даря чистоте, его предпочитаютъ другимъ матернйламъ,. 
хотя бйлый песонеъ, иеакой употребляется въ стеклянномъ-
производстве, или измельченные огнеупорные кирпичи, а 
также истолченный песчаникъ также въ большинстве слу-
чаевъ вполне пригодны. 
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С т е к л о . Зеркальное, оконное стекло или кронгласъ *) 
применяются довольно часто. Стекло нагр-вваютъ до красна и 
бросаютъ въ воду, отчего оно измельчается. Стекло содер
жись отъ 60 до 70% кремнезема и слулштъ въ силу своей 
плавкости хорошимъ зам'Ьстителемъ для кремнезема или 
силиката алюмишя. Зеленое и бурое бутылочное стекло со
держись железо, флинтгласъ - свинецъ, а поэтом}'' они не 
могусь быть употребляемы. 

Ф а р ф о р о в а я Г Л И Н а (каолинъ). Это силикатъ глино
зема, содержащий'воду; онъ представляетъ чистый и весьма 
полезный флюсъ, такъ какъ свободенъ отъ железа. Иногда 
употребляютъ его въ сыромъ виде, т. е. съ кристаллиза
ционной водой, частью же въ обожжеиномъ виде. Въ по-
следнемъ случае его следуетъ сперва измельчить, а з а т е м ъ 
уже нагреть до красна, иначе получаются крепкий комья. 

С л а н ц е в а т а я г л и н а . Она представляетъ собою сили
катъ глинозема и такъ какъ она применяется иногда, какъ 
флюсъ въ доменномъ производстве, то употребляютъ ее 
также и для соответствующихъ пробъ. Она образуетъ, осо
бенно с м е т а н н а я съ известью, прекрасный флюсъ, но со-
держитъ, однако, отъ 2 до 5°/о окиси железа. Глина дол
жна быть свободна отъ сернаго (леелезнаго) колчедана. 
Следующий анализъ показываетъ примерный составъ ея : 

Кремнеземъ 59 ,23° /о 

Глиноземъ 2 2 , 0 1 ° / о 
Окись железа 5 ,33° /« 
Известь и магнезия 2 ,00°/о 
'Вдкое кали 2,40% 
Вода 9,00% 

99,97%. 

О г н е у п о р н а я Г Л И Н а представляетъ собоио силикатъ 
глинозема, содержащий кристаллизационную воду. Смешан
ная съ иизвестью, она. является хорошимъ флюсомъ и мо-
ж е т ъ быть употреблена вместо сланцеватоии глины. Она 
содержись часто о т ъ ' 1 до 7% окиси железа , что должно 
быть принято во внимание. 

1) Стекло, не содержащее свинца. 
Перев. 
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Д О М б Н Н Ы е Ш л а к и состоять въ сущности изъ сили-
катовъ глинозема и извести. Слътгуетъ выбирать белые, 
еврые и почти безцвтзтные стекловидные шлаки. Въ видтз 
порошка они даютъ полезный флюсъ для тпзхъ рудъ, кото-
рыя содернеатъ мало жильной породы или для такихъ, ко-
торыя содержать кремнеземъ. 

Б у р а . Она слишкомъ легкоплавка для того, чтобы при
меняться для изсл'Ьдовашя жел-взныхъ рудъ, кроме того 
она соединяется съ окисью жел-Ьза при сравнительно низ
кой температуре, и прежде, ч-вмъ начинается процессъ 
раскисления. Несмотря на это, бура все-таки часто приме
няется. Если ее употребляютъ вместо обыкновенная 
стекла, сланцеватой глины и пр., то необходимо, по крайней 
М'вр-в, увеличить количество прибавляемой извести для 
уменьшения ея плавкости. 

И з в е с т ь . Самое лз^чшее применять оболшеннзпо и по
рошкообразную негашензпо известь, однако-лп> хорошими 
заместителями ея могутъ служить также и известняки, 
мелъ , мраморъ и дрз'пя соединешя углекислаго кальщя. 

Въ видз' того, что известняки содержать иногда фосфор
нокислый соли и сернистые металлы, гораздо лучше заме
нить ихъ доломитомъ, но тогда необходимо поднять темпе
ратуру, чтобъ получить достаточно жидюе шлаки. 

Углекислый кальщй содержитъ 56°/о извести и 44° /о 
З'гольной кислоты. 100 весовыхъ частей извести соответ-
ствз'ютъ 1781/2 весовымъ частямъ углекислаго кальщя. 

П л а в и к о в ы й ш п а т ъ или фтористый кальщй дол-
укенъ быть употребляемъ съ осторожностью. ОгБдуетъ вы
бирать по возможности белые сорта, которые свободны 
отъ минераловъ, заключающихъ въ себе металличесшя сое
динений. Въ общемъ онъ весьма полезный флюсъ и обра-
зуетъ съ кремнеземомъ и силикатами плавкий соединения. 
Его можно употреблять или вместо извести, или въ смеси 
съ последней, или же, наконецъ, вместо глины. Онъ со
держитъ 51 ,27° /о кальщй и 4 8 , 7 2 ° / о фтора; 100 вес. ч. пла-
виковаго шпата эквивалентны 72 ч. извести. По наполнении 
тиглей посыпаюсь обыкновенно сверху по краямъ тонкимъ 
слоемъ плавиковаго шпата. 
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В з я т 1 е п р о б ы . 

Для пробы выбираютъ несколько килограмме въ жел-Ьз-
т о й руды изъ отвала или изъ ея месторождения, но изъ 
различныхъ М - Б С Т Ъ , такъ что получаютъ среднее содержа
ние слоя руды. Куски измельчаюсь, тщательно перем-вши-
ваютъ и выклацываютъ на какую нибудь круглую пло
скость. Отсюда берутъ четвертую часть, а именно въ виде 
.двухъ диаметрально противоположныхъ октантовъ круга, 
измельчаютъ крупно, опять выкладываютъ и такъ продол-
жаютъ при постепенномъ измельчеши, пока остатокъ въ 
игвсколько граммовъ пройдетъ черезъ грохотъ въ 20—30, 
даже 40 отверстий на квадратный сантиметръ. 

Первоначальное измельчение молеетъ быть произведено 
на чугунныхъ плитахъ при помощи желтззныхъ штамповъ 
или молотовъ; массу, полученную подъ конецъ, полезно из
мельчать въ фарфоровыхъ ступкахъ, такъ какъ при упо-
требленш жел'Ьзныхъ ступокъ, стершийся со ссвнокъ ме-
таллъ можетъ улсе имгЬть влпйнпе на определение содержания 
железа . Если им-вютъ д-Ьло съ рудами, которыя во всей 
массе однородны, какъ это часто бываетъ у глинистаго же
лезняка, то достаточно измельчить любой кз^сокъ и отсюда 
взять порошокъ для пробы. Большею частью руду для з о 
лений гигроскопической воды сушатъ при 110° или 120° С , 
и такъ какъ содержаний последней сильно меняется въ за
висимости отъ разныхъ условий выветриваний, то лз^чше 
определять ее каждый разъ. Это особенно относится к ъ 
рыхлымъ бзфымъ яеел'Ьзнякамъ. Для пробы берутъ разныя 
количества въ зависимости отъ величины тигля. 

В ъ Берлинской лаборатории берутъ обыкновенно 2 гр., 
въ Швецпй — 1,875 гр. 

К о л и ч е с т в е н н о е о т н о ш е т е з а с ы п а е м ы х ъ м а -
т е р 1 а л о в ъ . 

Флюсы должны быть выбираемы качественно — по со
ставу жильной породы, сопровождающей руду и количе
ственно—по относительному количеству жильной породы и 
по абсолютному количеству, рз^ды употребленной на пробз'. Во 



— 298 — 

всЬхъ случаяхъ слг1здуетъ брать эти отношений такими, чтобы 
полз'чался достаточно жидкш, чистый шлакъ и въ достаточ-
номъ количеств^, чтобы совершенно покрыть металлический 
королекъ. Ш л а к ъ изъ доменной печи нижеследующаго со
става можетъ служить типомъ для шлака, который'!: жела
тельно получить при изсл'Ьдованш желйзныхъ рудъ: 

Кремнезема 
Глинозема . 
Извести . . 

или 
38 1 
^ | приблизительно 

27^ в. части 
\" 1 V 1) 

3 п и 

Нижеприведенные смеси различныхъ флюсовъ, будучи; 
расплавленными, даютъ приблизительно составъ, аналогич
ный предъидзшиемз'': 

Кварца 1 1 ] 
Фарфоровой глины . 2 (Кремнезема . 0 , 9 2 ] 1 ' 9 2 ' 

(каолинъ) [Глинозема . . 0,82 0,82 
Извести 2 1 / а 2,5 ] 

Стекла 27* 

Извести 272 

Сланцеватой глины или 
огнеупорной глины . 3 

Кремнезема . . . 1,75 
Основании въ виде , 

глиинозема ') . . 0,7 5 {' 
2,5 I 

36,57»' 
15 ,5° /» 
48° /о 

35° /» 

15°/» 

50°/» 

Кремнезема 
Глинозема . 

. 1,8 ) ( 3 5 7 о 
0,9 )={П°/о 

Извести 27г 2,5 ] [48> 

Если по предварительному анализу составъ руды изве-
стенъ, то легко вычислить требуемое колпичество флюсовъ, 
которые дали бы съ имеющимися основаниями или кремне-
земомъ соответствующий шлакъ, въ противномъ случае д е 
лаюсь предварительную пробу; впрочемъ, небольшой избы-
токъ флюсовъ способствуете образовашю достаточнаго ко
личества шлака для прикрытий королька. 

') Около 30% щелочей, извести и пр., который по своей плавкости 
приняты, какъ эквивалентъ даннаго количества глинозема. 
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Объяснимъ это на прим-Ьр'Ь: 

Глинистый иеел'взнякъ, главнымъ образомъ з 'глекислое ж е л е з о . 

Содер-
жптъ въ 
10 гр. 

Д л я образен 
вания нор-
мальнаго 

шлака 
требуется. 

Для получения 
предохраняю-

щаго слоя прп-
бавляютъ: 

Всего 

флюсовъ.. 

Кремнезема 

Глинозема 

Извести, окиси магния' 

и др. основании . . 

' 0,86 

0,79 

1,30 

Песку 
1 гр. 4-

. . 0 гр. + 

Извести 
. . 1^ г р . + 

7= гр. 

Фарфоровой 
глины . 1 гр. 

1-'/-> гр. 

1'/= гр-

1 гр. 

2Уг тр.. 

Н а практик^ при покупке большихъ партш рудъ, осо
бенно изъ незнакомыхъ рудниковъ, производятъ точные 
анализы, но они потребовали бы слишкомъ много времени, 
если бы ихъ производили для каждой партш доставляемая-
материйла, кроме того требуются все-таки и контрольные 
анализы, особенно, если составъ ,рз'ды быстро изменяется,, 
какъ, напр., при разработке жильныхъ месторождении. В ъ 
этомъ случае для составлений правильной шихты требуется 
значительная опытность. Нижеследз^ющий обзоръ даетъ мало-
опытнымъ полезныя указаний. Целесообразнее всего, однако г 

установить предварительныя испытаний, которыхъ произ
водятъ одновременно три, но при разныхъ шихтахъ; по-
полученнымъ результатамъ уже выбираютъ правильную-
шихту. 

Для этихъ предварительныхъ пробъ могутъ быть реко
мендованы следующий отношений: : 

Стекла . 
Извести . 

1. 

4 

14/2 

вес . част. 
. . 24/2 . 
. . . 21/2 

3. 

1 
4 

Въ этомъ случае также могутъ быть употребляемы 
смеси глины съ известью. 

1) которыхъ вполнт, достаточно для 5 пробъ. 
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Нишесл'Ьдующш обзоръ даетъ практически испытанныя 
отношешя флюсовъ для различныхъ рудъ. Числа обозна-
чаютъ п з количества флюсовъ, которыя должны быть взяты 
на 10 весов, частей руды. 

1. Руды свободныя или почти свободныя отъ жильныхъ 
породъ, какъ, напр., некоторые сорта магнитнаго желт?з-
няка, красные и бурые жилковатые железняки (СкэкбрГе), 
железный блескъ и железная слюдка; сюда также принад
л е ж а т ь продукты металлургическаго производства: леелчвз-
ная окалина и шлакъ, вытекающий при обжиме въ прокат-
ныхъ валкахъ ("\¥а123ш1ег): 

1. Стекла 272 до 2 2. Песку 1 до 0 
Извести 27г до 3 фарфоровой глины 2 

Извести . . . . 27а 
3. Доменныхъ шлаковъ 5 4. Плавиковаго шпата 5. 

Или по КегГю: 
5. Мела 1 

Плавиковаго шпата 1 
Глины 172 до 2 

2. Руды съ преобладающимъ содержашемъ кварцевой 
жильной породы, особенно мнопе сорта бураго и краснаго 
железняковъ, затвмъ продукты металлургическаго произ
водства: шлаки отъ рафинирования чзтуна и доменные шлаки: 

1. Стекла 1 2. Фарфоровой глины 2 
Извести 4 Извести . . . . 4. 

Или по КегГю для кремнистыхъ рудъ: 
3. Мела 2 

Плавиковаго шпата 27а 
Глины . . . . . '/а 

при бедныхъ рудахъ 
4. Мелу 2 

Плавиковаго шпата 3 7 з до 4 
Глины 0,7 до 0,8 

и для силикатовъ железа (Пудлинговые шлаки) 

5. Мела 17г до 2 
Плавиковаго шпата 17г до 2 
Глины . . . . . 7г 
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3. Руды съ преобладающимъ содержатемъ углекислая-
кадьщя, у г л е к и с л а я магния, закиси марганца и тому подоб-. 
ныхъ основныхъ составныхъ частей. Сюда относятся, 0 С 0 7 

бенно, содержащий известь красные железняки, жел'взнык 
шпатъ и т. д. 

1. Стекла 4 до 3 2. Песку 1 
Извести 14А до 2 Фарфоровой глины 2 

Извести . . . . 11/ъ 

или по КегГю для известковыхъ жел'Ьзныхъ рудъ: 
3. Глины . . . 1 до 1*/2 

Кварца . . . 2 до 4 

при одновременномъ содержании окиси магнйя берутъ м гЬла 
одной частью больше. 

4. Руды съ кремнеземомъ и глиноземомъ, преимущест
венно глинистые железняки. 

1. Стекла 2 1/г до 0 2. Фарфоровой глины 0 до 2 
Извести 2ХЫ до 3 Извести . . . . 2 до 3 

3. Млзла 2 до 2 4 /г 
Плавиковаго шпата 2 до 27г 

при бтздныхъ рудахъ даже до 3 или 4. 

По КегГю при применений буры дчвлаютъ слйдуюиную 
засыпку: 

1. Для чистыхъ рудъ съ малымъ содержанйемъ земель: 
Кальцинированной буры 2 ' /г 
М-вла 27г 

2. Для известковыхъ рудъ: 
Кальцинированной буры 37« до 3 
М-вла 1 до 17а. 

Часто примйняютъ одну буру. 
1 3. Для кремнистыхъ рудъ: 

Кальцинированной буры 1 до 17^ 
М-Ьла 37г До 3 

В ъ томъ слз'ча-в, если хотятъ произвести пробу шихты 
(МоПег-ргоЬе) съ цтзлью узнать въ ней количество и каче
ство землистыхъ веществъ, т. е., если хотятъ изсл'вдовать, 
вйрно ли составлена шихта желйзныхъ рудъ, то не употре-
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•бляиотъ никакихъ другяхъ флюсовъ, кротитз т-вхъ, которые 
содержатся въ ш и х с к Однако-жъ, если хотятъ получить 
действительно верные результаты, сл-Ьдуетъ принять во 
вниманий еще содержаний золы въ горючемъ матерйал-в, упо-
требляемомъ въ доменномъ процессе, для чего въ случай 
нужды прибавляютъ къ пробе соответствующее количество 
золы. 

При употреблении 1 до 2 гр. взвътциваше должно произ
водить съ точностью до и дв'в пробы одной и той же 
руды молено признать задавшимися тогда, когда от-гЬ разнятся 
другъ отъ дрзта не более 1/4°/о. При употреблении боль-
шихъ количествъ, довольствзпотся разницей въ 1 / 2 °/°. 

П р а к т и ч е е т я д а н н ы я д л я п р о б ы . 

П р о б а В Ъ г о р н у . Количество рз'ды для пробы, со
размеренное съ величиной тигля и находящееся въ по-
рошкообразномъ состояний, тщательно перемешиваюсь со 
стекломъ, известью или съ' другими выбранными флюсами. 
Смешиваний производятъ или на глянцевой бумаги при по
мощи лопаточки или въ агатовой стзшкй. Все количество 
всыпаютъ осторожно въ высз^шенный и выложенный 3т-
лемъ тигель и, встряхивая его, собираюсь всю смесь на дно. 

После этого прибавляютъ небольшой слой (или же насы
паюсь только по краямъ)—плавиковаго шпата и наполняюсь 
•тигель до краевъ зшлотненнымъ угольнымъ порошкомъ. 
'Иногда плавиковаго шпата совсемъ не добавляюсь, или же 
применяюсь вместо угольнаго порошка—пробкз' изъ дре-
веснаго зтля или кусокъ старой зтольной набойки, иногда 
же вдавливаюсь въ зтольный п'орошокъ одно изъвышез'ка-
занныхъ приспособлений. 

З а с в м ъ тигель прикрываюсь крышкой съ отверстиями 
(если ее вообще употребляюсь) и замазываюсь огнеупорной 
или формовочной глиной. 

Первая рекомендуется потому, что она не двйствуесь такъ 
на тигель, вторая, напротивъ, плавится, ч е м ъ достигаюсь хоро-
шаго затвора крышки и предохраняюсь ее, въ случае бзф-
лаго плавлений, отъ сбрасываний. Т а к ъ какъ тигель редко 
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употребляюсь больше одного раза, то предпочитаютъ по
следнюю замазку. 

Наполненные такимъ образомъ тигли ставятъ на общую 
подставку—кусокъ огнеупорнаго кирпича. Въ томъ случае, 
если употребляютъ тигли съ ножками, то подставка является 
излишней, а тигли ставятъ непосредственно на колоснико
вую решетку. Въ первомъ случае подставку обмазываюсь 
не очень огнеупорной глиной или хорошей формовочной 
глиной, которая засвмъ становится тестообразной и пред-
охраняетъ тигли отъ падешя; после этого, вокругъ подставки 
и тиглей забрасываюсь или раскаленный уголь (древесный 
уголь или коксъ, или то и другое, смотря по з'стройству печи) 
и наполняюсь такимъ образомъ всю шахту горна горючимъ 
матерйаломъ, или лее горнъ наполняютъ холоднымъ зтлемъ 
и разжигаюсь его сверхз'. Последнее рекомендуется (хотя 
•оно и продолжительнее), потому что температура повышается 
постепенно и, кроме того, при наполнении могутъ быть при
няты болышя меры предосторожности. 

Если огонь зажженъ снизу, то после 10 минутнаго об
жига следуетъ уменьшить немного температзфу, для чего 
открываюсь крышку горна и закрываюсь несколько за
движку дымовой трубы, чемъ достигается м е д л е н н о е 
удалеше воды и угольной кислоты, находившихся въ руде. 
Ч е р е з ъ следующая 10 минуть закрываюсь опять горнъ 
крышкой, открываютъ задвижку дымовой трз'бы и ж а р ъ до
водясь до белаго калешя. В ъ коксовыхъ горнахъ съ хоро
шей тягой достаточно, считая съ этого момента, отъ 30 ми-
нутъ до 11/2 часовъ, для окончашя сплавлешя при одновре-
менномъ полномъ сгоранш угля. 

Черезъ некоторое время, когда весь уголь выгорелъ до 
крышки тигля, снимаютъ крышкз' горна или же открываютъ 
засыпное окно (если таковое имелось въ горну), закрываюсь 
•постепенно задвижки трубы и даютъ тиглямъ охладиться. 
Э т о т ъ прйемъ лучше, чемъ дать углю совершенно выгореть 
и открыть сразу доступъ холодному воздуху къ сосудамъ. 
Наконецъ, тигли вынимаютъ отдельно или вмессв съ под
ставкой, осторожно разбиваюсь ихъ, выделяюсь королекъ 
чзтуна вместе съ приставщимъ королькомъ шлака, отде
ляюсь последние другъ отъ друга несколькими ударами мо
лотка, з атемъ шлакъ измельчаютъ въ стзшке и изследуютъ 
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магнитомъ—не содержитъ ли онъ вкрапленныхъ кусковъ-
лсел-Ьза. Все полз^ченное количество ж е л е з а взвтзшиваютъ. 

При удачной проб-Б 'шлаки должны быть или безцв'втные^ 
прозрачные и стекловицные, или же белые, св'кглосЬрые 
или синеватос'Ьрые, непрозрачные и полустекловидные, фар-
форово—или эмалевидные и не должны содерлсатъ железныхъ-
шариковъ. 

Ж е л е з н ы й ( ч у г у н н ы й ) к о р о л е к ъ долженъ быть, 
темносвраго цвета и зернистаго слоиеешя, бчзлымъ и лз'чи-
стымъ или половинчатымъ въ изломе, правильной формы съ. 
ровной поверхностью и долженъ легко отделяться отъ шла-
ковъ. 

Если шлакъ получается въ вид'Ь порошка или пз'зыристымъ-
и железо разс-вяно въ немъ въ вид'Ь мелкихъ частичекъ или 
маленькихъ шариковъ, то это указываетъ, что температура, 
была слишкомъ низка, или же, что флюсы были плохо вы
браны. 

Иногда такое разствиваше железа происходить всл'вд-* 
ствйе того, что тигель слишкомъ рано вынз^ли и взболтали,, 
когда масса была еще жидка. Если шлакъ пол)'чается ма-
товымъ и непрозрачнымъ или недостаточно сплавившимся,, 
а королекъ или крупные железные шарики имеютъ весьма 
гладкую поверхность, являются немного ковкими и трудно¬
отделимыми отъ шлака, то это большею частью указываетъ 
на избытокъ извести или магнезш или на недостаточное ко
личество глинозема. Если шлакъ получается полусплавив¬
шимся, темнаго цвета, а железо находится въ виде тонкихъ-
настылей или пластинокъ, или если шлакъ имеетъ смоли
стый блескъ, зеленый или зеленоватосерый ц в е т ъ и если ко
ролекъ или крупные железные шарики снарзоки очень гладки 
и свободны отъ графита, то причина этоиз'—избытокъ крем
незема. При хорошо сплавившемся, въ общемъ, значить,, 
имеющемъ подходящш составь шлаке темный цветъ (по-
КегГю) указываетъ на богатое содержаний глинозема, свет
лый цветъ—извести, фиолетовый цветъ—марганца и бурова
тый цветъ—магний. 

При точно обставленныхъ опытахъ — веса корольковъ. 
одинаковыхъ пробъ различаются между собою не больше,, 
ч е м ъ на несколько десятыхъ процента, какъ видно изъ ниже-
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следующей таблицы, которая разсчитана на 100. втзсовыхъ' 
частей руды. 

Пер вая группа. Вторая группа. Третья группа. 

Глинистый жез'Ьзнякъ 32,2 32,3 32,2 32,3 32,5 32,1 32,4 31,7 32,3 32,2 32,2 — 

Извести, красный же-

35,6 35,8 35,5 35,7 35,3 35,6 35,6 35,1 35,5 35,8 35,4 35,5 

Шпатоватын жел1ззн. 39,8 39,7 39,9 — 39,3 39,2 39,3 39,0 39,3 39,9 39,1 39,8 

Бурая стеклянная го-

71,2 71,9 71,0 71,8 71,3 71,6 71,8 — 71,0 71,8 71,0 71,2 

Каждая группа обнимаетъ 3 или 4 пробы руды одинако
в а я сорта, которыя были сплавлены въ печи одновременно.' 

Влйяте н-вкоторыхъ посторбннихъ Т'Ьлъ мъшяетъ иногда 
нормальный составъ желтззнаго королька и шлака и выра
жается въ сл'вдующемъ: 

Ф о с ф о р ъ . Королекъ, полученный изъ фосфористыхъ 
пудлинговыхъ шлаковъ и луговой железной руды, бтзлаго 
цв'Ьта, твердый и хрупкш. 

О в р а . Королекъ б'влый или св гвтлос гЬрый, часто свт-
чатой структуры, шлаки часто окрашены въ сишй цв-вть. 
Содерлеаше свры получается отъ с гЬрнаго колчедана, гипса 
или тяжелаго шпата, находящихся въ рудтЬ. 

М а р г а н е ц ъ . Королекъ снаружи гладюй, не содер-
житъ графита, кр"впюй, легко ломается отъ ударовъ молотка 
и -им-Ьетъ б'Ьлый, кристаллический или плотнозернистый 
изломъ. Ш л а к ъ стекловидный, просвъ^ивающш:,. цвтвта аме
тиста или янтаря, или непрозрачный и леелтоватозеленый или 
бурый. Тагае результаты получаются чаще всего при пробт> 
шпатоватаго железняка и н-вкоторыхъ сортовъ б}фаго 
железняка. 

Т и т а н ъ . Королекъ снаружи гладюй, дробится легко 
подъ молотомъ, им'вя темностзрый, матовый или кристал
личесюй изломъ. О н ъ крепко связанъ со шлакомъ, который 
снаружи имт5етъ смолистый блескъ, черный цв гвтъ и склад
чатое сложеше. Кром'в того поверхность шлака, а иногда 

20 
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также и королька, имтзетъ особенный налетъ ишъта м'Ьди—• 
соединения синеродистаго титана. Ш л а к ъ часто стекловидный 
и имтветъ сишТи оттизнокъ. 

Х р о м ъ . Получающееся вещество занимаетъ среднее 
м'Ьсто меяеду гладкимъ, хорошо сплавленнымъ королькомъ 
съ оловянно б'Ьлымъ, блестяще кристаллическимъ изломомъ и 
полусплавившейся, б'Ьлой или свтэтлостзрой гз^бчатойи массой— 
въ зависимости отъ количества хрома, содержащагося въ 
жел-взъ. Мнопе сплавы жел-Ьза и хрома ртзжутъ легко стекло. 
Ш л а к ъ смолистаго блеска и темнаго цвтзта, иногда окруженъ 
тонкимъ металлическимъ слоемъ. 

П р о б а в ъ г о р н а х ъ е ъ д у т ь е м ъ . 

Ходъ работы при пробахъ въ горнахъ съ дутьемъ от
личается отъ работы въ самодувныхъ горнахъ только Т'Ьмъ, 
что сосуды на поду печи вдавлены въ кварцевую (песочную) 
набойку, или же каждый изъ нихъ поставленъ О Т Д Е Л Ь Н О на 
маленькой подставке, съ которой они связаны глиной. 

При употреблении Зефштремскаго горна, части тиглей, въ 
которыхъ находится испытуемое вещество, должны прихо-' 
диться на одигнаковой высотЬ съ отверстиями фурмъ. 

Вдуваше воздуха должно быть производимо очень осто
рожно, чтобы температзфа подымалась постепенно. Для окон
чания процесса достаточно отъ 30 до 45 минуть. 

П р о б а в ъ н е Ф у т е р о в а н н ы х ъ т и г л я х ъ . 

Проба въ нефутерованныхъ (т. е. не снабженныхъ на-
бонтеой) тигляхъ производится ртвдко. Руды берзтъ отъ 7 
до 70 граммовъ; ее употребляютъ, какъ при вышеописан-
ныхъ пробахъ въ сыромъ или въ обожженномъ вид'Ь. Флю
сами служатъ главнымъ образомъ см-Ьсь изъ сланцеватой 
глиньи и извести или изъ стекла ии извести въ вьпшеуказан-
ньихъ количествахъ и отношенияхъ. Руду вначал'в см+з-
шиваютъ съ порошкомъ древеснаго угля, съ коксовой 
пылью или съ порошкомъ антрацита. Колиичество этого 
раскисляющаго вещества должно всегда быть немного бол'Ье 
того, которое соотвтзтствуеть имеющемуся количеству окиси 
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желйза. (100 в-Ьс. част, окиси жел-вза требуютъ для своего 
раскисления 22'/^ вйс. ч. углерода). Сосуды, употребляемые 
для этой пробы, суть или граи)штовые, или хороший глиняные 
тигли, изъ коихъ первые могутъ быть засЬмъ употреб
лении вторично, между тймъ, какъ глиняные тигли становятся 
часто при высокой температуртз мягкими, всл'Ьдствпй чего 
прежде, ч'Ьмъ вынуть изъ печи, слйдуетъ ихъ осторожно 
остз?дить. Хотя при употреблений графитовьихъ тиглей и 
получаиотся шлаки, свободные отъжелйза , а ж е л й з о имйетъ 
темностфыии цвйтъ и содержитъ графитъ, однако на поверх
ности иллаковъ плаваютъ частички графита, заключающий въ 
себй шарики желйза. 

Во всякомъ случат?, тигли покрываютъ крышкой, зама
зываюсь глиной и вставляютъ въ печь, отапливаемую кок-
сомъ или антрацитомъ; нагрйваше доводясь до бйлаго ка
лений. Въ течений часа проба окончена. При удачномъ 
процессй шлаки доллшы быть стекловпидные и просвечи
вающий ии при проходящемъ свйсЬ должны быть слабозеле-
ииаго или сЬраго цвйта; пеоролекъ долженъ быть хорошо 
•сплавленъ. Также и З Д Е С Ь разсвянные въ шлак-в шарики 
•жел'Ьза могутъ быть добыты извлеченпймъ магнитомъ изъ 
разбитьихъ шлаковъ. 

ПримтвненХе с п о с о б а п р и о п р е д ъ л е н ш ж е л - в з а 
с у х и м ъ п у т е м ъ . 

Проба леел'1зза сухимъ путемъ, благодаря своей неточ
ности не употребляется болйе для определений желйза ни 
,въ Германии, ни во Франций, ни въ Англии, ни въ С. Америкй. 

Въ Швецнй употребляюсь ее еще на старьихъ отдален-
ныхъ заводахъ, Г Д Е маленький самодувные горна соединены 
х ъ каналами, ведущиими воздухъ въ доменную печь. 

Проба по этому способу опипсана подробно не потому 
тольиео, что ее можно употребить съ пользой для получений 
•общихъ данныхъ, дающихъ возможность судить о мате-
рнЯл-в, }шотребляемомъ для доменнаго процесса, но осо
бенно потомз', что она при Н З В ' Б С Т Н Ы Х Ъ обстоятельствахъ 

•можетъ быть употреблена тамъ, Г Д Е , какъ въ малокультур-
.ньихъ странахъ, бол'Ье точные способы, вслйдствие недостатка 
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необходимыхъ вспомогательныхъ средствъ, не могз'тъ быть-
применены. Точное описаше необходимо было потому^ 
что въ настоящее время имеется слишком.ъ мало химиковъ, 
которые могли бы хорошо произвести пробу сухимъ пзтемъ . 

I I . Опредйлете свры. 

ОЬра встречается въ рудахъ въ виде сернистыхъ или 
сернокислыхъ соединении. 

О п р е д ' Ь л е М е о б щ а г о к о л и ч е с т в а с в р ы . 

Взвешиваюсь 1 гр. руды въ виде мелкаго порошка, 
смешиваютъ съ 10 гр. углекислаго натрий и 0,5 гр. азотно
к и с л а я калий; всю эту смесь всыпаюсь въ платиновый или 
фарфоровый тигель (не обращая вниманий на то, что послед
ний разъедается) и нагреваюсь до сЬхъ поръ, пока пере
ставить выделяться газы; затЬмъ даютъ сплаву охладиться 
обрабатываютъ его горячей водой и смываютъ все въ ста-
канъ, после этого окиси ж е л е з а даютъ осесть и прибав-
ляютъ, въ слз'чае, если отъ присутствий марганца, растворъ. 
окрашенъ въ зеленый или и<расный цветь , несколько капель 
алкоголя для раскислений. Прозрачную жидкость слипваютъ. 
черезъ фильтръ, остатокъ обрабатываютъ горячей водонй, 
даютъ осесть, сливають воду опять и такъ повторяютъ-
нйсколько разъ. 

Фильтрать подкисляютъ приблизительно 20-ю каплями, 
хлористоводородной кислоты, выпариваюсь до суха, оста
токъ растворяютъ опять въ воде, неуда прибавляютъ не
сколько капель соляной кислоты и нагреваюсь до ншпенпй.. 
ЗатЬмъ растворъ осаждаютъ хлористымъ бар1емъ; филь
труюсь жидкость, осадокъ высушиваютъ и сжигаютъ-
отдельно фильтръ. Осадокъ прокаливаютъ и взвешиваютъ-
в ъ виде с е р н о к и с л а я б а р й (Ва ЭОа), с о д е р ж а щ а я 13,73 "/в1 

серы, 

О л р е д ъ л е н 1 е с е р ы в ъ е ъ р н о к и е л ы х ъ с о е д и н е н 
н ! я х ъ . 

Серу серноидаслыхъ соединений, р а с т в о р и м ы х ъ въ-
х л о р и с т о в о д о р о д н о й к и с л о т е , определяють от
дельно, для чего 10 гр. руды кипятятъ съ 30 куб. сант. 
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^хлористоводородной кислоты и 60 куб. сант. воды, лшдкость 
4)ильтруютъ и выпариваюсь. Остатокъ растворяютъ снова 
з ъ разбавленной соляной кислогв (1:2), фильтруюсь, ней
трализуюсь а-ммнйкомъ, и после кипячения осаждаюсь ра-
створомъ хлористаго бария. Сернокислый барий содержйтъ 
34,395 °/о серной кислоты. 

Чтобы определить въ руде серу, находящуюся въ виде 
-сернокислаго бария (нерастворимаго въ соляной" кислоте, 
после фильтрований) остатокъ высушиваютъ, прокаливаютъ 
•и сплавляютъ съ углекисльимъ натрнймъ; сплавъ выщелачи-
.ваютъ горячеип водой и-и растворъ фильтруютъ. 

Барий, въ виде углекислаго соединения, остается на 
фильтре, серная же кислота находится в ъ фильтрате, изъ 
-котораго ее осаждаюсь (после подкисленпй соляной кислотой) 
хлористымъ бар1емъ, какъ и раньше. 

Если желаютъ иметь очень точные результаты, то опре
д е л я ю с ь содержание барита (окиси барий) и тогда уже вычи-
сляютъ количество сернокислаго барий. 

Опредълевл .е с в р ы в ъ е ъ р н и е т ы х ъ с о е д и н е -
ыияхъ. 

С е р у сернистыхъ соединенш определяюсь обыкновенно 
по разности всего количества серы и серы сернокислаго 
соединений. Только при к о л ч е д а н а х ъ (железный и 
медный колчеданы), ...пюторые по удалений серы и меди, 
употребляются какъ железньия руды, работаютъ по ниже
описанном}' ' способу. 

С ъ р н ы й к о л ч е д а н ь . 

1. Опред-Ьлеше сгры и мышья на. 

1 гр. измельченнаго въ порошокъ сернаго июлчедана 
смешиваюсь съ 10 гр. смеси, состоящей иизъ 2 вес . ч. угле
кислаго и 1 вес. ч. азотнокислаго калия, всыпаютъ въ пла
тиновый, а еще лучше въ никкелевый или железный тигель, 
'покрываюсь слоемъ вышеприведенной смеси и сплавляютъ. 
После этого даютъ сплаву охладиться, растворяютъ его въ 
воде, растворъ фильтруютъ (если имеется свинецъ, то еле-
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дуетъ раньше пропустить въ жидкость угольную кислоту),, 
промываютъ остатокъ кипящей водой, къ которой прибав
лено немного углекислаго кал!я и фильтратъ разбавляюсь 
въ градуированной колбе- до 500 куб. сант. 

250 куб. сант. щелочной жидкости подкисляюсь 30 куб. 
сант. концентрированной соляной кислоты ул. в. 1,15, нагр-Ь-
ваютъ до удаления всей угольной кислоты, выпариваюсь рас
творъ до сз'ха, прибавляюсь къ остатк}' 5 куб. сант. кон^ 
центрированной соляной кислоты и снова выпариваюсь рас
творъ до полнаго удалешя всей азотной кислоты, з а с в м ъ 
остатокъ смачиваюсь несколькими каплями соляной кислоты, 
разбавляюсь водой, жидкость нагреваюсь и фильтруютъ. Филь
тратъ обрабатываютъ въ нагретомъ виде растворомъ хло-
ристаго барш и взвешиваютъ осадокъ сернокислаго бар1я *). 

Если имеется мышьякъ, то оставшийся 250 куб. стм. жид
кости выпариваюсь съ чистой серной кислотой до полнаго 
удалешя всей азотной кислоты, растворяютъ остатокъ въ воде, 
подкисленной соляной кислотой, нагреваюсь жидкость до 70° и 
цропускаютъ въ нее сероводородъ въ избытке. ЗасЬмъ рас
творъ фильтруютъ, остатокъ промываютъ и растворяютъ в ъ 
хлористоводородной кислосЬ и бертолетовой соли; къ раствору 
прибавляюсь аммпйка до щелочной реакции и производясь 
осал<деше магнезиальной смесью, после чего взвешиваютъ по
лучившуюся пиромышьяковомагнез1'альнуго соль (Mgo As., 0 7 ) 
съ 4 8 , 3 9 ° / 0 мышьяка (срав. стр. 193 и 233). 

2. О п р е д ъ л е в З е ж е л ъ з а , м-вди и ц и н к а . 

Весьма мелко измельченный колчеданъ обрабатываютъ. 
царской водкой до полнаго разложений и пока вся сера н е 
растворится, засвмъ ншдкрсть выпариваюсь съ соляной ишс-
лотой для удалешя азотной и продолжаютъ анализъ, какъ. 
Заказано при изследованпй дрз'гихъ рудъ. 

Ж . Определете фосфорной кислоты . 

О т ъ 5 до 10 гр. мелко измельченной руды растворяютъ 
въ 30—60 куб. сант. хлористоводородной. Растворъ выпарива
юсь до суха, остатокъ растворяютъ въ 20—40 куб. сант. хло-

!) Fresenius, Quant. Anal. II, стр. 455. 
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ристоводородной кислоты, растворъ разбавляютъ водой, 
фильтруютъ и обрабатываютъ дальше, какъ описано на 
стр. 190 и сл-вд. Въхъ полученной пирофосфорномагше-
вой соли (Mg„ Р 2 О,), уимноженный на 0,6396, даетъ в-Ьсъ 
фосфорной кислоты. 

Остатокъ посл'Ь перваго фильтрований слтздуетъ еще р а з ъ 
испытать отдельно на содержаний фосфорной кислоты въ 
случай если имеется т и т а н о в а я к и с л о т а . Его обраба
тываютъ плавиковой и сйрной кислотой, загвмъ выщелачи-
ваютъ водой, остатокъ промываютъ и обрабатываютъ хло
ристоводородной кислотой. З а г в м ъ переливаютъ жидкость 
въ сосудъ изъ металлическаго цинка или же бросаютъ въ 
нее несколько граммовъ зернистаго цинка. Если имеется 
титановая кислота, TOI полз^чается красное, а подъ конецъ 
синее окрашиваний. Тогда нужно произвести новую пробу 
такъ, какъ описано на стр. 241 при содержании фосфора и 
титана одновременно въ железе. 

I V . Опред^лете титановой кислоты . 

Это трудное определение, которое становится еще трз^д-
H'fee въ присутствии фосфорной кислоты, производится лз^чше 
всего слйдующимъ образомъ: 

О т ъ п до 10 гр. рз'дьн растворяютъ въ хлористоводородной 
и<ислот'Б и продолжаютъ вести анализъ дальше, кшъ заказано 
было прежде. Остатокъ послй обработки фтористоводород
ной и серной кислоты сплавляютъ съ углекисльимъ и азотно-
кислымъ натрнймъ и затймъ продолжаютъ изсл'Зздовать, какъ 
указано было при содержаний титана въ лселйзй, стр. 241. 

Blair дйлаетъ слйдуюищй ун^азашя на самые сзтцествен-
ные моменты при ведении анализа: 

1) . Отд'Ьлеше титановой кислоты отъ главной массы 
жел'Ьза въ раскисленномъ раствор-Ь посредствомъ зпксусно-
кислаго аммоний. 

2) Отдвлентпе отъ всей фосфорной кислоты и большей 
части глинозема посредствомъ сплавлений съ зтлекислымъ 
натрнймъ, вслйдствнй чего получается нерастворимый"! въ вод'Ь 
титановокислый натрий и одновременно образз^ется фосфорно-
псислый натрий и алюминать натрия. 
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3) Отделение посл'Ьднихъ сл'Ьдовъ глинозема отъ. л{ел ,вза, 
кальций и пр. посредствомъ осаждения титановой кислоты въ 
совершенно раскисленномъ растворе въ присутствий боль
шого избытка уксусной кислоты и небольшого количества 
сернистой кислоты. 

Насколько целесообразно можетъ быть применений въ 
данномъ случа'Ь метода съ эфиромъ Rothe, покажутъ даль
нейшая изслйдовашя (срав. стр. 158 и 241). 

V . Определе те марганца. 

1. Опред-влен1е в ' в е о в ы м ъ п у т е м ъ . 

1 гр. весьма мелко измельченной руды растворяютъ въ 
хлористоводородной кислоте, отдвляютъ к р е м н е з е м ъ по 
известному способу (стр. 129), растворъ окисляюсь хлорно-
ватокалпйвон солью, разбавляюсь неболынимъ количествомъ 
воды, нейтрализуютъ углекнслымъ натрнймъ до наступлений 
Темнаго кровавокраснаго окрашивания, разбавляютъ до 1 
литра и по прибавлении уксуснокислаго натрий осаждаюсь 
ж е л е з о и а л ю м н н i й нагреваннймъ. Фильтратъ выпари
ваюсь, остатокъ растворяютъ въ хлористоводородной кис
лоте и растворъ обрабатываютъ еще разъ, какъ указано 
было раньше. И з ъ соединенныхъ фильтратовъ осаждаюсь 
вначале м а р г а н е ц ъ посредствомъ прибавления бромной 
воды и нагревания, а подъ конецъ переводятъ его въ сер
нистое соединений (MnS стр. 140). 

2. О б ъ е м н ы й е п о е о б ъ . 

Объемный методъ ведетъ скорее къ цели, чемъ весовой. 
Употребляютъ или способъ, данный при определений содер
жаний марганца въ желйзй (стр. 146) или же нижеопи
санный. 

Растворяютъ столько руды, чтобы въ растворе содер
жалось отъ 0,3 до 0,5 гр. марганца, отделяюсь известнымъ 
уже образомъ кремнеземъ и вливаюсь растворъ, въ кото-
ромъ железо должно быть вполне окисЛено и все органии-
ческий вещества разрушены, въ литрованную июлбу; отсюда 
берутъ пипеткой отъ 200 до 300 куб. сант. жиидкости, вли-
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ваютъ ее въ стаканъ, нейтрализуюсь углекислымъ натр1емъ 
до изменения цвета раствора и прибавляюсь въ Избытке 
размешанную въ В О Д Е окись цинка (стр. 147). Содержимое 
стакана засвмъ вливаюсь въ кипящш почти растворъ мар-
ганцовокал!евой соли, жидкость кипятятъ и избытокъ мар-
ганцовокалиевой соли титруютъ обратно мышьяковистой 
кислотой. 

При этомъ происходить сл'вдующия реакции: 

1) ЗМпО -)- Мп 2 0, = 5 Мп0 2 

2) 2Мп 2 О̂  + ЗАз., 03 = ЗАз 2 0В + 4 М п 0 3 . 

Вычтя количество марганцовокалпйвой соли, соответ
ствующее израсходованному количеству мышьяковистой кис
лоты, и умноживъ разность на титръ, получимъ количество 
искомаго марганца, при этомъ долженъ быть принять въ 
разсчетъ эмпирически установленный титръ марганцово-
калневой соли 1). 

Жидкость д-Ьлаютъ такой крепости, чтобы 1 куб. сант. 
раствора марганцовокалийвой соли = 0,005 гр. н<ел-вза = 
0,001473 гр. марганца и чтобы 1 куб. сант. раствора мышья
ковистой кислоты = 0,53 до 0,63 куб. сант. раствора марган-

< ц о в о к а л 1 е в о й соли. 

М ъ р ы п р е д о с т о р о ж н о с т и . 

Если руда не вполне растворяется въ кислотахъ и мар-
т а н е ц ъ остается въ остатке, то необходимо сначала спла
вить ее съ углекислымъ калиемъ—натрнймъ. 

Въ присутствий большаго количества органическихъ ве-
ществъ (напр. въ углистомъ железняке) необходимо въ обо-
ихъ способахъ вначале удалить органический вещества по
средствомъ прокаливаний. 

Знать, находится-ли марганецъ въ виде окиси или пере
киси (Мп0 2), не составляетъ для железозаводчика особаго 
интереса. 

Если все таки хотясь определить количество перекиси 
марганца, то производясь это на основании окисляющаго 

') Kerl, Fortschritte, стр.'76. 
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действия перекиси марганца на закисныя соли железа, напр. 
г Г е Б О , + М п 0 2 + 2 Н 2 5 0 4 = Ке 2 (30 4 ) , + М п З О , + 2 Щ З 
т. е. два атома железа (=112) соответствз>тось 1 молекуле 
М п 0 2 (=87). 

V I . Определеше кремнезема. 

1 гр. руды растворяютъ въ хлористоводородной кислоте, 
жидкость выпаривають до сз^ха, остатокъ снова растворяютъ 
въ разбавленной хлористоводородной кислоте, растворъ 
фильтруютъ черезъ фильтръ, не содержащий золы, остатокъ 
промываютъ, высушиваютъ, прокаливаюсь и взвешиваюсь, 
какъ это уже неоднократно было зшомянуто при изсл'Ьдова-
нiяxъ жел-вза (напр. стр. 129 и след.). 

На практик^, напр. въ Верхней Силезнй, довольствзчотся 
с)змъ, что при одинаковомъ составе нерастворимаго остатка,, 
получаемомъ после кипячения съ хлористоводородной кис
лотой), определяютъ въ немъ процентное содержаний кремне
зема и на это полученное число помножаиотъ в е с ъ остатка,, 
получаемаго при всехъ другихъ случаяхъ. 

При точныхъ определенняхъ этотъ ниерастворимын'п оста
токъ обрабатываютъ фтористоводородной кислотой съ не
сколькими каплями концентрированной серной кислоты, 
жидкость выпариваюсь до суха, остатои<ъ прокаливаюсь,, 
взвешиваютъ и по разности весовъ находясь количество' 
кремнезема. 

Однако-жъ и такое определение не очень точно, т а к ь 
какъ серная кислота соединяется съ имеющимися известьио-
и баритомъ и даетъ огнепостоянныя сернокислыя соединений. 

Чтобы получить еще более точниые результаты, остатокъ. 
сплавляютъ съ углекисльимъ натрнймъ, сплавъ растворяютъ. 
въ воде, подкисляюсь хлористоводородной кислотой, нагре
ваюсь до кипений и прибавляюсь растворъ хлористаго бария. 
ЗасЬмъ жидкость фиильтруютъ, взвешиваюсь сернокислый барий 
и определяюсь серную кислоту, количество которой вычита
юсь изъ веса остатка; полученный в е с ъ также вычитаюсь 
изъ первоначальнаго вйса остатка (т. е. после обработки его 
фтористоводородной) ни серной кислотой); разность в е с о в ъ 
дастъ количество искомаго кремнезема. 

Способъ этотъ только тогда даетъ неверные резз^льтаты, 
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если въ руде содержится сернокислый барШ. В ъ этомъ-
случа-Ь сл-Ьдз^етъ сернокислый барш определить отдвльно-
(стр. 309). 

Другой способъ состоять въ томъ, что руду сплавляютъ 
въ платиновомъ тигле съ четвернымъ по весу количествомъ-
углекислаго калия-натрия, сплавъ растворяютъ въ соляной 
кислоте, растворъ выпариваюсь, осадокъ хорошо высуши-
ваютъ и извлекаюсь все вещества кроме кремнезема по
средствомъ нагреваний съ концентрированной соляной ки
слотой. Пол}'чаемый после фильтрования остатокъ чистаго 
кремнезема прокаливаюсь и взвешиваютъ. 

Т П . Определеше кремнезема въ присутствие г л и н о 
зема, извести, ма гнезш , окиси марганца и барита. 

Растворимую и нерастворимзпо часть испытуемаго веще
ства подвергаютъ здесь отдфльнымъ аначизамъ. 

Для этой цели взвешиваютъ 1 гр. руды, растворяютъ 
въ 15 куб. сант. хлористоводородной кислоты, жидкость 
слабо нагреваюсь, прибавляюсь несколько капель азотной 
кислоты, засвмъ нагреваютъ сильно и выпариваютъ до суха, 
Остатокъ растворяютъ въ хлористоводородной кислосв г 

снова выпариваютъ до суха и новый остатокъ растворяютъ 
въ 10 куб. сант. хлористоводородной кислоты и 30 куб. сант.. 
воды, растворъ фильтруютъ черезъ фильтръ, несодержащнй 
золы, остатокъ промываютъ холодной водой, подкисленной 
немного соляной кислотой, фильтрась и промывныя воды (а} 
собираютъ въ отдвльномъ сосзагв, а остатокъ ф) прокали
ваюсь и взвешиваюсь. 

О б р а б о т к а о с т а т к а Ь. К ъ остатку прибавляютъ де
сятерное количество углекислаго натрия и сплавляютъ, з асвмъ 
сплавъ обрабатываютъ горячей водой, помещаюсь въ пла
тиновую или фарфоровую чашку, подкисляюсь соляной ки
слотой и выпариваютъ до сз^ха; остатокъ смачиваюсь хло
ристоводородной кислотой и водой, жидкость выпариваютъ 
опять до суха, прибавляютъ къ новомз^ остатп<зг 5 куб. сант. 
хлористоводородной кислоты и 15 куб. сант. воды и остав-
ляютъ стоять въ тепломъ месте. 
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Черезъ некоторое время . растворъ разбавляюсь 
20 куб. сант. воды, фильтруюсь черезъ фильтръ, несодер-
жашлй золы, и остатокъ хорошо промываютъ горячей водой; 
фильтратъ и промывныя воды (с) собираюсь вм'вссв, а оста
т о к ъ высушиваюсь, прокаливаюсь и взвешиваюсь, затЬмъ 
обрабатываютъ его фтористоводородной кислотой и несколь
кими каплями серной кислоты, жидкость выпариваютъ до 
суха, новый остатокъ прокаливаюсь и взвешиваютъ. 

Если разница въ весе обоихъ остатковъ значительна 
(1 мгр. и более) , то это указываетъ на присутствие тита
новой кислоты и г л и п о з е м а . 

Фильтратъ с отъ кремнезема нагреваюсь до кинешя и 
прибавляютъ къ нему несколько капель бромной воды и 
йзбытокъ аммиаку, засвмъ фильтруютъ (фильтратъ с1), оса-
дои(ъ промываютъ горячей водоии, выезживаюсь, прокали-
ваютъ и взвешиваютъ въ виде глинозема. 

Осадоьсъ этотъ можесь, однако, еще содерл{ать титановую 
кислотз^, окись хрома, окись железа, окись марганца и фос
форную кислоту. 

Фильтратъ с? выпариваютъ до объема въ 100 куб. сант. 
прибавляютъ сюда аммиаку и щавелевокислаго аммония, ки-
пятятъ несколько минуть, даютъ осесть, осадокъ отфиль-
тровываиось, прокаливаюсь и взвешиваютъ въ виде из
вестии (СаО). 

К ъ фильтрату отъ щавелевокислаго кальция прибавляютъ 
фосфорнокислый натриЙ-аммошй £Ыа (гЩ4 ) Н Р 0 4 , 4 Н 2 О] и 
'/з объема раствора аммпйку, жидкость охлаждаютъ, хорошо 
размешиваюсь и даютъ осадку фосфорно-магшево-аммошевой 
солне (М§ № т 4 Р 0 4 ) осесть. Черезъ 6 часовъ осадокъ отфиль
тровываюсь, промываютъ водой, содержащей амм!акъ и 
азотнокислый аммоний, высушищаютъ, прокаливаюсь и взве-
.шиваюттэ въ виде пирофосфорнокислаго магния (Ш§2'Р2Оп), 
в е с ъ котораго, умноженный на 0,36036 даетъ в е с ъ окиси 

.магния (М^ О). , 
О б р а б о т к а ф и л ь т р а т а а. Фильтратъ ось нераство-

римаго въ кислосв остатка кипятятъ, прибавляютъ несколько 
капель серной кислоты, опять кипятятъ и фильтруютъ. Если 
получается осадокъ, то это сернокислый барий и в е с ъ его, 
умнон{енный на 0,657, даетъ в е с ъ барита (Ва О). 
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Фильтратъ отъ сернокислаго бар1я нейтрализуюсь по 
охлажденш амгуиакомъ, зат'вмъ растворъ концентрируютъ и, 
прибавивъ достаточное количество з^ксуснокислаго аммония,' 
доводятъ постепенно до кип-втя и въ этомъ состоянш под
держиваюсь минуть пять. Окись л{ел'вза, глиноземъ, а также 
форсфорная кислота, титановая кислота, окись хрома и 
мышьяковая кислота (если вообще имеются) получаются в ъ : 

осадке; ихъ отдвляютъ другъ отъ друга по способу, о п и 
санному раньше при ж е л е з е (стр. 245). 

Фильтратъ выпариваютъ до • 200 куб. сант., прибавляютъ 
к ъ нему 20—30 капель уксусной кислоты и нагреваюсь , до-
кипения. Черезъ растворъ пропускаюсь стрз^ю сероводорода/ 
при чемъ все время сл'Ьдуетъ жидкость поддери{Ивать в ъ . 
горячемъ состоянш. Осадокъ состоять изъ сернистыхъ 
соединений м-вди, ц и н к а , н и к к е л я и к о б а л ь т а (1с), его 
отфильтровываютъ и промываютъ сероводородной водой,, 
содержащей немного уксусной кислоты. 

И з ъ фильтрата осаждаютъ марганецъ избыткомъ аммнйка 
и сернистаго аммошя и кипячешемъ въ видв с е р н и с т а г о 
м а р г а н ц а (Mn S), который затемъ обрабатываютъ въ. 
тигле Rosé  (стр. 141). 

Фильтратъ сТ подкисляютъ хлористоводородной кислотой/ 
удаляютъ кипячетемъ весь сероводородъ, выделенную с е р у 
отфильтровываютъ, прибавляютъ аммиакз^ и щавелевокислаго 
аммошя, осадокъ отфильтровываютъ, прокаливаютъ и взвеши
ваютъ въ в и д е окиси кальщя (Са О). 

Въ фильтрате отъ осадка соли извести опредвляютъ; 
магнезда въ виде M g 2 Р 2 О , (см.. выше). 

Остальныя вещества (щелочи и пр.) определяютъ и з ъ 
ОТДБЛЬНЫХЪ пробъ руды. 

У Ж . Определеше глинозема. 

Содержаще глинозема определяютъ изъ осадка окиси 
Железа, глинозема, фосфорной кислоты и пр. (ср. предше
ствующий способъ), полученнаго посредствомъ кипячения съ 
уксуснокислымъ аммошемъ. 

Осадокъ этотъ растворяютъ в ъ возможно маломъ коли
честве хлористоводородной кислоты, растворъ вливаютъ въ 
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платиновую чашкз^, Г 1 гё находится кипящий растворъ 'Ьдкаго 
натра (химически чнстаго), кипятятъ, даютъ охладиться, 
разбавляютъ жидкость водой и фильтруютъ. 

Сильно щелочной фильтратъ пересыщаюсь немного хло
ристоводородной кислотой, засвмъ прибавляютъ небольшой 
и'збытокъ аммиака, нейтрализуюсь его уксусной кислотой 
и кипятятъ минуть 5; глиноземъ въ—осадке. Совершенно 
чйстымъ, т. е. свободнымъ отъ щелочей, получаиотъ его 
вторичнымъ растворенпемъ и осаждешемъ аммиакомъ въ ки-
пящемъ растворе. Если въ руде содержалась еще и ф о с 
ф о р н а я к и с л о т а , то она в с я находится вм гЬсгв съ гли-
•ноземомъ, если содержаще глинозема было достаточно ве
лико, чтобы связать всю фосфорнуио киислотз^ въ виде фос-
•форнокислаго алюмишя. Ея количество узнаюсь отдельнымъ 
•определешемъ и вычитаютъ изъ веса нечистаго глинозема. 

Часто глиноземъ определяютъ по разности: осадокъ 
•окиси железа, глинозема и фосфорной кислоты -прокали
ваюсь и взвешиваиотъ, засвмъ его сплавляютъ съ кислымъ 
•сернокислымъ калпймъ и определяютъ содержан1е железа 
посредствомъ титрования, содерл<анпе фосфорной кислоты 
•определяютъ отдельно и в е с ъ обоихъ (т. е. окиси железа 
и- фосфорной кислоты) вычитаютъ изъ общаго в е с а осадка. 

I X . 0дределея1е извести и ма гиезш . 

Если требуется определить известь и магнезпо по столько, 
по скольку о н е растворимы въ соляной кислосиз, что обык
новенно вполне достаточно, такъ какъ е в нюлпичества ихъ, 
которыя остаются въ остатке, очень малы, то начинаюсь 
'Съ того, что изъ раствора, пересыщеннаго аммпйкомъ, оса-
ждаиотъ сернистымъ аммошемъ все осаждаемыя имъ веще
ства, после чего жидкость фильтруютъ, изъ фильтрата з^да-
.ляютъ сероводородъ, а засвмъ зои<е осаждаютъ известь. 
Осаждеше производясь щавелевой кислотой при нагреваши 
и въ присутствии избытаа аммпйка. Черезъ часъ растворъ 
•отфильтровьиваиотъ, осадокъ прокаливаютъ (отъ чего щаве
левокислый кальщй превращается въ окись кальция) и взве
шиваюсь . 

Въ фильтрате определяютъ магнезнЪ осажденпемъ фос-
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форнокислымъ натриемъ и аммиакомъ, какъ уже указано 
было выше (стр. 316). 

На многихъ горныхъ заводахъ при установлении шихты 
принимаютъ все растворимое въ соляной кислосЬ, за выче-
т о м ъ окиси железа , за известь и магнезго. 

X . Определе т е меди, н и к к е л я , кобальта и цинка . 

Для определения меди, н и к к е л я, к о б а л ь т а и ц и н к а 
употребляюсь всегда осадокъ, получаемый изъ фильтрата 
по отделений окиси железа и глинозема, куда была при
бавлена уксусная кислота (ср. 1с VII стр. 317) и пропущенъ 
ствроводородъ черезъ горячую жидкость. 

Осадокъ этотъ обрабатываютъ на фильтре нагретой со
ляной кислотой, часть же осадка, нерастворимую въ соляной 
кислосЬ, растворяютъ въ царской водк'Ь. Растворъ выпа
риваютъ въ фарфоровой чанш-Б съ несколькими каплями 
с-врной кислоты до суха, остатокъ растворяютъ въ неболь-
шомъ количестве холодной воды и отфильтровываютъ отъ 
выдвлившагося сернокислаго свинца. И з ъ фильтрата выде
ляюсь сначала м е д ь , прибавлешемъ несколькихъ кубиче-
скихъ сантиметровъ сероводородной воды и нагреваннймъ 
въ виде сернистой меди, которую собираюсь на фильтре 
и обрабатываютъ дальше, какъ указано на стр. 210. 

Фильтратъ отъ сернистой меди кипятятъ для удалешя 
сероводорода и по охлаждении точно нейтрализуюсь угле-
кислымъ натромъ, засвмъ подкисляютъ несколькими кап
лями такъ называемой нормальной серной кислоты (98 гр . 
серной кислоты въ 1 литрй), после чего осаждаютъ цинкъ 
избыткомъ сероводорода въ виде белаго осадка сернистаго 
цинка. 

Д а ю т ъ жидкости простоять всю ночь, засЬмъ фильтрзпотъ, 
осадокъ промываютъ сероводородной водой, высушиваюсь и 
прокаливаюсь въ фарфоровомъ тигле, при чемъ нагреваютъ 
его несколько разъ съ углекислымъ аммошемъ (чтобы уда
лить всю образующуюся серную кислоту), засвмъ даютъ 
осадку охладиться и взвешиваютъ полз^чившуюся окись 
цинка (ТпО) съ 8 0 , 2 6 2 ° / о цинка. 
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' К ъ фильтрату прибавляютъ растворъ 0,5 гр. уксусно-
кислаго натра въ 10 куб. сант. воды и нагр'Ьваютъ до ки
пения, засЬмъ пропускаютъ въ жидкость свроводородъ и 
к о б а л ь т ъ и н и к к е л ь остздаютъ въ видтз сврнистыхъ-
соединений; если требуется, то ихъ отделяюсь другъ отъ 
друга по способу, описанному на стр. 220. 

X I . Олредълете меди , свинца, м ы ш ь я к а н с у р ь м ы . 

10 гр. порошка руды растворяютъ въ 50 куб. сант. хлори
стоводородной кислоты, прибавляя хлорноватокалийвую соль. 

З а г в м ъ жидкость разбавляюсь водой, раскисляютъ кислымъ 
сврнистокислымъ аммошемъ (КгЬНБО;,), удаляютъ избытокъ 
сврнистой кислоты и пропускаютъ свроводородъ; раствору 
даютъ отстояться, осадокъ отфильтровываютъ, промываютъ 
его холодной водой и нагр'Ьваютъ съ несколькими кубиче
скими сантиметрами безцвътнаго сернистаго калия, после 
чего разбавляютъ растворъ до 100 куб. сант. и отфильтровы
ваютъ отъ нерастворимаго остатка, который промываюсь 
водой, содержащей немного сернистаго калий. 

Растворъ (а) содержись сернистая соединений мышьяка 
и сурьмы, осадопсь же (Ь) — сернистые медь и свинецъ. 

Осадокъ Ь растворяютъ при нагреваний въ хлористо
водородной кислосЬ, куда прибавляютъ немного азотной 
кислоты; по растворении черньихъ сернистыхъ соединений, 
остатокъ разбавляютъ горячей водой и фильтруютъ. К ъ 
фильтрату прибавляютъ несколько капель серной кислоты 
и выпариваиотъ жидкость до появлений паровъ серной 
кислоты; засЬмъ ее охлаяшнотъ, разбавляютъ 25 куб. сант. 
холодной воды и прибавляютъ въ половине объема алко
голя. После этого даютъ осадку осесть и отфильтровываютъ 
образовавшийся с е р н о к и с л ы й с в и н е ц ъ (РЬ\50 4 ), про
мываютъ его алкоголемъ и водоий, нагреваиотъ и взвеши
ваюсь: засЬмъ обрабатываютъ его ифепкимъ аммийчньпмъ 
растворомъ лимоннокислаго аммоний, въ которомъ серно
кислый свинецъ растворяется, после чего промываиотъ оста-, 
токъ горячей водой и взвешиваютъ вновь. Разность обоихъ ве
совъ даетъ количество сернокислаго свинца, в е с ъ котораго 
умноженный на 0,683, даетъ в е с ъ свинца. 
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Или же съ остаткомъ Ь поступаютъ слтвдующимъ обра-
зомъ: его обливають въ начале на фильтре нагретой хло
ристоводородной кислотой, промываютъ одинъ разъ и раство
ряюсь оставшийся еще остатокъ въ царской водке. 

Оба соедииенныхъ раствора, для выделения изъ нихъ 
свинца, выпариваютъ въ фарфоровой чашке съ несколькими 
каплями серной кислоты; остатокъ растворяюсь въ неболь-
шомъ количестве воды, а сернокислый свинецъ, оставшийся 
нераствореннымъ, собираютъ на фильтре и промываютъ 
водой, къ которой прибавлено несколько капель сЬрной 
кислоты и алкоголя. Осадокъ сернокислаго свинца высуши
ваюсь, отделяюсь по возможности отъ фильтра, фнльтръ 
сжигаюсь во взвешенномъ фарфоровомъ тигельке, прибав-
ляютъ сюда осадокъ, слабо накаливаютъ и взвешиваюсь въ 
виде сернокислаго свинца (PbSOi) съ 6S,3°/o свинца. 

Если есть поводъ опасаться, что осадокъ сернокислаго 
свинца содержись еще кремнеземъ, то его растворяюсь въ 
концентрированномъ растворе уксуснокислаго аммонп'я, 
фильтруюсь, разбавляюсь сильно водой и осаждаютъ чистый 
сернокислый свинецъ избыткомъ серной кислоты. 

И з ъ фильтрата отъ сернокислаго свинца алкоголь уда-
ляютъ кипячени'емъ и медь осаждаютъ гальваническимъ пу-
темъ, какъ это описано на стр. 210, или же, если имеется 
большое количество меди, то обрабатываюсь въ тигле Rosé 
(стр. 141 и 212). Обыкновенно -же, въ виду того, что медь 
находится въ рудахъ въ очень малыхъ количествахъ, ее 
осаждаютъ сероводородомъ, сернистую медь собираютъ на 
маленький фильтръ и помещаюсь его еще въ сыромъ виде 
во взвешенный платиновый тигель, где прокаливаюсь и 
взвешиваюсь въ виде о к и с и м е д и (ср. стр. 213). 

Растворъ а, содержащий м ы ш ь я к ъ и с у р ь м у , под
кисляюсь слабой серной кислотой и оставляютъ стоять въ 
тепломъ мессЬ или же слабо нагреваютъ растворъ. Полу
ченный осадокъ собираюсь на фильтръ, промываютъ теплой 
водой, алкоголемъ и, если нзокно, подъ конецъ сврнистымъ 
углеродомъ, чтобы растворить избытокъ серы, засвмъ оса
докъ растворяюсь въ хлористоводородной кислосв, прибавляя 
немного бертолетовой соли, потомъ нагреваютъ при даль-
нейшемъ прибавлении небольшихъ количествъ хлорновато-
ка.'певой соли, пока все не растворится; тогда растворъ раз-

21 
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бавляютъ 20 куб. сант. теплой воды и прибавляюсь не
сколько кристалловъ виннокаменной кислоты, чтобы задер
жать сзфьму въ растворе. После этого прибавляюсь не
большой избытокъ аммийка и 5 кз'б. сант. магнезнйльной 
смеси (ср. стр. 193), а также V» объема раствора аммиака, 
жидкость охлаждаюсь, размешиваюсь и оставляюсь стоять 
24 часа, пока не осядетъ двойная соль мышьяковой кислоты 
Mg (NH4) A s О* -j~ aq. и определяюсь мышьякъ, какъ опи
сано на стр. 233. 

Фильтратъ подкисляюсь хлористоводородной кислотой и 
разбавляюсь до 250 кз^б. сант. После этого жидкость по
степенно нагреваютъ до кипения и пропускаюсь все это 
время въ нее сБроводородъ, избытокъ котораго удаляютъ 
засЬмъ струей! угольной кислоты; растворъ фильтруюсь и 
осадокъ промываютъ, растворяюсь на фильтре въ немного 
нагретомъ сернистомъ аммоигЬ, выииариваютъ растворъ 
этось въ большомъ фарфоровомъ тигле и переводятъ по-
лз'чивпшйся остатоигь посредствомъ окислений азотной кисло
той въ сзфьмяную кислотз' (SbOi), которзгио и взвешиваютъ 
(см. стр. 234). 

Х П . Определений хрома. 

О с ь 1 до 2 гр. мелко измельченной рзгды сплавляюсь съ 
десятерньимъ количествомъ углекислаго натра и небольшимъ 
количествомъ азотнокислаго калия: сп.тавъ обрабатилваютъ 
водои'и и замечаютъ, не окрашенъ ли растворъ (ось присут
ствий марганца). Если растворъ оифашенъ, то марганецъ 
раскисляютъ алкоголемъ. Въ присутствий хрома растворъ 
всегда оифашенъ въ желтоватый цвесь , а безцветный 
растворъ слулштъ только доказательствомъ отсз^тств1я хрома. 
Отфильтрованный остатокъ сплавляюсь еще разъ съ угле-
кислымъ натромъ и азотнокислымъ калиймъ и сплавъ обра
батываюсь также, какъ п раньше, засвмъ оба фильтрата сое- . 
диняютъ вместе, подкнсляютъ хлористоводородной кислотой, 
выпариваюсь до суха, де.таютъ кремнеземъ нерастворимымъ 
и раскисляютъ хромовую кислоту въ окись хрома. Остатокъ 
растворяютъ въ хлористоводородной кислоте, разбавляюсь 
водой, фильтруюсь ии осаждаютъ окись хрома и глиноземъ 
амм1акомъ и небольшимъ количествомъ сернистаго аммония. 
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З а с Ь м ъ растворъ кипятятъ, фильтруютъ, осадокъ промы
ваюсь горячей водой, сушатъ и прокаливаютъ; после этого 
-его сплавляютъ съ возможно малымъ количествомъ угле-
кнслаго натра и азотнокислаго калия, сплавъ обрабатываюсь 
водой и выпариваютъ растворъ въ платиновой чашке до 
•сильной концентрации, прибавляя по временамъ кристаллы 
•азотнокйслаго аммошя. Если растворъ им-ветъ густот}*- сиропа, 
т о прибавляютъ немного аммиака и- фильтруиотъ. Въ осадке 
этомъ находятся весь глиноземъ, фосфорнокислый алюминий, 
окись марганца и пр., такъ что его можно зшотребить для 
определений глинозема. В ъ растворе остаются только ще
лочи и хромовокислыя соли щелочей. ЗасЬмъ прибавляютъ 
воды; содержащей: сврнист}чо кислотз^, которая переводить 
желтый цв-втъ раствора въ зеленый, жщщость кипятятъ и 
•прибавляютъ к ъ ней избытонсь амм1ака и н ъ т к о л ы х О капель 
•сйрнистаго аммония. Прокипятивъ еще разъ, растворъ филь-
трз^ютъ, промываюсь горячей водой, остатокъ высушиваютъ, 
•прокаливаютъ и взвешиваюсь в ъ вид'Ь о к и с и х р о м а , в'Ьсъ 
которой, умноженный на 0,6862, даетъ ишличество хрома. 

О п р е д ъ л е н 1 е х р о м а в ъ х р о м и е т ы х ъ ж е л ъ з -
н я к а х ъ . 

Нин<есл'1здующ1й способъ, предложенный Waller'oMb и 
Н . Т. Vulte 1), можетъ быть признанъ довольно надежнымъ: 

0,5 — мелкоизмельченноии руды сплавляютъ въ платино-
вомъ тигле съ 5—6-ньимъ количествомъ сплавленной буры. 

Сплавленная бура (Boraxfluss) полз^чается сплавлешемъ 
2 частеий стекловидной метаборной кислоты съ 3 частями 
З'глекислаго калия-натри'я. Расплавленную массз - выливаютъ 
на железную илту, размельчаютъ и сохраняютъ безъ до

ступа влаги. 
Соответствующее количество вышеозначеинаго сплава 

расплавляиотъ, даютъ охладиться, после чего з^же всыпаютъ 
:въ него порошокъ руды; смесь расплавляиотъ и перемеши
ваюсь платишовой проволоисой, пока не окончится разло
жений (minimum 40 минз'тъ). 

Сплавъ выщелачиваюсь водой, а остатонсь раство ряютъ въ 
хлористоводородной кислосЬ. Отфильтрованный водный раст-

•) „Stahl und Eisen", 1S93, стр. 170. 
21" 
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воръ выпариваюсь, прибавляя по временамъ неболыш'я количе
ства азотнокислаго аммоний, пока еще выделяется а м -
мп'ангь. Остатокъ растворяютъ въ воде, содержащей азотную ки-
слотз^, прибавляютъ сврнистокислаго аммоний и кипятятъ для. 
удаления избытка сернистой кислоты. 

Отъ прибавления азотнокислаго аммоний диарганецъ и алио-
1МИН1Й переходятъ въ нерастворимое состояний, а отъ азот
ной кислоты выделяется кремнеземъ, такъ что подъ конецъ. 
въ растворе остаиотся только хромовокислыя и азотнокис-
лыя щелочи. 

Жидкость нейтрализзчотъ аммиакомъ, при чемъ не полз*--
чается никакого осадка, прибавляютъ къ ней немного сйр-
нистаго аммония и кн-ппятятъ, отчего получается осадокъ, ко
торый"! отфильтровываюсь, растворяютъ на фильтре соляной; 
кислотой, опять осаждаюсь и обрабатывапось дальше, какъ. 
Заказано было выше. 

XIII. Определеше вольфрама. 

1—10 гр. руды, въ зависимости отъ содержаний изъ ней; 
вольфрамовой кислоты, растворяютъ въ соляной кислосв,.. 
прибавляя по временамъ азотнз'ю кислоту. Растворъ выпа-
рииваютъ на в о д я н о й б а н е до суха, остатокъ опять р а с 
творяюсь въ хлористоводородной! кислосЬ и опять выпари
ваюсь, засвмъ обрабатываюсь остатои<ъ хлористоводородной 
кислотой, жидкость разбавляютъ и фильтруюсь; остатокъ. 
промываюсь сперва подкисленной водой, а засизмъ алкого-
лемъ, после чего его на фильтре обрабатываиотъ аммиакомъ. 
Фильтратъ отъ этой: последней! обработки сильно сгущаюсь , 
въ платнпновоии чашке, потомъ прибавляютъ избытокъ ам-
мнйка я фильтруютъ. Новый фильтратъ осторожно выпари-
ваютъ до суха, остатокъ нагреваюсь и прокаливаютъ. П о -
лз^чается вольфрамовая кислота (ШОз), в е с ъ которой, умно
женный! на 0,793, даетъ количество вольфрама. 

XIV. Определеше ванад1я. 

5 гр. руды сплавляютъ съ 30 гр. углекислаго натра и с ъ . 
1—5 гр. азотноишслаго натра, а въ остальномъ поступаютъ-
также, какъ указано на стр. 228. 



— 325 — 

X V . Опредт.лев1е щелочей. 

О б щ е е о п р е д - в л е ш е щ е л о ч е й . 

Чтобы найти общее количество щелочен въ какой нибудь 
руде, поступаюсь сл'Ьдующимъ образомъ: 

1 гр. весьма мелко измельченной руды разлагаюсь въ 
'.платиновой чашке на водяной бане фтористоводородной 
•кислотой и несколькими каплями серной кислоты. Растворъ 
-выпариваюсь до суха, а остатокъ слабо прокаливаюсь. П о 
•охлаждений чашки остатокъ растворяюсь въ возможно ма-
-ломъ количестве хлористоводородной кислоты, разбавляютъ 
водой приблизительно до 200 кз^б. с. прибавляюсь неболь
шой избытокъ аммиака и немного раствора щавелевокислаго 
-аммошя. З а с в м ъ жидкость кипятятъ 5 минуть, фильтруютъ, 
•остатокъ промываюсь кипящей водой, фильтратъ выпарива
ю с ь въ просторной платиновой чашке, а остатокъ прокали
в а ю с ь до полнаго удаления всехъ аммнйчньпхъ солей. После 
•этого въ платиновой чашке обливаюсь остатокъ несколь
кими кубическими сантиметрами т. наз. раствора Шаффгота 
(углекислый аммоний и аммнйкъ) и черезъ часъ отфильтровы
в а ю с ь черезъ маленький фильтръ осадокъ углекислаго маг
ния. Растворъ выпариваюсь при 40° въ платиновой' чашке 
« а водяной бане, остатонсь же прокаливаюсь, а потомъ обра
батываюсь небольшимъ количествомъ горячей! воды, полу
чившийся растворъ вливаюсь во взвешенный платиновый 
тигель, выпариваюсь жидкость и после сильнаго прои^али-
в а т я взвешиваютъ сернокиислыя соединения калий и натрий. 

Часто щелочи, содержащийся въ железныхъ рз>дахъ. на
ходятся въ нерастворимомъ остатке, заключающемъ въ себе 
-кремнеземъ и могзтъ быть найдены, хотя и неточно, по раз
ности, вычтя кремнеземъ, глиноземъ, известь, магнезию, 
и проч. 

Для более точныхъ определений, 3 гр. рзгдьн растворяютъ 
в ъ этомъ случае въ хлористоводородной кислоте, выпари-
ваютъ лшдкость до сз^ха, растворяютъ остатокъ въ 10 кз'б. 
сант . соляной кислоты и 20 кз^б. сант. воды и разбавляютъ 
растворъ водой. З а с в м ъ отфиильтровываютъ остатокъ, про-
каливаиотъ, обрабатываютъ его фтористоводородной кисло
т о й съ 10—30 исаплями серной кислоты, жидкость выпари-
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ваютъ до начала обильнаго выд'клешя паровъ сЬрной кис
лоты, разбавляютъ водой съ небольшнмъ количествомъ соля
ной кислоты, засЬмъ переводятъ въ платиновую чашк} - и 
прибавляюсь воды до 100 куб. с , нагр'Ьваютъ растворъ до-
кпппйннй и прибавляютъ избытокъ аммнйка, посл'Ь этого лай -
кость кипятятъ и отфильтровываютъ отъ глинозема; филь-
тратъ выпариваюсь до сз^ха и прокаливаюсь для разложе-
нпй аммнйчныхъ солей. Остатокъ обрабатываюсь неболь
шнмъ количествомъ воды, нагр'Ьваютъ до киггЬш'я и при
бавляюсь щавелевокислаго аммоний для осаждений кальций:: 
засЬмъ фильтруюсь прямо въ платиновую чашку, выпари
ваюсь фильтратъ до суха и нагр'Ьваютъ до темнокраснаго-
каленпй; новый остатокъ обрабатываюсь небольшимъ коли
чествомъ воды и снова фильтруюсь; фильтратъ нагр'Ьваютъ. 
съ достаточнымъ количествомъ уксуснокислаго барий, чтобы-
осадить всю сЬрную кислоту, а засЬмъ еще разъ фильтру
юсь. Фильтратъ выпариваюсь до суха и прокаливаюсь до-
иолнаго разложения уксуснокислыхъ солей. Остатокъ выще-
лачиваютъ водой, отфильтровываютъ и къ новому фильтрату 
прибавляютъ несколько капель гидрата бария. Посл'Ь этого, 
опять выпарнваютъ жидкость до сз^ха, растворяютъ остатокъ. 
въ н'Ьсколькпхъ кубнческихъ сантиметрахъ воды и фильтру
юсь во взв'Ьшенный тигель. Фильтратъ сильно концентри
руюсь , прибавляютъ несколько капель хлористоводородной 
кислоты и выпарнваютъ до суха. Нагр'Ьвъ остатокъ до тем-
нокраснаго каления, охлаждаюсь тигель ии взв'Ьшиваютъ хло
ристый калий и натрш. 

О т д ъ л е ш е щ е л о ч е й . 

См'Ьсь х л о р и с т а г о к а л i я и х л о р и с т а г о н а т р i в 
растворяиотъ въ небольшомъ количеств'Ь воды и прибавля
ютъ растворъ хлорной платины; засЬмъ растворъ выпарн
ваютъ на водянопй бан-Ь настолько, чтобы по охлаждении* 
масса стала твердой, прибавляютъ немного воды; а засЬмъ. 
такой л<е объемъ алкоголя; посл'Ь этого жидкость фильтру-
ютъ, остатокъ промываютъ алкоголемъ, сушатъ при 120° и 
взв'Ьшиваютъ хлороплатинатъ калий Ka Pt СЬ). В'Ьсъ его,, 
умноженный на 0,193, даетъ в-Ьсъ окиси калий (КЮ). 

Если в-Ьсъ полученнаго хлороплатината калий умножить. 
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на 0,3056, то получимъ соотв'втствз'ющее количество хлори-
стаго калий, если же помножить на 1,8512, то получимъ со
ответствующее количество сЬрнокислаго калий. 

Вычтя полученное количество изъ общаго веса, получимъ 
количество хлористаго натрий, которое, помноженное на 
0,5299, или л(е количество сЬрнокислаго натрия, помножен
ное на 0,4366, дастъ втзсъ окиси пиатр1я (NaaO). 

Если взвешивали с е р н о к и с л ы й соединения, то раство
ряютъ ихъ въ иебольшомъ количеств-Js воды и растворъ, по 
прибавлении к ъ нему избытка раствора хлорной платины, 
выпарнваютъ въ фарфоровой чашке почти до суха. Въ ох
лажденную чашку вливаютъ тогда 50 куб. сант. смеси, со
стоящей изъ 2 объемовъ абсолютного алкоголя и 1 объема 
эфира хорошо размешиваюсь, даюсь полчаса стоять, жид
кость фильтруюсь черезъ фильтръ, не содержаний золы и 
промываюсь осадокъ той же смесью алкоголя и эфира. После 
этого фильтръ съ осадкомъ нагреваюсь въ тигле Rosé  (см. 
стр. 141), пока вся бумага не обуглится, засЬмъ тигель 
прикрываюсь крышкой (съ отверстпймъ) и слабо накалива
юсь въ течение 10 мин. въ струе водорода, после чего давъ 
тиглю охладиться, остатокъ выщелачиваютъ горячей водой, 
высушиваюсь его, сожигаютъ фильтръ и взвешиваюсь оса
докъ въ виде металлической платины. В е с ъ платины, з ано 
женный на 0,483787 дастъ в е с ъ окиси калия (КзО). 

X V I Определение у гольной кислоты, углерода и свя

занной (конституционной) воды. 

У г о л ь н а я к и с л о т а . Весьма точнаго определения уголь
ной кислоты въ железныхъ рудахъ обыкновенно не тре
буется. Нижеописанный способъ даетъ поэтому вполн^Ь з'до-
излетворительные резз^льтаты. 

Применяюсь аппаратъ, изображенный на фиг. 78. 
Колба А, емкостью въ 50 куб. сант. содержись 1 гр. 

руды и 15 куб. сант. прокипяченной воды. Колба Б, емкостью 
въ 40 куб. сант., наполнена до половины концентрированной 
серной кислотой. О б е колбы соединены междз г собою изо
гнутой трз'бкой с. На трубку а насаживаюсь резиновую трз^-
бочку со стеклянной палочкой Ь. 
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Фиг. 78. 

Аппаратъ для угольной 
кислоты. 

Весь аппаратъ (вт.сомъ около 100 гр.) взвешиваюсь 
После этого высасываюсь воэдз^хъ изъ трубки с1, при этомъ 
несколько пз^зырьковъ воздуха переходясь изъ А въ Б. 
После того, какъ перестаютъ высасывать, сЬрная кислота 
подымается по трубке с и остается на одномъ уровне (если 

аппаратъ собранъ плотно). За-
сЬмъ высасываюсь воздз'хъ еще 
больше, всл'1>дств1е чего серная 
кислота иеретекаесь въ колбу А. 
При этомъ выделяется зтольная 
кислота, которая проходитъ че-
резъ сЬрную кислотз' въ колбе 
В и оставляетъ здЬсь свою влаж
ность. Эту операцию продолжаюсь 
до с в х ъ поръ, пока газъ пере-
станетъ выделяться. После этого 
колбу А нагреваюсь до слабаго 
кипения и последнее поддержи
ваюсь все время, инока изъ Б вы
деляются пузырьки газа. После 
этого съ трубки а снимаюсь за-

поръ Ь, соединяюсь а наскоро посредствомъ резиновой! трз^бки 
съ хлоркальщевой трубкой ии удаляюсь пламя изъ подъ колбы А . 
Тогда начинаетъ поступать въ колб}' А сухой воздухъ; • 
трубка (I въ это время закрыта. Подъ конецъ высасываюсь 
черезъ с1 оставшзпося угольнзчо кислоту, надеваюсь опять 
на трубку а резиновый запоръ пи взвешиваюсь весь аппаратъ 
опять, предвариительно охладивъ его совершенно. 

Потеря въ весе дастъ искомое количество угольной кис
лоты. 

В о д у и о р г а н и ч е е г и я в е щ е с т в а определяюсь въ 
рудахъ, не содержащихъ угольной"! кислоты, по потере въ 
в е с е после прокаливаний въ воэдз^хе. Руды же, содержащий 
некот орое количество закиси железа, не могз'съ быть изсле-
дуемы иио этому способз г. 

Въ рудахъ, содержащихъ угольнуио кислоту, вилчитаюсь 
изъ общей потери въ в е с е после прокаливайся найденное 
количество угольной кислоты. 

Во всехъ случаяхъ, где происходить химическое изме
нений остающагося вещества или где таковое можно ож и-
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дать, слтэдуетъ сделать прямое определений, также какъ въ 
случа'Ь, если не всЬ составныя части руды будуть опреде
лены О Т Д Е Л Ь Н О , правда разность ихт> в-Ьса отъ 100°/» дала бы 
содержание воды и оргаиическихъ веинествъ, но такой резуль-
татъ не сл'Ьдуетъ считать надежнымъ. 

Для о п р е д е л е н и я в о д ы , руду нагреваютъ въ трубке 
с ъ шариками изъ тугоплавкаго стекла или въ короткой (50 
сайт, длины) фарфоровой трубке, черезъ кот.орз'Ю иропуска-
готъ медленную струю сухаго воздз^ха. Воздз'хъ, смешанный 
с ъ водяными парами, поступаетъ затемъ во взвешенную 
хлоркальцпевую трзгбку, которая соединена съ трубкой съ 
шариками. После того, какъ вся вода испарится, некоторое 
время продолжаюсь пропускать черезъ аппаратъ струю су
хого воздз^ха, которая высвсняетъ оставшиеся водяные пары. 

У г л е р о д ъ оргаиическихъ веществъ лучше всего опре
делять въ аппарате для сожппганпя (ср. стр. '25 и след.) и 
взвешивать его въ виде угольной кислоты. Если же руда, 
помимо этого, содержись еще угольную кислоту (какъ это, 
напр., бываетъ въ сыромъ з^глистомъ железняке) , то въ ап
парате для сожиганпй определяюсь совокупно связанную з'г-
лекислоту и полученную после сожигашя, отсюда вычита-
ютъ то количество ея, которое уже имелось въ руде въ 
готовомъ виде и которое определено было по вышеописан
ному способзг. 

Чтобы опре/гилить составъ оргаиическихъ веществъ, сл'Ъ-
дЗ'етъ сделать полный элементарный анализъ; этотъ случай, 
однако, въ практике железнозаводскихъ лабораторий ни е 
встречается. 



П . Флюсы и печные футеровочные матер1алы. 

Между флюсами главную роль играютъ известняки и пла
виковый шпатъ; между печными фзпгеровочппьнми материй-
лами—глина, песокъ (кварнъ), доломитъ и магнезитъ. 

Въ этихъ материалахъ первостепенную важность имйетъ 
нхъ о г н е у п о р ни о с т ь, обусловливаемая хипмнпческимъ соста-
вомъ. Известнякъ, доломитъ и магнезпитъ тЬмъ огнеупорное, 
ч'Ьмъ меньше въ ниихъ кремнезему, песк}^ и кварца, и чймъ 
.лиеньше они содержать щелочей и щелочныхъ земель. В ъ 
глинахъ трудно судить объ огнеупорности' по нхъ химиче
скому состав}^, а поэтом}'пхъ пробуютъ обыкновенно только 
механически. 

А. Анализъ известняковъ, доломитовъ и иагнезитовъ. 

Beb эти материалы сл'Ьдуетъ испытывать на содержаний въ 
ниихъ углекислаго кальщй, углекнслаго магйя, кремнезема, 
глинозема и окиси жел'Ьза, а также необходимо установить 
содержание фосфора и сиры. 

П е р в ы й е п о е о б ъ . 

Сначала берутъ довольно больниую среднюю проб}', изъ 
которой уже отдтзляютъ то количество, которое требз -ется 
для анализа (около 1 гр., если фосфорной кислоты не опре
деляюсь, въ противномъ случай около 10 гр.). 

Испытуемое вещество, измельченное въ порошокъ, выс}'-
шиваютъ при 100° и нагрЬваютъ съ очень разбавленной 
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азотной кислотой. При этомъ переходятъ въ растворъ угле
кислый соединения и фосфорнокислый кальщй; г л и н а же 
остается; последнюю отфильтровываюсь и по прокаливании 
взв-вшиваиотъ отдельно. 

Если фосфорная кислота отсутствуетъ, то съ растворомъ 
закиси л^ел'Ьза, сначала сильно нагрътымъ, а потомъ охлаж-
деннымъ и предназначеннымъ для окисления, поступаютъ 
сл'Ьдуиощимъ образомъ: охлажденный растворъ ненитрализу-
иотъ аммиакомъ, прибавляютъ небольшими количествами ук
суснокислый! аммонии! и кипятятъ; образовавшийся осадокъ 
о и ш с и ж е л'из з а быстро отфильтровываюсь, прокаливаиотъ 
и взвтзшиваиотъ. П о с л е этого известь осаищанотъ щавелево-
кислымъ аммошемъ (для болтзе быстраго осаждешя слабо 
нагреваюсь) и фильтруюсь осадокъ; промьиваиотъ его, сзшнатъ, 
прокаливаиотъ и для полнаго превращения въ углекислый'} 
кальщй немного смачиваютъ угленшслымъ аммошемъ, засизмъ 
опять слабо прокаливаиотъ и взвтзшиваиотъ въ вид-Ь углекис-
лаго кальция. Углекислый магшй вычисляюсь по разностнн 
или же опред'влянотъ, прибавивъ к ъ оставшемз^ся растворз -

нашатыря, а засизмъ аммиаку ни осадивъ магнезию фосфорно-
киислымъ натрнймъ въ виид'Ь фосфорнокислаго магния-аммония. 
П о с л е продоллштельнаго стояний, осадокъ отфильтровыва-
иось, промыванотъ водоип, содери{ащей аммнакъ (3 ч. воды ни 
1 ч. аммиаку), высушииванось и прокаливъ, отъ чего осадои<ъ 
превращается з ъ пирофосфорнокислыип магний, взвешиваюсь. 

Еслн-н же имеется фосфорная кислота, то берутъ часть 
жидкости, отфильтрованной: отъ нерастворимаго остатка, ко
торая соответствовала бы приблизительно 1 гр. вещества, 
выпариванотъ на водяной бан-Ь до объема въ несколько кз'-
бическихъ сантиметровъ и фосфорную кислоту осажданотъ 
молибденовоаммиачной лшдкостью по способу, описанномз т 

на стр. 194. 
В ъ этомъ слз^чае известь определяютъ изъ отд'Ьльнаго 

количества перваго фильтрата, которое также должно соот
ветствовать приблпнзительно 1 грамму вещества. Жидкость 
выпариванотъ, остатокъ растворяюсь в ъ воде, прибавлянотъ 
немного уксуснокнислаго аммония и несколычо кубическихъ 
сантиметровъ свободной! уксусной кислоты ии осал{даютъ из
весть щавелевой! кислотой на холодз^. И з ъ фиильтрата опре
деляюсь магнии по вышеописанному способу. 
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Для анализа г л и н ы (а также песку), которая осталась 
после обработки порошка известковаго камня слабой азот
ной кислотой, ее разлагаютъ посредствомъ нагр-нватя съ 
концентрированной сЬрноп кислотой, большую часть кис
лоты выпариваютъ и остатокъ растворяютъ въ нагретой 
концентрированной соляной кислосв. При этомъ остается 
кремнеземъ, который отфильтровываютъ, промываютъ, сз^шась 
и взвешиваюсь. Разность можетъ быть обыкновенно при
нята за глиноземъ; однако-жъ, растворъ содержитъ часто 
кроме глинозема еще железо, марганецъ и щелочи, которые, 
какъ это было указано при анализе жел-Ьзныхъ рз^дъ, опре
деляются каждая составная часть въ отдельности. 

Относительно с о д е р ж а н и я с е р ы , для практики вполне 
достаточно знать только общее количество ея. Поэтому со
вершенно безразлично, въ какой форме она содержится в ъ 
известняке, т. е. въ виде ли сернистаго металла, или въ 
виде сернокислаго соединешя. Для опредвлетя серы особое 
количество известняка (около 10 гр.) обрабатываюсь кон
центрированной азотной кислотой, которою обливаюсь не
большими порщями мелко измельченный м а т е р 1 а л ъ . 

После этого жидкость выпариваютъ, къ остатк}' прили
ваюсь 50 куб. сант. хлористоводородной кислоты, опять вы
париваютъ для удаления азотной кислоты, и остатокъ при 
нагревании обрабатываюсь водой и небольшимъ количе-
ствомъ соляной кислоты. З а с в м ъ растворъ фильтруютъ ии 
изъ кипящаго фильтрата осаждаюсь серную кислотз^ хло-
ристымъ бариймъ. 

Для определения большого содержания железа, рекомен
дуется взять особую порцпо испытуемаго вещества (около 
2 гр.) и прокалить въ муфельной печи, чтобы разложить 
все органический вещества, засвмъ по охлаждений испытуе
мый порошокъ нагреть съ хлористоводородной! кислотой, 
свободную кислоту выпарить ии хлорное железо, находящееся 
въ растворе, титровать по способу съ иодистымъ калпймъ 
(стр. 285). 

В т о р о й е п о е о б ъ . 

Взвешиваюсь 1 гр. порошка, высушеннаго при 100°, рас
творяютъ въ 5 куб. сант. соляной кислоты, разбавленной 
25 кз'б. сант. воды, и прибавляюсь немного бромной воды, 
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жидкость нагреваюсь на песчаной бан'Б и выпариваютъ до 
суха, остатокъ растворяютъ опять въ 10 куб. сант. соляной 
кислоты, разбавленной 50 куб. сант. воды и фильтруюсь. 

Новый остатокъ (я) промываюсь, прокаливаюсь и взвО-. 
шиваютъ. 

Фильтратъ нагреваюсь до кипений, прибавляюсь неболь
шой избытокъ аммиака, кипятясь и фильтруюсь. Посл'Ь про
мываний осадокъ на фильтре растворяютъ въ небольшом!» 
количестве разбавленной соляной кислоты, растворъ разба
вляюсь водой, кипятятъ и осаждаюсь опять аммпйкомъ. Ра
створъ фильтруютъ въ сосудъ, где находится первый филь
тратъ, осадокъ промываюсь горячей водой, высушиваюсь, 
прокаливаюсь и взвешиваюсь глиноземъ вместе съ окисью 
железа. 

Соединенные фильтраты нагреваюсь до кипений, прибав
ляюсь раствора щавелевокислаго аммония въ такомъ коли
честве (около 25 куб. сант.), чтобы весь кальщй! и м а г т й 
превратить въ щавелевокислыя соединения, засвмъ даиотъ 
щавелевокислому кальщю осесть, жидкость фильтрзчотъ: 
остатокъ промываюсь горячей! водой, высзгщиваиотъ, прока
ливаиотъ сначала слабо, а засвмъ при самой! высокой! темпе
ратуре, достигаемой на паяльномъ столе, даиотъ тиглю охла
диться въ эксикаторе, наскоро взвешиваюсь, прокаливаиотъ 
еще разъ и опять взвешиваюсь. Если! оба веса сходятся,, 
то имеется чистая окись кальция (СаО), въ противномъ слу
чае повторяюсь эту операцию до получений одинаковаго 
веса. Пятиминутнаго прокаливания на паяльномъ с т о л е 
вполне достаточно, чтобы превратить вполне 4/г гр. угле-
кислаго кальция въ окись кальщя. 

Весъ извести, умноженный! на 1,7857, даесь вОсъ угле-
кислаго кальция. 

К ъ фильтрату отъ щавелевокислаго кальщя прибавляюсь 
около 30 куб. сант. насышеннаго раствора фосфорноидаслаго 
натрий-аммоний, растворъ подкисляюсь хлористоводородной 
кислотой! и выпариваютъ до 300 куб. сант. Выделяющийся 
осадокъ растворяютъ опять въ неболыномъ количестве хло
ристоводородной кислоты. Растворъ охлаждаюсь и прибав
ляютъ, при размешивании, по каплямъ аммпйкъ, до начала 
щелочной реакций, засишъ припбавляиотъ еще аммиака коли-
чествомъ въ V* объема нейтрализованнаго раствора. ЗасЬмъ 
даютъ выдйлиться осадку, часа черезъ 4 жидкость филь-
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трз^отъ, промываютъ осадокъ см'Ьсыо 1 части амлпака и 2 
частей воды, содержащей 100 гр. азотнокислаго аммошя в ъ 
I литр'Ь, высушиваютъ, тщательно прокаливаютъ и взв-вши-
ваютъ въ В И Д Е пирофосфорномагнтевой соли (Mga Рз От), 
в'Ьсъ которой, заноженный на 0,36036, даетъ В - Б С Ъ магнезш, 
а заноженный на 0,757 даетъ в'Ьсъ з^глекислаго магшя. 

Нерастворимый остатокъ а (стр. 333) сплавляютъ въ 
платиновомъ тиг.тЬ съ углекислымъ натриемъ, сплавъ раство
ряютъ въ горячей вод'Ь и промываютъ. Приставит! к ъ С Т Е Н -

камъ остатокъ растворяютъ въ хлористоводородной К И С Л О Т Е 

и зтоть растворъ прибавляютъ къ первому, затвмъ подкисля-
ютъ жидкость хлористоводородной кислотой и выпариваютъ 
ее до суха. Остатокъ смачиваютъ хлористоводородной кис
лотой и водой, выпариваютъ растворъ опять до с}тха, при
бавляютъ 5 куб. сант. соляной кислоты и 15 куб. сант. воды 
и оставляютъ растворъ стоять въ тепломъ м гвств, затвмъ 
разбавляютъ его 25 куб. сант. воды и фильтруютъ. Оста
токъ промываютъ горячей водой, высушиваютъ, прокалива
ютъ и взв'Ьшиваютъ; посл'Ь того его обрабатываютъ фтористо-, 
водородной кислотой и одной или двз^мя каплями сврной 
кислоты, выпариваютъ жидкость до суха, прокаливаютъ и 
взв-вшиваютъ. Разность вОсовъ даетъ количество к р е м н е -
з е м а. 

Въ слз'чаъ надобности, въ остатков опредОляють еще 
титановую кислотз^, сврнокислый барш и глиноземъ. 

Остальныя вещества опред'Ьляютъ какъ при желтззныхъ 
рудахъ. 

Ф о с ф о р н у ю к и с л о т у опред'вляютъ изъ отдельной 
пробы по способу съ молибденовой кислотой (стр. 194 
и 310). 

Для опред'Ьлешя с-Ьры поступаютъ или такъ, какъ было 
З 'казано при рудахъ, или же сплавляютъ 1 гр. вещества съ 
углекислымъ натромъ и азотнокислымъ калиемъ, а затвмъ 
постз'паютъ такъ Hie какъ было заказано при опред'влеши об-
щаго количества свры (ср. стр. 30S). 

А н а л и з ъ п л а в и к о в а г о ш п а т а . 

Для суждешя (изслОдовашя) о годности плавиковаго 
шпата, отсутствие въ которомъ сврнистыхъ металловъ легко 
узнается простымъ глазомъ, достаточно определить содер
жание въ немъ извести. 
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Для этой ц'Ьлн весьма мелко измельченную проб}' 
'(около 0,5 гр.) нагр'вваютъ въ платиновомъ тиг.тв съ кон
центрированной сврной 1шслотой и выпариваютъ почти до 
сз^ха." Полученный такимъ образомъ сЬрнокислый кальщй 
растворяютъ въ разбавленной соляной кислосЬ и къ раст
вору прибавляюсь большой избытокъ аммиака, а затвмъ 
щавелевокислаго аммония; осажденный щавелевокислый каль-

.цш переводятъ или въ углекислый калыпй, или въ окись 
кальщя (ср. стр. 316 и 318). 

В . Анализъ песчаныхъ матер1аловъ (Ганистеръ ') 
кварцъ и песчаникъ) . 

Взв'Ьшиваютъ 2 гр. мелко измельченнаго вещества, сма
чиваюсь ихъ въ платиновомъ тигл'Ь холодной водой, при-
бав.тяютъ отъ шести до восьми капель сврной кислоты и 
растворяютъ затвмъ въ притекающей постепенно по каплямъ 
плавиковой кислосЬ; растворъ выпариваютъ до сз^ха, нагре
ваюсь остатокъ до краснаго калешя, пока вся серная кис
лота не будетъ зачалена, даютъ тиглю охладиться, прибав
ляюсь къ остатку немного углекислаго кал1я-натр1я и сплав
ляютъ; сплавъ растворяютъ въ вод'Ь, прибавляютъ избытокъ 
хлористоводородной кислоты и определяюсь окись же.твза, 
глимоземъ, окись кальщя и окись магшя, какъ при жел'Ьз-
ныхъ рзщахъ (ср. стр. 271, 315 и стЬд.). 

Водз? п органичесюя вещества определяюсь обыкновенно 
по потер'Б въ вОсв при прокаливанш, или же подобно томз' 
какъ при жел'Изныхъ р з а а х ъ (ср. стр. 328). 

Если найденный в гвсъ В С Б Х Ъ веществъ вычесть изъ в'1зса 
взятой пробы, то получимъ количество к р е м н е з е м а . 

Для менОе точныхъ пробъ достаточно 5 гр. мелко из
мельченнаго и при 100°С. высз'шеннаго вещества кипятить 
продолжительное время съ царской водкой. Засвмъ жидкость 
фильтрзчотъ, остатокъ хорошо промываютъ, высушиваютъ, 
прокаливаютъ, взвътливаютъ и остатокъэтотъ разсматрнваюсь 
.какъ к р е м н е з е м ъ . 

') Ганистеръ—огнеупорный матертлъ для выстилки или футеровки 
бессе.меронскнхъ ретортъ и т. и. 
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С. Анализъ отнеупорныхъ глинъ . 

а) Испытание огнеупорности. 

Испытание огнеупорности глинъ основано или на срав
нении непзв'Ьстныхъ глинъ съ известными, для которыхъ 
Bischof, напр., установилъ 13 сортовъ, или же на см'Ьшиванш 
различныхъ глинъ между собою, напр. весьма огнеупорной 
съ легкоплавкой въ различныхъ пропоршяхъ 1), или, нако-
нецъ, на см'Ьшиванш огнез тпорной глины съ другими веще
ствами, напр., по Seger'y—каолина, кварца, полеваго шпата 
и мрамора. И з ъ такнхъ см'Ьсеп приготовляютъ пирамиды или 
К О Н } ' С Ы . 

Посл'Ьдши способъ оказался довольно хорошимъ. 
См'Ьси д а ю т ъ сл'Ьд}чощее • содерлсание щелочей, извести, 

глинозема и кремнезема: 

К-Ю 

. . . 

СаО AI-Юн SiCX | Jß К 2 0 СаО 
' 

АЬОз SiC>2 

1 1 1 12 19 0,3 0,7 3,5 35 
2 0,5 0,5 0,5 6 20 0,3 07 3,9 39 
3 0,33 0,66 0,33 4 • 21 0,3 0,7 4,4 44 
4 0,25 0,75 0,25 3 22 0,3 0,7 4,9 49 
5 1 — 1 1S 23 0,3 0,7 5,4 54 
6 0,5 0,5 0,5 9 24 0.3 0,7 6,0 60-
7 0,33 0,66 0,33 6 25 0,3 0,7 6,6 66 
8 0,25 0,75 0,25 4,5 1 26 0,3 0,7 7,2 72 
9 1 — 0,2 2 27 0,3 0,7 20 200 

И * ) 0,3 0,7 1,2 12 28 - — 1 10 
12 0$ 0,7 1,4 14 | 29 — 1 S 
13 0,3 0,7 1,6 16 1 30 — — 1 6 
14 0,3 0,7 1,8 18 i 3 1 — — 1 5 
15 0,3 0,7 2,1 21 ; 32 — — 1 4 
16 0,3 0,7 2,4 24 ! 33 — — 1 3 
17 0,3 0.7 2,7 27 I 34 — — 1 2.5 
18 0,3 0,7 зд 31 ! 35 — 1 2 

') Напр., глина изъ Saarau и глина изъ Niederpleis. 
2) № 10 недостаетъ въ первоначальныхъ иообщешяхъ. Конусы с ъ 

бол^е низкой точкой плавленш не им-Ьютъ никакого значешя для опре-
д-Ьлешя постоянства огнеупорныхъ глинъ, такъ какъ для металлур-
гнческихъ цълей они слишкомъ легкоплавки, но они могутъ быть упо
треблены для сравнешя съ точками плавленш другихъ матер1аловъ. 
Конусы Seger'a можно купить въ Берлинской королевской фарфоровой 
лануфактур-Ь. 
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Смтзси выщеуказанныхъ составовъ приготовляются изъ 
полеваго шпата, кварца, мрамора и каолина изъ ХеШкг'а и 
въ соотв'Ьтствующихъ пропорщяхъ. 

См-Ьсь № 35 соотв'втствз^етъ плавкости каолина изъ 2еИ-
ЬЧг'а, который неудается совершенно расплавить никакимъ 
достигаемымъ на практике жаромъ. 

• Ни>кеуказанныя температзчэы плавкости ко1гусовъ, выра-
женныя въ градусахъ Цельсия, сл'вдуютъ за температз'-
рами плавлешя металловъ. Именно: 

Точка плавления чистаго серебра 9 6 0 ° 
„ „ серебра съ 20% золота . . . . .. 9 8 3 ° 

» -±0°/в „ 1 0 0 6 ° 

» . >. 60°/о „ 1 0 2 9 ° 
„ 80°/о „ . . . . . . 1052й 

„ „ чистаго золота 1 0 7 5 ° 
„ „ золота съ 5°/о платины 1 1 1 0 ° 

„ „ Ю°/о , , . . . . . . . 1 1 4 5 ° 

Точка плавлешя конуса: 

№ 11 = 1150° с . 18 = 1352° С. 25 = 1555° С. 
» 1 2 = 1 1 7 9 ° п 19 = 1381° я 26 = 1584° 

13 = 1208° н 20 = 1410° » 27 = 1613° 
1 4 = 1237° » » 21 = 1439° » и 28 = 1642° 
15 = 1266° » » 22 = 1486° н п 29 = 1671° 

» 1 6 = 1295° » 23 = 1497° и п 30 = 1700° 
17 = 1323° я И 24 = 1523° » п 31 = 1729° 

и т. д., увеличиваясь на 29°. 

Для опред'Ьлешя температзфы два одинаковыхъ конуса 
ставятъ на самое жаркое и самое холодное мтзсто изм'Ьряе-
маго пространства; при сравненш же точекъ плавлешя, ко-
нусъ, приготовленный изъ массы, плавкость которой тре
буется испытать, ставятъ между двумя нормальными конз̂ -
сами разныхъ, слтздующихъ одинъ за другимъ, номеровъ. 

Пробные конусы устанавливаюсь такъ, чтобы ихъ можно 
было наблюдать черезъ горизонтальную трз^бку, проходящую 
черезъ печное отверстие или черезъ дверцы. 

При плавленш, конусы наклоняются всегда въ одну сто
рону. Конз'сы имътотъ на одной сторон'Ь свой номеръ(вдав-

22 
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ленный) и сформованы такъ, что при опрокидываши ихъ, 
сторона съ номеромъ находится всегда наверх}'. Конусы ста
вятся на шамотовую плиту.-

Масса, изъ которыхъ конусы эти составлены, сцементи
рована древеснымъ клеемъ (гумми). Поэтому при насажи
ваний конусовъ на шамотовую плиту, ихъ немного смачи
ваюсь, отчего они приклеиваются к ъ ней, что предохраняетъ 
ихъ отъ падения, какъ при насадке въ печь, такъ и при 
вынимании оттз'-да. 

З а общий признакъ плавлений принимаюсь тотъ моментъ, 
когда наклоняющееся острие конуса коснется шамотовой 
плиты, на которой они находятся. 

Ь) Анализъ глинъ. 

Для цтзлей практики достаточно определить въ гли-
нахъ содержаще кремнезема, глинозема, окиси железа 
(а также титановой кислоты, если она имеется), извести, 
окиси магний и щелочей; для послтзднихъ, однако, слОдуетъ 
взять отдельную пробу. 

К р е м н е з е м ъ . 

2 гр. мелко истертой глины (если нужно, ее отмучи
ваюсь отъ механическихъ примесей) смешиваюсь съ ше-
стернымъ количествомъ углекислаго калпй-натр!я, всыпаюсь 
въ платиновый тигель, покрываюсь слоемъ той же углекислой 
соли и нагреваюсь постепенно до плавлешя, при чемъ слО-
дуетъ наблюдать, чтобы масса не разбрызгивалась. Охлал<-
денный сплавъ нагреваюсь продолнштельное время въ фар
форовой чашке съ водой, засЬмъ, прикрывъ чашку стекломъ, 
прибавляютъ избытокъ хлористоводородной кислоты и опять 
нагреваюсь. 

После полнаго удалений угольной кислоты снимаюсь 
стекло, выпариваюсь на водяной бане, а остатокъ высуши
ваюсь на песчаной бане, чтобы сделать кремнеземъ нера-
створимымъ. По охлаждении смачиваюсь остатокъ хлористо
водородной кислотой (концентрированной), нагреваиось слабо 
на водяной бане, разбавляюсь водой, опять нагреваюсь и 
фильтруютъ (фильтрась а). 
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К р е м н е з е м ъ промываютъ, прокаливаюсь и взвеши
ваюсь . 

Если имеется т и т а н о в а я к и с л о т а , то отделенный 
кремнеземъ нагреваюсь въ платиновомъ тигле съ плави
ковой кислотой и небольшимъ количествомъ серной кислоты. 
Оставшийся остатокъ сплавляютъ съ сернокислымъ калнймъ, 
растворяюсь въ воде и фильтруютъ. Фильтратъ (Ъ) прили-
ваютъ къ первому фильтрату (а). 

Г л и н о з е м ъ и о к и с ь ж е л ъ з а . 

Фильтратъ (а) отъ кремнезема, по прибавлении къ нему 
несколькихъ капель азотной кислоты, выпариваюсь до уда
лений большей части свободной кислоты, засвмъ разбавляютъ 
водой, прибавляюсь избытокъ углекислаго бария и при ча-
•стомъ размешиваний даютъ стоять 24 часа. После этого филь
т р у ю т ъ (фильтратъ с), осадокъ промываюсь, растворяюсь 
•его въ соляной кислосЬ, осаждаютъ барий серной кислотой 
и разде.тяютъ фильтратъ вместе съ промывными водами на 
.две равныя части (по объему). 

К ъ одной половине, нагревъ ее до кипений, прибавляюсь 
.аммиаку, фильтруютъ, осадокъ промываютъ, прокаливаюсь и 
взвешиваюсь окись ж е л е з а и г л и н о з е м ъ . 

Ко второй половине прибавляюсь' виннокислаго калия, 
.аммиаку и сернистаго аммонп'я; при этомъ железо оседаетъ 
и его взвешиванотъ въ виде односернистаго железа или въ 
виде окиси >и{елеза, или же осадокъ опять растворяюсь в ъ 
разбавленной серной кислоте и по раскислений раствора 
цинкомъ, титруюсь растворомъ марганцовокалийвой: солью. 
Разница въ весе показываетъ содержание г л и н о з е м а. 

Если имеется т и т а н о в а я к и с л о т а, то къ фильтрату а 
прпибавляюсь небольшой избытокъ аммнйка и нагреваюсь до 
удаления этого избытка. ЗасЬмъ жидкость фильтруютъ, оса-
д о к ъ промываютъ и сплавляютъ его съ кислымъ серно
кислымъ калиемъ; сплавъ растворяюсь въ холодной воде, 
прибавляюсь сюда фильтратъ Ъ, нейтрализуюсь углекислымъ 
натриемъ и разбавляютъ настолько, чтобы въ 50 куб. сант. 
жидкоста находилось не более 0,1 гр. окисей. К ъ холодной 
жидкости прибавляюсь неболылой избытоись серноватисто-
кислаго натра, после чего растворъ нагреваиотъ до кипения 

22» 
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и фильтруютъ; осадокъ промываютъ кипящей водой, высу
шиваюсь и прокаливаюсь въ платиновомъ тигл'Ь. Онъ со-
состоитъ изъ г л и н о з е м а и т и т а н о в о й к и с л о т ы . Его 
сплавляютъ съ кислымъ скрнокислымъ калпймъ, сплавъ ра-
створяютъ въ холодной воде, разбавляютъ сильно водой, 
кипятятъ долго при постоянномъ разбавлений, осадокъ (ти
тановая кислота)' отфильтровываюсь и прокаливаютъ, при-
бавивъ немного углекислаго аммошя. Фильтратъ обрабаты-
ваютъ, какъ было описано раньше. 

И з в е с т ь и м а г н е з 1 я . 

К ъ фильтратз^ (с), свободном}' отъ о к и с и ж е л е з а и 
г л и н о з е м а , а также отъ т и т а н о в о й к и с л о т ы , при-
бавляютъ серной кислоты, отфильтровываюсь сернокислый 
барий, къ фильтрату прибавляютъ аммиака и щавелевокислаго 
аммония; отфильтровавъ осадокъ (фильтратъ й), его выс}'-
шиваютъ и взвешиваюсь въ виде о к и с и к а л ь ц и я 
(см. стр. 318). 

И з ъ фильтрата с1, нпо прибавлений и<ъ нему хлористаго-
аммоний и фосфорнокислаго натрий, а также насытивъ его-
аммнйкомъ и давъ постоять, осаждаютъ магнезпйлы-из'ю соль,, 
которуио отфи-ильтровываюсь, промываюсь аммпйчной водой 
и после сильнаго прокаливаний взвегшиваиось въ виде п и -
р о ф о с ф о р н о к и с л а г о м а г н 1 я (см. стр. 316). 

Щ е л о ч и . 

Берутъ отдельную проб}^ изъ 2 гр. весьма мелко истер-
таго вещества, обрабатываютъ ее, прибавивъ немного серной 
кислоты, крепкой фтористоводородной кислотой, растворъ 
выпариваюсь до суха, остатои<ъ нагреваютъ до начала ню-
явлений паровъ серной кислоты и растворяюсь, сернокислыя 
соединений въ соляной! кислосЬ и воде. Растворъ обрабаты
ваютъ дальше, какъ было описано при определении щелочей! 
въ железныхъ рудахъ (см. стр: 325 и след.). 



Ш л а к и . 

Шлаки, получаемые въ жел-Ьзномъ производстве то со-
вскмъ свободны отъ железа, то содержать его въ неболь-
шомъ количестве, или, напротивъ, богаты содержашемъ же
леза ; они часто заключаютъ въ себе металлическая зерна, 
куски угля, глину и друпя постороння примеси; они то 
растворимы въ кислотахъ, то не растворимы. 

Иногда важно только знать содержаше въ нихъ железа , 
въ другихъ слз'чаяхъ имеетъ значете содержаше фосфор
ной кислоты; въ однихъ случаяхъ достаточно знать количе
ство кремнезема, заключающегося въ шлакахъ, а въ дрзтихъ 
случаяхъ необходимо определить все составныя части, чтобъ 
можно было судить о степени насыщения кремшемъ. 

Въ д о м е н н ы х ъ ш л а к а х ъ следуетъ всегда делать 
определения кремнезема, глинозема, извести; окиси магнтя и 
щелочей, почти всегда—марганца и железа , а также серы, 
редко — титановой кислоты, фосфорной кислоты, барита, 
цинка и свинца. 

Въ п у д л и н г о в ы х ъ ш л а к а х ъ следуетъ всегда опре
делять содержание кремнезема и Лчелеза (въ форме окиси и 
закиси), часто—фосфорной кислоты, извести и магнезш, а 
также серы, редко—глинозема, хрома, титана, ванад!Я и др. 

Въ общемъ для шлаковъ, растворимыхъ въ кислотахъ, 
применимы те л<е правила, кагая установлены для изследо-
вашя рудъ; ' для шлаковъ, нерастворимыхъ въ кислотахъ, 
пригодны те правила, которыя установлены для анализа глинъ. 

Весьма рекомендуется разложение мелкоизмельченнаго 
шлака серной и фтористоводородной кислотой, совер-



— 342 — 

шенно безразлично растворяется ли шлакъ въ хлористово
дородной КИСЛОТЕ, или 1-гЬтъ. 

Прежде ч'вмъ приступить къ анализу, с л ' Б д у е т ъ шлакъ ос
вободить отъ встзхъ постороннихъ (механическихъ) примесей. 

Ж е л О з н ы е к о р о л ь к и извлекаютъ изъ не обладаю-
щихъ магнитными свойствами шлаковъ после ихъ измель
ч е н и я посредствомъ магнита; изъ магнитныхъ же шлаковъ 
отд'Ьляютъ ихъ промывкой. 

Куски угля, части печной футеровки и пр. отделяются 
также посредствомъ промывки. Куски извести, примешанные 
къ сплавленнымъ силикатамъ, могутъ быть легко удалены 
осторожнымъ гашешемъ и следующей за этнмъ промывкой. 

1. Р а с т в о р и м ы е ш л а к и . 

К ъ 1 гр. мелкоизмельченнаго шлака, помещаемому въ-
платиновзпо чашку, прибавляютъ 5 куб. сайт, воды и хорошо 
размешиваютъ, пока весь порошокъ не б}'детъ смоченъ на
сквозь, тогда прибавляютъ при постоянномъ иомешиванж 
30 куб. сант. хлористоводородной кислоты и нагреваютъ 
жидкость до получешя чистаго раствора, который при даль-
нейшемъ нагревании превращается въ с е л е н и с т у ю массу. 
Тогда выпарнвають растворъ до С)'ха, прибавляютъ н е 
сколько 1\убическихъ сантиметровъ разбавленной хлористо
водородной кислоты и немного бромной воды, выпаривають 
опять до суха и обращаютъ кремнеземъ въ нерастворимое 
состояние, затвмъ прибавляютъ 15 куб. сант. хлористоводо
родной кислоты и 45 куб. сант. воды, оставляютъ жидкость 
V* часа стоять въ тепломъ месте , разбавляютъ 50 куб. сант. 
воды и фильтрз'ютъ черезъ фильтръ, не содержаний золы 
(фильтратъ а), остатокъ промываютъ горячей водой, высу-
шиваютъ, прокаливаютъ и взвешиваютъ; осадокъ обраба-
тываютъ фтористоводородной кислотой и двумя-тремя кап
лями концентрированной серной кислоты до полнаго раство-
peнiя, растворъ выпаривають до с}'ха, прокаливаютъ, в зве 
шиваютъ и по разности обоихъ весовъ находятъ искомый 
к р е м н е з е м ъ . Если при этомъ получается остатокъ (/ '), 
то онъ представляетъ собою глиноземъ и окись железа. 

Фильтратъ (а) разбавляютъ до 500 куб. сант., растворъ 
кипятятъ, прибавляютъ небольшой избытокъ аммиака, опять 
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кипятятъ несколько минутъ, фильтруютъ и осадокъ промы
ваютъ кипящей водой—получается фильтратъ Ъ. Осадокъ на 
фильтре обрабатываюсь 30 куб. сант. разбавленной хлори
стоводородной кислоты (1:2), зат-Ьмъ промываютъ высуши
ваюсь и сохраняюсь фильтръ съ остаткомъ (d). Растворъ 
нагреваюсь до кипения, осаждаютъ еще разъ аммнйкомъ и 
фильтрзаотъ (фильтратъ д), осадокъ промываютъ, высуши-
ваютъ и прокаливаютъ вм-ЬссЬ съ остаткомъ d. Полз^ченны/и 
в'1зсъ представляетъ сумму- в'Ьсовъ глинозема, окиси железа, 
фосфорной кислоты и титановой кислоты. К ъ нему прибав
ляютъ остатокъ t и отд'Ьльныя составныя части отд-Ьляютъ, 
какъ при рудахъ. 

Фильтраты Ъ и д выпариваюсь до объема 300 куб. сант. 
прибавляютъ несколько капель аммиака, а засвмъ сврни-
стаго аммоний, чтобы осадить м а р г а н е ц ъ , который опре
деляюсь такъ, какъ было заказано при желйзныхъ рудахъ 
(стр. 312 *). 

Въ фильтрасв отъ марганца определяюсь известь и окись 
магний, какъ было описано на стр. 318. 

2. Н е р а с т в о р и м ы е ш л а к и . 

Шлаки, которые совсемъ не растворяются или же кото
рые не вполне растворяются въ хлористоводородной ки-
слосв, сплавляютъ съ четвернымъ или шестернымъ- коли-
чествомъ углекислаго калия-натрия и небольшимъ количе-
ством'ъ азотнокислаго натрий, какъ это указано при иссле
дований глиииъ—стр. 338, или же ихъ разлагаюсь фтористо
водородной и серной кислотой. 

После отделения и отфильтрованнй кремнезема съ филь-
тратомъ поступаютъ, какъ съ получаемымъ отъ раствори-
мыхъ шлаковъ. 

3. О п р е д е л е н и е е ъ р ы . 

Определение серы производится отдельно. Для опреде
ления всего количества сЪры сплавляютъ 1 гр. мелко ииз-
мельченнаго шлака съ углекислымъ натромъ и небольшимъ 
количествомъ азотнокислаго калий, а засЬмъ поступаютъ,. 
какъ указано при рудахъ стр. 30S. 

') Ср. также способъ Norris'a („Stahl und Eisen" 1891, стр 92(i1-
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Для определений сЬры въ с-врнистыхъ соединенпяхъ (осо
бенно въ с'врнистомъ кальций), измельченный шлакъ (1 до 
5 гр.) разлагаютъ хлористоводородной кислотой въ кол 60, 
изъ которой воздухъ вытвсненъ угольной кислотой и оки-
сляютъ свру растворомъ брома (ср. стр. 176 и сл.). 

4. О л р е д ъ л е т е ФосФора. 

Въ шлакахъ, бйдньихъ содержаниймъ фосфора, последний 
определяюсь также, какъ и въ рудахъ (стр. 190 и сл.); со 
шлаками, богатыми содерл\анпймъ фосфора, какъ, напр., Тома-
совский шлаки, поступаютъ слйдующимъ образомъ: 

1 гр. мелко измельченнаго шлака разлагаютъ 15 куб. 
сант. соляной кислоты и небольшимъ количествомъ азотной. 
Выпариваюсь жидкость до сз^ха, остатокъ растворяютъ 
опять въ 10 куб. сант. хлористоводородной кислоты и 20 
куб. сант. воды, разбавляютъ, фильтруютъ и взвешиваюсь 
кремнеземъ. 

Фильтратъ разбавляютъ до объема 500 куб. сайт., при
бавляютъ раствора хлорнаго желОза и небольшой избытокъ 
амм!ака, подкисляютъ жидкость хлористоводородной кисло
той, прибавляютъ къ ней еще хлорнаго жел-вза и снова 
небольшой избытокъ аммиака и, наконецъ, уксусной кислоты 
до начала кнспой реакций, засЬмъ растворъ нагр'вваютъ. до 
кипОи-пий, фильтруютъ и промываютъ осадокъ небольшимъ 
количествомъ кипящей воды (полз'чается фильтратъ а). 

Остатокъ растворяютъ на фильтр-в въ- хлористоводород
ной КИСЛОГБ; фильтръ хорошо промываютъ холодной водой, 
разбавляютъ фильтратъ до объема 400 куб. сант., прибав
ляютъ небольшой избытокъ аммиака, затОмъ уксусной! кис
лоты, кипятясь и фильтрзчотъ (фильтратъ Ъ). Оба филь? 
трата а и Ъ сливаюсь вмОстО и выпариваютъ; изъ этого 
раствора можно определить марганецъ, • известь и магнезпЪ 
по способамъ, указаннымъ раньше. 

Остатонсь растворяютъ на фильтрО въ хлористоводород
ной ншслотО и промываютъ водой. К ъ растворз^ прибав
ляютъ 10 гр. лимонной кислоты и йзбытопсь аммиакз>-. К ъ 
холодному раствору, объемъ котораго долисенъ быть не 
болОе 300 куб. сант., прибавляютъ 50 куб. сант. магнезийль-
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ной смОси, загвмъ, послО размешиваний, ' / 3 объема жид
кости — аммиака; тогда растворъ охланщаютъ, фильтруютъ, 
осадокъ промываиотъ аммиачной. водой, высуиниваиотъ, про-
каливаиотъ и взвешиваюсь (ср. стр. 193) въ виидО пирофос-
форно-магшевой соли (Mg2 P¿ О-,). 

Г л и н о з е м ъ можетъ быть опредОленъ изъ послОдняго 
фильтрата. 

Если требуется определить только фосфорную кислоту, 
то 1 гр. весьма мелко . измельченнаго шлака разлагаютъ 
азотной кислотой, переводятъ кремнеземъ въ нерастворимое 
состояний, растворяиотъ остатокъ опять въ азотной кислоте 
и воде, фильтруютъ и, сконцентрировавъ жидкости до 
десятой части прежняго объема, осаждаютъ фосфорную кис
лоту избыткомъ раствора молибденовой кислоты (прибавивъ 
азотнокислаго аммоний—стр. 197). 

Если имеются достаточно объемистыя центрифуги, граду-
ированныя трубки, которыхъ могутъ вместить осажденную 
молибденовую соль, то можно для приблизительныхъ опре
делений очень удобно з^потребить способъ съ помощью 
центрифуги (ср. стр. 200). 

5. О п р е д е л е н и е ж е л е з а . 

Определений всего количества железа производится таки<е, 
какъ и въ рудахъ, однако-жъ часто желательно определить 
отдельно закись и оишсь железа . . Хотя можно принять, что 
въ остатке, нерастворимомъ въ кислотахъ, все железо на
ходится въ виде закиси, а посему молено было бы, не об
ращая вниманий на содержаше желйза въ остатке, этотъ 
последний растворить безъ доступа воздуха (помощью рези-' 
новаго клапана) пили въ атмосферО угольной кислоты . -^ 
(стр. 267) ни определить заишеь желОза посредствомъ титро
ваний хромовокислымъ Пхалиймъ (стр. 279) и вычтя -полученное 
количество закисни леелОза изъ общаго количества железа , 
принять разность за. о к и с ь ж е л е з а , но точнОе будетъ 
слОдуюишЙ способъ: 

Для определений всего количества закиси ' железа 1 гр. 
весьма мелко измельченнаго шлака растворяютъ въ плати
новой чашке съ 5 гр. фтористаго калий въ 50 кз^б. сант. 
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пятидесяти—процентной сЬрной кислоты при нагр'Ьваипи, за-
сЬмъ чашку охлаледаютъ въ холодной вод-Ь, содержимое ея 
разбавляютъ 200 куб. сант. воды и немедленно титруюсь 
марганцовокалиевой солью. Разница въ в-ЬсЬ относительно 
всего количества жел'Ьза дастъ содержаше окиси жел'Ьза. 

6. В ы ч и с л е н и е с т е п е н и н а е ы щ е ш я к р е м н е 
з е м а о е н о в а т я м и . 

Подъ степенью насыщения кремнезема основаниями шла
ковъ понимаюсь отношение кислорода кремнезема къ кисло¬
роду связанныхъ съ нимъ оснований. 

Въ шлакахъ, которые не содерлись сЬрнистыхъ метал-
ловъ и окиси желтзза, сравниваютъ для этой ц-Ьли коли
чество кислорода (полученное изъ. анализа), которое тре
буется для образования кремнезема съ суммой всего коли
чества кислорода, принадлежащаго къ основаниймъ. 

Для вычисления употребляюсь спещальныя таблицы '). 
Если же им-Ьются сЬрнистьне металлы, то раньше всего 

стЬдуесь по способамъ указаннымъ на стр. 308 и 309 опреде
лить, вся ли стзра находится въ с-Ьрнистыхъ соединешяхъ и 
какая часть ея находится въ вид-Ь еЬрнокислаго соединения 
(сернокислый барий и пр.). 

Первую часть сЬры представляютъ себ'Ь связанной съ 
кальцпемъ или съ кальщемъ ни марганцемъ въ видь про-
стыхъ сЬрнистыхъ соединений. Остальная часть кальция и 
марганца связана тогда съ кремнеземомъ въ видтз низвести и 
закиси марганца и только ихъ кислородъ причннсляется нсь 
къ кислороду оснований. 

Всю о к и с ь ж е л й з я , наийденную въ растворимой части, 
можно себ'Ь представить связанной съ закисью л{елгЬза въ 
магнитный жел'Ьзнякъ (Еез04=ЕеО.ЕегОя). Кислородъ этой 
части также не причисляется игь кислороду основании. 

Г л и н о з е м ъ можетъ иногда играть роль кислоты; отъ 
того и н й с ь анапитическихъ, а им-Ьются только гипотетиче
ский исходныя точки, которьия будутъ уяснены позже — въ 
техническомъ отд-Ьлъ. Въ такихъ случаяхъ сл'Ьдуетъ кисло
родъ глинозема или причислить къ основашямъ, или же 
частью къ нимъ,- а частью къ кремнезем}' -. 

') Ср. второй! дополнительный томъ автора къ металлургии железа , 
стр. 23. 
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Во всякомъ случай въ присутствии глинозема лучше 
представить его себтз соединеннымъ съ ' отдельной частью 
кремнезема. 

Если обозначить элементы одно и двз^хъ атомныхъ осно
ваний щелочей, окиси жел'Ьза и марганца, извести, магнезии— 
бз^квой Я, ихъ окиси—ШЭ, а элементъ глинозема, его окись— 
1Юз, то изъ результатовъ анализа полз^чимъ, напр., составъ 
шлака: 

по вычетй сврнистаго кальция, 11,24 кислорода оснований 
типа Н О соединены съ 11,24 кислорода кремнезема и 24,92— 

— 11,24 = 13,68 кислорода съ 6,01 кислорода основании типа 
110:1, т. е. формула образования шлаковъ будетъ приблизи
тельно следующая: 

Процентное 
количество. Кислородъ. 

24,92 

6,01 
Кремнезема . . . 
Глинозема. . . . 
1-тзвести 
Магнезнй . . . . 
Закиси железа . . 
Закиси марганца . 
Окиси калий . . . 
С'Ьрнистаго кальщя 

47,08 

12,91 

27,92 

4,77 

1,00 • 

2,20 

0,87. 

1,23 

11,24 

2 А Ю * , З ^ О г + 3 ( 4 г Ю , З Б Ю * ) 

или 
А 1 
14« 
Бис 

0 2 1 . 



1Т. Твердые горючде матер1алы. 

При изсл'вдованга горючихъ материаловъ въ жел'Ьзно-
заводской лабораторш не прибътаютъ къ элементарному 
анализу, такъ какъ онъ р'вдко представляетъ какой-нибудь 
интересъ для жел'взнозаводчика. 

Часто определяются только: 
-1.,Летучий составныя части, получаемый при нагр-вванш 

безъ доступа воздз'ха, а именно: 
a) содержаше въ нихъ горючихъ газовъ и 
b) содержание водяныхъ паровъ. 

2. Полз'чаемое количество кокса. 
3. Количество золы и ея составъ. 
4. Количество с-вры и фосфора. 
5. Количество сгзтцаемаго изъ газовъ аммиака пли з^ксуса, 

смолы и бензола. 
6. Теплопроизводительная способность горючаго материала. 

1. Л е т у ч ! я с о с т а в н ы я ч а с т и , п о л у ч а е м ы я п р и 
н а г р е в а н Ш б е з ъ д о с т у п а в о з д у х а . 

Количество летучихъ составныхъ частей горючихъ ма-
тернйловъ, получаемое при нагр-вванш послтзднихъ безъ до
ступа воздуха, бываетъ весьма различно, въ зависимости 
о т ъ скорости, съ которой он-нз выделяются. При медленномъ 
нагр-]зваши удаляется сначала вода, при быстромъ нагре
вании! она разлагаетъ часть угля и полз^чаются углеродистые 
продукты разложения. 
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А посему, для получения изъ разныхъ горючихъ материа-
ловъ результатовъ для сравнений, следуетъ всегда работать 
одинаково. 

Проба берется въ виде крупнаго порошка. Отсюда от -
в'Ьшиваютъ 2 гр. и пом-вщаютъ въ платиновый тигель, за-
гвмъ прикрываютъ его и постепенно нагреваюсь въ течений 
трехъ съ половиною минуть, потомъ столько же времени 
нагр'вваютъ до высшей степени бълаго калений, достигаемаго 
вообще на паяльномъ стол'Ь. Потеря въ в'ЪсЬ между св'Ькей 
и прокаленной, потомъ охлажденной пробой дастъ весовое 
количество л е т у ч и х ъ с о с т а в н ы х ъ ч а с т е й . 

Если въ распоряжении имеется муфельная печь, то вы
шеприведенное определений можетъ быть выполнено въ ней 
съ 5 гр. вещества, помещаемаго въ неплотно прикрытомъ 
глиняномъ тигле. 

Фиг. 79. 

Муфельная печь. 

Муфельная печь, нагреваемая газомъ, изображена на 
фиг. 79 4). 

') K e r l . Probirkunst, стр. 574. 
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' Муфель им'Ьетъ 150 милл. длины, 100 милл. ширины. 
•65 милл. вышины и снабженъ трубой въ 500 милл. высоты. 

Другую пробу такого же в'Ьса и того же угля нагр-fc-
ваютъ въ течений часа въ воздушной бан'Ь отъ 105 до 110° С, 
после чего охлаждаютъ и взв'Ьшиваютъ. Потеря въ в'Ьсв 
даетъ количество гигроскопической в о д ы . Разность втзсовъ 
найденнаго количества летучихъ веществъ и воды дастъ ко
личество смолистыхъ веществъ (Bitumen). 

Определение будетъ более точно, если уголь высушить 
при 100—105° С и, по охлаждении въ эксикаторе, взвесить. 

Для этой цтзлнп употребляютъ два хорошо притертыхъ 
часовыхъ стекла, который прижимаются дрзтъ къ другу 
пружинящимъ зажимомъ. При сушке снимаютъ зажимъ, 
кладутъ верхнее стеи<ло подъ нижнее, а по окончаний высу¬
шивания, закрываютъ опять, даютъ всему вмтзстЬ охладнпться 
и взвйшииваютъ. 

2 . В ы х о д ъ д р е в е е н а г о у г л я и к о к с а . 

Остатокъ по удалений летучихъ составныхъ частей (воды 
и смолистыхъ веществъ) состоитъ въ сз'щности изъ угле
рода вместв съ составными частями золы, т. е. представ-
ляетъ „выходъ" (полз?чаемое количество) угля или кокса. 
Однако-жъ, количество добываемаго на практике древеенаго 
угля или кокса обыкновенно меньше, такъ каигь часть угле
рода, вследствнй постепеннаго нагреваний въ присутствий 
большаго или меньшаго количества воздуха, сгораетъ. 

Несмотря на это, требуется б ы с т р о е нагревание пробы, 
чтобы точно узнать конецъ обугливаний. 

Берутъ 2 гр. дерева въ виде опилокъ. столько же торфз^ 
въ виде волоконъ или же 1 гр. бураго угля или каменнаго 
угля въ виде порошкй и цомещаютъ во взвешенный плати
новый тигель, высота котораго должна быть не меньше 
3-хъ сантиметровъ, тн-нгель закрываютъ плотно нфьпшкой и 
нагреваютъ надъ горелкой Бунзена (высота пламени кото
рой не меньше 18 сант.) до т в х ъ поръ, пока междз^ крыш
кой и тиглемъ более не заметно будетъ выделений го-
рящихъ газовъ, затемъ даютъ тиглю охладиться и быстро 
взвешиваютъ. Д н о тигля должно отстоять изъ выходнаго 
отверстий горелки не более, чемъ на 3 сант. *). 

') Muck, Steinkohlenchemie, стр. 9. 
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При коксовании каменнаго зтля нагреваний прекращаютъ 
въ тотъ моментъ, когда пламя въ щели между крышкой 
и тиглемъ погаснетъ. 

Качество углеродистаго остатка ( Ц В - Б Т Ъ И спекание) слу-
житъ указателемъ качества горючаго матер1ала. 

Смотря по тому, получается ли остатокъ этотъ въ виде 
порошка или слабо связаишымъ, или гладкимъ и сплавив
шимся, или же чернымъ, сЬрымъ, металлически блестящимъ 
или им-Ьетъ налетъ цв'Ьта павлиньихъ перьевъ, можно узнать 
разные сорта кокса. 

Для кокса, помимо этого, имтзетъ значений степень вспу
чиваний остатка. Не спекающийся или тощий каменные угли 
показываюсь самое малое, а спекающиеся или жирные угли 
—самое сильное вспучивание остатка 1 . ) 

П о д р а з д ъ л е т е к а м е н н ы х ъ у г л е й . 

По содержашю смолнстыхъ веществъ и по качеству ос
татка (одновременно) каменные угли—самый важный горючий 
матер1алъ для желтззозаводчика—подразделяюсь слтздующимъ 
образомъ. 
Бедный газами тощий уголь (Антрацитъ) съ 5 до 10°/о смо

лнстыхъ веществъ; черныпп рыхлый остатокъ 
въ остроконечныхъ кускахъ. 

Спекающийся уголь съ 10 до 15°/о смолн
стыхъ веществъ; черный, на краю плотно 

„ „ спекшийся остатокъ. 
Спеканопщйся з'голь (коксовый; уголь) съ 

15 до 33° / ° смолистыхъ веществъ; сЬрьпй, 
почковидный связанный остатокъ. 

Богатый газами спекающийся уголь (газовый и пламенный 
уголь) съ 33 до 40° /о смолистыхъ веществъ; 
сплавившийся съ металлическимъ блескомъ 
остатои<ъ. 

„ „ Спекаюилдйся уголь съ 40 до 44°/о смолистыхъ 
веществъ; черный совершенно плотно спек
шийся остатокъ. 

„ „ Не спекающийся уголь съ 44 до 50°/о смо
листыхъ веществъ; черный порошкообраз
ны пи остатокъ. 

') Ср. Миск, талъ же, стр. 31. 
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3. К о л и ч е с т в о з о л ы и е я с о е т а в ъ . 

Составныя части горючаго материала, остающийся после 
полнаго удаления встзхъ летз'чихъ составныхъ частей, а 
также после солшганий всего углерода, называются з о л о й . 

Зола никоимъ образомъ не показываетъ первоначальнаго 
состава образующихъ ее неорганическихь составныхъ ча
стей. Кальщй и щелочные металлы, которые раньше свя
заны были съ органическими кислотами, остаются большей 
частью въ виде з'глекисльихъ соединении: сизра иили уда
ляется или образуетъ такнй сизрнокислизия соединения, кото-
рыя при прокаливании не разлагаются, напр., сернокислый 
кальций. , 

Золу определяюсь медленнымъ солшганиймъ горючаго, 
въ пространств^ безъ тяги, л}?чше всего въ мз^фельной печи, 
изображенной! на стр. 349. 

10 гр. мелко измельченнаго писпытзгемлго материала поме-
щаютъ въ плоси<ую платиновую чаинку или въ гладкий глии-
няный черепокъ или же въ четырехугольную фарфоровуир 
чашечку 45—50 милл. длины, 35—40 милл. ширины и 9—10 
милл. высоты и прокаливаютъ до исчезновения всвхъ чер-
ныхъ частей; после получасоваго прокаливания вынимаютъ 
пробз' изъ муфельной печи, смачиваютъ алкоголемъ, раз-
м'Ьшнваютъ и, если показываются черныя углеродистыя ча
стички, опять вставляютъ въ печь. 

Трудно сожигаемыя вещества, какъ коксъ и антрацитъ 
требуютъ для полнаго превращений въ золу отъ 11/а до 2 
часовъ. 

Впрочемъ, можно также употреблять аппаратъ для со-
жиганий, изображенный на стр. 29, уловить выделяющуюся 
угольную кислоту и определить изъ одной! ии той уне пробы 
сумму всего углерода и золу. Если въ пробе имеется еще 
углекислый! кальций, то получается слишкомъ большое содер
жаще углерода. 

Всегда следуетъ обращать вниманий на то, чтобы при 
начале превращений въ золу, частички ея не терялись отъ 
вспучиизашя, а подъ конецъ — не уносились тягой. Оба 
окончательныя взвешиваний должны на столько согласоваться, 
чтобы получаемьия количества золы различались между 
собой не более 0,1 до 0,2°/°. 
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А н а л и з ъ з о л ы . 

Нижеследующий средний данный указываютъ, относительно 
какихъ веществъ слйдуетъ испытывать золу 1): 

Д е р е в о оставляетъ отъ 0,15 до 2%, въ среднемъ 1°/о 
золы; которая содержись 70°/оуглекислаго кальций и 20°/о угле
кислой щелочи (большею частью углекислаго калия); д р е 
в е с н ы й у г о л ь оставляетъ отъ 3 до 4°/о золы того же 
состава; т о р ф ъ — отъ 1 до 50°/о золы, въ среднемъ отъ 
6 до 12> . 

Эта зола содержитъ около 35°/о песку и глины, 40°/о гипса 
(сЬрнокислаго кальций), до 30° /о окиси желъза, до 3°/о щело
чей, фосфорной кислоты и хлора. Б у р ы й у г о л ь оставля
етъ отъ 1 до 50°/о, въ среднемъ отъ 5 до 15°/о золы. П о 
следняя содержитъ песокъ, глину, окись железа , известь 
магнезпо, щелочи, еврную к и с л о е (гипсъ), хлоръ. К а м е н -
н ый у г о л ь оставляетъ отъ 0,5 до 20°/с, большей частью въ 
хорошихъ }/гляхъ отъ 4 до 7°/о золы. Последняя содержитъ 
глину, кварцъ, известь, магнезпо, щелочи, окись железа , за
кись марганца, фосфорную кислоту, серную кислоту (про
исходящую большею частью изъ сернаго колчедана или изъ 
гипса). К о к с ъ содержитъ соответствующее емз̂  количество 
золы. Для доменнаго производства не следуетъ употреблять 
коксъ, содержащий более 10°/о золы. Coдepжaнie фосфора 
доходить до 0 ,05° /о . 

Для анализа прнменяютъ способъ, описанный! на стр. 343 
для нерастворимьихъ шлаковъ; серу и фосфоръ, напротивъ, 
определжотъ обыкновенно не изъ золы, а изъ отдельныхъ 
пробъ гориочаго матернйла. 

4. О д р е д е л е Ш е е Ь р ы и ФоеФора. 

А. Сера. 

С п о с о б ъ о п р е д е л е н и й п о с р е д с т в о м ъ с о ж и г а-
п\я (по Е . з с Ь к а ) . 

1 гр. мелко измельченнаго гориочаго матернйла смйшива-
ютъ съ 1 гр. жженой магнезий и 0,5 гр. безводнаго угтие-
кислаго натра; смйсь нтакаливаютъ на горелке Бзщзена; не 

]) Срав. Кег], РгоЫгкипэИ:, стр. -576. 
23 
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прикрытый тигель долженъ находиться при этомъ въ на-
клонномъ положений и пламя должно обхватывать дно его; 
нагревание доводятъ до темнокраснаго каления, которое не 
долн<но идти выше 1/s высоты тигля. 

См'Ьсь часто размешиваюсь платиновой проволокой и 
накаливаюсь до тъхъ поръ, пока не исчезнуть В С Е частички 
угля и зола не станетъ белой, красной, бурой или желтой. Для 
этого требуется большей частью, около часа. П о с л е этого 
тиглю даютъ охладиться, прибавляютъ 1 гр. азотнокислаго 
аммоний, см'всь раздгвшиваютъ, тигель прикрываютъ крышкой 
и нагртзваютъ до св-втлокраснаго калений, засЬмъ даютъ 
тиглю снова охладиться, выщелачиваюсь его содержимое 
кипящей водой, фильтруюсь, подкисляютъ растворъ хлори
стоводородной кислотой и осаждаютъ хлористымъ бариймъ, 
какъ было описано раньше. 

Самое целесообразное производить пробу следующимъ 
образомъ 

1 гр. угля смешиваюсь съ 1,5 гр. смеси изъ 2 весовыхъ 
ч. магнезии и 1 вес . ч. безводнаго углекислаго натра (содер
жаний серы котораго известно) и нагреваюсь въ платино-
вомъ тигле емкостью въ 30 куб. с. на горелке Бунзена или 
(чемзт при многочисленныхъ пробахъ следуетъ отдавать 
предпочтений) въ фарфоровомъ т и г л е ' въ муфельной печи 
постепенно до краснаго калений нижней части тигля; въ пер-
вомъ случае требуется 60, во второмъ случае отъ 20 до 30 
минусы по временамъ следуетъ размешивать смесь плати
новой лопаточкой. 

По охлаждении содержимое тигля помещаюсь въ стаканъ 
и смачиваюсь несколькими кубическими сантиметрами бром
ной воды; остатокъ изъ тигля смываюсь раньше водой, по-
томъ соляной кислотой и вливаюсь въ стаканъ. 

После полнаго разложения полученный растворъ кипя
тясь для освобождений его отъ избытка брома и отфильтро
вываюсь нерастворимый остатокъ. Въ чистомъ растворе 
осаждаюсь серу, окисленную, въ серную кислоту, въ виде 
сернокислаго бария (ср. стр. 180), который и взвешиваюсь 
Отсюда следуесь вычесть количество сернокислаго барий, 
полученное отъ содержашя серной кислоты въ смеси маг-
нези'ги и углекислаго натра. 

!) R o t h e , Mittheilungen 1891, стр. 107. 



— 355 — 

С п о е о б ъ о п р е д Б л е н ! я п о с р е д с т в о м ^ е п л а -
в л е н ! я . 

1 гр. мелко измельченнаго горючаго материала см-вшива-
ю т ъ съ 10 гр. углекислаго натра и 6 гр. азотнокислаго ка
лия въ агатовой ступке, см'Ьсь помещаюсь въ просторный 
платиновый тигель и нагреваюсь медленно на гор-Блктб Бун-
зена, причемъ сл'Ьдуетъ остерегаться, чтобы расплавленная 
масса не выбрасывалась изъ тигля. Когда сплавленная масса 
перестанетъ вспучиваться и будетъ спокойна, то ее охлаж
даюсь и выщелачиваюсь горячей водой, затвмъ фильтруютъ; 
фильтратъ подкисляюсь хлористоводородной кислотой и вы-
париваютъ до суха, остатокъ растворяютъ опять въ водтз 
•съ несколькими каплями соляной кислоты и фильтруютъ; 
•фильтратъ разбавляютъ до объема 500 куб. сант., нагрева
ю с ь до кшгвшя и прибавляюсь отъ 10 до 20 куб. сант. ра
створа хлористаго бария. Чистую жидкость сливаюсь съ 
•осадка (сернокислаго бария) черезъ фильтръ, остатокъ нагре
ваюсь съ растворомъ уксуснокислаго аммошя, помещаюсь 
•его на фильтръ, промываюсь хорошо горячей водой, высу-
лииваютъ, прокаливаюсь и взвешиваюсь въ виде с е р н о 
к и с л а г о б а р ! я . В е с ъ его, помноженный на 0,1376, даетъ 
количество с е р ы . 

П о В1анУу *) операщю эту можно значительно сокра
тить, еслии къ подкисленному фильтрату раствора сплава въ 
воде, прибавить избытокъ аммиака, растворъ кипятить и въ 
это лее время пропускать сильную струю угольной кислоты. 
Полученный при этомъ осадокъ кремнезема, глинозема и 
пр. отфильтровываюсь, фильтратъ подкисляютъ хлористо
водородной кислотой и осаждаюсь хлористымъ барпймъ. 

Споеобъ этотъ въ обоихъ видоизмененияхъ продолжите-
л е н ъ , не точенъ и уступаетъ способу Еэспка. 

В. Фосфоръ. 

10 гр. горючаго материала сожигаютъ въ платиновомъ 
тигле или лодочке въ струе кислорода. Золу нагреваюсь 
с ъ хлористоводородной ишелотой, при этомъ весь фосфорно
кислый кальщй растворяется; растворъ фильтруютъ и хо-

!) Стран. 276. 
23* 
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рошогпромываютъ водой (фильтратъ а). Остатокъ высуши-
ваютъ, прокаливаютъ и сплавляютъ съ углекислымъ ка-
лиемъ—натриемъ; сплавъ обрабатываютъ водой, фильтруютъ,. 
подкнсляютъ хлористоводородной кислотой и выпариваютъ. 
до суха, затвмъ остатокъ растворяютъ опять въ вод'в и не-
большомъ количетсв'к хлористоводородной кислоты, слива-
ютъ вмъттв съ фильтратомъ а, прибавляютъ къ жидкости 
немного раствора хлорнаго жел'Ьза и небольшой избытокъ 
аммиака, подкнсляютъ уксусной кислотой, посл'Ь этого ра
створъ нагр-вваютъ до кип'Ьшя,-кипятятъ несколько минуть,, 
фильтруютъ и промываютъ остатокъ кипящей водой; оста
токъ ф) растворяютъ въ хлористоводородной кислот'Ь, вы
париваютъ растворъ почти до суха, прибавляютъ уксусной 
кислоты, магнезиальной см'вси и аммиака и осаждаютъ, какъ 
указано на стр. 193 (фосфоръ въ жел'Ьз'в), осадокъ отфиль-
тровывають, прокаливаютъ- и взв'вшиваютъ въ видтя пиро-
фосфорно-магшевой соли (Mg2 Р» 0-,)\ или же остатокъ Ь 
растворяютъ въ хлористоводородной, а еще лучше, въ азот
ной кислотв, выпариваютъ и осаждаютъ фосфорную кислоту 
растворомъ молибденовой соли, какъ указано на стр. 194 и 
197. . . . . 

Ви'Ьсто хлористоводородной кислоты можно гораздо 
проще брать вездтз разбавленную азотную кислот}'. Тогда 
фильтратъ а сильно концентрирують и осаждаютъ фосфор
ную кислоту прибавлешемъ раствора молибденовой кислоты 
и достаточна™ количества азотнокислаго аммония (какъ ука
зано на стр. 194 и пр.). -

5. В ы д ъ л е н 1 е а м м 1 а к а , с м о л ы и б е н з о л а и з ъ 
к а м е н н о у г о л ь н ы х ъ г а з о в ъ . 

А. Авипакъ ' ) . 

Споеобъ основанъ на сл'Ьдующихъ опытныхъ данныхъ. 
1) Содержаше азота въ каменныхъ угляхъ колеблется 

между количествами немного меньшими 1"/о и немного 
большими 2°/ 0. 

') P o s t I. CTp. 39 (Probe von Schmitz, „Stahl und Eisen." 1876, 6, 396). 
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2. При коксований около трехъ четвертей азота остается 
въ коксе, которыя даже при очень сильномъ прокаливании,, 
но безъ сожиганий, не удаляются. 

3. Около 0,1 до 0 , 4 ° / 0 азота зщаляются при перегонке въ. 
неизм'вненномъ виде, 

4. Остающийся азотъ и есть тотъ, который образуетъ-
аммн'акъ. 

Аппаратъ, зшотребляемый для подобнаго рода определе
нии, изображенъ на фиг. 80 *). 

Фарфоровая трубка, около в 4 сант. длины и 23 милл. 
внз'тренняго диаметра, наполняется до половины сильно про
каленными песками кокса, величиною въ горошину, другая 
половина трз'бки (аЬ) нагревается до краснаго каления. Тз'да 
быстро всовьиваиотъ отъ 10 до 15 гр. зтля, завернз'таго в ъ 
трз'бкз' изъ тонкоиЧ непрои<леенной бумаги, причемъ черезъ 
трз'бкз', соедииненнзпо съ поглощаиощимъ анпаратомъ, проса-
сываютъ сильнзао стрзчо воздуха до тЬхъ поръ, пока трз'бка 
не б} тдетъ соединена съ остальными частями аппарата. За
твмъ трз'би{зг накаливаиотъ въ течение 11/з ч а с , а подъ ко-
нецъ пропз'скаютъ медленную струю угольной кислоты. 

Для поглощений служить сврная кислота концентрации 
1:2; она находится въ 3-хъ поглощающихъ сосз'дахъ, и з ъ 
июторьихъ первый состоиитъ самое лз^чшее изъ круглодонной 
колбы (уклоняясь отъ чертежа) и содержитъ 20 куб. сант. 
разбавленной кислоты, и остальные два соединенныхъ съ-
нею широкихъ цилиндра содержать по стольку же кислоты. 
Содержимое сосудовъ после окончаний перегонки поме-
щаютъ въ колбу, кз'да прибавляютъ еще 0,5 гр. окиси 
ртутии. Затймъ жидкость выпариваютъ до небольшаго объема 
примерно до виинножелтаго окрашиваний жидкости и до з гда-
ления значительнаго количества паровъ серной кислоты 
(около 2 час ) . 

Охлажденнзчо жидкость разбавляютъ осторожно водой к 
вливаютъ въ колбу емкостью въ 3/» литра,'прибавляиотъ о т ъ 
120 до 140 куб. сант. раствора йдкаго натра 30 до 32° по-
Бомэ и 35 И\уб. сант. желтаго раствора сйрнистаго натрия» 
который содержитъ 40 гр. ЫагБ въ 1 литрй воды, а для 
избежаний толчковъ, прибавляютъ ииесколько граммовъ зер-

!) Срав. „Stahl und Eisen" 1886, стр. 397. 
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нистаго цинка и перегоняютъ аммиакъ ( С п о е о б ъ К^еЫ-
Ьа^'а) . При этомъ употребляютъ приборъ, изображенный на 
фиг. 81; аппарате этотъ имъетъ, для уловления капель 
трубку съ шаромъ, входящую въ колбу. 

Фиг. 81. 

Аппаратъ для перегонки аммиака. 

Дистиллатъ (перегнанная жидкость) поглощается 11«.о нор-
мальнаго раствора серной ишелотьи (для угля 30, а -для 
кокса 20 куб. сант.). Определение избытка серной кислоты 
производятъ обратнымъ титрованпемъ 11чо нормальнаго ра
створа барита водой, причемъ индикаторомъ служить розо-
левая кислота. 

Аммиакъ можно также уловить въ соляной кислоте и 
определить въ виде хлороплатината аммония или (по спо
собу Кпоор'а) перевести въ азотъ и последний измериить. 

В. Смола. 

При изеледовашяхъ малыхъ количествъ, получаютъ 
всегда больше (вдвое или втрое) смолы, ч е м ъ при обра
ботке большихъ количествъ. 

Отгоняють смолу изъ л<елезной трубки длиною в ъ 
72 сант., внутрен. диам. въ 30 милл. Пробу (10 гр.). вкла-
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дываютъ въ предварительно накаленную трз'бку и перего-
няютъ, пропуская въ это же время струю угольной кислоты. 
Продукты перегонки улавливаютъ въ достаточно длинный, 
сильно охлаждаемый, трубообразный приемникъ. Въ немъ 
собирается смола, вода и аммнакъ. Оба последний вещества 
З тдаляютъ нагр'Ьвашемъ до 110° и остается только одна 
смола. Если прнймпникъ былъ взвтзшенъ до удаления воды и 
аммиака, то взв-Ьсивъ его еще разъ по удалении ихъ, по 
разности в'Ьсовъ полз'чимъ искомое количество смолы. 

БОЛ-ве ТОЧНЫЙ споеобъ 1). Споеобъ этотъ состо-
итъ въ елтздующемъ. 

Перегонная трз'бка — обыкновенно железная (газовая 
, трубка или р}окейный стволъ) закрывается на переднемъ 

конце капсюлемъ (съ нар-взкой), въ который впаяна корот
кая М'вдная трз'бка (4—5 сант. длины), на которую въ свою 
очередь навинчивается другая м-вдиая тр}'бка длиною отъ 
12 до 15 сант., наполненная азбестомъ. 

Последняя трубка закрывается пробкой съ отверстнймъ, 
черезъ которое проходить изогнутая подъ угломъ трубка, 
соединенная съ и-образной стеклянной трубкой, наполнен
ной ватой. Съ нею соединены еще дв'1з такпй же трубки, 
но немного большаго дийметра. Первая 11-образная трубка 
погрз гжается для охлаждений въ воду (см. фиг. 80, стр. 357). 

'Медная трубка, наполненная азбестомъ и стеклянныя труб
ки, наполненныя ватой, предварительно выез'шиваются при 100° 
и взвешиваются. Когда жел-Ьзная трз^бка нагреется до крас-
наго каления, то помещаюсь въ нее въ м'вств аЪ отвешен
ную пробу (10 гр.), всыпаннзпо въ платиновую или никке-
левую лодочку, затвмъ трубку закрываютъ просверленной 
пробкой и соединяюсь съ аппаратомъ, дающимъ угольную 
кислоту. Еще до помещения пробы угля въ трубку, приво-
дятъ въ Д Е Й С Т В И Й сильный аспираторъ, соединенный съ ап
паратомъ для поглощения, который действуетъ одновременно 
съ аппаратомъ, выделяющимъ угольную кислоту, въ течении 
всего перийда перегонки. Перегонка продолжается не более 
V* часа, после чего медную трубкз'11 стеклянныя и — о б р а з -
ныя трубки высушиваютъ при 100° до гиостояинаго веса. 
Увеличение веса даетъ искомое и<оличество смолы. 

') По Schmitz'y, „Stahl und Eisen" 1886, 6, стр. 398. 
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С. Бензолъ. 

Выходъ бензола можесь быть обыкновенными способами 
опред-Ьленъ только приблизительно. Фарфоровую трубку со 
вставленнымъ въ нее термометромъ или стеклянную колб}' 
соединяютъ съ вилкообразной стеклянной трубкой (тройни-
комъ), отростки которой закрываются кранами; трубку на-
гр-вваютъ паромъ, и производясь перегонку въ безпрерыв-
ной струе угольной кислоты, при чемъ продукты перегонки, 
выд-вляюннеся до 110°, выпускаюсь на воздухъ, а продукты 
перегонки отъ 110° до 170° собираюсь въ широкой трубке, 
внутренний ссвнки которой смазаны смолой. Полученный 
продуктъ перегоняюсь еще разъ при постоянно увеличива
ющейся температур^ до 140°. Сгущенный (конденсированный) 
бензолъ определяется по увеличению веса трубки со смолой. 

6. О п р е д - в л е т е т е п л о п р о и з в о д и т е л ь н о й спо
с о б н о с т и . 

Теплопроизводительная способность различныхъ горючихъ 
материйловъ мол<етъ быть наилучше сравниваема по твмъ 
количествамъ водяного пара, которыя могусь производить 
равные веса или объемы горючихъ материаловъ, будучи со-
лдагаемы при одннаковыхъ обстоятельствахъ и въ одинаковое 
время. Для получения более или менее верныхъ результатовъ 
опыты должны быть произведены въ большомъ масштабе 1 ) . 

Вычислений по даннымъ элементарныхъ анализовъ, кото
рыя также могутъ быть применены, даюсь не безусловно 
верные результаты, помимо того, что элементарный анадизъ 
требуетъ много времени. Все-жъ таки результатами, полу
чаемыми изъ вычислений, можно пользоваться, особенно для 
сходныхъ сортовъ горючаго матернйла. 

Если известно количество углерода (С), водорода (Н), 
кислорода (О), воды (W) и серы (S), найденныя изъ элемен
тарного анализа, то количество тепловыхъ единицъ 2) вычи-
сляютъ по нижеследующей формуле: 

С. SOSO + ( н — ~ \ 34000 — (9Н + W ) 636 + S. 2200 3) 

') Для этой ц-Ьли суиДествуютъ особыя испытательиьгя станции, 
какъ напр., въ Мюнхепъ\ 

-) Единицей теплоты называютъ то количество теплоты, которое 
требуется для нагр-Ьвания 1 кгр. воды съ 0° до 1° С. 

3) По ЬапсИопЧ'у и В б ^ е т ' у 2160 до 2260, а по другимъ 2500. 
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единицъ тепла, или вместо 34000 (точнее 34462) подстав
ляюсь 29000 (точнтзе 29161), когда исходятъ изъ водяныхъ 
паровъ, а не изъ воды при 0°. 

Для лабораторныхъ опытовъ все еще употребляется для 
сравнении старый способъ ВегЛиег. Несмотря на то, что 
онъ основанъ на невтзрномъ законе "\Уекег'а, что количе
ство выделяемой теплоты пропорщонально количеству по-
требленнаго кислорода, способъ этотъ, благодаря своей про
стоев, еще применяется. 

1 гр. мелко измельченнаго горючаго материала смеши
ваюсь съ 40 — 50 гр. мелкаго глёта, просеяннаго черезъ 
шелковое сито и освобожденнаго отъ металлическихъ, ча-
стичекъ; смесь помещаютъ въ глиняный тигель съ нолшой, 
прикрываюсь 20—25 гр. глета, после чего тигель (который 
д ш ш е н ъ быть наполненъ только до половины) вставляюсь 
въ муфельную печь, нагретую до красна и нагреваюсь въ 
течении 3 / 4 часа, заевмъ после охлаждения тигель разби
ваюсь, образовавшийся отъ раеншеленпя свинцовый королекъ 
освобождаюсь отъ шлаковъ и оставпшеся шлаки изеледуютъ 
на п р и е з ' т с т е въ нихъ свинцовьихъ корольковъ, которьихъ 
они содержать не должны, такъ каи<ъ весь свинецъ долженъ 
быть слитьимъ (сплавленнымъ) вместе. Псдученное количе
ство свинца принимаюсь пропорщональньимъ и<оличеству 
З тпотребленнаго для сожиганпя кислорода. 

1 вес. ч. углерода раскисляетъ 34 вес. ч. свинца. Вместо 
глёта предложено }шотреблять хлорокись свинца '), которой 
берусь въ 50—60 разъ больше, чемъ горючаго материала. 
Она имеетъ то преимущество, что проба можетъ быть окон
чена въ 10 миинутъ и можетъ быть выполнена въ фарфоро-
вомъ тигле. Способъ этотъ, однако, мало надеженъ. 

Кал<дая весовая часть раскисленнаго свинца соответ
с т в у е м 234 единицамъ теплоты 2). 

>) Ср. Kerl. Probirkunst, стр. 581. 

2) ——; благодаря содержанию воды и водорода въ горючемъ мате-
34 А 34 

рйал-Ь, сл-Ьдуетъ результатъ уменьшить на ' , гд-Ь А есть количество 
11,8 

воды въ горючемъ матер1алъ\ 
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К а л о р и м е т р и ч е с к а я б о м б а . 

Фиг. 82. 

Калориметрическая бомба допускаете непосредственное 
изм-вреше теплоты; въ ней происходить солшгаше посред-
ствомъ кислорода, сжатаго до 25 атмосферъ, при чемъ со-
жигаше это на столько полное и быстрое, что исключаете 
необходимость въ поправкахъ: на неполноту сожигашя—при 
всвхъ изсл-Ьдовашяхъ, и на потери при охлаждении — при 
обыкновенныхъ изсл-вдован1яхъ. 

К ъ том}' же еще зд-всь тре
буется одно только взв'1зшива-
Hie. В-всъ сожигаемаго вещества 
долженъ относиться къ в'Ьсу ки
слорода такъ, чтобы газъ, на-
ходящшся.въ бомбе после сожи
гашя, содержалъ свободнаго ки
слорода minimum 60°/о своего 
объема. 

Бомба, предлол{енная Berthelot 
и улучшенная МаЫег'омъ, со-
стоитъ изъ кр'впкаго стального 
тигля, снаружи никкелирован-
наго, а внутри выложеннаго пла¬
тиной или эмалированнаго (см. ^ ^ " ^ ^ ^ ^ Д * 
фиг. 82). *) Калориметрическая бомба. 

Горючш матер1алъ спрессовываютъ въ виде плитою», 
точно взв'Ьшиваютъ и пом'Ьщаютъ въ продыравленную пла
тиновую чашечку, которую въ бомбе прикр'Ьпляютъ по-
средствомъ платиновой проволоки. Надъ горючимъ мате-
р!аломъ и несколько въ него вдавленной находится спираль 
изъ тонкой платиновой проволоки весомъ около 0,018 гр . т 

теплота сожигашя которой заранее известна. Спираль эту 
накаливають при помощи электрическаго тока; она сгораетъ 
и заншгаеть изследуемый горючш матер!алъ. 

Горючаго матерйала беруть такое количество, чтобы 
температура калориметра повысилась на 3 — 4 ° . 

Въ бомбу впускаютъ кислородъ изъ бутыли, где онъ 
находится подъ давлешемъ въ 100—120 атмосферъ (обыкно-

') Ср. Prakt, Anl. zur Ausf. thermochem. Messungen von B e r t h e l o t , 
deutsch von Sibert, стр. 80. 
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веино въ такомъ В И Д Е онъ продается) и въ такомъ коли
честве, чтобы давление достигло 25 атмосферъ, после этого 
клапанъ закрываютъ. Бомбу, наполненную кислородомъ и 
плотно закрытую, опускаютъ въ вод}' калориметра, даютъ 
температуре уравняться и солшгаютъ посредствомъ нака
ленной проволоки, причемъ все время наблюдаютъ за по-
вышешемъ термометра. 

Для точныхъ изследовашй следуетъ еще определить 
алкалнметрически количество (обыкновенно отъ 10 до 60 мгр.) 
азотной кислоты, образовавшейся изъ оставшагося воздуха. 

Примеръ : 
По термометру найдено. . . . 1 ,484° разницы = Т 

Воды въ калориметре. . . . . 2398 = М 
Азотной кислоты 0,0173 гр. 

Наблюденное общее количество теплоты 
(М X Т) Я1 = 3559,2 ед. т. 

Сгорание же.твза 22,4 единицы тепл.1 
• • о л „ I • о,3 = '̂ 6,3 „ „ Ооразоваше азотной кислоты 3,9 ед. т.| 

Сгораше горючаго матернала q = 3532,9 ед. т. 
Итакъ на 1 гр. (взято 0,4342 горючаго 

3532,9 „ _ „ 
матершла) приходится ———=8136,6 ед.т. 

и , 4 3 4 2 

З а теплоту горешя для азотной кислоты принято здесь 
227 ед. тепл. н а 1 гр., а для железа 1650 ед. тепл. на 1 гр. 

К а л о р и м е т р ъ Jimlter'a. 

Для определешя тепловаго эффекта газообразныхъ го-
рючихъ матер1аловъ служить инструментъ, 2 ) изображенный 
Hugo Junkei-'омъ въ Dessau, даюшдй вполне достаточную 
для практики точность. 

Онъ нзображенъ на фиг. 83. 
Определение теплового эффекта горючихъ газовъ происхо

дить въ этомъ калориметре такимъ образомъ, что въ немъ 
устанавливается неизменяемое состояше (Beharrungszustand), 

') Тамъ же стр. 85. 
s) Deutsches Reichspatent № 71731 и Zus. Pat. № 72564. Нижесл-Ь-

дующдя данкыя сообщены самимъ изобр'Ьтателемъ. 



Калориметръ Junker'a въ 0Д7 нат. вел. 
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при которомъ теплота, образующаяся отъ постоянно горя-
щаго пламени, передается вполне равномерно протекающей 
с т р у е воды. 

Для употреблешя этого калориметра требуются следующая 
вспомогательныя средства: 

1. Водопроводъ для требуемаго количества воды отъ 
1 до 3 литровъ въ минуту. 

2. Два точныхъ термометра отъ 0 до 50° С, съ делениями 
въ 0,1° для притока и стока воды; при научныхъ измере-
шяхъ еще термометръ до 30 или до 50° для отходящихъ 
газовъ. 

3. Возможно точные газовые часы съ большимъ разд'Ь-
леннымъ кругомъ и термометром'ъ. 

4. Измерительный сосудъ или в'всы для точнаго опре
деления количества воды въ объеме 1 — 5 литровъ, затемъ 
еще одинъ сосудъ для 50—100 куб. сант. 

5. Резиновыя трубки для провода воды и газа, каучу
ковая или обыкновенная пробка для вставлешя термометра. 
Д а л е е желательно иметь еще 

6. Газовый регуляторъ для притекающаго газа на тотъ 
случай, если во время опыта давлеше газа будетъ значи
тельно колебаться. 

О е н о в а т я Д , БЙСТВ1Я к а л о р и м е т р а . Передача те
плоты происходить носредствомъ поверхностнаго охлан<дешя; 
сожигаше ведется въ окруженной водою камере, изъ коей 
газы проходять въ целую систему узкихъ трубокъ, также 
омываемыхъ водой, причемъ система трубокъ охлаждается 
почти до комнатной температуры. 

Для достижешя равномернаго притока воды къ калори
метру пристроено особое приспособлеше, чймъ достигается 
то, что вода протекаетъ черезъ аппаратъ съ постояннымъ 
давлешемъ. 

Вслтздств1е этого протекающее количество воды также 
постоянно, такъ какъ сопротивлений, испытываемое водою 
при протекании черезъ ацпаратъ, при наступлении неизмй-
няемаго состояшя не претерпеваетъ никакихъ изменении. 

Постоянное давлеше достигается тЬмъ, что вода не те-
четъ непосредственно въ аппаратъ, а поступаетъ сперва въ 
небольшой резервуаръ, который снабженъ водосливомъ, бла-
гоцаря чему, вода постоянно находится на одинаковой ВЫСОТЕ, 



— 367 — 

совершенно независимо отъ колебаний въ питающемъ водо
проводе. Разница высотъ мел<ду уровнемъ воды иуровнемъ 
места стока воды аппарата, которое также снабжено водо-
сливомъ, даетъ то постоянное давлений, подъ которымъ вода 
протекаетъ черезъ аппаратъ. 

Между притокомъ и истокомъ воды включенъ регули
рующий кранъ е, посредствомъ котораго можно изменять 
сопротивление, испытываемое водою при протеканий. Этимъ 
достигается возможность регулировать количество воды по 
желанию. Для уменьшения принятий и отдачи теплоты окру
жающей средЬ калориметръ окрз'женъ хорошо отполиро-
ваннымъ ип никкелированнымъ кожухомъ. Между калориме-
тромъ и кожухомъ находится слой воздуха. Если прпнтекано-
щая для охлаждений вода холоднйе, чймъ окружающая 
среда, что большей частьио и бываетъ, то можно устроить 
такъ, чтобы количество принимаемой теплоты въ нижней 
части было такн<е велико, какъ колиичество отдаваемой теп
лоты въ верхней части, ч-вмъ и устраняются ошибки. 

Далйе сл'Ьдуетъ заботиться о томъ, чтобы воздухъ, вы
деляющийся изъ воды, не нарушалъ равномерности дей
ствий аппарата. 

Для устранений внезапныхъ колебаний термометра прии 
вытекающей водй (что очень мйшаетъ отсчитывашю на 
немъ), необходимо, чтобы были устранены неправильности 
течения воды въ аппарате и чтобы вода равномерно поды
малась снизу вверхъ. Для этой цели вода поступаетъ вна
чале въ кольцевидное пространство въ нижней части кало
риметра, изъ котораго она вытеи{аетъ черезъ рядъ равно
мерно расположенныхъ отверстий. 

Въ цилиндрическомъ падтрубке (Stutzen), находящемся 
на верхнемъ концй калориметра, куда вода стекаетъ изъ 
конической часта, находятся перегородки (Kappen) съ кресто
образными продолговатыми надрезами, которыя имеютъ 
целью основательно перемешать воду и тймъ достичь рав
номерной температуры во в с е х ъ ея частяхъ. Опытъ пока-
залъ, что, несмотря на узшй дпйметръ трубокъ, темпера-
тзфа воды въ разньихъ местахъ бываетъ различная (раз
ница более, чймъ на ll2°), чемъ з'страняется возможность 
точнаго измерений. 
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Въ нижней части аппарата съ одного бока находится 
широкая выходная трубка для отходящихъ газовъ. Подъ 
нею находится маленькая трубочка для выпуска образовав
шейся конденсационной воды. 

У с т а н о в к а к а л о р и м е т р а . Калор.иметръ устанав
ливаюсь такъ, чтобы оба термометра—для притекающей и 
вытекающей воды — были бы доступны наблюдешямъ. Пад-
трубокъ для выхода газовъ калориметра долженъ быть за-
щищенъ отъ течения воздуха. Газоизмеритель сл'Ьдуетъ 
установить такъ, чтобы стрелка была хорошо видна, между 
т'Ьмъ, одновременно собираютъ вытекающую воду для 
измерения ея, таись что все отсчпнтывання мог}'тъ быть про
изведены однимъ человекомъ. 

Средний падтрубокъ а соединяютъ посредствомъ резино
вой трубки опрсъ водоводной трз'бой. Сливной падтрубокъ 
Ь снабжаютъ трубкой для стоп<а воды, но таись, чтобъ 
стокъ воды можно было видеть, чтобы з'бедиться, что во-
досливъ во время измерений работаетъ (напримеръ, этого 
молено достигнз'ть, вставивъ короткий стеклянный отростои<ъ 
въ резиновую трз'би<у). 

Падтрз'-бокъ с для вытекающей изъ калориметра воды, 
соединяютъ съ трубкоий такимъ образомъ, чтобы вытекаю
щую воду можно было, для ея измерения, З'добно влить въ 
подставленный для этого сосудъ. 

Подъ трубкой с1 ставятъ стакаииъ для собирания конден
сационной воды. 

Вставивъ термометръ, открываноть регулирующий кранъ е 
(вертикальное положений стрелки) и наполняюсь весь кало-
риметръ водой, пока вода иие начнетъ вытекать черезъ во-
досливъ с. При этомъ З'бея;даются въ плотности аппарата 
сЬмъ, что вода не вытекаетъ изъ трубочки 

Пуекчь в ъ х о д ъ к а л о р и м е т р а . Для газовъ съ 
большимъ тепловымъ эффектомъ (светильный! газъ) можетъ 
быть рекомендована горелка Бунзена, а для газовъ съ низ-
кимъ тепловымъ эффектомъ (водородъ, окись углерода и 
проч.) достаточно брать для горелки простзпо металли
ческую трубку. 

Относительно величины, пламени исходнымъ пз?нктомъ 
можетъ служить то, чтобы калориметръ въ течений часа по-
лучалъ около 2000 единицъ теплоты, въ среднемъ отъ 1000 
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до 1200 единицъ. Ч-вмъ меньше теплопроизводительная 
способность, тЬмъ большее количество газа слтздуетъ брать 
для опыта, наприм'връ, въ часъ: 

св'втильнаго газа . . . . 100 до 300 литровъ. 
водорода 200 „ 600 „ 
газъ Бол-уэоп'а 400 „ 1000 „ 

Прежде, ч'Ьмъ приступить къ изм-вренпо, пробу ютъ 
плотность (непроницаемость) всего газопровода, для чего 
закрываютъ гортвлку и наблюдаютъ, находится ли стрелка 
газоизмерителя въ покое. Зат'Ьмъ открываюсь притокъ 
воды и наблюдаютъ, чтобы вода выходила черезъ водо-
сливъ Ь. 

Для избежания взрывовъ, могущихъ произойти отъ по
ступайся несгор'ввшаго газа въ камеру для солшгашя, го
релку, прежде ч'Ьмъ открыть газовый кранъ, вынимаготъ, 
заншгаютъ ее снаружи и вставляютъ обратно только тогда, 
когда калорпметръ наполненъ весь, т. е. когда вода пока
зывается въ истоке с. 

Гор-кпку сл'Ьдуетъ обыкновенно вставлять въ камеру 
для сожиганнй возможно глз'бже. 

Поворотный клапанъ, коимъ снабженъ падтрубокъ для вы-
ходяидихъ газовъ, им'Ьетъ целью регулировать избытокъ 
воздуха при сожигаши. Особенной установки притока воздз'ха 
въ избытке обыкновенно не требуется; клапанъ открываюсь 
только до половины или даи(е весь: если открыть слишкомъ 
много, то иногда происходить явление, что пламя какъ 63'дто 
гудитъ, тогда клапанъ немного прикрыватотъ. 

Когда гор'Ьлка вставлена въ камеру, температзфа выте
кающей воды начинаетъ повышаться до с в х ъ поръ, пока 
черезъ несколько минуть не наступить состояние равновесия. 
Кранъ е имеетъ целью изменять количество протекающей 
воды и свмъ самымъ изменять разность температурь прите
кающей и вытекающей воды (въ обыкновенныхъ слз^чаяхъ 
рекомендуется разница въ 10—20° С). Особенно следуесь 
обращать внимаше на то, чтобы температура не подымалась 
настолько высоко, чтобы ртуть ударяла въ верхшй край, 
термометра, трз^бка котораго въ такомъ слз^чае молсетъ 
лопнуть. 

24 
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О т с ч и т ы в а н 1 я . Отсчитывашя можно удобно произ
вести сл'Ьдующимъ образомъ: когда стр'Ьлка газовыхъ ча-
совъ показываетъ нуль или ц'Ьлое число, то проточную вод}' 
изъ с выпускаюсь въ подставленный сосудъ до тизхъ поръ, 
пока стр'Ьлка не сдвлаетъ полный поворотъ или покажетъ 
любое количество цтЬлыхъ литровъ газа. Въ это время (отъ 
одной до пяти минуть) отсчитываютъ въ равные промелсутки 
времени температуры на термометрахъ притекающей и выте
кающей воды, что делается для установления средней темпе
ратуры при очень въ общемъ малыхъ колебашяхъ. Вы
текшую вод}'' взв'вшиваютъ на хорошихъ втзсахъ. 

Тогда тепловой эффектъ газа получится изъ формулы,-

Г Д Е Н представляетъ тепловой эффектъ 1 литра, выран<ен-
ный въ единицахъ теплоты; "\Л/"—количество вытекшей воды 
въ килограммахъ, О—употребленное количество газа въ лит-
рахъ; Т обозначаете разницу температурь притекающей и 
вытекающей воды. Напр: 

Газовые часы. 

45 литровъ 

Темп, притек, 
воды. 

55 

Темп, вытек, 
воды. 

2 6 , 7 5 ° 
2 6 , 7 0 ° 
2 6 , 8 2 ° 
2 6 , 8 0 ° 
2 6 , 7 5 ° 
2 6 , 8 0 ° 

Количество 
воды. 

3025 гр. 

10 литр.; 

Отсюда: 

въ средн. 8 ,77°; въ средн. 26 ,77° 

= 3,025 

Т = 26,77 • 

С = 10 

Н _ ?,025 

8,77 = 18,00 

18,00 
10 

= 5,445 ед. теил. 

Если вм-всто хорошихъ В - Б С О В Ъ имеется только измери
тельный сосудъ извъхтной емкости, то въ него вливають 
вытекающую воду изъ с и отсчитываютъ до его наполнения 
количество протекающаго газа. 
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Въ вычисленной теплопронзводительной способности со
держится скрытая теплота водяныхъ паровъ, образовавшихся 
при сожиганш газа. Эти водяные пары, образовавшиеся отъ 
сгораний водорода, содержащегося въ горючихъ газахъ, сгу
щаются въ трубкахъ калориметра, а потомъ ихъ вып}'скаютъ 
черезъ трубку с1. 

О ш и б к и В Ъ И З М ъ р в Н Ш . Отходящий газы выходятъ 
изъ калориметра приблизительно съ той же температурой 
какую они им'Ьли при поступлении въ него, такъ что ошибка, 
вытекающая изъ этихъ изменений температурь, весьма мала. 
Большую роль играетъ содерлшинй въ газахъ влажности. 
Т а к ъ какъ отходящий газы содержать вообще большее или 
меньшее количество влажности, ч'Ьмъ поступающие въ кало-
риметръ свежий газы, то изъ посл гЬднихъ вычитаютъ или 
прибавляютъ къ нимъ количество теплоты, соответствующее 
скрытой теплоте испарений этого количества влажности и 
ошибка именно, зависитъ, помимо степени насыщений, еще 
•отъ пнзбилтка воздуха для сожигання и особенно отъ темпе-
ратзфы его. Вследствие, однако, низкой температуры отходя-
шихъ газовъ, границы, между которыми ошибка эта должна 
находиться, тапгь малы, что въ практическихъ измеренийхъ 
ошибкой этой можно пренебречь. 

Съ одной стороны, простота, скорость и надежность ап
парата делаиотъ его особенно пригоднымъ для практическихъ 
целей, съ дрз'гой стороны, въ вид}' того, что не трудно 
точно определить допускаемый имъ ошибки и гранишл оши-
бонсь, калорнпметръ этотъ удовлетворяетъ требованиямъ наз'ч-
ныхъ изслйдованиЙ. 

Т е п л о п р о и з в о д и т е л ь н а я с п о с о б н о с т ь яеид-
К И Х Ъ Г О Р Ю Ч И Х Ъ м а т е р г а Л О В Ъ . Вышеописанный кало-
риметръ можетъ быть употребленъ не только для газооб-
разныхъ,- но и для жидкихъ горючихъ матерпйловъ, если 
только установить равномерный притокъ послйднихъ и сде
лать приспособление, которое допустило бы точное измере
ний или отвешиваний количества употребленнаго. материала. 

24' 



V. Опредйлеше удйльнаго веса. 

Хотя въ практиктз железнаго производства определеше 
уд-вльнаго вйса какой нибудь рз'ды, флюса, чугуна, шлака 
или какого нибудь горючаго материала требз'ется довольно 
р'Ьдко, однако-жъ часто является необходимость производить 

п р и б л и з и т е л ь н ы я опреддзлешя 
Фиг. 84. уд-вльнаго в'Ьса, чтобы потомъ опре

делить общш весъ по известному 
объем}' или объемъ по известному 
весз '—по формз гле: 

Р = У Б, и ^ 7 = - | - , 

где Р — о б щ ш , Б—удельный в е с ъ , 
а V — объемъ. В е с ь Р одного ку-
бическаго метра = 1000 Б кгрм. = Б 
тоннъ или объемъ одной тонны = 

= -^- кубич. метр. 

Для этихъ целей употребляютъ 
простой аппаратъ, изображенный на 
фиг. 84. Онъ состоитъ изъ колбы, 
внутри горла которой припаяна 
сифоно - образная трубка, а въ от¬
верстие последней вставляется при-

Аппаратъ для опред-влетя т е р т а я пробка, расширяющаяся надъ 
удтвльнаго въха. г г 1 „ 

капиллярной трубкой. 
Испытуемое вещество (т. е. удельный в е с ъ котораго тре

буется определить) вводятъ после того, какъ оно взвешено, 



— 373 — 

въ внц'Б маленышхъ кусковъ въ пустую стклянку, на веще
ство наливаютъ дистиллированную воду и выкачиваютъ по-
средствомъ водянаго насоса весь воздухъ. После этого 
стклянку и насосъ разъединяютъ, наполняютъ до боковой 
трубки водою комнатной температуры и закрываютъ проб
кой. Теперь всасываютъ черезъ верхнюю часть пробки воду 
въ боковую трубку до с в х ъ поръ, пока уровень ея будетъ 
стоять несколько выше капиллярной трубки въ п р о б к е , где 
вытравлена черта. Точную установку' производятъ наилучше 
т'Ьмъ, что всасываютъ немного больше воды, избытокъ ко
торой з'даляютъ, зат'вмъ пропускной бумагой съ конца бо
ковой трубки. З а т в м ъ стклянку высушиваютъ, оставляютъ 
некоторое время стоять, чтобы она приняла температуру 
весовой комнаты и взвешиваюсь. 

Если Ш = в'Ьсъ руды, \У1 = в'Ьсъ руды, воды и стклянки, 
"уУ* = в'всъ воды и стклянки, который былъ раньше опред-Ь-
ленъ при той лее температуре, то уд'Ьльный вйсъ выразится 
формулой щ 

При простыхъ веществахъ желательно обыкновенно опре
делить уд'Ьльный в'всъ, включая и поры, наполненныя воз-
духомъ. Въ этомъ случае испытуемый куеокъ покрываютъ 
тонкимъ слоемъ парафина и помещаюсь въ пикнометръ или 
взвешиваюсь на ареометре К и с Ь о ^ о г г а . 

При грубыхъ опредкпешяхъ удельнаго веса , которыя, 
однако, им-Ьють за собой то преимущество, что даютъ удель
ный в-Ьсъ целой кучи руды, да къ тому же еще более надеж
ный, ч'Ьмъ пробы отдвльныхъ кусковъ, поступаюсь такъ, 
что сосудъ емкостью до одного кубическаго метра взвеши
ваюсь раньше съ матер!аломъ, а потомъ безъ него. 



ТТ. Г а зы . 

Кдьпе бы газы не выделялись въ железномъ производ
стве. 63'детъ ли это колошниковый газъ, продукты горений,, 
генераторный или водяной газъ и пр., въ общемъ все сво
дится къ определению объема или веса з'глекислоты, окиси 
З'глерода и кислорода, реже къ определению водорода, 
легкихъ и тяжелыхъ з'глеводородовъ. Остающийся при 
этихъ изследовашяхъ неуловленный остатокъ газа принима-
ютъ за азотъ. Количество водяныхъ паровъ и механически 
приимешанныя твердыя тела, какъ сажа, окись цинка, опре
деляюсь въ отдельныхъ порцнйхъ и для определенйя выше-
упомянутыхъ составньихъ частей (т. е. газовъ) зшотребля-
ютъ всегда очищенный газъ. Только въ некоторьихъ га
захъ, получаемьихъ после обжига материала, требуется опре
делить сернистый ангидритъ, сЬрнзмо пшслотз' и хлори-
стоводороднзчо кислоту 

1. В з я т 1 е п р о б ы г а з а . 

При взятии пробы газа все зависитъ отъ того, берзтся-ли 
газы изъ глз'бины шахтной печи сверху, т. е. черезъ колош-
никъ 2) или-же брать пробз' черезъ близъ лежащую стенку. 

а). Взятие пробы изъ колошника. 

Для взятий пробы изъ колошника служатъ лучше всего 
железньия трубки. Газовыя трз'бки изъ хорошаго сварочнаго 
железа весьма удобны для этой цели и могз'тъ быть зшо-

') Для более подробнаго ознакомления, съ этимъ отд'Ьломъ анализа,, 
могутъ быть рекомендованы учебники 1уУтк1ег'а н Н ё т р е Г я . 

-) Колошникъ—отверст1е вверху печи для забрасываиЬг горючаго-
и нлавильнаго материала. 
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требляемы на значительной глубине. Одинъ кусокъ навинчи-
ваютъ при постепенномъ Опускании на другой и какъ только 
желаемая глубина достигнута, насаживаюсь сверх}' колен
чатую трубку, которую опять соединяюсь съ жестяной труб
кой, чтобы при помоши последней провести газъ къ тому 
месту, где его улавливаюсь. Чтобы молено было брать газъ 
одновременно изъ разныхъ местъ печи, соединяюсь съ пер
вой трубкой (когда она опущена до известной глубины) вто
рую и т. д., пока несколько трубокъ не будутъ соединены 
въ одинъ пукъ. Навинчивание новьихъ кусковъ въ этомъ слу
чае довольно трудно. Работы по вытаскивашю трубои<ъ об
ратно, после иихъ употреблений могусь быть облегчены при-
менениемъ с'оотвйтствующаго полиспаста (система блоковъ), 
нсоторый ставятъ надъ колошникомъ. 

b) . В з я т 1 е пробы черезъ станки печи. 

Для взятия газовой пробы изъ нижнихъ частей доменной"! 
печи или вообще изъ местъ вблизи сскнокъ, пропускаютъ 
трубки черезъ каменную кладку и вставляютъ другъ въ 
друга железныя и фарфоровыя трубки или применяюсь 
одне только фарфоровыя, которыя внутри должны быть 
выглазурованы. 

c) . Улавливаш'е мелкихъ частицъ (пыли). 

Чтобъи удержать (т. е. отделить) смолистая части, пыль 
и золу, фарфоровую трубку наполняютъ частью свободно 
набитымъ азбестомъ, или же, где количество ныли довольно 
значительно, включаюсь широкую ванну (жестяной ящикъ) 
съ проволочными ситами. 

Для соединений трубки, берущей газъ изъ печи, съ ула-
вливающимъ аппаратомъ вставляютъ въ коненъ ея более 
тонкую стеклянную трубку, на которую уже засЬмъ надева-
ютъ резиновую трубку. Для закрытия кольцеобразнаго отвер
стия употребляюсь пробку, а въ моментъ вставления смазы-
ваютъ ее толстьимъ слоёмъ гипса, пробка всаидавается такъ 
глубоко, чтобъ ишнецъ трубки, берущей газъ изъ печи, ос-
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тался свободньшъ. Свободное пространство замазываюсь 
замазкой, состоящей, самое лучшее, изъ глицерина со свин-
цовымъ глётомъ и сурикомъ (последние два въ равныхъ 
частяхъ). 

Если есть поводъ опасаться д-Ьйствйя газовъ на СТЕНКИ 
металлической трз'бки, выводящей газъ изъ печи, то трубку 
эту сл-Ьдуетъ охлаждать; при этомъ весь избытокъ воды въ 
газ'Ь будетъ одновременно конденсироваться, такъ что она 
не попадетъ въ приемный аппаратъ. 

Газы изследуются всегда насыщенными водяными парами 
при комнатной температзф-в. Открываюсь холодильникъ 
передъ трз?бкой, выводящей газъ изъ печи и пропускаюсь 
безпрерывно вод}' въ соотв-втствующемъ количестве. Въ 
н'вкоторыхъ случаяхъ молеесь быть рекомендовано одновре
менное измерение температзфы. 

Холодильникъ состоитъ изъ концентрической трубы, че-
резъ которз'ю протекаетъ вода въ направлении противопо-
ложномъ теченш газовъ или и<е въ которой находится еще 
одна, но бол-Ье узкая трз'бка, которая заставляетъ водз' 
пройти двойной пзть, какъ это видно изъ фиг. 85. Холодиль
никъ дфлаютъ большей частью изъ м'Бди. 

Фиг. 85. 

Холодил ыгакъ. 

Только въ н'вкоторыхъ отдъльныхъ случаяхъ газы, кото
рые должны быть взяты, находятся уже подъ такимъ иавле-
шемъ, что они безъ особыхъ приспособлении, протекаютъ 
черезъ газоберуищй и газоулавливающий аппараты; обыкно
венно же газы в ы с а с ы в а ю т с я . Для высасывания самымъ 
простымъ ириспособлешемъ служитъ обыкновенная стклянка 
наполненная водой, которая выливается черезъ кранъ у са-
маго дна или же посредствомъ сифона. Въ посл-Ьднемъ сдз^-
ча'Ь горло колбы (или стклянки) закрывается пробкой съ 
дв}-.мя отверстиями, черезъ одно изъ нихъ проходить стеклян-, 
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ная трубка почти до дна снаружи она соединена посред-
ствомъ резиновой трубки со стеклянной трубкой, служащей 
сифоыомъ. На резиновую трубку надвтъ зажимъ, служащш 
для регулирования выхода воды. Вторая стеклянная трз^бка 
(черезъ второе отверстие) опущена въ стклянку не глубоко. 
При многократномъ высасывании изъ одного и того же места 
Зшотребляютъ обыкновенно постоянные аппараты съ кранами, 
изъ которыхъ моиеетъ быть выпущено любое количество 
воды, измеряемое по водомерной трубке (съ двлешями). 
Очень здабнымъ оказывается всасывающий насосъ двоишого 
действии Миепске въ Берлине, изображенный на фиг. 86. 
О н ъ имеетъ то преимущество, что доллеенъ быть только 

одинъ разъ наполненъ водой. Сос}ми.ы А и В изъ цинковой 
жести соединены между собою трубкой Ь съ краномъ и под
вешены такъ, что могутъ качаться. Укреплеи-пе ихъ (т. е. 
воспрепятствование качашю) производится пружиной д, нахо
дящейся на штативе аппарата. Резиновыя трубки е й / ' сое-
диненил съ одной стороны съ трубками, обозначенными П3Щ-

Фиг. 86. Фш-. в7. 

Всасывающий насосъ двойного 
действия. 

Пульверизационный 
насосъ. 
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ктиромъ и находящимися внутри сосз^довъ, а съ другой сто
роны съ просверленными надставками (Ansätzen) подшип
ника с, такъ что ка>кдый разъ верхний сосудъ соединенъ съ 
всасывающей трубкой cl, а нижшй сосз^дъ съ нарз'жнымъ 
воздухомъ. Два водом'врныхъ стекла указываютъ, когда вода 
вытечетъ изъ верхняго сосуда и тогда аппаратъ поворачи-
ваютъ на ISO". Если вблизи имеется водопроводъ, то газъ 
высасываютъ посредствомъ пзмиьверизацпйннаго насоса, трзгб-
ка а котораго соединена съ водопроводомъ, а трубка Ь съ 
трз'бой, берз'щей газъ изъ печи. 

• Для малыхъ количествъ газа достаточно въ качестве 
высасывателя употреблять резиновый насосъ, который со-
стоитъ изъ кр'впкост'вннаго каз'чз^коваго сосуда, съ уживапо-
щагося къ обоимъ концамъ; онъ им'Ьетъ два кол<аныхъ кла
пана, изъ которыхъ одинъ — выпускной клапанъ—откры
вается, а дрз'гой—виз^скной закрывается, какъ только со-
сз^дъ сдавливается; при уничтожении давления, а значить, 
при произвольномъ расширений ст'Ьноиеъ, происходить какъ 
разъ обратное явление." 

2. У л а в л и в а ш е г а з о в ъ . 

Газы большею частью улавливаютъ въ томъ состоянии, 
въ которомъ они выделяются изъ образующихъ ихъ аппа-
ратовъ или частей печи, т. е. не высушенными, но иихъ обык
новенно предварнптельно охлаждаютъ. 

Газоуловитель насаживаютъ на конецъ всасывающей или 
проводящей трубки. Аппаратъ этотъ состоитъ изъ стеклян
ной трубки, Ш — 2 4 милл. шнгрины, которую на обонхъ кон-
цахъ вытягиваюгь въ тонкий трубочки. Каждый тонкий ко
нецъ имйетъ въ длину отъ 100 до 150 мйлл. Если газъ тре
буется уловить въ сухомъ В И Д Е , то между свинцовой и стек
лянной трубкой ставятъ еще трубк}г съ хлористымъ каль-
циемъ. 

Прежде ч-вмъ соединить съ газоуловителемъ, газъ не
которое время пропускаютъ черезъ проводящую трз'бку; со
единение съ газоуловителемъ прописходитъ при помощи ре
зиновой трубки съ зажимомъ. Если всл-вдетвий слишкомъ 
высокой температуры газовъ употребление резиновой трзгб-
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км допустимо быть не можетъ, то железный или свинцовый, 
конецъ проводящей трубки долженъ быть снаблеенъ метал-
лическимъ краномъ, или долженъ быть охлаждаемъ. 

Понятно, что при улавливании водяного пара въ хлор-
кальщевой трубке, газы не должны быть предварительно 
охлаждаемы ниже 100° , въ противномъ случай мы въ хлор-
кал ьщевой трубке не найдемъ полнаго содержания воды въ 
газахъ. 

Когда соединений аппарата съ проводящей трубкой уста
новлено, то опять таки даютъ газу въ течении игЬсколышхъ 
минутъ протекать, 

Фиг. 88- Фиг. 89. затвмъ закрываютъ 
з а ж и м ъ ( с о о т в е т 
с т в е н н о металличе
ском}- крану въ труб
ке) и плотно спаи-
ваютъ концы и места 
соединении отдвль-
ныхъ частей посре-
дствомъ п а я л ь н о й 
трубки, которая, са
мое лучшее, соеди
нена непосредствен
но съ соответству
ющей лампочкой — 
см. фиг. 88 *). 

Высушенные или сухие газы можно также 
собирать въ газометре, наполненномульнянымъ 
или деревяннымъ масломъ а). 

Однако-жъ м'встныя условия редко допу
скаюсь установку газометра. 

Если газы не остаются долгое время не ииз-
следованными, а остаются въ газособирателяхъ собиратель-
только до ттвхъ поръ, пока будутъ доставлены ная трубка, 
въ лабораторию, то употребляютъ широкую 
трубку, вытянутую на обоихъ июнцахъ и соединяемую по-

Паяльная трубка 
Бунзена. 

') Это предложено Бунзеномъ въ его газометрпческихъ .методахъ 
1857, стр. 3. " • .; 

2) Газометръ можетъ быть также наполненъ водой, на поверхности 
которой плаваетъ слой масла, если только газъ вводятъ сверху. 
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средствомъ резиновыхъ трубокъ съ проводящей трз'бкой 
и всасывателемъ. По наполнении газомъ, резиновыя трубки 
закрываются зажимами. 

Такая трубка изображенъ на фиг. 89. 
Если газы будутъ наследованы немедленно, то ихъ сей-

часъ же впускаютъ въ калибрированный сосудъ извести аго 
объема, большей частью, въ 100 куб, сайт. 

3. А н а л и з ъ г а з о в ъ . 

Точный аналйзъ газовъ. какъ онъ выработанъ и описанъ 
Бунзеномъ (ср. томъ II, стр. 39в и д.) для техники не при-
годенъ, такъ какъ для выполнения его требуется слишкомъ 
много времени и слишкомъ дорогие аппараты. Для практики 
же нзслтздоваше газовъ производится по слътгуиоидимъ основ-
нымъ подоженнямъ: 

В л а ж н о с т ь определяется посредствомъ поглощения 
хлорнстьимъ калыцемъ во взвешенной! трубке, т. е. — п о 
в е р з'. 

У г о л ь н а я к и с л о т а определяется п о о б ъ е м з ^ по
средствомъ нпоглощения растворомъ едкаго кали (1 часть 
едкаго кали на 2 части воды). 

К и с л о р о д ъ определяется также посредствомъ погло
щения щелочнымъ растворомъ пирогалловой кислоты (25 гр. 
пирогалловон! кисло™ растворяютъ въ небольшомъ количе
с т в е горячей воды и прибавляютъ 150 куб. сайт, концеиит-
риированнаго раствора едкаго кали). 

О к и с ь у г л е р о д а — п о с р е д с т в о м ъ поглощения ея ра
створомъ однохлористой меди, Последних! приготовляютъ 
следующимъ образомъ: 10,3 гр. окиси меди растворяютъ въ 
100 до 200 кз'б. сайт, концентрированной соляной кислоты 
и слабо нагреваиотъ съ медной проволокой до полнаго обез-
цвечешя, загЬмъ при разбавлеши водой осаждаиотъ однохло-
рнистую медь, жидкость декантирзпотъ и осадокъ растворя--
ютъ въ аммиаке (аммиачный' растворъ); или же 17 гр. мед-
наго порошн<а, полученнаго раскислешемъ медной! окалины 
крахмаломъ, вместе съ 86 гр. медной окалины растворяютъ 
въ 1086 гр. хлористоводородной кислоты згд. с. 1,Г24и остав-
ляютъ эту, вначале темнз?ю, жидкость стоять съ медной 
проволокой и медными опилками, пока она не превратится 
въ безцветнз'ю жидкость (солянокислый растворъ). 
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Т я ж е л ы е у г л е в о д о р о д ы поглощаются дымящейся 
серной кислотой. 

В о д о р о д ъ определяется сожиганнймъ въ воду (въ при
сутствий кислорода или воздуха) при помощи нагр-Ьтаго пал-
ладдеваго азбеста. г / з объема, до которыхъ уменьшился пер
воначальный объемъ, составляетъ водородъ. 

Л е г к и й у г л е в о д о р о д ъ (Ме'танъ) сожигаютъ при 
помощи взрыва или въ накаленной платиновой капиллярной 
трубке , прим-вшавъ избытокъ воздуха или кислорода, и объ
емъ его определяется тогда по объему образующейся при 
этомъ угольной кислоты, который въ свою очередь опреде
ляется при помощи едкаго кали. 

а) Способъ Огва! 

По способу Огэа1 въ газахъ непосредственно определя
ются только угольная кислота, кислородъ и окись углерода, 
азотъ же вычисляютъ по разности. 

Аппаратъ для этого изобрансенъ на фигуре 90. 
Измерительный сосудъ А соединяется вниз}' посредствомъ 

изогнутой подъ прямымъ угломъ стеклянной трубки, а также 
резиновой трубки съ регулирующей стклянкой В, наполнен
ной водой до 2 / з своего объема. Измерительный, сосудъ 
имеетъ две метки, объемъ между ними равенъ 100 куб. сант.; 
въ нижней цилиндрической части (30 куб. сант.) сосз 'дъраз-
деленъ на деления въ 0,2 куб. сант. Для точныхъ пробъ 
измерительный сосудъ окруженъ цилиндромъ съ водой (для 
удержания одинаковой температуры), какъ это видно и з ъ 
чертенка (фиг. 90). Наверху измерительный сосудъ соедии-
ненъ посредствомъ резиновой трубки со стеклянной капил
лярной трубкой г, второй: конецъ которой* имеетъ кранъ А 
о трехъ ходахъ (служащий для сообщения и разобщения трехъ 
трубокъ или сосудовъ попарно). Трубка г имеетъ три от
ростка съ кранами К, к", которые соединены съ и — 
образными сосудами для поглощений: С (съ едкимъ кали), 
С* (со щелочнымъ растворомъ пирогалловой кислоты), С" 
(съ растворомъ однохлористой меди), для последовательнаго 
поглощения угольной кислоты, кислорода и окиси зтлерода. 
Вн}'три сосудовъ для поглощений С и С впаяны многочи-
сленныя стеклянныя трубочки, которыя при олз^сканий ланд-
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кости остаются, однако, смоченными и твмъ представляютъ 
большую поверхность для поглощения газа. Въ сосудв С" 
трубки эти снабжены спиралями нзъ м'Ьдной проволоки. 

Фигура 90. 

Аппаратъ ОгБаИ. 

П о л ь з о в а т е а п п а р а т о м ъ . Измерительный со
судъ А наполняюсь до верхней м-Ьтки водою. Для этой 
цтзли открываютъ кранъ к, подымаютъ сосудъ В и откры
ваютъ зажимъ 1с, послтз этого сосудъ В опускаютъ по воз
можности ниже (ставятъ подъ столъ), открываютъ зажимъ 1с, 
открываютъ кранъ к', всасываютъ (подымаютъ) растворъ 
'Ьдкаго кали въ сосуд-в С до верхней мътки и закрывають 
затвмъ кранъ к'. Послъ* этого измерительный сосудъ на-
полняютъ опять водой и поступаютъ съ содержимымъ со
судовъ С" и С" аналогично, какъ съ жидкостью въ С . Те-



— 383 — 1 

перь аппаратъ готовъ къ употреблений. Измерительный, 
сосудъ А наполняюсь опять водой до метки; затвмъ отро-
стокъ ь соединяютъ съ сосудомъ, содержащимъ газъ, пово-
рачиваютъ кранъ А такъ, чтобы установить сообщение съ 
измерительнымъ сосудомъ А (кранъ А поворачиваютъ на 
90°), опускають сосудъ В, даютъ воде опуститься ниже 
нижней метки и прерываютъ сообщение сосуда А съ газо
проводе мъ, для чего поворачиваютъ кранъ А. Т а к ъ какъ въ 
каппнллярной трубке содержался еще воздухъ, то газъ вы-
пускаютъ раза два наружу и повторяютъ операцию до на
полнений газомъ, свободнымъ отъ воздуха. Теперь количе
ство газа устанавливаютъ подыма'нпймъ сосуда В, а изли-
шекъ давлений надъ атмосфе!энымъ устраняють, открывъ на 
одинъ моментъ кранъ А, после чего въ измерительномъ со
суде имеемъ 100 куб. сант. газа при атмосферномъ давлений. 

После этого газъ переводятъ сперва въ С и, подымая 
и опуская несколько разъ сосудъ В, прйводять газъ въ 
соприкосновение со щелочью; это повторяютъ до т й х ъ 
поръ, пока получимъ постоянный (более неизменяю
щийся) объемъ остающегося газа. Для этой цйли сосудъ В 
подымаютъ настолько, чтобы уровень воды въ немъ совпалъ 
съ уровнемъ воды въ измерительномъ сосуде. Таюиее по-
ступаютъ при поглощении кислорода и окиси углерода. 

Положений уровня воды въ измйрительномъ сосуде по
зволяешь непосредственно отсчитывать объемъ поглощен-
наго газа въ процентахъ. Пользуясь аппаратомъ, нужно 
всегда обращать вниманий на то, что при переведений газа 
въ поглощающий сосуды, следуетъ отмечать метку на 
и з м е р и т е л ь н о м ъ с о с у д е , а при обратномъ выса
сываний оставшагося газа изъ сосудовъ для поглощения, 
следуетъ наблюдать, чтобы жидкость въ нихъ не подыма
лась выиле вытравленной на нихъ метки. Прежде чемъ от
считывать, даютъ воде стечь со стйнокъ иизмерительнаго 
сосуда (одну — две минуты). 

Очень важно, чтобы весь кислородъ былъ удаленъ 
прежде, ч е м ъ пускать газъ въ сосудъ С", такъ капсь рас
творъ хлористой меди поглощаетъ не только окись угле
рода, но и оставшийся кислородъ. 

Кислородъ и окись углерода поглощаются гораздо мед
леннее, чемъ угольная кислота. 
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В и д о и з м г Б н е ы 1 е а п п а р а т а Л у н г е . Аппаратъ 
Огваг-Ьинде даетъ возможность определить, помимо уголь
ной кислоты, кислорода и окиси углерода, еще и водородъ. 
Онъ изображенъ на фиг; 91. 

Въ общемъ аппаратъ этотъ совершенно сходенъ съ ап-
паратомъ Oгsat. Прибавлены только отростокъ съ кра-
номъ, соединительная трубка /', дважды изогнутая подъ 
прямымъ угломъ, да сосудъ для поглощешя С"", который-
наполненъ водой. Въ коленчатой тр}'бке /' находится туб-
чатый палладщ или палладиевый азбестъ, а подъ нею—спир
товая лампочка д для нагревания. 

Когда угольная кислота, кислородъ и окись углерода 
вышеописаннымъ способомъ уже определены, то въ изме-

Фигура 91. 

Аппаратъ Orsat-Lunge, 

рительный сосудъ А всасываютъ значительное количество 
воздуха, такимъ образомъ получается смесь изъ газоваго 
остатка съ воздухомъ, и измеряюсь объемъ этой смеси. 



— 385 — 

ПОСЛ-Б этого капиллярную трубочку съ губчатымъ палла-
дпемъ нагреваютъ слабо на спиртовой лампочке, подымаютъ 
высоко сосудъ В, открываюсь кранъ Л"", пропускаюсь весь 
газъ черезъ капиллярную трубочку въ сосудъ С"" и выса-
сываютъ засвмъ обратно въ измерительный сосудъ, такъ 
что газовая смесь протекаетъ дважды черезъ нагретую ка
пиллярную трубочку. Черезъ несколько минутъ отсчиты-
ваютъ объемъ. Разность объемовъ, помноженная на 2 /я т 

дастъ процентное содержание водорода, которое заключа
лось въ первоначальной газовой смеси. 

П а л л а д i е в ы й а з б е с т ъ приготовляготъ следующимъ 
рбразомъ 1 ) : 1 гр. палладия растворяютъ въ царской водке, 
выпариваюсь растворъ до суха и полученный хлористый 
палладий растворяютъ въ возмоншо маломъ количестве 
воды. К ъ раствору прибавляюсь несколько кубическихъ 
сантиметровъ муравьинокислаго натр!я, а затвмъ углекис-
лаго натрия до щелочной реакции и прибавляютъ 1 гр. во-
локнистаго азбеста, вслед ствие чего образуется густая 
масса. Массу эту слегка высушиваюсь, а потомъ н а г р е 
ваюсь на .водяной бане, после чего ее размягчаютъ в ъ 
теплой воде и промываюсь на воронке водой для з'далешя 
оставшихся солей. Полученное такимъ образомъ вещество 
содернштъ 50°/о палладия.. 

Ь) Способъ Bunte. 

Газовая бюретка Bunte изображена на фиг.'92. 
Способъ основанъ на употреблении одного и того же 

сосуда, иеакъ для измерения, такъ и для всфхъ поглощений, 
поэтому бюретка после каждой операции должна быть вы
мыта. Бюретка для этой цели, а такнее и для взбадтывашя, 
вставлена и укреплена на вращающемся штативе, изъ кото-
раго она легко можетъ быть вынута (когда это требуется 
для взбалтывания). , . . ' , 

Измерительная трубка А (фиг. 92) имеетъ воронкообраз
ную насадку t съ меткой и закрывается на верху краномъ 
о трехъ ходахъ — я, а внизу простымъ краномъ Ъ. П р о 
странство между обоими кранами имеетъ немного более 

') Сравн. Winkler, „Lehrbuch der technischen Gasanalyse", стр. 145. 
25 
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1L0 куб. сант. и въ нижней бол'Ье узкой цилиндрической 
части разделено на 30 сант., при чемъ делений нанесены 
въ 1 куб. сант. и въ '/« кубическаго сантиметра. Черта-, 
соответствующая 100 сант., совпадаетъ съ отверстиймъ верх-

няго крана я, нулевая черта нахо
дится на 6—S сант. выше крана Ъ. 
Р1зм'вреше газа происходить всегда 
подъ суммой давления — атмосфер-
наго и столба воды, находящагося 
въ воронке и достигающаго черты 
на ней 

Аппаратъ этотъ употребляютъ 
сл'Ьдующимъ образомъ: бюретку А 
наполняюсь водой, для чего нижний 
конецъ ея—b соединяютъ съ сосу-
домъ В, поставленнымъ довольно 
высоко; наполнение идетъ до сЬхъ 
поръ, пока вода не начнетъ выте
кать изъ а, тогда кранъ а повора-
чиваютъ на 90° и даютъ воде под
няться до черты t воронкообразной 
насадки, после чего кранъ Ъ за
крываюсь и снимаюсь резиновую 
трубиу. 

Теперь сосудъ А соединяютъ 
Газовая, бюретка Bunte. с о стклянкой, содержащей испы

туемый газъ (после того, какъ все 
проводящий трубки наполнены этимъ газомъ) и, выпуская воду 
черезъ кранъ Ь, С Е М Ь самьимъ всасываюсь газъ въ А (ниже 
нулевой черты). Тогда закрываюсь кранъ b и зажимъ при а 
и сжимаюсь газъ до нулевой чертил водою, которуио впускаиотъ 
снизу изъ стклянки В, после чего давлений газа приводясь 
къ атмосферному, что достигается сизмъ, что кранъ а от
крываюсь на одинъ моментъ, после чего работа ведется 
следз^ющимъ образомъ. 

Верхний кранъ а долженъ быть закрыть; открываюсь 
кранъ b и высасываюсь воду действиемъ стклянки С почти 
до крана Ь, тогда b закрываюсь, С удаляюсь и всасываюсь 

') Сравн. Winkler, „Gasanalyse" 1892, стр. 84. 
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в ъ А поглощающее вещество изъ фарфоровой чашечки от-
«рывъ кранъ Ь. После этого закрываюсь рукой верхнее 
отверстие воронкообразнаго верха бюретки £ и хорошо взбал
тываюсь жидкость, затвмъ всасываютъ еще разъ, уравнове
шиваюсь давление внутри и вниз сосуда А (короткимъ от-
крывашемъ крана а) и производясь отсчитываше. Отмыва
юсь первый реактивъ водой, которую впускаюсь въ а и 
выпускаютъ изъ Ъ и всасываютъ второй реактивъ. Погло
щающие реактивы здесь св-же самые, что и въ аппарате 
•О г э а и;. Промывать слтздуетъ каждый разъ весьма тщательно, 
•а подъ конецъ водой, содержащей соляную кислоту. 

Изображенный на фигуре водяной коиеухъ вокругъ бю
ретки А обыкновенно въ леелъзозаводскихъ лабораторияхъ 
•не употребляется, такъ какъ онъ затрудняетъ взбалтываше 
и отсчитываше, и если комнатная температура меняется не 
•быстро, то онъ вообще излишенъ. 

Аппаратъ этотъ можетъ быть употребленъ только для 
определения угольной кислоты, кислорода и окиси углерода. 

Для того, чтобы молено было определить и водо-
родъ , включаюсь еще одну бюретку и газъ, смешанный 
•съ воздухомъ, пропускаюсь надъ раскаленной спиралью 
.изъ палладиевой проволоки. 

с) Способъ НетреРя. 

Способъ НешреГя отличается ось обоихъ вышеописан-
чныхъ сЬмъ, что отдельные сорта газовъ определяются въ 
разныхъ отдельныхъ аппаратахъ. Способъ этотъ допускаесь 
•самыя точныя и самыя полныя изеледовашя газовъ и тем
ная сторона его заключается только въ требовании значи
т е л ь н а я количества аппаратовъ. 

Употребляемая здесь газовая бюретка состоять изъ из
мерительной трубки Ъ (фиг. 93) и трубки уровня (МуеаигоЬг) а. 
Т р у б к а Ъ градуирована (100 куб. сант.). О б е трубки соеди
нены между собою резиновой трубкой, которая разрезана 
пополамъ, и о б е половины ея соединены стеклянной тру
бочкой. На капиллярную трубочкз* с надевается кусокъ ре
зиновой трубки. Посредствомъ зажима /" плотно закрывается 

. измерительная трубка Ъ. Соединение между отдельными га-
25* 
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з о в ы м и п и п е т к а м и п р о и з в о д и т с я п о с р е д с т в о м ъ и — о б р а з н о й 
к а п и л л я р н о й т р у б о ч к и , к о т о р а я в с т а в л я е т с я , в ъ к а у ч у к о в у ю -
т р у б к у й. 

Фиг. 93. 

Газовая бюретка. 
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Пипетокъ употребляютъ столько, сколько произведено 
•будетъ поглощений или взрывовъ. 

Обыкновенная п и п е т к а д л я п о г л о щ е н 1 я изобра
жена на фиг. 94. 

Она состоитъ изъ двухъ стеклянныхъ шаровъ а и Ъ съ 
•соединительной трубкой й, зат-вмъ изъ капиллярной трубки с, 
•сзади которой, для облегчения отсчитывашя, находится по
лоска изъ молочнаго стекла. Реактивъ'вливается черезъ от-
ростокъ (. Отверстий /' закрываюсь пробкой, а отверстий е — 
•стеклянной палочкой; они должны быть закрыты все время, 
«пока пипетка не находится въ употреблении. 

Фиг. 94. Фиг. 95. 

Пипетка для поглощешя. 

Для медленно дъйствуиощихъ реакти'вовъ, напр. для ды
мящейся сЬрной кислоты или бромной воды, зтотребляють 
пипетку, изображенную на фиг.. 95, имътощую третий шаръ 
д, наполненный кусками стекла. 

Послъ-дний смочены при проток'Ь газовъ жидкостью и т й м ъ 
ускоряюсь поглощений. 

П и п е т к а с ъ т у б у л у с о м ъ изобралсена на фиг. 96. 
О н а допускаетъ наполнений твердыми кусками черезъ горло ъ. 

Для определения в о д о р о д а употребляютъ сложную 
пипетку, изображенную на фигур'Ь 97. Черезъ трубчатый 
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. фиг. 98. 

С лож чая пипетка для поглощения. 

Фиг. 99. 

Пипетка для сожигашя. 

отростокъ д проитущена стеклянная палочка Л до шара е. 
Стеклянная палочка зчф'Ьплена посредствомъ резиновой 
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трубки и служить для того, чтобы удерл{ать въ шар-Ь куски 
химически чистаго цинка, которые вкладываются въ шаръ , 
переворачивая весь аппаратъ. • Ртутный запоръ въ ш а р е d 
служитъ для преграждения доступа воздуху въ аппаратъ '). 

Обыкновенную сложную пипетку для поглощения изобра-
жаетъ фиг. 98. 

Она состоитъ изъ двухъ паръ шаровъ ab и cd; пара ша-
ровъ ab служитъ для приема реактива, а пара cd частью на
полнена водой, которая служитъ запоромъ. 

П и п е т к а д л я с о ж и г а H i я изображена на фиг. 99. 
Кашиллярная трубка для сожигашя Е нагревается спиртовой 
лампой Е. 

П и п е т к а д л я в з р ы в о в ъ изображена на фигуре 100. 
Она похожа на обыкновенную пипетку для поглощения, но 
нмеетъ въ шейке /' две впаянныя платиновыя проволоки. 
Она наполняется ртутью, а не водой, ибо последняя въ мо-
ментъ взрыва поглотила бы много угольной кислоты. Передъ 
взрывомъ резиновая трубочка е запфывается крепкимъ за-
жиимомъ, также закрывается пи кранъ d. После взрыва откры-
вають кранъ d и остатокъ газа вводяТъ въ измерительный 
или поглощающий аппаратъ. 

Употреблений аппарата для изслйдования газовъ, насы-
щенныхъ всегда водяными парами, производится следующимъ 
образомъ 2): 

У г о л ь н а я к и и с л о т а . Пипетка для едкаго кали, за
крытая на конце капиллярной трубки зажимомъ (фиг. 94, 
стр. 389), соединяется съ измерительной трубкой посред
ствомъ U—образно изогнутой капиллярной трубочки. Ъдкое 
кали, приготовленное растворениемъ 1 части гидрата окиси 
калия въ 2 частяхъ воды, отстоитъ отъ зажима на 4—5 сант. 
При закрываний, воздухъ изъ каучуковой трубочки выдавли
вается. После этого подымаюсь высоко трубку уровня а, 
открыванотъ зажимъ бюретки, а затЬмъ зажимъ пипетки и 
заставляютъ воду подняться въ измерительной трубке b— 
фииг. 101 — такъ высоко, чтобы уровень ея находился въ се
редине соединительной капиллярной трубки, после чего оба 

*) Срав. Gasanalytische [Methoden von D-r. W . Hempel, 2 Aufl. стр. 
103 и сл. 

"-) Ср. Post 1. 128; Winkler, Gasanalyse, стр. 101; Blair, стр. 280. 
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зажима закрываютъ. Теперь вынимаютъ соединительную 
капиллярную трубочку изъ резиновой трубки пипетки и по
следнюю хорошо взбалтываютъ, отчего газъ приходитъ въ 
тесное соприкосновение съ растворомъ едкаго кали. По 
окончании поглощения, пипетку опять соединяютъ съ изме
рительной трубкой (посредствомъ капиллярной трз^бки Е 
(фиг. 101), опускаютъ трубку уровня (а), открываюсь за
жимы и газъ входитъ въ измерительную трубку. 

Фиг. 100. 

Пипетка для взрывовъ. 

При этомъ следятъ за капиллярной трубкой пипетки, и 
какъ только растворъ едкаго кали достигъ въ ней прежней 
своей высоты, — моментально закрываютъ зажимъ. После 
того, какъ зажимъ с измерительной трубы закрыть, уста-
навливаютъ черезъ 11/а-—2 минуты поверхности жидкостей 
въ Ъ и а на одномъ уровнъ - и производять отсчитываше. 

Если вместо простой газовой пипетки (фиг. 94) употре
бить пипетку съ тубулусомъ (фиг. 96, стр. 390) и если по
следнюю наполнить кусками свернутой железной проволоки, 
то для полнаго поглощений достаточно только одинъ разъ 
пропустить и высосать газъ . 
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К и с л о р о д ъ поглощаютъ въ сложной пипетке (фиг. 98 
стр. 391), наполненной пирогалловой кислотой. Последнюю 
приготовляютъ, смешавъ 1 объемъ 25 процентнаго раствора 

Фиг. 101. 

Аппаратъ для опред-влешя газовъ съ обыкновенной пипеткой для 
поглощешя. 

пирогалловой кислоты съ 6 объемами 60 процентнаго рас
твора едкаго кали, или же растворешемъ 25 гр. пирогалло
вой кислоты въ небольшомъ количестве горячей воды и 150 
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куб. сант. концентрированнаго раствора тздкаго кали (1 часть-
гидрата окиси калий въ 3-хъ частяхъ воды). 

О к и с ь у г л е р о д а поглощаютъ солянокислымъ раство-
ромъ однохлористой м'вди, который приготовляютъ, С М ' Ь -
шавъ 86 гр. окиси м'вди съ 17 гр. порошка металлической 
м'вди (полученнаго расишсленпемъ окиси м'Ьдн крахмаломъ) 
и растворивъ см'Ьсь въ 1086 гр. хлористоводородной кисло
ты уд. в. 1.124; растворъ сохраняютъ въ колбй, въ которз<ю 
вяол(ена м'вдная спираль, достигающая горла колбы, и л и-ж е 
употребляютъ аммиачный растворъ однохлористой м'вди, ко
торый приготовляютъ растворенпймъ 10,3 т р . мелко измель
ченной окиси М'Ьди въ 100—200 куб. сант. неочищенной кон
центрированной соляной кислоты; растворъ сохраняютъ по-
ложивъ въ него мйдную проволочную съткз т, пока онъ не 
обезцв-Ьтится, посл'Б чего растворъ вливаютъ въ 11/о—2 литра 
воды, осадокъ отдЬляютъ декантащей, смываютъ однохлори-
сТую м'Ьдь 100—150 куб. сант. дистиллированной воды, ра
створъ помтзщаютъ въ колбз^ емкостью въ 250 куб. сайт. И ч е 
резъ слабо кислую лшдкость пропускаютъ пары аммиака до 
тЬхъ поръ, пока почти вся однохлористая мйдь не раство
рится. Жидкость этз^ вливаютъ въ сложную пипетиу для погло
щения. Если поглощение прописходило при помощи аммнйчнаго 
раствора однохлористой мтздиг, то 'посл 'Б поглощешя пипетку" 
соединяиотъ со второй—простой пипеткой"; содержащей; раз
бавленную сЬрную кислоту, слз'жащую для удалений аммнйч-
ныхъ паровъ; газъ пропз^скаютъ въ этз* пипетиу, встряхи-
ваютъ и только теперь вводятъ его обратно въ изм-вритель-
нуио трубкз*-. 

Т я ж е л ы е 3̂  г л е в о д о р о д ьи поглощаютъ дымящейся 
сйрнопп кислотой въ пипетк'Б съ добавочнымъ шаромъ (фиг. 95 
стр. 389). Передъ изм'Ьрениемъ газъ впз'скаютъ сперва въ 
пипетиу съ 'Ьдкимъ кади, чтобы освободить его отъ паровъ 
сврнопг кислоты. Это поглощений производить (если оно н е 
происходить въ отдельной порций газа) передъ поглоще-
нпемъ к и с л о р о д а , т. е. тотчасъ по поглощений зтольной 
кислоты. 

Для определений тяи<елыхъ зтлеводородовъ, этилена 
(Сг Н 4 ) , пропилена и т. д. включаютъ, кроме пипети<и с ъ 
-Ьдкимъ кали, еице пипеткз^, содержащую бромнз'ю водз% угле-
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Фигура 102. 

водородъ поглощаюсь бромной водой, засЬмъ газъ пропу-
скаютъ для поглощений находящихся въ немъ паровъ брома, 
черезъ пипетку съ -вдкимъ кали и тогда уже измеряюсь, 
однако-жъ применений дымящейся серной кислоты слтздуетъ 
предпочесть употреблению бромной воды. 

В о д о р о д ъ опредвляютъ изъ газоваго остатка по }ща-
леннй вышез'помянутыхъ газовъ; его превращаютъ въ пипетке 
для сожиганий (фиг. 99, стр. 391) при помощи избытка воз
духа въ воду посредствомъ палладийваго азбеста. Если 
имеется много водорода, то его сожигаютъ смесью кисло
рода съ воздухомъ. Въ последнемъ случае для определения 
водорода берутъ только малую, но отмеренную часть газа, 
находящагося въ нзмерительномъ цилиндре. 

Л е г к и й у г л е в о д о р о д ъ (Метанъ СНк) определяюсь 
изъ остатка газа, полученнаго после сожигашя водорода 

и содержащаго еще из-
бытокъ кислорода; опре
деление проиизводится въ 
пипетке для взрывовъ 

**х (фиг. 100, стр. 393), 
прибавлений после еще 
25—30 кубнч. сайт, грему-

чаго газа, объемъ котораго былъ отмеренъ въ измеритель
ной трубке. Пос.тЬ взрыва газъ всасываиотъ въ пипетку съ 
едкимъ кали, которая была соединена съ пипеткони для взрыва 
посредствомъ капиллярной трубки. После поглощений въ ней 
угольной кислоты, газовый остатокъ измеряютъ снова въ 
иизмериительной трубке Ь. Объемъ поглоиценноии угольной 
кислоты равенъ объему иимевшагося метана. 

Вместо сожигашя посредствомъ взрыва, можно танше 
определить метанъ посредствомъ сожигашя его, предвари
тельно смешавъ съ кислородомъ или воздухомъ, въ нака
ленной платиновой исапиллярной трубке. 

Последняя изображена на фиг. 102 '). Платиновая трубка 
Р иимеетъ въ дийметре 0,7 милл.' а въ длину 100 милл. и на
полнена несколькими тонкимии платиновыми проволоками. 

') П о ' Drehschmidt и Winkler, Lehrbuch der Techn. Gasanalyse 
1893, стр. 164—2) Chem. Untersuch, des Eisens von Blair, deutsch von 
Rürup стр. 239. 
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По Blair'y, газовый остатокъ можно также сжечь, про-
пустивъ его надъ накаленной до красна окисью меди; при 
этомъ образуется угольная кислота и вода. Угольную . кис
лоту поглощаютъ избыткомъ раствора -Ьдкаго барита изве
стной крепости- и избытокъ раствора титруютъ обратно рас-
•творомъ щавелевой кислоты. Если у насъ имеется растворъ 
5,6314 гр. щавелевой кислоты въ 1 литре воды, то 1 куб. 
сант. этого раствора соответствуетъ 1 кз^б. сант. угольной 
кислоты или 1 куб. сант. метана при 760 милл. барометри-
ческаго давлений и 0°С . Если имеется кроме того растворъ 
14,0835 гр. едкаго барита въ 1 литре воды, то 1 К}гб. сант. 
этого раствора соответствуетъ 1 куб. сант. вышеупомяну-
таго раствора щавелевой кислоты. 

Для взрыва съ целью определения метана употребляютъ 
обыкновенно только часть (10—20 куб. сант.) газоваго остатка, 
ибо, если имеется большое количество легкаго зслеводорода, 
то потребовалось бы столько воздуха (содержащаго только 
на 7в своего объема кислорода), что пипетка для взрыва 
оказалась бы мало поместительной. 

4. В ы ч и с л е н 1 е . 

При полномъ газовомъ анализе имйетъ место следующее 
вычисление, которое соответствуетъ сообщенному Д-ромъ 
Clemens Wmklei-'омъ анализу генераторнаго газа 1 ): 

Употребленный объемъ газа = 99,7 куб. сант. 

А . Опред-влете поглощаемыхъ составныхь частей. 

П о с л е поглощения едкимъ. кали 93,8 куб. сант. 
уменьшений объема . " . 5,9 кз^б. сант .=5,92 объем. 

Зтольнои! кислоты въ проц. 
После поглощения дымящей

ся серной! кислотой: и удаленш 
•паровъ серной кислоты въ пи
петке съ едкимъ кали . . . 93,7 куб. сант. 

») Winkler, Lehrb. d. Tectin. Gasanalyse 8.166. 
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Уменьшение объема . . . оД » » — 0Д0 объем. 
тяжелыхъ з'глеводородовъ въ проц. 

Послгв поглощения щелоч-
нымъ растворомъ пирОгалловой 
кислоты 93,7 куб. сант. 

Уменьшение объема . . . 0,0 куб. сант. = 0,00 объем. 
кислорода въ проц. 

П о с л е двойнаго поглощений 
.аммиачнымъ растворомъ одно-
хлористой мъди 71,5 куб. сант. 

Уменьшеше объема . . . 22,2 куб. сант. = 22,27 объем. 
окиси углерода въ проц. 

Непоглощенный газовый 
•остатокъ 71,5 куб. сант. 

В. Опредйлевие водорода. 

Непоглощеннаго газоваго 
•остатка ( А ) 71,5 куб. сант. 

Газа и кислорода . . . . 94,8 „ „ 
Отсюда кислорода. . . . 23,3 „ „ 
Объемъ газа после сожи-

гани'я посредствомъ палладнйва-
го азбеста 84,0 „ 

Сжатие (94,8—84,0) . . . 10,8 „ 
что соответствуешь содержашю: 

Водорода (изъ газа) . . . 7,2 куб. сант. = 7,22 объем. 
водорода въ проц. 

Кислорода 3,6 „ „ 
Газоваго остатка . . . . 84,0 „ „ 

С. Опред^лете метана. 

Т а к ъ какъ оставшийся газъ содержитъ для сожигання 
ммеющагося количества метана более, чймъ достаточное 
количество кислорода, то онъ можетъ быть непосредственно 
подвергнуть сожигашю въ платиновой капиллярной трубочисЬ. 

Оставшийся объемъ газа (В) 84,0 куб. сант. 
Объемъ газа после сожи-

гашя въ платиновой капилляр
ной трубочкй 78,2 „ „ 
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Сжатий после сожигани'я 
(84,0—78,2=) 5,8 куб. сант. 

П о с л е поглощения йдкимъ 
кали 75,3 „ „ 

Уменьшение объема . . . 2,9 „ „ 
Сжатте после сожнгашя и 

поглощения полученной! уголь
ной! кислоты (84,0—75,3= . . 8,7 „ „ 

что соответствуешь содержащие: 
Метана (изъ газа) . . . . 2,9 кз^б. сант. = 2,91 объем. 

метана въ проц. 
Кислорода 5,8 „ „ 

Б. Олредйлете азота. 

Непоглощенный газовый 
остатокъ (А) 71,5 кз'б. сант. 

въ немъ содержится: 
Водорода . . . ( . . . 7,2 куб. сант. 
Метана 2,9 „ „ 

вместе . . . . . . 10,1 „ „ 
Остается остатокъ . . . 61,4 „ „ = 61,58 объем. 

азота въ проц. 
С о с ' т а в ъ о п р е д ' Ь л я е м а г о г а з а : 

Углекислоты 5,92 объем, въ проц. 
Тяжелыхъ углеводородовъ. 0,10 „ „ „ 
Кислорода 0,00 „ „ „ 
Окиси углерода 22,27 „ ,, „ 
Водорода 7,22 „ „ „ 
Метана 2,91 „ „ „ 
Азота . 61.58 

100,00 объем, въ пронь 

5. С "Б р а . 

С е р а является въ газахъ железнаго производства въ 
виде сероводорода или въ виде ангидрида сернистой ншс-
лотьи. Пары серы, которые выдёлянотся при обжигв сер-
ныхъ колчедановъ —• не имеиотъ значений; ихъ количество 
определянотъ, превративъ серу въ сернистый! ангидридъ. 
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О Ь р о в о д о р о д ъ . 

Опред-Ьлеше сероводорода въ газахъ жел'Ьзод-Ьлатёль-
ныхъ заводовъ требуется редко. Качественное определений 
сероводорода въ газахъ производится посредствомъ бу
мажки, пропитанной растворомъ уксуснокислаго свинца, ко 
торую всовываютъ въ стеклянную трубку съ вытянутымъ 
концомъ и подвергаюсь действию отходящихъ газовъ| при 
чемъ окрашивание ея въ б}фый или черный цветъ указы-
ваетъ на присутствий сероводорода. 

Количественное ""определение содержаний сероводорода 
производится применениймъ раствора азотнокислаго серебра 
въ слабомъ аммиаке, черезъ который пропускаюсь извест
ный объемъ газа, освободивъ его предварительно отъ твер-
дыхъ или легко сгущаемыхъ составныхъ частей. 

Осадокъ, образовавшийся въ растворе азотнокислаго се
ребра (последний находится въ двухъ промывныхъ стклян-
кахъ) и представляющий собой сернистое серебро и не
много ацетилиноваго серебра, отфильтровываиотъ, на фильтре 
промываюсь водой и обрабатываютъ на фильтре раз
бавленной хлористоводородной кислотой. Ацетиленовое 
серебро превращается при этомъ въ хлористое серебро, ко
торое растворяютъ въ слабомъ аммнйисв. Оставшееся чистое 
сернистое серебро прокаливаюсь въ тигле Розе на воздухе,, 
а затвмъ въ струе водорода и взвешиваюсь въ виде метал-
лическаго серебра. 1 вес . ч. металлическаго серебра соот
ветствуете 0,1578 вес. част, сероводорода. 

О Ь р н и с т а я к и с л о т а . 

Сернистая кислота, собственно ангидридъ ея встречается 
въ газахъ рудообжигательныхъ печей чаще и содержаний ея 
должно быть точно определено, такъ какъ нередко пред
писания полиции указываюсь на нтнахнйгальное количество, 
которое еще мои<етъ быть допустимо къ выдйленпЪ на 
воздухъ. 

Для взятия пробы этихъ газовъ служатъ или больший со
суды, куда газъ поступаетъ одновременно съ вытеканпймъ 
изъ нихъ воды, или же самодействующий всасывающий аппа
рата Bonny 

') Срав. Winkler, Techn. Gasanalyse 1892, стр 20. 
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Газы пропускаютъ черезъ не очень концентрированный 
растворъ двууглекислаго натра, который поглошаетъ сер
нистый ангидридъ, затймъ растворъ разбавляютъ до извътт-
наго объема, берутъ отсюда 50 куб., сант., прибавляютъ не
много чистаго раствора крахмальнаго клейстера и титруютъ 
растворомъ пода известной крепости до появления синяго 
окрашиватя . 

Или: въ сосудъ для поглощения, представляющий собою 
стклянку съ тубулосомъ, съ вводящей и выводящей труб
кой и съ отверстиемъ для наполнения, наливаютъ растворъ 
двууглекислаго натра, немного раствора крахмальнаго клей
стера и отмеренный объемъ раствора юда и пропускаютъ 
испытуемый газъ столько, или такъ долго, пока произойдешь 
почти полное обезцвечиваше жидкости. Количество газа из
меряется, количествомъ воды, вытекшей! изъ высасывающаго 
сосуда (аспиратора). 

О п р е д ' Ь л е т е в ъ п р и с у т е т в Л и с в р и о й к и с 
л о т ы . Если одновременно съ сернистой кислотой имеется 
и серная кислота, то она ускользаетъ отъ определений. В ъ 
этомъ случае поступаютъ следующимъ образомъ *): 

Поглощаиощей ншдкостью служитъ известное количество 
разбавленнаго раствора едкаго калии определенной концен
трации, который! отъ прибавлений несколькихъ капель алко-
гольнаго раствора фенолфталеина (1:1000) окрашивается в ъ 
интенсивно исрасныи! цветъ . Газъ пропускаютъ перерывами 
и каждый разъ взбалтываютъ. Исчезновение окрашивания 
указываешь. на конецъ образований нейтральнаго сернисто-
ишслаго или серноишслаго соединешя. 

Если титръ раствора iofla такой, что 1 куб. сант. его со
ответствуешь 1 куб. сант. сернистой кислоты и если взято 
20 куб. сант. этого раствора юда, а для обезцвеченнй про
пущено 180 куб. сант. непоглощеннаго газа 2), то въ пос-

, 100.20 i n А , 
.тнзднемъ содержалось • . , Q f = 10 объем, проц. сернистой 

20—[—180 
кислоты; если затймъ употребленъ растворъ едкаго кали, 
одинъ кубич. сант. котораго соответствуетъ 1 куб. сант. 
сернистой кислоты ни его взято 20 куб сант., а для обез-

*) Winkler gasanalyse стр. 114. 
-) Измеряется количествомъ вытекшей воды. 

26 
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цв гвчешя пропущено 150 куб. сант. непоглощеннаго газа, то 
, 100.20 . 

въ послъднемъ содержалось 9 Q _|_ 1 5 0 • — П , 1 объем, прон. 

сернистой и сврной кислоты 11,1—10 = 1,1; последнее 
число есть количество безводной с'Ьрной кислоты, выра
женной въ вид-fe сврнистой кислоты, т. е. 1,1 объем, свр
нистой кислоты въ проц. находились въ видтз сврной кис
лоты. 
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