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8. 1,0g Kl und Versuchsergibnisae Verbesserte Zahlen

40g NaCl . . . 2851 282,4mg 289,7 2894 mg
9. 1,0g KCI und

40g NH, I . . 2860 2836 ,, 289,1  289,1 ,,
10. 4,0 g KCI und

1,0 g NaCl .. 2842 281,4 ,, 289,0 288,6 ,,
11. 1,0 g NaCl und

40g NH,Cl . . . 2860 2837 ,, 289,1 289,2 ,,
12, 1,0g KCI, 1,0g

Na(Cl, 2,0 g NH,CI )

und 1,0 MgCL,®% . 286,3 2834 ., 289,6  289,0 ,,

Die Berechnungsweise soll an zwei Beispielen niher
erbrtert werden: Bei der Beleganalyse 8 enthielt die 100 cem betra-
gende Lésung zusammen 5,0 g fremdes Salz: 1,0 g KCl und 4,0g
NaCl. Fir 5,0 g KCl betrigt b = 3,2 mg, fir 1,0 g den 0,2 ten Teil
= 0,64 mg. Fir 50g NaCl ist b = 2,8 mg, fur 4,0g = 2,8-0,8
= 2,24 mg. Die richtige Menge BaSO,4 berechnet sich also:

BaS0, = 285,1 + 1,7 + 0,64 + 2,24 — 289,7 mg;
BaSO, = 2824 + 4,1 + 0,64 + 2,24 = 2894 ,,

Bei der Beleganalyse 6 waren wieder 5,0 g Salz zugegen: 2,5 g
NaCl und 2,5 g MgCl,. Der 0,5 te Teil von b fir 5,0 g NaCl betriigt
1,4 mg, firr 5,0 g MgCl, ist & = 0. Wir gelangen also zu diesen Zahlen:

BaSO, = 286,4 + 1,7 + 1,4+ 0,0 = 289,5 mg;
BaSO, = 284,1 + 4,1 + 1,4 4 0,0 = 289,6 ,,

Wurde die 25 ccm betragende, auf 100 ccm verdiinnte Schwefel-
sdureprobe nicht gesdttigt und auch kein Ammonium -
chlorid hinzugefiigt, enthielt also die Losung garkein Salz,
so war das Ergebnis fir ¢ = 290,0, fir ¢ = 288,8 mg; indiesem
Falle sind also dieangegebenenVerbesserungs-
werteungiiltig. Wurde die auf 100 ccm verdiinnte Schwefel-
sdure nicht gesdttigt, aber 1,0 g NH,Cl hinzugefiigt, so betrug
t = 287,8, g = 286,1 mg, welche Zahlen nach dem Multiplizieren mit
1,0060 oder 1,0129 (Mittel aus 1,0143 und 1,0115) zu einem ganz
richtigen Ergebnis fithren, nimlich zu 289,5 und 289,8 mg.

Zur Bestimmung der Schwefelsdure neben verhaltnismaBigklei -
nenMengen Zn, Cd, Cu, HglI, Al, Mnll, Fell, Co oder Ni (Sulfate
dieser Metalle und deren Doppelsalze mit Alkalisulfaten) wird eine
Salzprobe von etwa 0,25 g in 100 ccm Wasser gelost, 1,0 g NH,Cl und
5 ccm n. HCL hinzugefiigt, dann wie beschrieben verfahren. Das
Ergebnisist sehr genau, wenn man das Gewicht des Nie-
derschlages durch Multiplizieren mit 1,0060 oder 1,0115, oder ein-
facher durch Hinzuzihlen von a oder a’ verbessert.

Sind neben der Schwefelsdure gleichzeitig Chloride der Metalle
Zn, Cd, Cu, HgIl, MnII, Co oder Nireichlich zugegen, so wird
eine hochstens 1,0 g betragende Salzprobe mit 1,0 g NH,Cl in 109, iger
Salzsidure gelost und auf dem Dampfbade eingetrocknet. Der Riick-
stand wird mit 5cem n. HCl in 100 ccm Wasser gelost; ist viel
Eisenchloridzugegen, sowird zur Losung 0,5g salzsaures
Hydroxylamin hinzugefiigt?), sonst weniger. Es wurde z. B.
bei Anwendung von 50 cem K,80,-16sung, die auf 100 cm ver-
diinnt wurde, in— Gegenwart von 1,0 FeCl;, 5 ccm n.HCI, 1,0g
NH,CI und 0,5 g NH,OH,HCI ¢ zu 297,3, ¢ zu 295,7 mg gefunden.
In Gogenwart reichlicher Mengen Aluminiumchlorid wird
die mit 1,0 g NH,Cl versetzte salzsaure Losung auf dem Dampf-
bade so weit eingeengt, dall nach dem Erkalten der Riickstand zu
cinem diinnen Krystallbrei erstarrt, welcher ohne Salzsiurezusatz
in 100 ccom Wasser gelost wird. Das Ergebnis ist in diesen
Fillen zufriedenstellend, wenn man mit 1,0060 oder
1,0115 multipliziert.

Die Hauptstorung verursacht bei der Schwefelsiurebe-
stimmung das Calcium, ferner stéren Cr und PO,. Wie man
neben diesen die Schwefelsiure bestimmt, darauf gedenkt Verfasser
in einer eigenen Abhandlung zuriickzukommen; die Untersuchungen
sind bereits im Gange.

Zum besonderen Danke bin ich Herrn cand. ph. E. Schulek
verbunden, der bei den vorliegenden Untersuchungen tatkraftig mit-
wirkte.

Zusammenfassung. Die gewichtsanalytische Bestim-
mung der Schwefelsiure als Bariumsulfat fithrt nach der gewthnlich
befolgten Arbeitsweise zu ungenauen Werten. Die Genauigkeit kann
in entsprechenden Fillen auf das 10 fache gesteigert werden, wenn

man das in vorliegender Abhandlung beschriebene Verfahren be- §

nutzt und die angegebenen Verbesserungswerte anwendet.
Art. 29.

6) Es moge bemerkt werden, dafl 1 g NH,Cl, der Vorschrift ge-
miB, in jedem Falle zugegen war. Die angegebenen Zahlen bedeuten
die iiber 1 g hinzugefiigte Menge. Auch bei den Verbesserungswerten
b fir Ammoniumchlorid bedeuten die Zahlen das tiber 1,0 g Ammo-
niumchlorid hinzugefiigte Salz.

7) Vgl. Angew. Chem. 30, I, 281 [1917].

Zur Normierung der chemischen Glasgerite.
Berichte der Fachgruppe fiir chemisches Apparatwesen.

Von FriTz FRIEDRICHS.

(Mitteilung aus dem glastechnischen Laboratorium der Firma Greiner & Friedrichs,
G. m, b. H,, Stiitzerbach, Thiir.)

(Fortsetzung von S. 159.)
8. (tasentwicklungsapparate.

Eine eingehende Zusammenstellung der bisherigen Konstruk-
tionen eriibrigt sich, da Schuytenl4) in seiner Arbeit: ,,Uber
Schwefelwasserstoff- und Wasserstoffentwicklungsapparate®, 124
Typen systematisch behandelt hat, und seit dieser Zeit keine wesent-
lichen Neuvorschlige verdffentlicht sind.

Stationire Apparate z. B. Zentral-Gaserzeuger zur Versorgung
ganzer analytischer Laboratorien mit Schwefelwasserstoff kénnen
unschwer aus den im Handel befindlichen Woulf fschen und
Mariotteschen Flaschen zusammengesetzt werden, bediirfen also
keiner speziellen Normierung. Von der groBen Zahl der transpor-
tabeln Apparate hat nur der Kip psche Apparat in seiner ur-
spriinglichen Form allgemeine Verwendung gefunden, weshalb auch
nur dieser als Normalform in Betracht kommen kann. Einfache
Apparate, wie der von Burgemeister und Heumann,
konnen ohne besondere Anforderungen an das glasblidserische Ge-
schick mit den Hilfsmitteln jedes Laboratoriums zusammengestellt
werden. )

Die K i p pschen Apparate werden in drei verschiedenen Formen
hergestellt. Bei den &dltesten Formen hat das untere Gefall Kugel-
gestalt und, an dieses angesetzt, einen kegelformigen FuB}. Das un-
tere Gefdafl der zweiten Form ist zylin-
drisch mit dicht angelegtem FuB. Bei
der dritten Form ist das unterste Gefa8
kegelformig und dient zugleich als Ful.
Wihrend die #lteste Form kaum noch
Verwendung findet und auch zerbrech-
licher ist wie die iibrigen, ist die zweite
die vorherrschende geblieben, trotz der
groBeren Stabilitit der dritten Form.
Vermutlich, weil sich die scharfen Kanten
der Kegelform schwerer reinigen lassen,
wie die stumpferen des Zylinders. Ich
bringe daher die zweite, zylindrische Form
als Normalform in Vorschlag (Fig. 44).

Bisher sind simtliche K 1ip pschen
Apparate mit Tubus am unteren Gefil
angefertigt worden. Dieser Tubus soll
den Zweck haben, den Apparat leichter
entleeren und reinigen zu kénnen. Das
Entleeren geschieht jedoch sauberer mit-
tels eines Hebers, den man durch die
oberste Kugel bis zum Boden des Appa-
rates fiihrt, das Reinigen leichter mittels
Biirste durch den Hals des Apparates.
Der Tubus am unteren Gefill ist also
zwecklos, zumal er doch meist festsitzt
oder leckt.

Die Beschickung des Apparates mit
Marmor, Schwefeleisen oder Zink erfolgt
bisher durch den Hals des Apparates
nach Abnahme der Niveaukugel. AufBer
der Unbequemlichkeit, den Apparat aus-
einandernehmen zu miissen, besteht noch die Gefahr, den Schliff zu
verkratzen. Deshalb schlage ich vor, den Gasentnahmetubus der
mittleren Kugel zu erweitern und mit Kork oder Gummistopfen zu
verschlielen (vgl. Fig. 44). Die Erweiterung des Tubus der mitt-
leren Kugel hat ferner noch den Vorteil, daf3 der Gassack am oberen
Ende der Kugel verkleinert, die Luft also schneller und sicherer ver-
drangt wird, Die Mechrkosten des weiteren Tubus werden durch
Wegtall des unteren Tubus ausgeglichen.

Zwischen den beiden unteren GefaBen ist meist ein Rohr zum
Halten des Marmors usw. eingeschliffen (vgl. Fig. 44) und mit Lochern
zum Abflul der Sdure versehen. Meiner Erfahrung nach ist dieses
Rohr entbehrlich und wird einfacher und billiger durch eine gelochte
Platte von Gummi, Bleiblech oder Kork ersctzt.

Das sogenannte Sicherheitsrohr auf der Niveaukugel ist zwecklos
und kann erspart werden.

Die K ip pschen Apparate werden in 5 GréBen zu 1/, Y, 1, 2
und 41 angefertigt, drei GroBen zu !/, 1 und 21 geniigen allen An-
spriichen.

Fir Aufstellung der MaBe ist zu beachten, daBl die oberste Kugel
die gesamte Saure des Apparates fassen kann, damit ein Uberlaufen
unter allen Umstinden vermieden wird. In dieser Hinsicht sind viele
Apparate des Handels nahezu unbrauchbar.

i

Fig. 44.

4y Schuyten, Zeitschr, Chem. Apparatenkunde 3, 233, 257,
281 [1908].
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Der Gasentnahmetubus soll in einem Winkel von 45° (5°) zur
Hauptachse des Apparates aufgesetzt sein. Seine Weite soll bei allen
Groflen 28 (1) mm betragen. Der Hahn (2 mm Bohrung) soll ent-
sprechend gebogen sein, so daB der freie Schenkel 8 (1) mm Durch-
messer horizontal in einer Hohe von 270 (1) mm verlduft. Dann ist
es moglich, Waschflaschen ohne weitere Hilfsmittel Glas an Glas
anzuschlieBen.

Folgende Tabelle gibt eine Zusamienstellung der den einzelnen
GroBen entsprechenden MaBe (in mm):

GroBen . . . ... L. L I IT II1
Durchmesser des Niveaukugel-

gefaBes . . . . . . . . . .. 130 (10) 160 (10) 200 (10)
Durchmesser der mittleren Kugel 100 (10) 130 (10) 170 (10)
Durchmesser des unteren Ge- :

faBes .. e ... ... 120 (10) 140 (10) 180 (10)
Hohe des unteren Gefiafles . . . 60 (10) 80 (10) 100 (10)
Halsweite des mittleren GefiBles. 28 (1) 28 (1) 28 (1)
Halsweite der Niveaukugel . . . 23 (1) 23 (1) 23 (1)
Tubusweite . . . . . . . . .. 28 (1) 28 (1) 28 (1)

Als Material fir Gasentwicklungsapparate geniigt ein weiches
Apparatenglas. In den meisten Fabriken wurde fiir Kip psche
Apparate, Exsiccatoren usw. ein Spezialglas geschmolzen, welches
aufler hober Plastizitat, des gefélligen Aussehens der Apparate
wegen moglichst farblos und lichtbrechend gehalten wurde. Die Not
der Zeit hat jedoch diese Anspriiche zuriickzustellen gelehrt.

Die Toleranzen sind wie ublich den MaBlen in Klammern beige-
fugt.

v 9. Absorptionsgerite.

Absorptionsgerd®e dienen zur Trennung von Gasgemischen durch
Absorption des einen Teiles, entweder um den anderen zu reinigen
oder den ersten analytisch zu bestimmen. Je nach Aggregatzustand
des Absorptionsmittels werden Absorptionsgerdte fiir Flissigkeiten
und fiir feste Stoffe unterschieden.

Absorptionsgerate fiur Flussigkeiten.

Die experimentellen Vorarbeiten zur Normierung der Absorptions-
gerite sind im hiesigen Laboratorium ausgefithrt und hier!®) ver-
offentlicht worden. Ich kann mich deshalb mit einem Hinweis
auf diese Arbeiten, die auch die einzelnen Konstruktionen systema-
tisch und kritisch behandeln, begniigen. Entsprechend ihrer Ver-
wendung teilt man diese Gerite in drei Gruppen.

1. Gaswaschflaschen (keine nachherige Verwendung der Lésung).

2. Analytische Absorptionsapparate und Absorptionsvorlagen
(Bestimmung des absorbierten Anteiles durch Gewichtsanalyse oder
Titrimetrie der Losung).

3. Kaliapparate (Bestimmung des absorbierten Anteiles direkt
durch Gewichtszunahme des Apparates).

Gaswaschflaschen.

Als Normalformen bringe ich auf Grund obenerwihnter Arbeiten
die W o ulf f schen Flaschen, die Gaswaschflaschen nach Drech -
sel und Miincke und die Schraubenwaschflasche in Vorschlag.

Die fiir die Normierung wichtigsten MaBe sind: die ganze Hohe
der Waschflaschen, um sie ohne Verwendung von Klétzchen usw.
Glas an Glas hintereinanderschalten zu kénnen und der gleiche
Durchmesser der Schlauchansitze. Als Normalhéhe schlage ich
270 mm, als Durchschnitt der bisher iiblichen Mafle, vor. Sie ist bei
allen Waschflaschen mit Ausnahme der W o ulffschen Flaschen
itber 11 Inhalt, die sonst unverhdltnism4Big breit ausfallen wiirden,
durchfithrbar. Als Durchmesser der Schlauchansitze kommt von
der hierfiir frither aufgestellten Normalstaffel das Mittelmall 8 mm
in Anwendung.

Die Woulffschen Flaschen werden mit 2 und 3 Halsen
angefertigt. Ich glaube, die dreihalsige Form allein kann allen An-
spriichen gerecht werden. Der Tubus am Boden, der zum Ablassen
der gesdttigten Losung, z. B. Schwefelwasserstoffwasser, dienen
soll, ist nur bei GréBen iiber 21 von Bedeutung.

Die Woulf{fschen Flaschen existieren in 10 Groflen. Mit nur
4 GréBen, wie sie in der folgenden Tabelle zusammengestellt sind,
wiire gut auszukommen. Diec diesen Gréflen entsprechenden MaBe
sind die folgenden:

GréBlen . . . I I IIT v

Inhalt . 750 (75) 1500 (150) 5000 (500) 6000 (600) ccm
Hohe ohne

Hals . . . 130 (10) 160 (10) 200 (10) 240 (10) mm
Durchmesser. 90 (5) 110 (5) 140 (5) 180 (5) mm
Halsweiten 18 (1) 23 (1) 23 (1) 28 (1) mm

Mit Tubus am Boden.

Inhalt . . . — — 3000 (300) 6000 (600) ccm
Tubusweite . — — .23 (1) 23 (1) ccm

Sonst gleiche MaBle wie ohne Tubus.

15) J. Friedrichs, Angew. Chem. 32, 129 [1919]; F. Fried-
richs, Angew, Chem. 32, 252 [1919].

Die Woulf{schen Flaschen sollten nur mit ausgebohrten Tu-
ben in den Handel gelangen.

Die Drechselsche Waschflasche wird bisher in einer hohen
und einer niedrigen Form zu je 7 Grollen hergestellt. Ich halte
eine derartige Mannigfaltigkeit nicht fiir gerechtfertigt, zumal nach
dem Ergebnis meiner Versuchel$) die Schichthche nur von sehr ge-
ringem EinfluB auf das Absorptionsvermdgen ist. Aus Griinden der
Stabilitit mul} die kleinste Form mit einem FuB versehen werden.
Als NormalgroBen halte ich die in Fig. 45 dargestellten von 200, 500
und 1500 ccm fiir vollkommen ausreichend. Die MaBe sind in folgen-
der Tabelle zusammengestellt:

Die Kugel im Ableitungsrohr der Drechselschen Wasch-
flasche ist zwecklos und kann wegfallen. Auch die Kugel im
Einleitungsrohr ist nicht uubedingt erforderlich, da sie ja doch
nicht geniigt, um das ganze Absorptionsmitte]l beim Riicksteigen
aufnehmen zu koénnen,

| —
S —
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A B C. D
Fig. 45.

Die Waschflasche nach Miincke (Fig. 45 D) ist wegen
ihrer Einfachheit und des groBen Fassungsvermogens ihres Einlei-
tungsrohres als Normalform aufgenommen. Die Anfertigung in nur
einer GroBe nach den in der Tabelle aufgestellten MaBen geniigt.

Als dritte Form fiir Entfernung schwer absorbierbarer Gase
schlage ich die Schraubenwaschflasche (Fig. 46) in einer
GroBe mit den in der Tabelle angegebenen MaBlen vor.

Drechsel Miincke wsa.csl(‘:rk?fll-‘:)s?:tllle

Gréfen .. Iy II(B) III (A) D E

Inhalt . . . . 200(20) 500 (50) 1500 (150) 300 (30) 100 (10)ccm
Ganze Hohe . 270(1) 270(1) 270 (1) 270(1) 270(1), mm
Flaschenhohe . 190(2) 190(2) 190 (2) 230(2) 220(2) mm
Durchmesser. . 50(2) 70(2) 120 (2) 45(2) 40(1) mm
Halslinge . . . 30(1) 30(1) 30 (1) — 15 (1) mm
Halsweite . . . 18(1) 23(1) 28 (1) — 18 (1) mm
Schlauchansitze * 8 (1)  8(1) 8 (1) 8(1) 8(l) mm

Die Schlauchanschliisse der Waschflaschen sollen
10 mm den grofiten Durchmesser iiberragen. r:y

Als Material geniigt ein weiches Apparatenglas.

Die Toleranzen sind den Maflen in Klammern
beigefigt.

Analytische Absorptionsapparate.

Die fiir analytische Zwecke gebrauchten Ab-
sorptionsapparate sind die folgenden: das Petten-
ko fersche Rohr, die Win klersche Schlange,
das Lungesche Zehnkugelrohr und die Schrauben-
waschflasche. Da jeder dieser Apparate fiir spezielle
Zwecke ausgedehnte Verwendung findet, werden alle
vier als Normalfornien bestehen bleiben miissen.

S

Das Pettenkofersche Rohr (Fig. 47) soll eine Linge von
1500 (10) mm und einen Durchmesser von 18 (1) mm besitzen, der
Winkel der beiden Biegungen betrage 45° (5°), der Durchmesser der
beiden Schlauchansitze 8 (1) mm, der Durchmesser der Kugel
50 (2) mm.

Die Winklersche Schlange (Fig. 48) ist in drei GréBen
gebrauchlich. Ich glaube, eine GroBe wird geniigen. Winkler

1) F.Friedrichs, Angew. Chem. 32, 256 [1919].

Fig. 46.

Fig. 47.
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hat selbst!”) genaue MafBe seines Apparates gegeben, die ich hier, den
Grundnormen angepaft, wiederhole. Durchmesser der Schlauch-
ansttze 8 (1) mm, Durchmesser der ersten Kugel 35 (2) mm, Weite
des Schlangenrohres 22 (1) mm, Durchmesser der zweiten Kugel
60 (2) mm, Durchmesser der Schraube 200 (5) mm Ganghohe 85 (3)
Millimeter.

Das Lungesche Zehnkugelrohr (Fig. 49) hat gewohn-
lich die folgenden Dimensionen, die auch ohne weiteres als Norma-
lien angenommen werden konnen. Gesamtlinge 650 (107) mm,
Halsweite 18 (1) mm, Durchmesser der groBen Kugel 80 (2) mm, In-
halt derselben 200 (20) mm, Neigungswinkel des Kugelrohres 20°
(5°), Kugeldurchmesser 45 (1) mm, Schlauchansatz 8 (1) mm.

Fig. 49,

Die Schraubenwaschflasche fiir analytische Zwecke
ist die gleiche wie die oben dargestellte (Fig. 46).

Absorptionsvorlagen werden in Gestalt des W& h -
ler-Peligotschen Rohres und der Volhard-Fresenius-
schen Vorlage verwendet, die wohl beide als Normalformen gelten
miissen.

Das Woéhler-Peligotsche Rohr (Fig. 50) wird in fiinf ver-
schiedenen GroBen angefertigt. Ich bin der Ansicht, daB 3 GroBen
allen Anforderungen geniigen. Die Mafle sind in folgender Tabelle
zusammengestellt:

GroBen. . . . . . ... .. I II III

Ganze Héhe . . . . . ., .. 10 (2) 130 (2) 180 (2) mm
Schenkelldnge . . . . . . . . 80 (2) 100 (2) 150 {(2) mm
Halsweite . . . . . . . ... 13 (1) 18 (1) 23 (1) mm
Durchmesser der groBlen Kugel 25 (2) 30 (2) 40 (2) mm
Durchmesser der kleinen Kugel 20 (2) 20(2) 25 (2)mm

Die Vorlage nach Volhard-Fresenius ist in vier
verschiedenen Modifikationen gebrauchlich. Ich halte die Ausfiih-
rung von Wagner (Fig.51) fir die zweckmiiligste, da sie leichter aus-

( =~

Fig. 52.

Fig. 50. Fig. 51. Fig. 53.

gespillt werden kann. Fiir die Form des Kolbens setze ich die MaBe
der Normal - Erlenmeyerkolben ein, obgleich sie nicht ganz den
bisher iiblichen Dimensionen entspricht. Die Halsweiten seien 23
(1) mm, der Inhalt des Kolbens 200 (10) ccm, die Hohe des Kolbens
125 (5) mm, der grofite Durchmesser des Kolbens 75 (2) mm, der
Durchmesser der Kugeln 40 (1) und 45 (1) mm.

Als Absorptionsvorlage kann auch die Schraubenwaschflasche
mit Vorteil Verwendung finden, da das grofle Fassungsvermégen des
Einleitungsrohres ein Zuriicksteigen der Fliissigkeit verhindert,
auch wenn groere Mengen Wasser iiberdestilliert sind.

Als Material fiir analytische Absorptionsgerite kann nur ein
hartes Apparatenglas Verwendung finden; Absorptionsvorlagen soll-
ten, da in ihnen warme wisserige Losungen oft von alkalischer Re-
aktion mit Glas in Berithrung kommen, ansschlieBlich aus resistenten
Glasarten hergestellt werden.

Die Toleranzen sind wie immer in Klammern beigefiigt.

Kaliapparate,

Auf Grund der eingangs erwihnten Arbeiten bringe ich als Nor-
malformen den Apparat von GeiBler und den Schraubenkali-
apparat in Vorschlag.

Die wichtigste Norm fiir diese Apparate ist das Gewicht, welches,
da die Empfindlichkeit der Wage vom Gewicht abhiingig ist, mog-
lichst gering sein soll. Der Apparat nach GeiB8ler (Fig. 52)
soll eid Leergewicht von 35g, der Schraubenkaliapparat
(Fig. 53) von 25 g nicht iiberschreiten, Als Maf firr Schlauchansitze
findet das MaB 5,5 (1) mm der Normenstaffel Anwendung?®). Durch-
messer und Linge des ersten Gefifes des Geillerschen Appa-

17) Winkler, Lehrbuch der technischen Gasanalyse 1901, S, 135.
18) Die Normenstaffel fir Schlauchansitze 5, 58 und 12 mm
kommt den bisherigen Verhiltnissen néher, wie die frither ange-
gebene 6, 8 und 11 mm, weshalb ich die letztere vorgezogen habe.

rates seien 40 (2) und 70 (2), des zweiten, dritten und vierten Ge-
fifes 25 (1) und 40 (2), des fiinften GefiBes 30 (2) und 60 (2), des
sechsten GefiBes 15 (2) und 15 (2). Das Chlorcalciumrohr wird der
Stabilitat halber am besten tief angeordnet (Fig. 52). Es soll nach
Versuchen im hiesigen Laboratorium?®) eine Linge von 40 (2) mm
und eine Weite von 6 (1) mm besitzen und durch Schliff mit dem
Apparat verbunden sein. Der Schraubenkaliapparat
hat folgende Dimensionen: 30 (1) mm Durchmesser, 60 (2) mm Hohe.

Als Material fiir Kaliapparate kommt hartes Apparatenglas in
Betracht. Bei Verwendung minderwertiger Gliser kann die temporére
Wasserhaut diec Wigung stéren. Apparate aus dem weichen Glas der
Christbaumschmuckindustrie sind zu verwerfen, da dieses Material
der starken Kalilauge gegeniiber nicht geniigend widerstandsfahig
ist und einen Bruch auf der Wage moglich macht.

Die¢ Toleranzen sind den MafBen in Klammern beigefiigt.

Absorptionsapparate fiir feste Stoffe.

Zu den Absorptionsapparaten fiir feste Absorptionsmittel zihlen
die Trockentiirme und die Chlorcalciumréhren. Die Apparate, die
mit Perlen und einem fliissigen Absorptionsmittel gefiillt werden,
sind identisch mit den fiir feste Absorptionsmittel. Je nach den
Zwecken, denen die Apparate dienen sollen, unterscheidet man, ana-
log den Apparaten fiirr Fliissigkeiten, Apparate, die nur den Zweck
haben, ein Gas zu reinigen ohne Bestimmung des absorbierten An-
teils und Apparate zur Bestimmung des absorbierten Anteils durch
Gewichtsanalyse oder Titrimetrie der Losung oder direkt durch Ge-
wichtszunahme des Apparates.

Gasreinigungsapparate.

Als Gasreinigungsapparate finden Trockenttirme und Chlorcal-
ciumrohre Verwendung.

Trockentiir me werden in zwei verschiedenen Formen an-
gefertigt, mit Schliff und mit Stopfenverschlufl (Fig. 54), beide For-
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Fig. 54. Fig. 55.

men in 8 GréBen. Ich schlage vor, die kleineren, die fast ausschlieB-
lich mit Chlorcalcium oder Natronkalk verwendet werden, nur mit
Schliff, die groBeren dagegen nur mit Stopfenverbindung zu versehen,
da letztere hiufig als Rieseltirme Verwendung finden, und Zu- und
Ablauf des Absorptionsmittels eingebaut werden miissen. An Stelle
der 8 Groflen sind vier vollkommen ausreichend. Die Mafle gibt
folgende Tabelle:

GroBen . . . . . I T 111 v
Héhe . . . . . . 240 (5) 315 (5) 420 (5) 500 (5) mm
Halsweite . . . . 23 (1) 23 (1) 38 (1) 43 (1) mm
Durchmesser. . . 40 (2) 45 (2) 55 (2) 75 (2) mm
Tubusweite . . . — — 28 (1) 28 (1) mm
Schlauchansitze . 8 (1) 8 (1) — —

GroBen I und IT mit Schliffstopfen (Fig. 54 B), Groflen IIT und IV
ohne Stopfen, fir KorkverschluB, ausgebohrt und mit Tubus an
Stelle des unteren Schlauchansatzes (Fig. 54 A).

Die Weite der Einschniirung soll 2 mm kleiner sein wie die ge-
ringste Halsweite, damit gelochte Porzellanplatten zum Halten des
Absorptionsmittels eingefithrt werden koénnen.

Von den Chlorcalciumrohren kommen die in Fig. 55
dargestellte einfache Form und gréflere U-Rohre fiir diesen Zweck in
Anwendung. Von den Chlorcalciumrohren bringe ich nur eins von
150 (5) mm Linge und 18 (1) mm Weite in Vorschlag. Das enge End-
rohr soll 50 (2) mm lang sein und einen Durchmesser von 8 (1) mm
besitzen. Als U-Rohr geniigt eine’Gré8e von 260 (10) mm Hohe und
23 (1)mm Halsweite mit seitlichen Ansatzrohren von 8 (1) mm
Durchmesser und 50 (2) mm Lénge. Der Verschluf} der offenen En-
den erfolgt durch Kork- oder Gummistopfen, dem die Hilse anzu-
passen sind. Die Wandstirke soll nicht schwicher als 1 mm sein, um
die Rohre weniger zerbrechlich zu machen.

Analytische Absorptionsapparate fiir feste
Absorptionsmittel )

Als analytischer Rieselturm findet der Apparat von Ledebur
fur Schwefelbestimmung Verwendung, die beschrinkte Anwendung

1) J,Friedrichs, Angew. Chem. 32, 363 [1919].
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scheint mir jedoch nicht die Aufnahmne als Normalform zu recht-
fertigen.

Wichtiger sind dic Apparate zur direkten Bestimmung des ab-
sorbierten Gasteiles aus der Gewichtszunahme des Apparates. Von
der groflen Menge der vorgeschlagenen Konstruktionen halte ich
nur dic in Fig. 56—60 dargestellten Apparate fiir Normalformen ge-
cignet. Da die Rohre gewogen werden, ist die Ausfithrung so leicht
als moglich zu wihlen, ohne den Apparat aber auch zu zerbrechlich
zu machen. Siamtliche Schlauchansétze sollen den gleichen Durch-
messer wic die der Kaliapparate 5,5 (0,5) mm besitzen.

Das Chlorcalciumrohr von Fresenius (Fig. 56)
soll 13 (1) mm weit und 140 (3) mm hoch sein. Beide Enden sollen
sich zweckmiBigerweise im Gegensatz zu der bisher iiblichen Form
in gleicher Hohe befinden. Das Ansatzrohr am Eintrittsende des
Apparates muB eine Linge von 60 (2) mm besitzen, um es leicht mit
dem Verbrennungsrohr verbinden zu kénnen, und damit sich zur
Schonung des Chlorcalciums ein groBer Teil des Wassers schon hier
kondensiert und im Tropfenfénger angesamumelt wird. Der Tropfen-
fanger soll einen Durchmesser von 15 (1) mm haben. Maximalge-
wicht 30 g.

Ferner sind U-Rohre, deren offene Enden nach Fiillung
abgeschmolzen werden (Fig. 57), viel im Gebrauch und sehr prak-

Fig. 56. Fig. 57. Fig. 58.

tisch. Die Hohe soll 200 (2) mm, ihre Weite 13 (1) mm betragen.
Die Hohe des Ansatzes der Seitenrohre betrage 100 (2) mm, ihre
Durchmesser 5 (1) mm. Der Eintrittsschenkel ist mit einem Tropfen-
fanger mit eingeschmolzener Spitze und 15 (1) mm Durchmesser ver-
sehen. Das Eintrittsrohr soll den Tropfenfinger aus obengeschilder-
ten Griinden um (60 (2) mm iiberragen. Als Linge des Austritts-
rohres geniigen 30 (2) mm. Maximalgewicht 30 g.

U-Rohre mit Hahnstopfen (Fig 58) ersparen die
Gummiverbindung, sie sind in 5 GroBen gebrauchlich, mit 3 GrofSen
ist bequem auszukommen.

....... 1 I l III

Groflen . .

Héhe . . . . . . ... .. 80 (2) 100 (2) 150 (2) mm
Weite . . . ... . ... 9 (1) 12 (1) 16 (1) mm
Linge der Ansatzrohre . . . 40 (2) 40 (2) 40 (2) mm
Schlauchansiitze . . . . . . 5,5 (1) 5,5 (1) 8 (1) mm
Maximalgewicht . . . . . . 20 35 50g

Zur Fillung mit Glasperlen und einem fliissigen Absorptions-
mittel halte ich das Wohler-Peligotsche Rohr mit Hahn-
stopfen nach Reischauer in folgenden Dimensionen firr sehr
praktisch. Hoéhe 150 (2) mm, Weite 16 (1) mm, Schlauchansitze
40 (2) mm lang, 5,5 (1) m 2 1 urchmesser (Fig. 59).

Fig. 59. Fig. 60.

Zur Bestimmung absoluter Feuchtigkeitswerte dient das Trocken-
rohr von S ¢ h m it z fir Fillung mit konz. Schwefelsdure und Phos-
phorpentoxyd. Seine Hohe betrigt 80 (2) mm, seine Halsweite 18
(1) mm. Der linke Schenkel soll mindestens 2 ccm Schwefelsdure
aufnehmen koénnen (Fig. 60).

Die Griffe der Hahnstopfen sollen die Stellung des Hahnes klar
crkennen lassen. Bei einarmigen Griffen (Fig. 60) ist dies ohne wei-
teres der Fall, bei zweiarmigen (Fig. 58 und 59) soll der iiber dem
Loch stehende Hebelarm durch cinen schiwarzen Glaspunkt mar-
kiert sein. Einarmige Griffe sind meiner Ansicht nach den zwei-
armigen vorzuzichen. ’

10. Exsiccatoren.

Exsiecatoren cienen zur Entfernung einer fliiehtigen Konipo-
nente aus einem System mittels eines zweiten Systems mit der glei-
chen fliichtigen Komponente, aber niedrigerer Tension durch iso-
thermische Destillation. Dieser Austausch des Losungsmittels zwi-
schen zwei Systemen geschied entweder in einer Gasatmosphére oder
im Vakuum. Bei Anwendung einer Gasatmosphire sittigt sich das
Gas, z. B. Luft, mit der flichtigeren Komponente, z. B. Wasser,
steigt dann dank seiner geringeren Dichte hoch und gibt seéine Feuch-

tigkeit an das System niedrigerer Tension, das Trockenmittel,dessen
Tension entsprechend, ab. Hierdurch steigt wieder seine Dichte, es
sinkt herab, und das Spiel beginnt von neuem. Parallel mit diesem
Vorgang verlauft ein zweiter, die Diffusion des Wasserdampfes durch
die Gasatmosphire. Die Geschwindigkeit der Diffusion ist ab-
hangig von der Dichte des Gases, also umgekehrt proportional dem
Druck. Nach dieser Uberlegung ist es ohne weiteres klar, dafl Ex-
siccatoren, bei welchen sich das Trockenmittel iiber der zu trock-
nenden Substanz befindet (He m pel), unter Atmosphirendruck
schneller arbeiten, wic solche, bei welchen die Anordnung eine um-
gekehrte ist. Im Vakuum dagegen ist die Diffusion vorherrschend,
die Anordnung des Trockenmittels daher ziemlich gleichgiltig.

Je nach dem Zweck unterscheidet man Exsiccatoren firr ana-
lytischen und préparativen Gebrauch. Die Exsiccatoren fiir ana-
Iytische Zwecke, z. B. zum Abkiihlen geglithter Tiegel vor der Wi-
gung, sollen klein und handlich sein, da sie vor jeder Wigung vom
Laboratorium zum Wigezimmer getragen werden miissen. Bci
Exsiccatoren, die nur priparativen Zwecken dienen und oft sta-
tionér aufgestellt sind, spielt Handlichkeit eine untergeordnete Rolle.
Fiir analytische Zwecke ist unstreitig der Exsiccator nach Scheib -
ler (Fig. 61 und 62) der geeignetste. Der Nachteil, daBl, wenn der
Tiegel zu hei ecingebracht wird, die sich ausdehnende Luft den
Deckel leicht zum Abgleiten bringen kann, wird durch Offnen des
Hahnes oder besser nach Tread well?) durch Aufsetzen eines
Chlorcalciumrohres an Stelle des Hahnes sicher vermieden. Die Bei-
behaltung des Exsiccators nach Fresenius, der diesen Nachteil
vermeidet, aber nur noch verhialtnismiBig selten angefertigt wird,
erscheint mir daher nicht gerechtfertigt. Wahrend es sich bei Exsicca-
toren fiir analytische Zwecke nur darum handelt, einen Tiegel oder
ein anderes Gerit trocken zu halten, steht die Wasscrentziehung
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Fig. 63.
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Fig. 61. Fig. 62.
bei den anderen Exsiccatoren im Vordergrund, weshalb dieselben
stets als Vakuumexsiccatoren, also mit Hahn, ausgestattet werden
sollten.” Der Exsiceator nach Frihling und Schulz ist ent-
behrlich, da er nur unwesentlich vom Scheib]lerschen Apparat
abweicht. Der Hem pelsche Exsiecator wird in zwei Formen
hergestellt, -ich glaube, die eine Form, bei welcher Deckel und Be-

- hélter fir das Trockenmittel vereinigt sind, geniigt vollauf, zumal

die andere mit besonderem Einsatz teurer und zerbrechlicher ist.
Dic Exsiccatoren in Glockenform werden kaum noch angefertigt und
konnen auch leicht aus einer Glocke und einer plangeschliffenen
Glasplatte selbst zusammengesetzt werden, bedirrfen also keiner
speziellen Normierung. Der Scheiblersche Exsiccator trigt
bei einer Form den Tubus auf demn Deckel, bei der anderen an der
Seitec des GeféBes. Ich halte die Anordnung am Deckel fiir prak-
tischer, da hier der Hahn gegen seitlichen Stol} besser geschiitzt ist.
Da der Hahn den Apparat nicht unwesentlich verteuert, glaube ich,
die kleinste Nummer des Scheiblerschen Exsiccators auch mit
einfachem Knopfdeckel (Fig. 61) beibehalten zu miissen. Der untere
Schenkel des Hahnes (2 mm Bohrung) soll hakenférmig nach oben
umgebogen sein, damit beim Einlassen von Luft die zu trocknende
Substanz nicht verstdubt wird. Der obere Schenkel wird ungefahr
in einem Winkel von 30° nach unten gebogen, umn die Verbindung
mit der Vakuumleitung zu erleichtern. Als Einsitze dienen Por-
zellanplatten oder selbstgefertigte Drahtgestelle. Als Normalformen
sollen die Exsiccatoren nach Scheibler und Hem pel gelten.

Die Exsiccatoren nach Scheibler sind in 6 Grofen gebriuch-
lich, mit drei GréBen von 100, 150 und 250 mm Weite ist gut auszu-
kommen. Fiir den Hempel schen Exsiccator (Fig. 63) geniigt eine
GroBle von 150 mm Weite an Stelle der drei bisher iiblichen. Der
Tubus soll bei allen GroBen eine Weite von 18 (1) inm haben. Dic
ibrigen MaBe gibt folgende Tabelle.

Scheibler Hempel
Groflen . . . . . I 1T nr —
Weite 100 (10) 150 (10) 250 (10) 150 (10) mm
Hohe des GefaBes 100 (10) 150 (10) 250 (10) 150 (10) mm
Hohe des FuBes . 40 (10) 60 (10) 100 (10) — "mm

20 Treadwell , Lehrbuch der anal, Ch, 1911, S, 20,
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GroBe I in zwei Ausfithrungen mit Hahn und mit Knopfdeckel,
die iibrigen Gréflen nur mit Hahn.

Beiden Scheibler schen Exsiccatoren, vor allem bei grofleren
Weiten ist auf eine gute Wolbung der Deckel und nicht zu geringe
Wandstérke desselben (nicht unter 8 mm) zu achten, damit sie, eva-
kuiert, dem auf ihnen lastenden Atmosphirendruck sicher Wider-
stand leisten konnen.

Von verschiedenen Seiten ist versucht worden?!), die Geschwin-
digkeit der Trocknung durch Einbau einer elektrischen Heizplatte
zu steigern. Hierbei ist jedoch zu bedenken, daB3 auch das Trocken-
mittel mitgeheizt, seine Tension erhoht und damit die Trockenwir-
kung entsprechend vermindert wird. Bei Verwendung von Schwefel-
siure als Trockenmittel kann eine Heizung durch Auftreten saurer
Dimpfe sogar schidlich wirken. Durch entsprechende Kiihlung des
Trockenmittels kénnten diese Nachteile vermieden werden, die
Apparatur wird jedoch so kompliziert, daB man besser tut, von der
Verwendung eines Exsiccators iiberhaupt Abstand zu nehmen und
tir groflere Substanzmengen die gebriduchlichen einfacheren Vakuum-
verdampfapparate zu verwenden. Fiir kleinere Substanzmengen,
vor allem bei analytischen Arbeiten hat sich nebenstehend abge-
bildeter Apparat (Fig. 64) sehr bewihrt, weshalb ich nicht versiumen

H_

Fig. 64.

méchte, denselben der Normierung zu unterwerfen. Im Gegensatz
zu den bisher besprochenen Exsiccatoren befinden sich Trocken-
mittel und zu trocknende Substanz hier nicht im gleichen Raum.
Die Trocknung erfolgt durch einen in entsprechenden Absorptions-
apparaten getrockneten Gasstrom, der durch den Apparat geleitet
wird. Der Apparat kann daher in einem Trockenschrank erhitzt,
und so-die Trocknung wesentlich beschleunigt werden. Als weiterer
Vorteil des Apparates ist hervorzuheben, daf die Trocknung unter
LuftabschluB in jeder beliebigen Gasatmosphire erfolgen kann. Der
Apparat wird in zwei GroBen hergestellt, die wohl auch beide beibe-
halten werden konnen. Der Hahn am Unterteil soll nicht zu dicht
am Boden sitzen, sondern in 30 mm Entfernung, damit das ganze
weite Rohr bis dicht unter den Schliff leichter im Trockenschrank
untergebracht werden kann. Die Bohrung der Hihne betrage bei
allen Gréflen 2 (0,5) mm, der Durchmesser der Schlauchansitze 8 (1)
Millimeter. Die Dimensionen der beiden Groflen sind folgende:

GréBen . . . . o .. .o o000 I II
Weite . . . . .. . . . .00 40 (2) 60 (2) mm
Lange bis zum Schliff . . . . . . .. 200 (5) 300 (5) mm

Als Material] fiir Exsiccatoren geniigt ein weiches Apparatenglas.
Die Toleranzen sind wie bisher in Klammern beigefiigt.

11. Apparate zur Kohlensiurebestimmung.

Die Bestimmung der Kohlensiure erfolgt gewichtsanalytisch
oder volumetrisch.

Zur gewichtsanalytischen Bestimmung wird -entweder.das aus-
getriebene Kohlendioxyd in einem Absorptionsapparat absorbiert
und gewogen, oder aber es wird der Gewichtsverlust bestimmt, den
die Substanz durch das Austreiben erleidet.

Die Apparatur der ersten Methode (Cla ssen) kann aus den
schon normierten Apparaten wie Kolben, Filltrichter, Kiihler,
Chlorcalciumrohren und Kaliapparaten ohne weiteres zusammen-
gestellt werden.

Fiir Substanzen, bei denen Wasser und Kohlendioxyd durch Er-
hitzen auf verschiedene Temperaturen getrennt bestimmt werden
koénnen, ist eine besondere Apparatur nicht erforderlich. Ist das
Austreiben des Kohlendioxyds durch Hitze wegen des geringen
Dissoziationsdruckes des Carbonates oder des Hydrates nicht mog-
lich, so mul} das Austreiben durch eine Siure geschehen. Zur Be-
stimmung der Kohlensiure aus dem Gewichtsverlust ist eine grofle
Anzahl von Apparaten konstruiert worden. Sdurebehilter, Reak-
tionsraum und Trockenrohr sind zu einem Apparat vereinigt, welcher
der Wigung halber moglichst leicht sein soll. Da das Kohlendioxyd
vor der zweiten Wigung durch einen Luftstrom werdringt werden
muB, soll die Trocknung der Luft vor dem Apparate mit dem gleichen
Trockenmittel erfolgen, mit welchem das Trockenrohr desselben be-
schickt ist. Aus frither geschilderten Griinden??) ist Chlorcalcium,
welches einen konstanteren Wassergehalt der Luft gewihrleistet wie
Schwefelsiure, dieser vorzuzichen. Wenn trotzdem meist Schwefel-
siure vorgezogen wird, so liegt das wohl daran, da} die Schwefel-
siure schneller und bequemer erneuert werden kann.

Von der groBen Zahl der existierenden Formen schlage ich die -

von Bunsen und Schrédter als Normalformen vor, welche
auch die gebriuchlichsten sind. Der Apparat nach Bunsen?)

21) Stahler, Handbuch der Arbeitsmethoden der anorgan.
Chemie 1919, II, S. 410.

22) F, Friedrichs, Angew. Chem. 33, 388 [1920].

) Treadwell, Lehrbuch der analytischen Chemie.

besitzt den Vorteil der gréBeren Einfachheit und der Trocknung durch
Chlorcalcium, sein Nachteil besteht in dem Mangel an Standfestig-
keit. Schrédter verwendet bei seinem recht standfesten Appa-
rat Schwefelsiure als Trockenmittel.

Die MaBle des Apparates nach Bunsen (Fig. 65) sind die fol-
genden: Inhalt des Kolbchens 75 (10) ccm, Durchmesser der Kugel
in der Sdurepipette 20 (2) mm, Durchmesser der Kugel zwischen
Ksélbchen und Trockenrohr 15 (2) mm, Lénge des Trockenrohres 40
(2) mm, Schlauchanschliisse 5 (1) mm, Maximalgewicht 40 g.

Die MaBe des Schrodterschen Apparates (Fig. 66) sind
die folgenden: Inhalt des Reaktionsraumes 75 (10) ccm, Mafle des
SauregefiBes 40 (2) X 20(2) mm, der Trockenrshre 50(2) x 24 (2) mm,
Hahnbohrung 1,5 (0,5) mm, Tubusweiten 8 (1) mm, Schlauch-
anschliisse 5 (1) mm, Maximalgewicht 40 g.

Fig. 65. Fig. 66.

Die gasvolumetrischen Methoden kénnen ebenfalls in zwei Grup-
pen eingeteilt werden, die erste, bei welcher die Volumvermehrung
nach Auslésen der Reaktion gemessen wird, die zweite bei der der
Kohlendioxydgehalt des Gases gasanalytisch bestimmt wird.

Die erste Methode hat dank ihrer Schnelligkeit fiir technische
Analysen weite Verbreitung gefunden, sie erreicht jedoch nicht die
Genauigkeit der zweiten. Die Substanz wird in das Reaktionsgefis
eingewogen, die Sidure getrennt von der Substanz in ein Réhrchen ein-
gefiihrt, welches bei der gebriuchlichsten Ausfithrung (Wagner)
am Boden des Reaktionsgefifles festgeschmolzen ist (Fig. 67). Nach
Zusammensetzen des Apparates wird die Reaktion durch Kippen
des Reaktionsgefilles ausgelést. Zum Messen der Volumvermeh-
rung dient ein Nitrometer nach Lunge oder eine Hempelsch»
Biirette mit Quecksilber als Sperrfliissigkeit, fiir genauere Messun-
gen mit Kompensationsréhren. An Stelle des Quecksilbers ver-
wendet Bauer Petroleum, Scheibler Wasser. Wegen der
groBen Loslichkeit des Kohlendioxyds in Wasser schaltet Scheib -
ler eine Gummimembran zwischen Reaktionsraum und Mefigefil},

it
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Fig. 67.

welche wenigstens fiir kurze Zeit das Kohlendioxyd vom Wasser fern-
hélt. Der tote Raum des Apparates wird allerdings hierdurch ganz
wesentlich vermehrt und somit der Apparat fiir Schwankungen der
Zimmertemperatur empfindlicher. Alle diese Methoden haben wegen
der Loslichkeit des Kohlendioxyds in der Siure nur relativen Wert,
immerhin konnen sie durch Verwendung eines Korrektionsfaktors
geringeren Anspriichen geniigen. Als Normalapparate bringe ich die
Apparate von Hempel und Lunge in Vorschlag.

Da Nitrometer und Gasbiiretten unter MeBgeriten behandelt
werden sollen, bleibt bei den Apparaten nach Lun geund Hempel
nur das Reaktionsgefill nach Wa gner zu normieren, welches in
folgenden Dimensionen hergestellt wird: Durchmesser 50 (2) mm,
Hoéhe 60 (2) mm, Halsweite 28 (1) mm, Hohe des SiuregefiBes 40 (2)
Millimeter, Durchmesser desselben 20 (2) mm.

Die exakteste gasvolumetrische Methode ist zweifellos die von
Lunge und Marchlews k i?), welche durch Kochen und Wasser-

#4) Angew. Chem. 4, 229 [1891].

Fig. 68.
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stoffentwicklung im Reaktionsgefd das Kohlendioxyd vollstindig
in das MeBgefafl iiberfithren und gasanalytisch bestimmen (Fig. 68).
Als MefigefdB dient ein L un g e sches Nitrometer, als Absorptions-
gefil eine Gaspipette, als Reaktionsgefil ein angeschliffenes
Kolbchen mit Filltrichter und den folgenden Mallen: Inhalt
50 (10) mm, Halsweite 18 (1) mm, Mafle der Capillare 5,5 (0,5) mm
Durchmesser, 1,5 (0,5) mm Weite.

Die titrimetrische Bestimmung der Kohlensidure bedarf keiner be-
sonderen Apparatur.

Als Material fiir diese Apparate geniigt ein hartes Apparateglas.

Die Toleranzen sind in Klammern beigegeben.

12. Yerbindungsstiicke.

Die Verbindung zwischen zwei Apparaten erfolgt durch Schlauch,
Stopfen, Schliff oder ZusammenschweiBen des Glases.

Die Dimensionen der Schlauchverbindungen sind schon frither
festgelegt worden und bediirfen, wenn sie gleichen Durchmesser haben,
keiner Erliuterung. Sollen Schlauchansitze verschiedener Durch-
messer verbunden werden, so ist es erforderlich, Verbindungsstiicke
einzuschalten, die den Ubergang von weiteren auf engeren Durch
messer .vermitteln. Da nur drei verschiedene Schlauchmafe 5,5, 8
und 12 mm in Betracht kommen, geniigen auch drei GroBen der Ver-
bindungsstiicke mit den folgenden Dimensionen:

GroBen . . . . . I 11 111

Weites Ende 8 (1) 12 (1) 12 (1) mm Durchm.
Enges Ende. . . 5,5 (1) 55 (1) 8 (1) »
Ganze Linge 100 (10) 100 (10) 100 (10) ,, .,

Dem Ubergang von einem weiten StopfenmafB auf ein.engeres
dicnen die Vorstéfe. Dieselben werden gerade oder in einem Winkel
von 110 (5)° gekriimmt angefertigt, letzteres um das Gefille der
Kiihler (20°) zu kompensieren. Der Ubergang soll so erfolgen, daf
das Destillat glatt ablaufen kann. Den Halsweiten entsprechend,
sind die folgenden Mafle erforderlich:

GroBen . . 1 II II1 v v VI
Stopfen-

weite 18(1) 23(1) 28(1) 38(1) 48(1) 58 (1) mm
Verengt auf

Durchm. . 8(1) 8(1) 8(1) 12(1) 12(1) 12(1)mm

Ganze Lange 200 (10) 200 (10) 200 (10) 300 (10) 400 (10) 400 (10)mm

Die Groflen I—III Lampenarbeit, die tibrigen Hittenarbeit.

Schliffstiicke vermeiden Gummi, haben aber den Nachteil, daf}
jedes Schliffpaar aufeinander eingeschliffen werden muB, die Schliff-
stiicke also nicht beliebig vertauscht werden kénnen. Normalschliffe
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Fig. 71,

Fig. Gv. Fig. 70.

haben sich wegen technischer Schwierigkeiten noch nicht einfiihren
kénnen und werden wohl auch nie die Zuverlissigkeit der jetzt ge-
briuchlichen Schliffe erreichen. Fiir} Arbeiten im Hochvakuum
kann es erforderlich sein, die Schliffe mit Quecksilber zu sichern.
Die giinstigste Form ist meinerj Ansicht nach ein aufgeschliffenes
Quecksilbergefafi, (Fig. 70), welches nach einer Drehung das Queck-
silber durch ein Seitenrohr ablaufen 1aBt. Die GroBle der Schliff-
stiicke richtet sich nach dem Durchmesser der Schenkel, fiir welche
wieder die SchlauchmaBe bestimmend sein sollen.

GréBen . . . . o oL . I 1I 111
Durchmesser. . . . . . . . 5,5 (1) 8 (1) 12 (1) mm

Alle diese GréBen sollen mit und ohne Quecksilberdichtung her-
gestellt werden. Das QuecksilbergefaB soll 10 (3) mm weiter sein
wie der Durchmesser der Schenkel. Fiir capillare Verbindungen
[5,5 (1) mm Durchmesser, 1,5 (0,5) mm Weite] dient ein capillares
Schliffstiick. Quecksilberdichtungen sind bei capillaren Verbindun-
gen nicht gebriuchlich, da sie im Bedarfsfalle leicht durch Uber-
schieben eines weiteren Glasrohres mit Stopfen selbst hergestellt
werden kénnen. Um eine Lockerung der Verbindung zu vermeiden,
werden die capillaren Schliffstiicke mit Hakchen versehen, in welche
Federn eingehingt werden kénnen. Bei anderen Schliffstiicken ist
die Gefahr des Lockerns gering. Die Schenkel sollen eine Linge von
100 (10) mm haben. .

Das Zusammenschweilen der Apparatenteile ist unstreitig die
guverldssigste Verbindung. Mit Hilfe eines kleinen Handgebléises

sind derartige Verbindungen leicht herzustellen und sollten ausge-
dehntere Verwendung finden. Vorbedingung ist natiirlich ein gleich-
artiges Glas der zu verbindenden Apparatenteile. Durch Einbau
von Glasfedern kann die Apparatur iberraschend elastisch und be-
weglich gestaltet werden.

Zur Verzweigung eines Gas- oder Fliissigkeitsstromes in zwei
Arme finden T- und Y-Stiicke Verwendung, und zwar auch hier fir
jede Schlauchnorm eine Grofle.

Grofen. . . . . . ... 1 11 111
Durchmesser 5,5 (1) 8 (1) 12 (1) mm

AuBerdem je eine GroBe fir Capillarverzweigungen. Die Schenkel
der Verzweigungsstiicke sollen 50 (10) mm lang sein.

Als Material fiirr die Verbindungsstiicke geniigt ein hartes Appa-
ratenglas. Schliffstiicke sind jedoch auch ganz und teilweise aus re-
sistentem Glase anzufertigen, um ihre Enden mit Apparaten aus
diesem Glase verbinden zu kénnen. Sie bilden den besten Weg, um
zwei Apparate aus verschiedenem Glase ohne Gummi zu verbinden.

Zur druckfesten Verbindung von Metall und Glas, z. B. Wasser-
leitung und Wasserstrahlpumpe, will ich noch auf eine vom Ver-
fasser verdffentlichte?s) Anschlufmuffe (Fig. 71) ihrer Einfachheit
halber hinweisen, obgleich sie eigentlich nicht zu den Glasgeraten
gehért. Sie wird fir Gewinde von /g, /, und 3/, hergestellt.

Die Toleranzen sind in Klammern beigegeben.

......

13. Wiigegliiser.

Wiagegliser dienen als Behélter zum Wigen von Substanzen. Sie
sollen moglichst leicht sein, um die Empfindlichkeit der Wage nicht
zu stark herabzusetzen. Sie werden in 17 verschiedenen Formen
hergestellt, von denen die zylindrische mit flachem Boden dic ge-
brauchlichste ist. Eine Verengung des Halses ist nur bei ganz weiten
Groflen (iiber 50 mm) vorteilhaft, da groBere Schliffe wesentlich
teurer und unzuverldssiger sind. Der Stopfen soll, um Gewicht zu
sparen, bei Weiten iiber 30 mm unten offen sein. Die 17 Formen
werden in zusammen 55 GroBen hergestellt. Ich glaube, 6 Groflen
mit folgenden Maflen kinnen allen Anspriichen geniigen.

Hoéhe 30 (5) mm; GrioBe I Durchmesser 60 (5) mm; Halsweite
50 (5) mm.

Hohe 50 (5) mm; Halsweite gleich Durchmesser.

GroBe I1 Durchmesser 20 (2) mm.

‘Gréfle III Durchmesser 30 (2) mm.

Grofle IV Durchmesser 40 (2) mm.

Hohe 80 (5) mm; Halsweite gleich Durchmesser.

GroBe V Durchmesser 10 (2) mm.

Grofle VI Durchmesser 40 (2) mm.

Maximalgewichte der verschiedenen GroBen.

1 11 I 1v v VI
50 10 20 30 6 50 g

GréBen II und V mit geschlossenem Stopfen, alle itbrigen mit
offenem.

Zum Wiagen von Schiffchen ist cine weitere Form erforderlich,
die, um ein Rollen und Umschlagen des Schiffchens zu vermeiden,
mit zwei FiiBchen versehen ist. Die MaBe dieser Form sind die
folgenden: Liange 100 (5) mm, Durchmesser 20 (2) min,
Maximalgewicht 15g. (Fig. 72.)

Fir Wiagungen von Flissigkeiten eignet sich am
besten die Wigepipette nach Lunge-Rey (Fig. 73)
in den folgenden Dimensionen: Linge und Weite des
Gefifles 700 (5) und 12 (2) mm, Durchmesser der Kugel
25 (2) mm, Bohrung der Hihne 1,5
(0,5) mm, Maximalgewicht 30 g.

Als Material fiir Wageglaser soll :M
nur ein hartes Apparatenglas Verwen-
dung finden, um Verzégerungen bei der
Wigung durch die temporire Wasser- Fig. 72.
haut einzuschrinken.

Die Toleranzen sind den Maflen in Klammern zugesetzt.

Fig. 73.

Vo4 Reagensgliser.

Reagensglaser dienen zur Ausfithrung qualitativer Fillungs- und
Farbungsreaktionen. Sie werden bisher in 15 verschiedenen GréBen
angefertigt: Mit 3 GréBen ist gut auszukommen,

GroBen . . .. . . . .. I Il 1
Lénge . . . . ... ... 100 (10) 150 (10) 200 (10) mm
Weite . . . . ...... 15 (2)  20(2) 25 (2) mm

Als Material kommt gewdhnlich ein hartes Apparatenglas in Be-
tracht, fir spezielle Zwecke sollen jedoch auch Reagensglaser aus
chemisch und thermisch-widerstandsfihigen Glésern, sowie schwer-
schmelzbaren Glisern angefertigt werden.

Die Toleranzen geben die Zahlen in Klammern.
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