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t B t B 
Versuchsergebnisse Verbesserte Zahlen 

4,Og NaCl . . . 285,l 282,4 mg 289,7 289,4 mg 

4,Og NH,CI . . 286,O 283,6 ,, 289,l 289,l ,, 

l,Og NaCl . . . 284,2 281,4 ,, 289,O 288,6 ,, 
4,Og NH,Cl . . . 286,O 283,7 ,, 289,l 289,2 ,, 

8. l,Og KCI und 

9. l,Og KCl und 

10. 4,Og KCL und 

11. 1,Og NaCl und 

12. 1 . 0 ~  KCI . 1.0 E 
Gaci, 2,o-g NH,u 
und 1,0 MgClzB) . 286,3 283,4 ,, 289,6 289,O ,, 

Die B e r e c h n u n g s w e i s e sol1 an zwei Beispielen niiher 
erortert werden: Bei der Beleganalyse 8 enthielt die 100 ccm betra- 
gende Lijvung zusammen 5,O g fremdes Salz: 1,0 g KCl und 4,O g 
NaCl . Fiir 5,O g KCI betragt b = 3,2 mg, f i i r  1,0 g den 0,2 ten Teil 
= 0,64 mg. Fiir 5,Og NaCI ist b = 2,s mg, fiir 4,Og = 2,s - 0,s 
= 2,24 mg. Die richtige Menge BaS04 berechnet sich also: 

BaSO, = 285,l + 1,7 + 0,64 + 2,24 = 289,7 mg; 
BaSO, = 282,4 + 4,l + 0,64 + 2,24 = 289,4 ,, 

Bei der Beleganalyse 6 waren wieder 5,O g Salz zugegen: 2,5 g 
NaCl und 2,5 g MgCl, . Der 0,5 te  Teil von b fiir 5,O g NaCl betragt 
1,4 mg, fur 5,O g MgCI, ist b = 0. Wir gelangen also zu diesen Zahlen: 

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

Wurde die 25 ccm betragende, auf 100 ccm verdiinnte Schwefel- 
saureprobe n i c h t  g e s ii t t i g t und auch k e i n  A m m o n i u m  - 
c h 1 o r i d hinzugefiigt, enthielt also die Losung g a r k e i n S a 1 z, 
so war das Ergebnis f i i r  t = 290,0, fiir g = 288,8 mg; i n d i e s e m 
F a l l e  s i n d  a l s o  d i e a n g e g e b e n e n v e r b e s s e r u n g s -  
w e  r t e u n g ii 1 t i g. Wurde die auf 100 ccm verdunnte Schwefel- 
saure nicht geskttigt, aber 1,Og NH,Cl hinzugefiigt, so betrug 
t = 287,8, g = 286,l mg, welche Zahlen nach dem Multiplizieren mit 
1,0060 oder 1,0129 (Mittel aus 1,0143 und 1,0115) zu einem ganz 
richtigen Ergebnis fiihren, namlich zu 289,5 und 289,s mg. 

Zur Bestimmung der Schwefels&ure neben verhaltnismLBig k 1 e i - 
n e n M e n g e n Zn, Cd, Cu, Hgn, Al, MnII, FeII, Co oder Ni (Sulfate 
dieser Metalle und deren Doppelsalze rnit Alkalisulfaten) wird eine 
Salzprobe von etwa 0,25 g in 100 ccm Wasser gelost, 1,0 g NH,CI und 
Jccm n. HCI. hinzugefiigt,, dann wie beschrieben verfahren. Das 
E r g e b n i s  ist s e h r  g e n a u ,  wenn man das Gewicht des Nie- 
derschlages durch Multiplizieren mit 1,0060 oder 1,0115, oder ein- 
facher durch Hinzuziihlen von a oder a' verbesserb. 

Sind neben der SchwefelsLure gleichzeitig Chloride der Metalle 
Zn, Cd, Cu, HgIJ Mnn, Co oder Ni r e i c h 1 i c h zugegen, so wird 
eine hochstens 1,0 g betragende Salzprobe mit 1,0 g NH,CI in lO%iger 
Salzsaure gelost und auf dem Dampfbade eingetrocknet. Der Ruck- 
stand wird mit 5 ccm n. HCI in 100 ccm Wasser gelost; ist vie1 
E i s e n  c h 1 o r  i d zugegen, sowird zur Losung 0,5 g s a l  z s a u r e s 
H y d r o x y 1 a m i n hinzugefugt'), sonst weniger. Es wurde z. B. 
bei Anwendung von 50 ccm K,S04-losung, die auf 100 cm ver- 
dunnt wurde, i rGegenwart  von 1,O FeC13, 5 ccm n.HCI, 1,Og 
NH,CI und 0,5 g NH,OH,HCl t zu 297,3, g zu 295,7 mg gefunden. 
In  Gagenwart reichlicher Mengen A 1 u m i n i u m c h 1 o r i d wird 
die mit l,Og NH,Cl versetzte salzsaure Losung auf dem Dampf- 
bade so weit eingeengt, daB nach dem Erkalten der Ruckstand zu 
cinem dunnen Krystallbrei erstarrt, welcher ohne Salzsiiurezusatz 
in 100 ccm Wasser gelijvt wird. Das E r g e b n i s ist in diesen 
Fallen z u f r i e d e n s t e 1 1 e n d , wenn man mit 1,0060 oder 
1,0115 multipliziert. 

Die H a u p t s t o r u n g verursacht bei der Schwefelsaurebe- 
stimmung das C a I c i u m , ferner storen Cr und PO,. Wie man 
neben diesen die Schwefelsaure bestimmt, darauf gedenkt Verfasser 
in einer eigenen Abhandlung zuriickzukomnien; die Untersuchungen 
sind bereits im Gange. 

Zum besonderen Danke bin ich Herrn cand. ph. E. S c h u 1 c k 
verbunden, der bei den vorliegenden Untersuchungen tatkraftig mit- 
wirkte. 

Die gewichtsanalytische Bestim- 
inung der Schwefclsaure als Bariumsulfat fuhrt nach der gewohnlich 
befolgton Arbeitsweise zu ungenauen Werten. Die Genauigkeit kann 
in entsprechenden Fallen auf das 10 fache gcsteigert werden, wenn 
man das in vorliegender Abhandlung beschriebene Verfahren be- 
nutzt und die angegebenen Verbesserungswertc anwendet. 

Z u M a in m c 11 f a s s u n g. 

Art. 29. 

6 )  Es moge bemerkt werden, daB 1 g NH,Cl, der Vorschrift ge- 
maB, in jedem Falle zugegen war. Die angegebenen Zahlen bedeuten 
die uber 1 g hinzugefiigte Menge. Auch bei den Verbesserungswerten 
b fiir Ammoiumchlorid bedeuten die Zahlen das uber 1,0 g Ammo- 
niumchlorid hinzugefiigte Salz. 

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

Zur Normierung der chemischen Glasgerate. 
Berichte der Fachgruppe fur chemisches Apparatwesen. 

Von FRITZ FRIEDRICHS. 
(Mitteilung &us dem glastechnischen Laboratorium der Firma Greiner & Friedrichs, 

G. m. b. H., Stiitzerbach, Thiir.) 
(Fortsetaung von S. 169.) 

8. Gasentwicklungsapparate. 
Eine eingehende Zusammenstellung der bisherigen Kons@uk- 

tionen eriibrigt sich, da S c h u y t e n'4) in seiner Arbeit : ,,Uber 
Schwefelwasserstoff- und Wasserstoffentwicklungsapparate", 124 
Typen systematisch behandelt hat, und seit dieser Zeit keine wesent- 
lichen Neuvorschlage veroffentlicht sind. 

Stationare Apparate z. B. Zentral-Gaserzeuger zur Versorgung 
ganzer analytischer Laboratorien rnit Schwefelwasserstoff konnen 
unschwer aus den im Handel befindlichen W o u 1 f f when und 
M a r  i o t t e schen Flasehen zusammengesetzt werden, bediirfen also 
keiner speziellen Normierung. Von der groBen Zahl der transpor- 
tabeln Apparate hat nur der K i p p s c h e  Apparat in seiner ur- 
spriinglichen Form allgemeine Verwendung gefunden, weshalb auch 
nu;' dieser als Normalform in Betracht kommen kann. Einfache 
Apparate, wie der von B u r g e m e i s t e r  und H e u m a n n ,  
konnen ohne besondere Anforderungen an das glasblaserische Ge- 
schick mit den Hilfsmitteln jedes Laboratoriums zusammengestellt 
werden. 

Die K i p p schen Apparate werden in drei verschiedenen Formen 
hergestellt. Bei den altesten Formen hat das untere GefaB Kugel- 
gestalt und, an dieses angesetzt, einen kegelformigen FuB. Das un- 
tere GefaB der zweiten Form ist zylin- 
drisch mit dicht angelegtem FuB. Bei 
der dritten Form ist Ydas-unterste GeflB 
kegelformig und dient zugleich als FuB. 
Wahrend die alteste Form kaum noch 
Verwendung findet und auch zerbrech- 
licher ist wie die iibrigen, ist die zweite 
die votherrschende geblieben, trotz der 
groBeren Stabilitat der dritten Form. 
Vermutlich, weil sich die scharfen Kanten 
der Kegelform schwerer reinigen laesen, 
wie die stumpferen des Zylinders. Ich 
bringe daher die zweite, zylindrische Form 
als Normalform in Vorschlag (Fig. 44). 

Bisher sind samtliche K i p p schen 
Apparate mit Tubus am unteren GefaB 
angefertigt worden. Dieser Tubus sol1 
den Zweck haben, den Apparat leichter 
entleeren und reinigen zu konnen. Das 
Entleeren geschieht jedoch sauberer mit- 
tels eines Hebers, den man durch die 
oberste Kugel bis zum Boden des Appa- 
rates fuhrt, das Reinigen leichter mittels 
Biirste durch den Hals des Apparates. 
Der Tubus am unteren GeflB ist also 
zwecklos, zumal er doch meist festsitat 
oder leckt. 

Die Beschickung des Apparates mit 
Marmor, Schwefeieisen oder Zink erfolgt 
bisher durch den Hals des Apparates 
nach Abnahme der Niveaukugel. AuDer 
- 

Fig. 44. 
der Unbequemlichkeit, den Apparat aus- 
einandernehmen zu mussen, besteht nGch die Gefahr, den Schliff zu 
verkratzen. Deshalb schlage ich vor, den Gasentnahmetubus der 
niittleren Kugel zu erweitern und rnit Kork oder Gummistopfen zu 
verschlieBen (vgl. Fig. 44). Die Erweiterung des Tubus der mitt- 
leren Kugel hat ferner noch den Vorteil, daB der Gassack am oberen 
Ende der Kugel verkleinert, die Luft also schneller und sicherer ver- 
drangt wird. Die Mehrkosten des weiteren Tubus werden durch 
Wcgfall des unteren Tubus ausgeglichen. 

Zwischen den beiden unteren GefaBen ist meist ein Rohr Zuni 
Halten des Marmors usw. eingeschliffen (vgl. Fig. 44) und mit Lochern 
zum AbfluD der Saure versehen. Meiner Erfahrung nach ist diescs 
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 i p p schen Apparatc werden in 5 GroBen zu 1, 2 
und 4 1 angefertigt, drei GroIJen zu I/,, 1 und 2 1 genugen alien An- 
spruchen. 

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

l4) S c h u y t e n ,  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 sol1 bei allen 
GroBen 28 (1)  mm betragen. Der Hahn (2 mm Bohrung) soll ent- 
sprechend gebogen sein, so daB der freie Schenkel 8 (1) mm Durch- 
niesser horizontal in einer Hohe von 270 (1) mm verlluft. Dann ist 
es moglich, Waschflaschen ohne weitere Hilfsmittel Glas an Glas 
anzuschlieBen. 

Folgende Tabelle gibt eine Zusammenstellung der den einzelnen 
GroBen entsprechenden MaBe (in mm): 
GroBen . . . . . . . . . . . .  
Durchmesser des Niveaukugel- 

gefaBes . . . . . . . . . . .  
Durchmesser der mittleren Kugel 
Durchmesser des unteren Ge- 

f&Bes . . . . . . . . . .  
Hohe des unteren GefaBes . . .  
Halsweite des mittleren GefaBes. 
Halsweite der Niveaukugel . . .  
Tubusweite . . . . . . . . . .  

I I1 

130 (10) 160 (10) 
100 (10) 130 (10) 

120 (10) 140 (10) 
60 (10) 80 (10) 
28 (1)  28 (1) 
23 (1) 23 (1) 
28 (1) 28 (1) 

I11 

200 (10) 
170 (10) 

180 (10) 
100 (10) 
28 (1) 
23 (1) 
28 (1) 

Als Material f i i r  Gasentwicklungsapparate geniigt ein weiches 
Apparatenglas. In den meisten Fabriken wurde fiir K i p p s c h e  
Apparate, Exsiccatoren usw. ein Spezialglas geschmolzen, welches 
auBer hoher Plastizitat, des gefalligen Aussehens der Apparate 
wegen moglichst farblos und lichtbrechend gehalten wurde. Die Not 
der Zeit hat jedoch diese Anspriiche zuriickzustellen gelehrt. 

Die Toleranzen sind wie iiblich den MaBen in Klammern beige- 
fiigt. 

r/ 9. Absorptionsgeriite. 
Absorptionsger8e dienen zur Trennung von Gasgemischen durch 

Absorption des einen Teiles, entweder um den anderen zu reinigen 
oder den ersten analytisch zu bestimmen. J e  nach Aggregatzustand 
des Absorptionsmittels werden Absorptionsgerate fiir Fliissigkeiten 
und fiir feste Stoffe unterschieden. 

A b s o r  p t i o n s g e r 
Die experimentellen Vorarbeiten zur Normierung der Absorptions- 

gerate sind im hiesigen Laboratorium ausgefuhrt und hierI5) ver- 
offentlicht worden. Ich kann mich deshalb rnit einem Hinweis 
auf diese Arbeiten, die auch die einzelnen Konstruktionen systema- 
tisch und kritisch behandeln, begniigen. Entsprechend ihrer Ver- 
wendung teilt man diese Gerate in drei Gruppen. 

1. Gaswaschflaschen (keine nachherige Verwendung der Losung). 
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). 

G a s  w a s  c h f 1 a s  c h e n .  
Als Normalformen bringe ich auf Grund obenerwahnter Arbeiten 

die W o u 1 f f schen Flaschen, die Gaswaschflaschen nach D r e c h - 
s e 1 und M ii n c k e und die Schraubenwaschflasche in Vorschlag. 

Die fur die Normierung wichtigsten MaBe sind: die ganze Hohe 
der Waschflaschen, um sie ohne Verwendung von Klotzchen usw. 
Glas an Glas hintereinanderschalten zu konnen und der gleiche 
Durchmesser der Schlauchansatze. Als Normalhohe schlage ich 
270 mm, als Durchschnitt der bisher iiblichen MaBe, vor. Sie ist bei 
allen Waschflaschen mit Ausnahme der W o u 1 f f schen Flaschen 
iiber 1 1  Inhalt, die sonst unverhaltnismaBig breit ausfallen wiirden, 
durchfiihrbar. Als Durchmesser der Schlauchansatze kommt von 
der hierfiir friiher aufgestellten Normalstaffel das MittelmaB 8 mm 
in Anwendung. 

Die W o u 1 f f s c h e n  F 1 a s c h e  n werden rnit 2 und 3 Halsen 
angefertigt. Ich glaube, die dreihalsige Form allein kann allen An- 
spruchen gerecht werden. Der Tubus am Boden, der zum Ablassen 
der gesattigten Losung, z. B. Schwefelwasserstoffwasser, dienen 
soll, ist nur bei GroBen uber 2 1 von Bedeutung. 

Die W o u 1 f f schen Flaschen existieren in 10 GroBen. Mit nur 
4 GroBen, wie sie in  der folgenden Tabelle zusammengestellt sind, 
ware gut auszukommcn. Dic diesen GroBen entsprechendcn MaBe 
sind die folgenden: 
GroBen . . .  I I1 I11 IV 
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 

Inhalt . . .  - - 3000 (300) 6000 (600) ccm 
Tubusweite . - - . 2 3  (1 )  23 (1) ccm 

t e f u r  F 1 u s  s i g k e i t e n. 

M i t  T u b u s  a m  B o d e n .  

Sonst gleiche MaBe wie ohne Tubus. 

15) J . F r i e d r i c h s ,  Angew.Chem. 32, 129[1919]; F . F r i e d -  
p i c h s Angew. Chem. 32, 252 [1919]. 

Die W o u 1 f f schen Flaschen sollten nur mit ausgebohrten Tu- 
>en in den Handel gelangen. 

Die D r e c h s e 1 sche Waschflasche wird bisher in einer hohen 
md einer niedrigen Form zu je 7 GroBen hergestellt. Ich halte 
ine  derartige Mannigfaltigkeit nicht fiir gerechtfertigt, zumal nach 
lem Ergebnis meiner Versuchel'I) die Schichthohe nur von sehr ge- 
-ingem EinfluB auf das Absorptionsvermogen ist. Aus Grunden der 
3tabilitat mu13 die kleinste Form mit einem FuB versehen werden. 
Als NormalgroDen hake ich die in Fig. 45 dargestellten von 200, 500 
und 1500 ccm fiir vollkommen ausreichend. Die MaBe sind in folgen- 
ler Tabelle zusammengestellt : 

Die Kugel im Ableitungsrohr der D r e c h s e 1 schen Wasch- 
Elasche ist zwecklos und kann wegfallen. Auch die Kugel ini 
Einleitungsrohr ist nicht uubedingt erforderlich, da sie ja doch 
iicht geniigt, um das ganze Absorptionsmittel beim Riicksteigen 
mfnehmen zu konnen. 

A B 
Fig. 45. 

Die W a s c h f l a s c h e  n a c h  M i i n c k e  (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 genugt. 

Als dritte Form fiir Entfernung schwer absorbierbarer Gase 
schlage ich die S c h r a u b e n w a s c h f l a s c h e  (Fig. 46) in einer 
GroBe mit den in der Tabelle angegehenen MaBen vor. 

r . Miincke waschflasohe 
Schrauben- 

... Drechsel 

GroBen . . .  I (C) I1 (B) I11 (A) D E 
Inhalt . . . .  200(20) 500(50) 1500 (150) 300(30) lOO(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 
Halslange 15(1) mm 
Halsweite . . .  l S ( 1 )  23(1)  28 (1) - 18 (1) mm 
Schlauchansatze ' 8 (1) 8 (1) 8 (1) 8 (1) 8 (1) mm 

Die Schlauchanschliisse der Waschflaschen sollen 
r : 1 

Als Material geniigt ein weiches Apparatenglas. 
Die Toleranzen sind den MaDen in Klammern 

A n  a 1 y t i s c h e A b s  o r  p t i o  n s  a p p a r  a t e. 
Die fur analytische Zwecke gebrauchten Ab- 

sorptionsapparate sind die folgenden: das P e t  t e n - 
k o f e r sche Rohr, die W i n k 1 e r sche Schlange, 
das L u n g  esche Zehnkugelrohr und die Schrauben- 
waschflasche. Da jeder dieser Apparate fiir spezielle 
Zwecke ausgedebnte Verwendung findet, werden alle 
vier als Normalformen bestehen bleiben miissen. 

. . .  30(1)  30(1) 30 (1) - 

10 mm den groBten Durchmesser iiberragen. 

beigefiigt. 

L 

Fig. 46. Fig. 47. 

Das P e t t e n k o f e r sche R o h r  (Fig. 47) soll eine Lange von 
1500 (10) mm und einen Durchmesser von 18 (1) mm besitzen, der 
Winkel der beiden Biegungen betrage 45' (5O), der Durchmesser der 
beiden Schlauchansatze 8 (1) mm, der Durchmesser der Kugel 
50 (2)mm. 

Die W i n k l e r s c h e  S c h l a n g e  (Fig.48) ist in drei GroBen 
gebrauchlich. Ich glaube, eine GroBe wird genugen. W i n k 1 e r 

la) F. F r i e d r i c h s , Angew. Chem. 32, 256 [1919]. 
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hat selbstl?) genaue MaBe seines Apparates gegeben, die ich hier, den 
Grundnormen angepaot, wiederhole. Durchmesser der Schlauch- 
ansatze 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 L u n g e s c h e  Z e h n k u g e l r o h r  (Fig.49) hat gcwohn- 
lich die folgenden Dimensionen, die auch obne weiteres als Norma- 
lien angenommen werden komen. Gesamtltinge 650 (107) mm, 
Halsweite 18 (1) mm, Durchmesser der groBen Kugel 80 (2) mm, In-  
halt derselben 200 (20) nim, Neigungswinkel des Kugelrohres 20' 
(5"), Kugeldurchmesser 45 (1) mm, Schlauchansatz 8 (1) mm. 

Fig. 48. Pig. 49. 

Die S c h r a u b e n w a s c h f 1 a s c h e fiir analytische Zwecke 
ist die gleiche wie die oben dargestellte (Fig. 46). 

A b s o r p t i o n s v o r l a g e n  werden in Gestalt des W o h -  
1 e r ~ P e l i g o  tschen Rohres und der V o 1 h a r d - Fr  e s e n i u s - 
schen Vorlage verwendet, die wohl beide als Normalformen gelten 
miissen. 

Das W o h l e r - P e l i g o t s c h e  Rohr (Fig. 50) wird in fiinf ver- 
schiedenen GroBen angefertigt. Ich bin der Ansicht, daB 3 GroBen 
allen Anforderungen geniigen. Die MaBe sind in folgender Tabelle 
zusammengestellt : 
Groden. . . . . . . . . . .  I I1 I11 
Ganze Hohe . . . . . . . .  10 (2) 130 (2) 180 (2)mm 
Schenkellange . . . . . . . .  80 (2) 100 (2) 150 (2) mm 
Halsweite . . . . . . . . . .  13 (1) 18 (1) 23 (1) mm 
Durchmesser der groden Kugel 25 (2) 30 (2) 40 (2) mm 
Durchmesser der kleinen Kugel 20 (2) 20 (2) 25 (2) mm 

Die V o r l a g e  n a c h  V o I h a r d - P r e s e n i u s  ist in vier 
verschiedenen Modifikationen gebrauchlich. Ich halte die Ausfiih- 
rung von W a g n e r  (Fig. 5l)fiir die zweckmaaigste, da sieleichter aus- - 

l==l 

Fig. 60. Fig. 51. Fig. 52. Fig. 63. 

gespult werden kann. Fiir die Form des Kolbens setze ich die MaBe 
der Normal - Erlenmeyerkolben ein, obgleich sie nicht ganz den 
bisber iiblichen Dimensionen entspricht. Die Halsweiten seien 23 
( 1 )  mm, der Inhalt des Kolbens 200 (10) ccm, die Hohe des Kolbens 
L25 (5) mm, der groBte Durchmesser des Kolbens 75 (2) mm, der 
Durchmesser der Kugeln 40 (1) und 45 (1) mm. 

Als Absorptionsvorlage kann auch die Schraubenwaschflasche 
niit Vorteil Verwendung finden, da das groBe Fassungsvermogen des 
Einleitungsrohres ein Zurucksteigen der Fliissigkeit verhindert, 
auch wenn groBere Mengen Wasser uberdestilliert sind. 

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

Die Toleranzen sind wie immer in Klammern beigefugt. 
K a 1 i a p p a r  a t e. 
Auf Grund der eingangs erwahnten Arbeiten bringe ich als Nor- 

malformen den Apparat von G e i B 1 e r und den Schraubenkali- 
apparat in Vorschlag. 

Die wichtigste Norm fiir diese Apparate ist das Gewicht, welches, 
da die Empfindlichkeit der Wage vom Gewicht abhtingig ist, mog- 
lichst gering sein soll. Der A p p a r a t n a  c h G e i 13 1 e r (Fig. 52) 
sol1 ein Leergewicht von 35 g, der S c h r a u b e  n k a 1 i a p p  a r a t 
(Fig. 53) von 25 g nicht iiberschreiten. Als MaB fiir Schlauchansatze 
findet das Mad 5,5 (1) mm der Normenstaffel Anwendungls). Durch- 
inesser und Lange des ersten GefaBes des G e i B 1 e r schen Appa- 

W i n k l e r ,  Lehrbuch der technischen Gasanalyse 1901, S. 135. 
16) Die Normenstaffel fiir Schlauchansatze 5, 5,8 und 12 mm 

kommt den bisherigen Verhiiltnissen naher, wie die friiher ange- 
gebene 6, 8 und 11 mm, we.shalb ich die letztere vorgezogen babe. 

rates seien 40 (2) und 70 (2), des zweiten, dritten und vierten Ge- 
faBes 25 (1) und 40 (2), des fiinften GefiiBes 30 (2) und 60 (2), des 
sechsten GefiiBes 15 (2) und 15 (2). Das Chlorcalciumrohr wird der 
Stabilitit halber a.m besten tief angeordnet (Fig. 52). Es soll nach 
Versuchen im hiesigen LaboratoriumlO) eine Lange von 40 (2) mm 
und eine Weite von 6 (1) mm besitzen und durch Schliff rnit dem 
Apparat verbunden sein. Der S c h r a u b e n k a  1 i a p p a r a t 
hat folgende Dimensionen: 30 (1) mm Durchmesser, 60 (2) mm Hohe. 

Als Material fiir Kaliapparate kommt hartes Apparatenglas in 
Betracht. Bei Verwendung minderwertiger Glaser kann die temporare 
Wasserhaut die Wagung storen. Apparate aus dem ureichen Glas der 
Christbaumschmuckindustrie sind zu verwerfen, da dieses Material 
der starken Kalilauge gegenuber nicht geniigend widerstandsfAhig 
ist und einen Bruch auf der Wage moglich macht. 

Die Toleranzen sind den MaBen in  Klammern beigefugt. 
A b s o r p t i o n s  a p p a  r a t e  f ii r f e s t e S t o f f e. 
Zu den Absorptionsapparaten fiir feste Absorptionsmittel ziihlen 

die Trockentiirme und die Chlorcalciumrohren. Die Apparate, die 
mit Perlen und einem flussigen Absorptionsmittel gefullt werden, 
sind identisch mit den fiir feste Absorptionsmittel. J e  nach den 
Zwecken, denen die Apparate dienen sollen, unterscheidet man, ana- 
log den Apparaten fiir Fliissigkeiten, Apparate, die nur den Zweck 
haben, ein Gas zu reinigen ohne Bestimmung des absorbierten An- 
teils und Apparate zup Bestimmung des absvrbierten Anteils durch 
Gewichtsanalyse oder Titrimetrie der Losung oder direkt durch Ge- 
wichtszunahme des Apparates. 

G a s r e i n i  g u n g s a p p a r  a t e. 
A19 Gasreinigungsapparate finden TrockentIirme und Chlorcal- 

ciumrohre Verwendung. 
T r o c k e n t ii r m e werden in zwei verschiedenen Formen an- 

gefertigt, mit Schliff und mit StopfenverschluB (Fig. 54), beide For- 
<- 

Fig. 66. 

IV 

II 
men in 8 GroBen. Ich schlage vor, die kleineren, die fast ausschlieB- 
lich mit Chlorcalcium oder Natronkalk verwendet werden, nur mit 
Schliff, die groderen dagegen nur mit Stopfenverbindung zu versehen, 
da letztere haufig als Rieseltiirme Verwendung finden, und Zu- und 
Ablauf des Absorptionsmittels eingebaut werden miissen. An Stelle 
der 8 GroBen sind vier vollkommen ausreichend. Die MaBe gibt 
folgende Tabelle: 
Groden . . . . .  I I1 111 
Hohe. . . . . .  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 
Schlauchansiitze . 8 (1) 8 (1) 

Groden I und I1 mit Schliffstopfen (Fig. 54 B), GroBen 111 und IV 
ohne Stopfen, fur KorkverschluB, ausgebohrt und mit Tubus an 
Stelle des unteren Schlauchansatzes (Eg. 54 A). 

Die Weite der Einschniirung soll 2 mm kleiner sein wie die ge- 
ringRte Halsweite, damit gelochte Porzellanplatfen zum Halten ~ P S  

Absorptionsmittels eingefiihrt werden konnen. 
Von den C h l o r c a l c i u m r o h r e n  kommen die in Fig.55 

dargestellte einfache Form und groBere U-Rohre fiir diesen Zweck in 
Anwendung. Von den Chlorcalciumrohren bringe ich nur eins yon 
150 (5) mm Lange und 18 (1) m a  Weite in Vorschlag. Das enge End- 
rohr sol1 50 (2) mrn lang sein und einen Durchmesser vvn 8 (1)  mm 
besitzen. Als U-Rohr genugt eineF,GroBe von 260 (10) mm Hohe und 
23 (1) mm Halsweite rnit seitlichen Ansatzrohren von 8 (1) mm 
Durchmesser und 50 (2) mm Lange. Der VerschluB der offenen En- 
den erfolgt durch Kork- oder Gummistopfen, dem die Halse anzu- 
paesen sind. Die Wandsttrke soll nicht schwachef als 1 mm sein, um 
die Rohre weniger zerbrechlich zu machen. 

A n  a 1  y t i s c h e A b s o r;p t i o n s a p p a, r a t  c f u r f e s-t c 
A b s o r p t i o n s  m i t t  e 1. 

Als analyt.ischer Rieselturm findet der Apparat von L e d e b u r 
fiir Schwefelbestimmung Verwendung, die beschriinkte Anwendung 

19) J. F r i e d r i c h s , Angew. Chem. 32, 363 [1919]. 

- - 
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sc4ieint inir jedoch nicht die Aufnahme als Normalforrn zu recht- 
fertigen. 

Wichtiger sind die Apparate zur direkten Bestimmung des ab- 
sorbierten Gasteilcs aus der Gewichtszunahme des Apparates. Von 
cler groBen Menge der vorgeschlagenen Konstruktionen hake ich 
nur die in Pig. 5&60 dargestellten Apparate f i i r  Nornialformen ge- 
cignet. Da die Rohre gewogen wcrden, ist die Ausfiihrung so lcicht 
als nioglich zu wahlen, ohne den Apparat aber auch zu zerbrcchlich 
zu niachen. Sanitliche Schlauchansatze sollen den gleichen Durch- 
mcsser wie die dcr Kaliapparate 5,5 (0,5) mm besitzen. 

Das C h l o r c a l c i u m r o h r  v o n  F r e s e n i u s  (Fig. 56) 
sol1 13 (1)  nim weit und 140 (3) mm hoch sein. Beide Enden sollen 
aich zweckniaBigerweise im Gegensatz zu der bisher iiblichen Form 
in gleicher Hohe befinden. Das Ansatzrohr am Eintrittsende des 
Apparates mu13 eine Lange von 60 (2) mm besitzen, um es leicht mit 
deni Verbrennungsrohr verbinden zu konnen, und damit sich zur 
Schonung des Chlorcalciums ein groBer Teil des Wassers schon hier 
kondensiert und im Tropfenfanger angesanimelt wird. Der Tropfen- 
fanger soll einen Durchmesser von 15 (1) nim haben. Maximalge- 
wicht 30g. 

Ferner sind U - R o h r e , dcren offene Enden nach Fiillung 
abgeschmolzen werden (Pig. 57), vie1 im Gebrauch und sehr prak- 

tisch. 3 w  Die Hohe Fig. sol1 66. 200 (2) mm, Fig. ihre 57. Weite 13 (1)  mm Fig. 58. 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 Tropfenfanger aus obengeschilder- 
ten Griinden um (60 (2) mm iiberragen. Ale Lange des Austritts- 
rohres geniigen 30 (2)~nm.  Maximalgewicht 30 g. 

U - R o h r e  m i t  H a h , n s t o p f e n  (Fig.58) ersparen die 
Gumniiverbindnng, sie sind in 5 GroBen gebrauchlich, mit 3 GroBen 
ist bequem auszukommen. 
GroBen I I1 I11 
Hohe . . . . . . . . . . .  80 (2) 100 (2) ,150 (2) mm 
Weitc . . . . . . . . . .  9 (1)  12 (1) 16 (1) mm 

Maximalgewicht 20 35 50 g 

. . . . . . . . . .  

Lange dcr Ansatzrohre . . .  40 (2) 40 (2) 40 (2) mm 
Schlauchansatze . . . . . .  5,5 (1)  5,5 ( I )  8 (1) mm . . . . . .  

Zur Fullung mit Glasperlen und einem fliissigen Absorptions- 
inittel halte ich das W 8 h 1 e r - P e 1 i g o t sche Rohr mit Hahn- 
atopfen nach R e i s c h a u e r in folgenden Dimensionen fur sehr 
praktisch. Hohe 150 (2) mm, Weite 16 ( 1 )  mm, Schlauchansatze 
40 (2) mni lang, '5,s (1) m 'I J urchmeeecr (Fig. 59). 

Fig. 69. Fig. 60. 

Zur Bestinimung absoluter Feuchtigkeitswcrtc dient das Trocken- 
rohr von S c h m i t z fur Fiillung mit konz. Schwefelsaure und Phos- 
phorpentoxyd. Seine Hohe betragt 80 (2) nim, seine Halsweite 18 
( 1 )  mni. Der linke Schenkel sol1 mindestens 2 ccm Schwefelsaure 
aufnehrnen konnen (Fig. 60). 

Die Griffc der Hahnstonfen sollen die Stellune des Hahncs Itlar 
erkenncn lassen. Bei einarhigen Griffen (Fig. 6O)"ist dies ohne wei- 
teres der Pall, bei zweiarmigen (Fig. 58 und 59) soll der uber dem 
Loch stehende Hebelarin durch einen schwarzcn Glaspunkt mar- 
kiert sein. Einarniige Griffe sind nieiner Ansicht nach den zwei- 
arniigen vorzuzichen. 

10. Exsiccatoren. 
Exsiccatoren dienen zur Entfernung einer fluchtigcn Konipo- 

ncnte aus einem System mittels eines zweiten System mit der glci- 
chcn fliichtigen Komponente, abcr niedrigerer Tension durch iso- 
thcrniische Destillation. Dieser Austauscb des Losungsmittels zwi- 
schen zwei Systeinen geschied entweder in einer Gasatmosphare oder 
im Vakuum. Bei Anwendung einer Gasatmosphiire siittigt sich das 
G ~ P ,  z. B. Luft, rnit der fliichtigeren Komponente, z. B. Wasser, 
steigt d a m  clank seiner geringeren Dichte h c h  und gibt seine Feuch- 

tigkeit an das System niedrigerer Tension, das Trockenmitte1,dessen 
Tension entsprechend, ab. Hierdurch steigt wieder seine Dichtc, es 
sinkt herab, und das Spiel beginnt von neuem. Parallel mit dieseni 
Vorgang verliiuft ein zweiter, die Diffusion des Wasserdampfes durch 
die Gasat,mosph&re. Die Geschwindigkeit der Diffusion ist a b- 
hangig von der Dichte des Gases, also umgekehrt proportional deiii 
Druck. Nach dicser Uberlegung ist es ohne weiteres klar, daB Ex- 
siccatoren, bei welchen sich das Trockenmittel iiber der zu trock- 
nenden Substanz befindet (H e m p e I), unter Atmospharendruck 
schneller arbeiten, wie solche, bei welchen die Anordnung eine uni- 
gekehrte ist. I m  Vakuum dagegen ist die Diffusion vorherrschend, 
die Anordnung des Trockenmittels daher ziemlich gleichgiiltig. 

J e  nach dcm Zweck unterscheidet man Exsiccatoren fiir ana- 
lytischen und praparativen Gebrauch. Die Exsiccatoren fur ana- 
Iytische Zwecke, z. B. zum Abkiihlen gegliihter Tiegel vor der Wa- 
gung, sollen klein und handlich sein, da sie vor jeder Wagung vom 
Laboratorium zum Wagezimmer getragen werden miissen. Bci 
Exsiccatoren, die nur praparativen Zwecken dienen und oft sta- 
tionar aufgestellt sind, spielt Handlichkeit eine untergeordnete Rolle. 
Fur analytische Zwecke ist unstreitig der Exsiccator nach S c h e i b - 
1 e r (Fig. G l  und 62) der geeignetste. Der Nachteil, daB, wenn der 
Tiegel zu heil3 eingebracht wird, die sich ausdehnende Luft den 
Deckel leicht zum Abgleiten bringen kann, wird durch Offnen des 
Hahnes oder besser nach T r e a d w e 1 I 2 O )  durch Aufsetzen eines 
Chlorcalciumrohres an Stelle des Hahnes sicher vermieden. Die Bei- 
behaltung des Exsiccators nach F r e s e n i u s ,  der diesen Nachteil 
vermeidet, aber nur noch verhaltnismiiBig selten angefertigt wird, 
erscheint niir daher nicht gerecht,fertigt. Wiihrend es sich bei Exsicca- 
toren fur analytische Zwecke nur darum handelt, einen Tiegel oder 
cin anderes Gerat trocken zu halten, steht die Wasserentziehung 

Fig. 61. Fig. 62. Fig. 63. 

bei den anderen Exsiccatoren im Vordergrund, weshalb dieselben 
stcts als Vakuuniexsiccatoren, also mit Hahn, ausgestattet werden 
sollten. Der Exsiccator nach F r ii h 1 i n g und 8 c h u 1 z ist ent- 
bchrlich, da er nur unwesentlich vom S c h e i b 1 e r schen Apparat 
abweicht. Der H e in p e 1 sche Exsiccator wird in zwei Formen 
hergestellt, ich glaube, die eine Form, bei welcher Deckel und Be- 
halter fiir das Trockenmittel vereinigt sind, geniigt vollauf, zumal 
die andere mit besonderem Einsatz teurer und zerbrechlicher ist. 
Die Exsiccatoren in Glockenform werden kaum noch angefertigt und 
konnen auch leicht aus einer Glockc und einer plangeschliffenen 
Glasplatte sel bst zusamniengesetzt werden, bediirfen also keiner 
spcziellen Normierung. Der S c h e i b 1 c r sche Exsiccator tragt 
bei einer Form den Tubus auf dein Deckel, bei der anderen an der 
Seite des GefLBes. Ich halte die Anordnung am Deckel fiir prak- 
t'ischer, da hier der Hahn gegen seitlichen StoB besser geschiitzt ist. 
Da der Hahn den Apparat nicht unwesentlich verteuert, glaube ich, 
die kleinste Nummer dcs S c h e i b 1 e r schen Exsiccators auch mit 
einfachem Knopfdeckel (Fig. 61)  beibehalten zu miissen. Der untere 
Schenkel des Hahnes (2 mm Bohrung) soll hakenformig nach oben 
umgebogen scin, damit beim Einlassen von Luft die zu trocknendc 
Substanz nicht verstaubt wird. Der obere Schenkel wird ungefahr 
in eineni Winkel VOIA 30" nach unten gebogen, um die Verbindung 
niit der Vakuumleitung zu erleichtern. Als Einsatze dienen Por- 
zellanplatten oder selbstgefertigte Drahtgestelle. Als Normalformcn 
sollen die Exsiccatoren nach S c h e i b 1 e r unrl H e ni p e 1 gelten. 

Die Exsiccatoren nach S c h e i b 1 e r sind in 6 GroBen gebrauch- 
lich, mit drei GroBen von 100, 150 und 250 mm Weite ist gut auszu- 
kommen. Fur den H e  n i p e l  schen Exsiccator (Fig. 63) geniigt eine 
GroBe von 150 mm Weite an Stelle der drei bisher iiblichen. Der 
Tubus soll bei allcn GroBen eine Weitc von 18 (1) mm haben. Die 
iibrigen MaBe giht folgende Tabclle. 

Scheibler Hemyel 
GroBen . . . . .  I I1 I11 
Weite . . . . .  100 (10) 150 (10) 250 (10) 150 (10) mni 
Hohe des GefaBes 100 (10) 150 (10) 250 (10) 150 (10) mm 
Hohe des FuBes . 40 (10) GO (10) 100 (10) - nim 

T- T - 

20)  T r e a d w e  1 1 ,  Lehrbuch der anal. Ch. 1911, 8.20. 
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Groae I in zwei Ausfiihrungen mit Hahn und mit Knopfdeckel, 
die iibrigen GroBen nur mit Hahn. 

Bei den S c h e i b 1 e r schen Exsiccatoren, vor allem bei groderen 
Weiten ist auf eine gute Wolbung der Deckel und nicht zu geringe 
Wandstarke desselben (nicht unter 8 mm) zu achten, daniit sie, eva- 
kuiert, dem auf ihnen lastenden Atmospharendruck sicher Wider- 
stand leisten konnen. 

Von verschiedenen Sdten ist versucht wordenzl), die Geschwin- 
digkeit der Trocknung durch Einbau einer elektrischen Heizplatte 
zu steigern. Hierbei ist jedoch zu bedenken, daB auch das Trocken- 
mittel mitgeheizt, seine Tension erhoht und damit die Trockenwir- 
kung entsprechend vermindert wird. Bei Verwendung von Schwefel- 
saure als Trockenmittel kann eine Heizung durch Auftreten saurer 
Dampfe sogar schadlich wirken. Durch entsprechende Kuhlung des 
Trockenmittels konnten diese Nachteile vermieden werden, die 
Apparatur wird jedoch so kompliziert, daB man besser tut, von der 
Verwendung eines Exsiccators uberhaupt Abstand zu nehmen und 
fiir groBere Substanzmengen die gebrauchlichen einfacheren Vakuum- 
verdampfapparate zu verwenden. Fiir kleinere Substanzmengen, 
vor allem bei analytischen Arbeiten hat sich nebenstehend abge- 
bildeter Apparat (Fig. 64) sehr bewahrt, weshalb ich nicht versaumen 

Fig. 64. 

mochte, denselben der Normierung zu unterwerfen. Ini Gegensatz 
zu den bisher besprochenen Exsiccatoren befiiiden 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, daB die Trocknung unter 
LuftabschluB in jeder beliebigen Gasatmosphare erfolgen kann. Der 
Apparat wird in zwei GroBen hergestellt, die wohl auch beide beibe- 
halten werden konnen. Der Hahn am Unterteil sol1 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 Hahne betrage bei 
allen GroBen 2 (0,5) mm, der Durchmesser der Schlauchansatze 8 (1) 
Millimeter. Die Dimensionen der beiden GroBen sind folgende : 
G r o B e n . .  . . . . . . . . . . . . . I I1 
Weite . . . . . . . . . . . . . . . 40 (2) 60 (2) mm 
Lange bis zum Schliff . . . . . . . . 200 (5) 300 (5) mm 

Als Material fur Exsiccatoren geniigt ein weiches Apparatenglas. 
Die Toleranzen sind wie bisher in Klamniern beigefdgt. 

11. Apparate zur Kohlensiiurebestimmung. 
Die Bestimniung der Kohlensaure 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 bestinimt, den 
die Substanz durch das Anstreiben erleidet. 

Die Apparatur der ersten Methode (C 1 a s s e n)  kann aus den 
schon normierten Apparaten wie Kolben, Fulltrichter, Kuhler; 
Chlorcalciumrohren und Kaliapparaten ohne weiteres zusammen- 
gcstellt werden. 

Fur Substanzen, bei denen Wasser und Kohlendioxyd durch Er- 
hitzen auf verschiedene Temperaturen getrennt bestimmt werden 
konnen, ist eine besondere Apparatur nicht erforderlich. 1st das 
Austreiben des Kohlendioxyds durch Hitze wegen des geringen 
Dissoziationsdruckes des Carbonates oder des Hydrates nicht mog- 
lich, so mu13 das Austreiben durch eine Saure geschehen. Zur Be- 
stimniung der Kohlensaure aus dem Gewichtsverlust ist eine groBe 
Anzahl von Apparaten konstruiert worden. Saurebehalter, Reak- 
tionsraum und Trockenrohr sind zu einem Apparat vereinigt, welcher 
der Wagung halber moglichst leicht sein soll. Da das Kohlendioxyd 
vor der zweiten Wagung durch einen Luftstrom werdrangt werden 
muB, soll die Trocknung der Luft vor dem Apparate mit dem gleichen 
Trockenmittel erfolgen, mit welchem das Trockenrohr desselben he- 
schickt ist. Am friiher geschilderten GriindenZ2) ist Chlorcalcium, 
welches einen konstanteren Wassergehalt der Luft gewahrleistet wie 
Schwefelsaure, dieser vorzuziehen. Wenn trotzdem meist Schwefel- 
saure vorgezogen wird, so liegt das wohl daran, daB die Schwefel- 
saure schneller und bequemer erneuert werden kann. 

Von der groBen Zahl der existierenden Formen schlage ich die 
von B u n s e n und S c b r o d t e r als Normalforinen vor, welche 
auch die gebriiuchlichsten sind. Der Apparat nach B u n s e nZ3) 

21) S t ii h 1 e r , Handbuch der Arbeitsmethoden der anorgan. 

22) F. F r i e d r i c h s , Angew. Chem. 33, 388 [1920]. 
"3) T r e a d w e 1 1 , Lehrbuch der analytischen Chemie. 

Chemie 1919, 11, S. 410. 

besitzt den Vorteil der groBeren Einfachheit und der Trocknung durch 
2hlorcalcium, sein Nachteil besteht in dem Mangel an Standfestig- 
keit. S c h r o d t e r verwendet bei seinem recht standfesten Appa- 
pat Schwefelsaure als Trockenmittel. 

Die MaBe des Apparates nach B u n s e n  (Fig. 65) sind die fol- 
;enden: Inhalt des Kolbchens 75 (10) ccm, Durchmesser der Kugel 
Ln der Saurepipette 20 (2) mm, Durchrnesser der Kugel zwischen 
Kolbchen und Trockenrohr 15 (2) mm, Lange des Trockehrohres 40 
(2) mm, Schlauchanschldsse 5 (1) mm, Maximalgewicht 40 g. 

Die MaBe des S c h r o d t e r schen Apparates (Fig. 66) sind 
die folgenden: Inhalt des Reaktionsraumes 75 (10) ccm, MaBe des 
SauregefaBes 40 (2) x 20(2)mm, der Trockenrohre 50(2) x 24 (2) mm, 
Hahnbohrung 1,5 (0,5) mm, Tubusweiten 8 (1) mm, Schlauch- 
snschlusse 5 (1) mm, Maximalgewicht 40 g. 

F1g. G. Fig. GG. 

Die gasvolumetrischen Methoden konnen ebenfalls in zwei Giup- 
pen eingeteilt werden, die erste, bti welcher die Volunivermehrung 
nach Auslosen der Reaktion gemessen wird, die zweite bei der der 
Kohlendioxydgehalt des Gases gasanalytisch bestimmt wird. 

Die erste Methode hat dank ihrer Schnelligkeit f i i r  technische 
Analysen weite Verbreitung gefunden, sie erreicht jedoch nicht die 
Genauigkeit der zweiten. Die Substanz wird in das ReaktionsgefiiB 
eingewogen, die Saure getrennt von der Substanz inein Rohrchen ein- 
gefuhrt, welches bei der gebrauchlichsten Ausfuhrung (W a g n e r )  
am Bodeii des ReaktionsgefliBes festgeschmolzen ist (Fig. 67). Nach 
Zusammensetzen des Apparates wird die Reaktion durch Kippen 
des ReaktionsgefaBes ausgelost. Zum Mcssen der Volumvermeh- 
rung dient ein Nitrometer nach L u n g e  oder eine H e n i p e l s c h .  
Burette mit Quecksilber als Sperrfliissigkeit, fur genauere Messun- 
gen mit Kompensationsrohren. An Stelle des Quecksilbers vrr- 
wendet B a u e r Petroleum, S c h e i b 1 e r Wasser. Wegen der 
groBen Loslichkeit des Kohlendioxyds in Wasser schaltet S c h e i b - 
1 e r eine Gumniiniembran zwischen Reaktionsrauni und MeOgefaB, 

Fig. 67. 
U 

Fig. 68. 

welche wenigstens fur kurze Zeit das Kohlendioxyd voni Wasser fern- 
halt. Der tote Raum des Apparates wird allerdings hierdurch ganz 
wesentlich verniehrt und somit der Apparat fiir Schwankungen der 
Zinimertemperatur empfindlicher. Alle diese Methoden haben wegen 
der Loslichkeit des Kohlendioxyds in der Saure nur relativen Wert, 
immerhin konnen sie durch Verwendung eines Korrektionsfaktors 
geringeren Anspruchen genugen. Als Normalapparate bringe ich die 
Apparate von H e  m p e 1 und L u n g e in Vorschlag. 

Da Nitrometer und Gasbiiretten unter MeBgeraten behandelt 
werden sollen, bleibt bei den Apparaten nach L u n g e und H e  m p e 1 
nur das ReaktionsgefaB nach W a g n e r zu normieren, welches in 
folgenden Dimensionen hergestellt wird: Durchmesser 50 (2) mm, 
Hohe 60 (2) mm, Halsweite 28 (1) mm, Hohe des SiiuregeflBes 40 (2) 
Millimeter, Durchmesser desselben 20 (2) mm. 

Die exakteste gasvolumetrische Methode ist zweifellos die von 
L u n g e und M a r c h 1 e w s k i24), welche durch Kochen und Wasser- 

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



[ Zeitschrift fur 168 Fiedrichs: Zur Normierung der chemischen Glasgerate angewandte Chemie 

stoffentwicklung im ReaktionsgefaB das Kohlendioxyd vollstandig 
in das MeBgefaB iiberfiihren und gasanalytisch bestimmen (Fig. 68). 
Als MeBgefaB dient ein L u n g e sches Nitrometer, als Absorptions- 
gefaI3 eine Gaspipette, als ReaktionsgefaB ein angeschliffenes 
Kolbchen mit Fiilltrichter und den folgenden MaBen: Inhalt 
50 (10) mm, Halsweite 18 (1) mm, MaBe der Capillare 5,5 (0,5) mm 
Durchmesser, 1,5 (0,5) mm Weite. 

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

Als Material f i i r  diese Apparate genugt ein hartes Apparateglas. 
Die Toleranzen sind in Klammern beigegeben. 

12. Verbindungsstiicke. 
Die Verbindung zwischen zwei Apparaten erfolgt durch Schlauch, 

Stopfen, Schliff oder ZusammenschweiBen des Glases. 
Die Dimensionen der Schlauchverbindungen sind schon friiher 

festgelegt worden und bediirfen, wenn sie gleichen Durchmesser haben, 
keiner Erliiuterung. Sollen Schlauchansatze 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 Sc,hlauchmaBe 5,5, 8 
und 12 mm in Betracht kommen, geniigen auch drei GroRen der Ver- 
bindungsstiicke mit den folgenden Dimensionen : 
GroBen . . . . .  I I1 I11 
Weites Ende . . 8 (1) 12 (1) 12 (1) mm Durchm. 
Enges Ende .  . .  5,5 (1) 5,5 (1) 8 (1) .. ,, 
Ganze Lange . . 100 (10) 100 (10) 100 (10) ,, ,, 

Dem fibergang von einem weiten StopfenmaB auf ein, engcres 
dicnen die VorstoBe. Dieselben werden gerade oder in einem Winkel 
von 110 (5)' gekriinimt angefertigt, ,!etzteres uni das Gefalle der 
Kuhler (20") zu kompensieren. Der Ubergang soll so erfolgen, daO 
das Destillat glatt ablaufen kann. Den Halsweiten entsprechend, 
sind die folgenden MaBe erforderlich: 
GroBen . . I I1 I11 IV V VI 
Stopfen- 

weite . . 18(1) 23(1)  28(1)  38(1) 48(1) SS(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 GroBen 1-111 Lampenarbeit, die iibrigen Huttenarbeit. 
Schliffstiicke vermeiden Gummi, haben aber den Nachteil, daB 

jedes Schliffpnar aufeinander eingeschliffen werden muR, die Hchliff- 
st,iicke also nicht beliebig vertauscht werden konnen. Normalschliffe 

n 

Fig. G9. Fig. 70. 

haben sich wegen technischer Schwierigkeiten noch nicht einfuhren 
konnen und werden wohl auch nie die Zuverlassigkeit der jetzt ge- 
brauchlichen Schliffe erreichen. Fiir] Arbeiten im Hochvakuum 
kann es erforderlich sein, die Schliffe mit Quecksilber zu sichern. 
Die giinstigste Form ist meineri Ansicht nach ein aufgeschliffenes 
QuecksilbergefLR, (Fig. 70), welches nach einer Drehung das Queck- 
silber durch ein Seitenrohr ablaufen 1LBt. Die GroRe der Schliff- 
stiicke richtet sich nach dem Durchmesser der Schenkel, fiir welche 
wieder die SchlauchmaBe bestimmend sein sollen. 
GroBen . . . . . . . . . .  I I1 I11 
Durchmesser. . . . . . . .  5,5 (1) 8 (1) 12 (1)  mm 

Alle diese GroBen sollen. rnit und ohne Quecksilberdichtung her- 
gestellt werden. Das QuecksilbergefiiB 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 
Schliffstuck. Quecksilberdichtungen sind bei capillaren Verbindun- 
gen nicht gebrauchlich, da sie im Bedarfsfalle leicht durch nber- 
schieben eines weiteren Glasrohres mit Stopfen selbst hergestellt 
werden konnen. Um eine Lockerung der Verbindung zu vermeiden, 
werden die capillaren Schliffstiicke mit Hakchen versehen, in welche 
Federn eingehiingt werden konnen. Bei anderen Schliffstiicken ist 
die Gefahr des Lockerns gering. Die Schenkel sollen eine LLnge von 
100 (10) mm haben. 

Das ZusammenschweiBen der Apparatenteile ist unstreitig die 
zuverliissigste Verbindung. Mit Hilfe eines kleinen Handgebliises 

3ind derartige Verbindungen leicht herzustellen und sollten ausge- 
lehntere Verwendung finden. Vorbedingung ist natiirlich ein gleich- 
trtiges Glas der zu verbindenden Apparatenteile. Durch Einbau 
von Glasfedern kann die Apparatur uberraschend elastisch und bt- 
weglich gestaltet werden. 
Zur Verzweigung eines Gas- oder Fliissigkeitsstromes in zwei 

Arme finden T- und Y-Stucke Verwendung, und zwar auch hier fur 
jede Schlauchnorm eine GroRe. 
Grol3en. . . . . . . . .  I I1 I11 
Durchmesser . . . . . .  5,5 (1) 8 (1) 12 (1) mm 

AuWerdem je eine GroBe fiir Capillarverzweigkgen. Die Schenkel 
der Verzweigungsstiicke sollen 50 (10) mm lang sein. 

Als Material fiir die Verbindungsstucke 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 konnen. 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- 
Easser veroffentlichte26) AnschluBmuffe (Fig. 71) ihrer Einfachheit 
halber hinweisen, obgleich sie eigentlich nicht zu den Glasgeraten 
gehort. Sie wird fur Gewinde van F d  3/qcL hergestellt. 

Die Toleranzen sind in Klammern beigegeben. 

13. Wageglaser. 
Wageglaser dienen als Behalter zum Wagen 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 die gc- 
brauchlichste ist. Eine Verengung des Halses ist nur bei ganz weiten 
GroBen (iiber 50 mm) vorteilhaft,, da groBere Schliffe wesentlich 
teurer und unzuverlassiger sind. Der St~opfen soll, um Gewicht zu 
sparen, bei Weiten uber 30 mm unten offen sein. Die 17 Formen 
werden in zusammen 55 GroBen hergestellt. Ich glaube, 6 GroBen 
init folgenden MaBen konnen allen Anspriichen geniigen. 

Hohe 30 (5) nim: GroBe I Durchmesser 60 (5) mm; Halsweite 
I ,  . . ,  

50 (5) mm. 
Hohe 50 (51 mm: Halsweite deich Durchmesser. 
GroBe I1 'Durchmesser 20 (2Ymm. 
.GroBe 111 Durchmesser 30 (2)mm. 
GroBe IV Durchmesser 40 (2) nim. 
Hohe 80 (5) mm; Halsweite gleich Durchmesser. 
GroBe V Durchmesser 10 (2) mm. 
GroBe VI Durchmesser 40 (2)mm. 
Maximalgewichte der verschiedenen GroBen. 

I I1 I11 IV v VI 
50 10 20 30 6 5 0 g  

GroBm I1 und V mit geschlosscnem Stopfen, alle u.-:igen mit 
offcnem. 

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

Fiir Wagungen von Fliissigkeiten eignet sich am 
besten die Wagepipette nach L u n g e - R e y (Fig. 73) 
in den folgenden Dimensionen: Lange und Weite des 
GefaRes 700 (5) und 12 (2) mm, Durchmesser der Kugel 
25 (2) mm, Bohrung der Hahne 1,5 
(0,5) mm, Maximalgewicht 30 g. 

Als Material fiir Wagegliiser soll 
nur ein hartes Apparatenglas Verwen- 
dung finden, um Verzogerungen bei der 
Wagung durch die temporare Wasser- 
haut einzuschranken. 

Fig. 73. 

m 
Fig. 72. 

Die Toleranzen sind den MaBen in Klammern zugesetzt. 

k/ 14. Reagensglaser. 
Reagensglaser dienen zur Ausfiihrung qualitativer Fiillungs- und 

Fiirbungsreaktionen. Sie werden bisher in 15 verschiedenen GroDen 
angefertigt. Mit 3 GroBen ist gut auszukommen. 
GroBen . . . . . . . . .  I I1 I11 
Lbnge . . . . . . . . . .  100 (10) 150 (10) 200 (10) mm 
Weite 15 (2) 20 (2) 25 (2) mni 

Als Material komnit gewohnlich ein hartes Apparatenglas in Be- 
tracht, fiir spezielle Zwecke sollen jedoch auch Reagensgliser aus 
chemisch und thermisch-widerstandsflhigen Glasern, sowie schwer- 
schmelzbaren Glasern angefertigt werden. 

. . . . . . . . . .  

Die Toleranzen geben die Zahlen in Klammern. 

26) Angew. Chem. 3!8, 208 [1919]. - 
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