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Ttir an den Apparat ausgelbst worden. Gemeinsam rnit den Herren 
Dip1.-Ing. L U t h i  und R h e i n e r  wurden dann die obenerwlhnten 
Untersuchungen nochmals aufgenommen, und wir kamen zum Er- 
gebnis, daf3 hier eine Gruppe merkwiirdiger Reaktionen vorllegt, die 
durch Schlag oder Stof3 ausgelast werden, dagegen fur Temperatur- 
einfliisse auffallend unempfindlich sind. 

Um zuerst einige leicht reproduzierbare Versuche zu beschreiben, 
so kann man diese Explosionen sehr leicht demonstrieren, wenn man 
in  ein diinnwandiges Reagenzglas im Stickstoffstrom etwa 1 ccm Ka- 
liumnatriumlegieruog abfUllt , dann vorsichtig ein kleines dtinnwan- 
diges Kiigelchen mit 'Ilo ccm Chloroform, BromoForm, Tetrachlor- 
kohlenstoff oder eines der Acetylenderivate darautbringt und dieses 
Reagenzglas ekwa 1-2 m hoch fallen 1BBt. Man kann auch die Kalium- 
natriumlrgierung vorsichtig rnit 'Ilo ccm der Halogenverbindung iiber- 
schichten; bei Anwendung von Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff sind 
dabei bisher nie Explosionen eingetreten. Dagegen sind die Halogen- 
derivate des Acetylens, spez. Pentachlorathan und Tetrachlorlthan vie1 
empfindlicher, so da6 hier einige Zeit nach dem Zusammengeben ohne 
Stod Explosion eintreten kann. Beim Aufschlagen des Reagenzglases 
von 1-2 m Fallhbhe erfolgt in allen Fallen e ine  starke Detonation; 
die Intensitiit der Explosion ist eine iiberraschende. 

Um die Ursache der Explosion aufzuklaren, haben wir einmal die 
verschiedensten Halogenderivate und auch sonstige Verbindungen, 
weiter die verschiedenen Metalle in  ihrer Wirkung auf Halogen- 
derivate gepriift. Nimmt man die freien Halogene, so erfolgt, wie 
bekannt, bei der Einwirkung von Kalium eine auf3erordentlich heftige 
Reaktion, wlhrend Natrium in Brom eingetragen werden kann, ohne 
daf3 eine Umsetzung erfolgt. Man kann sogar ein Sttick Natrium und 
Brom erhitzen, das Brom abdestillieren und erhalt das Natrium un- 
vergndert zuriick, nur mit  einer Kruste von Bromnatrium tibenogen. 
Der scheinbar so starke Unterschied ist nun in  der Tat nicht FO grof3; 
auch Natrium und Brom kbnnen in  Reaktion gebracht werden, wenn 
ein gentigend energischer Schlag auf das System erfolgt. Ein Fallen- 
lassen des Glases von geringkr HShe genUgt nicht, men muB einen 
Fallhammer von 0.5 kg/m darauf einwirken lassen 'I). Vergleicht man 
nun die verschiedenen Metalle, so reagiert Kalium schon bei Be- 
rUhrung, bei Natrium muf3 der StoB grSBer sein, noch stiirker bei 
Lithium. Von den Erdalkalimetallen detoniert Barium am leichtesten, 
Magnesium wieder am schwersten; und von den Halogenen ist das 
Chlor reaktionsfibiger als Brom und vor allem als Jod. Also je 
elektroposiliver das Metall, je elektronegativer das Metalloid, um SO 
stodempfindlicher ist das System. 

Gleiche Erfahrungen macht man nun bei den Umsetzungen von 
Halogenderivaten mit Metallen. In allen Fillen ist Kalium reaktions- 
fiihiger a19 Natrium und Lithium, und von den Erdalkalimetallen ist 
das Barium weitaus das reaktionsflhigste. Ganz besonders geeignet 
is t  das Gemisch von Kalium und Natriunl. Schwermetalle konnten 
mit Halogenen und mit Halogenderivaten bisher nicht zur Detonation 
gebracht werden. 

Von Halogenderivaten eignen sich nach den bisberigen Unter- 
suchungen nicht nur  die organischen, sondern iiberhaupt alle Halogen- 
verbindungen, soweit sie keine salzartige Natur haben, also die 
Habgenderivate des Phosphors, Schwefels, Siliciums und Zinns. Bis. 
ber wurden vor allem die. Umsetzungen der organischen Halogen- 
derivate gepriift, mit dem Ergehnis, daS die Chlorderivate in der 
Regel starker und leichter detonieren als die Bromverbindungen und 
Jodverbindungen. Es besteht also hier kein Zusammenhang mit der 
Reaktionsfahigkeit des Halogens, denn hei andern Umsetzungen sind 
bekenntlich die Jodderivate reaktionsfahiger als die Bromderivate. 
Weiter detonieren die halogenreichen Verbindungen in der Regel vie1 
s t l rker  als die halogenlrmern, so Methylrhlorid nur schwer, Chloro- 
form, Tetrachlorkohlenstoff dagegen leicht. 

Es sei schlie6lic.h noch bemerkt, da6 nicht nur halogenhaltige Ver- 
bindungen durch Schlag unter Detonation rnit Alkalimetallen reagieren 
ktinnen, sondern auch neutrale Schwefelprodukte, wie Schwefelkohlen- 
stoff, endlich auch sauerstofthaltige KBrper, wie z. B. Kohlendioxyd. 

Wir hahen hier eine neue Gruppe von eigenartigen Umsetzungen 
vor uns, die duwh StoB ausgel6st werden; und zwar sind eine groBe 
Reihe dieser Systeme so auBerordent1ic.h stofiempfindlich, daB sie die 
Initialziindrr, Bleiacid und Knallqueck4lher bei weitern tibertreffen, 
und nn die Emptindlichkeit von Chlor- und Jodstickstoff hermreichen. 
Es mag mancher Unfall und manche Explosion durch diese uner- 
wart& Reaktion zwischen Alkalimetallen und Halogenderivaten eine 
Erkllrung finden 12). 

Anfangs schien man die Detonation so erklaren zu kunnen, da6 das 
Alkalimetall mit dem Halogenderivat h r c h  den Schlag in eine inten- 
sive Berithrung gebracht und so die starke exotherme Reaktion aus- 
geltist wird, die dann bei der Warmeentwicklung zur Verdampfung des 
Metalles und zur Explosion fiihrte. Wir hatten die gleiche Erschei- 
nung wie bei Gemischen von organischen Substanzen mit fliissigem 
Sauersfoff, die durch einen Funken oder durch Initialziiiidung zur 
Detonation gebracht werden kSnnen. Fur diese rein mecbauische Er- 

Es  wird ein dunnes Stuck Natrium auf den Fallhammer gebracht und 
ungelahr, 0,l ccrn Brom in eine diinne Kugel geschmolzen, darauf gelegt. 

IP) 10 der Chern.-Ztg. 21, 611 (18971 fiodet,sich z. B die Angabe, daO Tetra- 
chlorkohlenstdf durch Schufteln rnit Natrium gereinigt werdeo SOH, die M6g- 
lichkeit besteht natiirlich auch hier, daS durch heftigen SIoE eine Detonation 
stattfindet. 

kliirung spricht scheinbar der Umstand, daB durch Zusatz von ge- 
ntigenden Mengen von Verdiinnungamitteln die Detonation ausblei$t, 
gerade wie eine Explosion von organischen Substanzen rnit verdiinntem 
Sauerstoff nicht mehr eintritt. 

Gegen diese einfache Auffassung sprechen aber eine Reihe von 
merkwtirdigen Beobachtungen; so z. B. folgende: Trlgt man ein StUck- 
chen Kalium in Tetrachlor- oder Pentachlorathan ein, so .erfolgt so- 
Port beim Fallenlassen des Reagenzglases keine Detonation "). Es tritt 
dann eine chemische Reaktion ein, bemerkbar an Gnsentwicklung 
und deIr Bildung eines braunen volumintisen Niederschlages; nach 
etwa 20 Sekunden ist das Gemisch derartig empfindlich, daB beim 
Fallenlassen eine furchtbare Detonation erfolgt. Man kSnnte nun 
annehmen, daB durch Abspaltung von Chlorwasserstoff oder Chlor 
eiu ungeslttigtes Produkt entsteht, das mit Kalium leichter reagiert; 
aber die entsprechenden ungesiittigten Derivate, Trichlorlthylen , Di- 
chlorlihylen, Tetrachlodthylen sind gegen Kalium vie1 weniger 
reaktionsflhig als die gesiittigten Produkte oder explodieren nicht 
beim blof3en Fallenlassen. 

Man konnte auch weiter daran denken, da6 das Gemisch sich 
erst erwlirmt und dadurch die Reaktion leichter eintritt. Tragt man 
aber Kalium in siedendes Tetrachlor- oder Pentachlorathan ein, so  
erfolgt nicht sofort eine Detonation, sondern erst nach 20-30 Se- 
kunden, hlufig erst nach 1 Minute. Beim Eintragen von Kalium in 
der Kiilte beobachtet man als einzigen Unterschied, dat3 die Detonation 
erst nach llngerer Zeit, nach ein bis mehreren Minuten spontan ein- 
tritt. Diese und lhnliche Beobachtungen fiihrten uns zu der Vor- 
stellung, daB primlr hbchst unbestlndige energiereiche Zwischenpro- 
dukte entstehen, die als stark endotherme Verbindungen iiberaus stoB- 
empfindlich sind und als Initialztinder die explosive Umsetzung des 
Kaliums mit dem unvertlnderten Halogenderivat einleiten. 

Diese primiren Produkte sind als eigentlicbe Molekiilverbindungen 
aufzufassen, fiir die Formeln im Sinne der Strukturchemie nicht auf- 
zustellen sind. Im vorigen Abscbnitt wurde die Annahme gemacht, 
daB bei der Autoxydation eigentliche Molaxyde als primlre energie- 
reicbe Produkte im Sinne der O s t w a l d s c h e n  Stufenregel entstehen. 
hihnliche Verbindungen werden sich auch hier bei dem Umsatz von 
Halogenen und Halogenderivaten mit Alkalimelallen bilden. Den 
Molektiloxyden wlren also die Molhalogenide und eine groi3e Reihe 
anderer Molektilverbindungen an die  Seite zu stellen: 

A $ O *  (AO,) Moloxyd 
A CIS (ACl,) Molchlorid 
K CCI, (KCCI,) Molverbindung 

Diese sehr energiereichen Verbindungen entstehen nur ausnahmsweise 
so reichlich, dai3 sie beobachtet werden kSnnen, da sie alle infolge 
ihres Energiereichtums und ihrer groBen Wirkungsbereitschaft sehr 
leicht zerfallen. [A. 218.1 

Das Eichen von Stromungsmessern fur Gase. 
Von JULIUS OBERMILLER. 

Mitteilung aus dem Deutschen Foruchnngsinstilute far Textilindustrie, M.-Gladbaob. 
(Eineeg. 10./8. 1922.) 

Fur Ausarbeitung einer Methode zur direkten, gewichtsanalyti- 
schen Bestimmung der  relativen Luftfeuchtigkeit, woruber ich dem- 
niichst berichten werde, war es mir wiinschenswert erschienen, an 
Stelle der Messung des  zu untersuchenden Luftvolumens die Messung 
der Stromungsgeschwindigkeit der Luft zu setzen. Dies aus dem 
Grunde, weil 1 1  Luft im hrchschni t t  nicht mehr als 10-12mg 
Feuchtigkeit enthalt und ich die Bestimmungen deshalb im Interesse 
genauerer Resultate mit mindestens 5 1 Luft ausfuhren wollte. 

Fur  derartige Luftmengen stand mir aber kein genugend grog,, 
Quecksilbergasometer zur Verfiigung, auch vermochte ich mir keinen 
solchen zu verschaffen und ebensowenig eine mit Quecksilberfiillung 
arbeitende Gasuhr. NaturgemaD kam ein Messen der zu untersuchen- 
den Luft iiber wasserigen Sperrflussigkeiten iiberhaupt nicht in Frage, 
und auch ein erst nach der Untersuchung stattfindendes Messen der 
Luft iiber solchen Sperrflussigkeiten schien mir zu bedenklichen 
Fehlern Anlai3 zu geben. Bekanntlich enthalt ja 1 1  Luft von 20° 
bei maximaler Sattigung 17,3 mg Wasser, was rund 23ccm Wasser- 
dampf, d. h. tiber 2 O/O des Luftvolumenfi entspricht. 

Zur Messung der Stromungsgeschwindigkeit der Luft erwies sich 
nun fur nieine Zwecke besonders die von R i e s e n f  e l d l )  ange- 
gebene Form von Stromungsmessern, die von der Firma F r a n z  
H u g e r s h o f f ,  Leipzig, in zwei GroDen in den Handel gebracht 
wird, als sehr geeignet. Das Prinzip dieser Stromungsmesser beruht, 
ebenso wie bei den ahnlich konstruierten Stromungsmessern von 
N o r m a n  n und von U b b e 1 o h d e, darauf, dai3 eine Bur Capillare 
sich verengende Glasrohre in den Gas- oder Luftstroni eingeschaltet 
wird. In die Glasrohre greift dann je vor und hinter der Capillare 
eine als Manometer wirkende U-Rohre mil ihren beiden Schenkeln 
ein, so daD eine in die U-Rohre eingegebene Sperrflussigkeit j e  
nach den1 Unterdrucke, der zur Uberwindung des mit steigender 

la) Die Detonationen erfolgen beirn Fallen aus einer Fallhiihe van 
1- 2 m nur leicht bei Anwendung von fliissiger Kaliumnatriumlegierung, da- 
gegen nicht mit festern Kalium; hier mu6 das Gemisch rnit  dem Fallhammer 
bearbeitet werden. 

') Cbemiker-Zeitung 42, 610 [1918]. 
104. 
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Stromungsgeschwindigkeit wachsenden Capillarwiderstandes benotigt 
ist, auf einen der Geschwindigkeit entsprechenden Niveauunterschied 
in den beiden Schenkeln sich einstellt. Dieser Niveauunterschied, 
der auch als Druckunterschied oder Dnuckhohe, oder einfach als Druck, 
bezeichnet werden kann, bildet so ein recht zuverlassiges Ma6 fiir die 
Stromungsgeschwindigkeit. 

Der Grundgedanke meiner genannten Versuche war der, einen 
Luftstrom in zwei genau gleiche Halften abzuteilen und den einen 
Teilstrom davon auf den maximalen Feuchtigkeitsgehalt zu bringen. 
Werden beide Strome jetzt durch Absorptionsrohren mit 'Phosphor- 
pentoxyd, von denen ich eine besonders geeignete Form noch zu be- 
achreiben haben werde, hindurchgeleitet, dann muB die Gewichts- 
zunahme der beiden Absorptionsrohren bei gleicher Temperatur in 
jedem Augenblicke im Verhaltnis der in der Luft gerade vorhandenen 
sogenannten relativen Fmchtigkeit zur maximalen Feuchtigkeit der 
Luft stehen. 

%u den Versuchen brauchte ich demnach zwei genau gegeneinan- 
der  geeichte Stromungsmesser. Aber eine fur die Eichung zunachst 
ins Auge gefal3t gewesene Gasuhr rnit Quecksilberfiillung vermochte 
ich mir - wie bereits enviihnt - nioht zu verschaffen. Auch fand ich 
keine Firma, die bereit gewesen ware, die in meinem Besitz befind- 
liche Gaede-Quecksilberluftpumpe, die nach dem Prinzip der Gasuhr 
arbeitet, in befristeter Zeit mir dafiir mit Umdrehungszahler und Ma- 
nometer zum Messen des innerhalb des Apoarates herrschenden Luft- 
drucks zu versehen. 

SchlieBlich gelangte ich aber doch zum Ziele, und zwar aul 
ziemlich einfache Weise durch folgende Uberlegung. Es  war anzu- 
nehmen, daD von zwei hintereinandergeschalteten Stromungsmessern 
stets der an zweiter Stelle befindliche Messer einen etwas gro5eren 
Druck a19 der erste Messer aufweist, soweit beide Messer genau den 
gleichen Capillarwiderstand haben. Die Luft wird namlich nach 
Passieren des ersten Messers infolge des nun vorhandenen Unter- 
druckes ein etwas vergroBertes Volumen einnehmen, so daB sie rnit 
entsprechend gesteigerter Geschwindigkeit durch den zweiten Messer 
hindurchgeht. Mit dieser gestegerten Geschwindigkeit wachst aber 
der Capillarwiderstand des zweiten Messers, so d a D  zu dessen Uber- 
windung jetzt ein etwas erhohter Unterdruck notwendig ist, der zwar 
keine groBe, aber immerhin naohweisbare Steigerung des Druckea 
beim zweiten Messer zur Folge haben mui3. D a  Experiment hat 
diese Annahme tatslchlich bestatigt, wie aus  den weiter unten ge- 
gebenen Versuchsresultaten hervorgeht. 

Besitzen also die Capillaren von zwei Strthungsmessern genau 
den gleichen Widerstand, wie es vielleicht aber nur zufallig einmal 
der Fall sein mag, dann stellt sich die Sperrflussigkeit der zwei 
Messer in  den jeweils maglichen beiden Schaltungsstellungen bei 
gleicher Strornungsgeschwindigkeit naturgemM je a d  genau die 
gleiche Hohe ein. 1st das nicht der Fall, d a n n h a t  d e r j e n  i g e 
d e r  b e i d e n  Messer,  d e r  i n  2 - S t e l l u n g  a m  n i e d e r s t e n  
s i c h  e i n B t e l l t ,  d e n  g e r i n g e r e n  C a p i l l a r w i d e r -  
s t a n d  u n d  s o m i t  e r l e i c h t e r t e n  S t r o m d u r c h g a n g .  

Zur Feststellung, um wie vie1 zwei Stromungsmesser verschieden 
eingestellt werden miissen, damit beide die gleiche Luftmenge hin- 
durchlassen, schaltet man die zwei Messer am besten derart in den 
beiden moglichen Reihenfolgen abwechslungsweise hintereinmder, d d  
jeweils der  in 1-Stellung befindliche Messer, durch den der Strom 
zuetst hindurchgeht, auf die in Frage kommende Druckhohe eingestellt 
wird. D a m  zahlt man fiir jeden der  zwei Messer die in den beiden 
Stellungen beobachteten Millimeter Druckhohe zusammen und zieht 
die erhaltenen Summen von einmder  ab. D i e H a 1 f t e d e r D i-f f e - 
r e n z  e n t s p r i c h t  d e r  A n e a h l  M i l I i m e t e r ,  u m  w e l c h e  
f i ir  g l e i c h e n  S t r o m d u r c h g a n g  d e r  d e n  g e r i n g e r e n  
C a p i l l a r w i d e r s t a n d  b i e t e n d e  M e s s e r  b e i  d e r  i n  
F r a g e  k o m m e n d e n  D r u e k h o h e  d e m  a n d e r e n  M e s s e r  
g e g e n i i b e r  n i e d e r e r  - o d e r  a b e r  d e r  d e n  g r 6 B e r e n  
W i d e r s t a n d  b i e t e n d e  M e s s e r  h a h e r  - e i n g e s t e l l t  
w e r d e n  m u B .  

An den unten gegebenen Beispielen sol1 dies niiher dargelegt 
werden. 

AuBer dieser gegeaseitigen Eichung durch Hintereinanderschalten 
habe ich dann auch eine Methode zur Bestimmung d e s  tatsiichlichen 
Stromdurchgangs ausgearbeitet, die auf der Verdrbgung von Wasser 
durch die aus dem Stromungsmesser kommende Luft beruht. 

Die Eichversuche fiihrte ich rnit beiden im Handel befindlichen 
GroBen der R i e s e n f e 1 d schen Stromungsmesser am, die sich vor 
allem durch die  verschiedene Weite ihrer Capillaren unterscheiden. 
Als wichtig envies es sich dabei, daB die Skala der Messer, die  mit 
Metalldraht an der U-Rohre festgemacht ist, in gewissem MaBe sich 
verschieben laBt. Zur exakten Einstellung der Druckhohe ist dies 
unerliil3lich. Um andererseits aber ein zu leichtes Abgleiten der 
Skala zu vermeiden, empfiehlt es sich, zwischen Skala u d  Befesti- 
yngsdraht  kleine Schlauclistiickchen einzuklemmen. 

Als Sperrfliissigkeit verwendete ich im Falle der kleinen Messer 
eine von K a h 1 b a u m bezogene Barium-Quecksilberjodidlosung 
nach R o h T b a c h, die jedoch statt des angegebenen spezifischen Ge- 
wichtes 3,56 nur ein solches von 3,03 besaB. Bei den groBen 
Messern erwies sich fur den gewiinschten Stromdurchgang eine 
Misckung von zwei Volumen Paraffinol, spezifisches Gewicht 0,880, 
und einem Volumen hochsiedendes Benzin etwas vom Siedepunkt 120 
bi5 140 O, spezifisches Gewicht 0,745, besonders geeignet. Dieses 

Paraffinbenzin, dessen spezifisches Gewicht bei 0,830-0,835 liegt, 
aprach auf Druckschwankungen sehr vie1 rascher als reines Paraffin01 
m ,  das hierfiir zu zahfliissig ist. Andererseits ist das Paraffinbenzin 
aber auch nicht so leicht beweglich wie Benzin, das auf jede, etwa 
beim Durchleiten der  zu messenden Luft durch eine Waschflasche nuf- 
perlende Luftblase rnit heftigen Schwankungen reagiert, so daB bei 
Versuchen dieser Art mit Benzin iiberhaupt kein exaktes Einstellen 
der Stromungsgeschwindigkeit miiglich gewesen war. Ylit dem 
Paraffinbenzin dagegen, das  auf die Luftblasen nur  mit kaum merk- 
baren Schwankungen ansprach, gelang die exakte Einstellung ganz 
ausgezeichnet. 

Darauf himuweisen wiirde hier auch sein, da5 die Sperrffissig- 
keit am besten mit einer diinn ausgezogenen, geniigend langen Glas- 
rohre, in die auf der anderen Seite ein kleiner Trichter sich einsetzen 
IiiBt, in die Stromungsmesser eingefiillt wird. 

Ehe ich nun zur Beschreibung der beiden Eichmethoden iiber- 
gehe, seien erst folgende, allgemeinere Angaben fur die Apparatur 
vorausgeschickt : 

1. Als au5erer Durchniesser der Glasrohre wurden durchweg, so- 
weit nicht ausdriicklich etwas anderes bemerkt ist, 7 mm gewahlt. 

2. Fur die Verbindung der einzelnen Rohrstiicke untereinander, 
die Was auf Glas zu setzen sind, ist nur allerbester Schlauch (rot) 
zu empfehlen. Die Innenwandungen dee  Schlauches miissen hierfiir 
erst mit moglichst wenig Glycerin geschmeidig gemacht werden. Am 
besten geschieht dies rnit Hilfe eines Glasstabes, der solange immer 
wieder mit einem reinen Tuche abgewischt wird, bis er keine Glycerin- 
tropfchen aus dem Schlauche mehr herauszupressen vermag. 

3. Die Hahne mtissen sehr leicht sich drehen lassen, damit sie 
schon auf ein schwaches Beklopfen mit dem Finger ansprechen. Zum 
Einfetten ist g e l a k  Vaselin am besten geeignet. 

4. Die Bohrungen der  H a n e  miisseu moglichst weit gewahlt 
werden, weil sonst der DurchlaBwiderstand der Hlhne durch das 
unvermeidlich in die Bohrung hineingeratende Fett zu sehr beeinfluBt 
wird, was aui3erst storende Druckschwankungen hervoraurufen 
vermag. 
Gegenseitige Eichung dee Capillarwideretandes der  Stromnngemesser 

durch Hintereinandersehalten. 
Bei der hier abgebildeten Versuchsanordnung sind die beiden 

in Frage kommenden Schaltungsstellen der Stromungsmesser rnit 1 
und 2 bezeichnet. 

Vor Eintritt der Luft in den ersten Messer hat sie ein kurzes, 
vorgelegtes Glasrohr a von nicht unter 1-8 mm iI&rem Durchmesser 

Fig. 1. 

zu passieren, das als Luftfilter dient und hierfur etwas nicht zu 
feinfaserige, lose Wolle oder auch Baumwolle enthalt. 

In Stellung 3 befindet sich eine dreifach tubulierte W o u 1 f f - 
sche Flasche rnit aben offenem Quecksilbermanometer eur verhaltnis- 
m u i g  groben, aber fur die meisten Zwecke vollkommen ausreichen- 
den Messung des Capillarwiderstan,des der Stromungsmesser oder des 
zur Oberwindung des Widerstandes benotigten Unterdr,uckes. 

Durch ein direktes Vorschalten des Luftfiltere vor diese Flasche 
ist vor Beginn der  Versuche der Widerstand des Filters zu priifen, 
der jedenialls erheblich unter 1 mm Quecksilbersaule liegen muB. An- 
dernfalls ist die Wolle oder Baumwolle zu test eingestopft und muB 
aufgelockert werden. 

Auch der  Capillarwiderstand der einzelnen Stromungsmesser ist 
vor Beginn der Versuche auf gleiche Weise zu bestimmen. Im 
iibrigen schaltet man dann aber die Msanometerflasche zweckmaig 
wieder aus, sofern man sie fur die Versuche entbehren kann, weil 
ohne die Flasche ein Regulieren der  Stromungsgeschwindigkeit erheb- 
Lich erleichtert ist. 
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Die Regulierung der Stromungsgeschwindigkeit erfolgt mittels 
des gut gefetteten Hahns 4, und zwar am besten durch vorsichtigen 
Beklopfen mit dem Finger. 

Den Abschlul3 der Apparatur bildet eine als Vorschaltg&i 
dienende, zweifach tubulierte W o u 1 f f sche Flasche 5, die weiterhin 
zur Saugpumpe fuhrt. 

Als Saugpumpe ist fiir die Figur der Einhchheit halber eine 
Wasserstrahlpumpe gewlihlt worden. Diese Pumpe ist fur die Eichun- 
gen aber nur bedingt zu eanpfehlen, weil das Wasser erfahrungsgemaB 
vielfach erheblichen Druckschwankungen ausgesetzt ist, so daD da- 
durch ein genaues Einstellen auf eine bestimmte Stromungsgeschwin- 
digkeit dann sehr erschwert, wenn nicht gar unmoglich gemacht wid. 
Vie1 besser fahrt man deshalb etwa mit einer rotierenden Ulluft- 
pumpe mit Motorantrieb, rnit der ich ausgezeichnete Erfahrungen ge- 
macht habe. 

Bei der Bestimmung des  Capillarwiderstandes der einzelnen 
Messer ergab sich, daB er im Falle der kleinen Messer bei einer 
Druckhohe von 120 mm (Sperrflussigkeit Barium - Quecksilberjodid- 
losung), entsprechend einem Stromdurchgange von etwa 12,5 1 in 
der Stunde, 29mm Quecksilbersaule betrug. Fur die groBen Messer 
dagegen, die eine weitere Capillstre haben, lie0 sich bei einer Druck- 
hohe von 80 mm (SperrflUssigkeit Paraffinbenzin), entsprechend unge- 
fahr 20,5 Stundenlitern, ein Widerstand von nur 4,5 rnm Quecksilber- 
saule und bei 140 mm Druckhohe, entsprechend etwa 30,5 Stunden- 
litern, ein Widerstand von 8,5 mm feststellen. 

Im Falle des Hintereinanderschaltens von zwei der groaen Messer 
bei 140 mm Druckhohe wurde schliei3lich ein Gesamtwiderstand von 
17,5mm gefunden, der somit um 0,5mm gr66er sein wlirde, als die 
beiden je fur sich bestimmten Widerstande der beiden einzelnen 
Messer zusammen. Diese Steigerung des Widerstandes, die deutlich 
zu erkennen gewesen war, muf3 auf die besprochene Beschleunigung 
der Durcbgangsgeschwindigkeit beim zweiten Messer zuriickgefiihrt 
werden. 

Verschwiegen darf hierbei aber nicht werden, dal3 die Fest- 
stellung eines Druckunterschiedee von 0,6mm eben an der Grenze 
des deutlich Erkennbaren bei dem Manometer lag, so daD fiir der- 
artige feine Druckunterschiede das Quecksilber des Manometers 
xweckmiiBig durch eine spezifisch leichtere FlUssigkeit zu ersetzen 
sein wiirde, die stiirker a d  Druckunterschiede anspricht. 

Drnckhahen in mm Or-  
g,, ringere 

Zu- rektnr f:: 
deratd 

men mm bei 

Die Resultate der gegenseitigen Eichung des Widerstandm von 
je awei Messern, f i i r  die jeweils der in Stellung 1 befindliche Messer 
aui die in Frage kommende Druckhohe eingestellt wurde, waren 
die tolgenden. Hierbei sind' die eimelnen Stromusmesser durch 
ramkche Zitfern gekennzeichnet. 

1 16' 1 1,612 [ 111 8o 1 I = 8 1  
I--- 

I 111 = 79,6 1 169,6 

I ' -__I--: 

G r o 6  
(Paraffin- 
Benzin) 

Was sodann die zwei letzten Spalten der Zusammenstellung anbe- 
trifft, so enthalten diese eine zur Kontrolle vorgenommene Wieder-- 
holung der Eichung fiir G r o B  I und 11, sowie I und VI, und zwar 
jetzt unter Beriicksichtigung der bereits festgestellten Korrektur, welch 
letztere hierfiir ohne Bedenken ganz allgemein auf halbe und sogar 
ganze Millimeter abgerundet werden kann. Fur die Wiederholung 
kam selbstverstandlich nur diejenige Schaltung in Frage, bei welcher 
der korrigierte Messer in 1Stellung sich befindet. 

Aus den Kontrolleichungen scheint hervorzugehen, daD dadureh 
bei kleineren Unterschieden des Capillarwiderstandes, wie sie 
bei I und I1 vorliegen, nur eine allenfalls kanm merkbare h d e r u n g  
der Korrektur sich ergibt. Eine deutliche dnderung wtirde jedoch 
bei groijeren' Unterschieden des Widerstandes zutage treten. So hatte 
die erste Eichung bei I und VI fiir einen Druck von 80 und von 
140mm eine Korrektur von 12,75 und 19,75mm ergeben. Durch die 
Kontrolleichung ist diese Korrektur aber anf 13,5 und 20,5 mm erhoht 
worden. 

Darauf himuweisen wiirde auch sein, daD die Korrektur an- 
nahernd bereits aus den einzelnen Vergleichseinstellungen sich ergibt. 
Bei den groDen Messern war in 2-Stellung durchweg ein nur um 0,s 
bis 2mm - je nach der Gesohwindigkeit des Stromdurchgangs - 
hoherer Druck nachuweisen, als der nachtraglich festgestellten Kor- 
rektur entsprochen hltte. Bei den kleinen Messern betrug der Unter- 
schied wegen der engeren Capillaren allerdings 5 mm. 

Diese Feststellungen eines erhohten Drucks in 2Stellung decken 
sich vollkommen mit den bei der direkten Bestimmung des Gesamt- 
widerstandes von zwei hintereinandergeschalteten Messern mittels des 
Quecksilbermanometers gemachten Befunden (9. 0.) und waren im 
ubri en ja auch durchaus vorauszusehen gewesen. 

kwahnt sol1 dann noch werden, daD durch die korrigierte Ein- 
stellung der Widerstand der groDen Messer, der bei einer Druck- 
hohe von 80mm je etwa 4,Eimm und bei 14bmm Druck je 8.5mm 
Quecksilbersaule entsprach, nur in durchaus zu vernachlassigendem 
MaDe beeinfluat worden ist. Im Falle der kleinen Messer hingegen 
war dies nicht mehr ganz zutreffend. Bei 120mm DruokhShe haben 
beide kleine Messer einen Widerstand von 29mm eboten, in der 
korrigierten Einstellung von 114mm dagegen zeigte flesser I1 einen 
Widerstand von nur noch 28mm. 

Eichung des tatsiichlichen Lnftdnrchgangs durch die 
Striimnngsmesser an! dem Wege der Wasserverdriingung. 
Die durch den Stromun@messer 1 eintretende Luft passiert auch 

hier zuerst eine als Filter wirkende k u n e  Glasrohre a mit ein- 
neschobener loser Wolle oder Baumwolle. Nach Verlassen dee 

Y I gromungsmessers gelangt die Luft bei offengestelltem Hahn 2 
direkt zur Manometerflasche 5 und weiterhin durch Hahn 6, der zur - 

Korrigierte, gegen- 
eeitige Einstellung 

von je 2 Stri3- 
mungemeeaern 

I : I I  = 
120 : 114 mm 

1 : I I  = 
80 : 76.6 mm 

oder 
140 : 133,6 mm - 

1:111 = 
80 : 79.25 mm 

oder 
140 : 138,6 mm 

1:IV = 
80 : 76 mm 

1I : IV = 
80 : 79,6 mm 

I : V  = 
80 : 72 mm 

_ _ ~ -  

- 

1 : V I  = 
80 : 92,76 mrn 

oder 
140: 169,75 mm 

I : I I  = 
80 : 76.6 mm 

I : V I  = 
80 : 93,6 mm 

oder 
140: ?60,6 mm 

Am besten stimmen hiernach die Widerstande von G r o D  
I und 111, sowie I1 und IV miteinander iiberein. 

Fig. 2. 

Regulierung der Strirmungsgeschwindigkeit bestimmt ist, zu der als 
Vorschaltgefa dienenden W o u 1 f f schen Flasche 7 und eur Saug- 
pumpe. 

Zwischen Stromungsmesser und Hahn 2 geht durch ein einge- 
setztes Dreiwegrohr eine Zweigleilung nach untep ab, die zu dem 
Tubus b einer kleinen, rnit Wasser gefullten W o u 1 f f schen Flasche 3 
von etwa 11 Faqungsvermogen fuhrt. Diese Flasche ist mittels 
eines durch ihren anderen Tubus c bis auf den Boden reichenden 
Steigrohrs rnit dem Mefhylinder 4 (250 cem) verbunden, unrl von 
ihni geht eine durch seinen Stopfen gefiihrte zweite Leitung zur Mano- 
meterflasche, wo sie nit der dixekt vou Hahu 2 kommenrien Initung 
zusammentrifft. 

Wird nun Hahn 2 geschlossen, dann tritt die Luft zufolge des im 
MeBzylinder jetzt zur Geltung gelangenden Unterdrucks in die Wasser- 
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flasche 3 ein und dltiickt aus ihr ein dem Luftvolumen gleiches 
Wasservolumen nach dem Mehylinder hiniiber. Wichti ist es hier- 
fur, daB das von 3 nach 4 gehende Steigrohr einen auferen Durch- 
messer von mindestens 8 mm hat, weil sonst der Reibungswiderstand 
des Wassers in dem Rohre eine w beriicksichtigende GroBe anneh- 
men konnte. Weiterhin ist es auch notwendig, da5 dieses Steigrohr 
in den Mel3zylinder etwas tiefer hineinreicht, als das von dort weiter- 
fiihrende Leitungsrohr, damit das in den Zylinder eintretende Wasser 
nicht von der abgesaugten Luft in die Abzugsleitung hinubergerissen 
\bird. 

Empfehlenswert ist es dann noch, das  von 3 kommende Steig- 
rohr nicht direkt dwch den  Stopfen des MeBzylinders hindurch- 
zufiihren, sondern es mittels eines Schlauchstiiokes an eine entspre- 
chend kurze, durch den Stopfen gehende Rohre anzuschliel3en. Das 
gleiche gilt fur das hinter d m  Stromungsmesser nach der Wasser- 
flasche 3 abzweigende Dreiwegrohr, das mittels eines Schlauchstiicks 
an eine durch b gehende kurze Rohre angeschlossen wird. Dadurch 
bekommt Wasserflasche und Zylinder eine etwas gro5ere Be- 
weglichkeit. 

Zur Ausfiihrung der Bestimmungen stellt man bei offenem Hahn 2 
den Stromungsmesser zuerst g e n m  auf die gewiinschte Druckhohe 
ein, wobei man sich durch ein leichtes Driioken auf die Gummi- 
etopfen, vor allem von 3 und 4, davon zu iiberzeugen hat, ob alles auch 
wirkIich dicht abschlieBt. 1st das nicht der Fall, dann macht sich 
das durch ein sofortiges Ansteigen der Sperrfliissigkeit beim Driicken 
bcmerkbar. 

Sobald die Druckhohe richtig eingestellt ist, schlieBt man, am 
besten unter gleichzeitigem Ingangsetzen einer Stoppuhr, rasch den 
Hahn 2 und 1ii5t so das Wasser je eine miiglichst genau bemessene 
Zeit von vielleicht 30 bis zu 60 Sekunden, die nach dem F a m n g s -  
vermogen des MeBzylinders und der  Stromungsgeschwindigkdt sich 
richtet, nach dem Zylinder abhebern. Nach Aiblauf dieser Zeit wird 
der Hahn 2 ebenso rasch wieder geschlossen, worauf das Abhebern 
sofort aufhort. Die abgeheberte Menge Wasser braucht jetzt nur 
abgelesen zu werden. 

Zur Wiederholung der Bestimmung nimmt man zweckmal3ig den 
eigens hierfiir unter den Zylinder gesetzten Block weg und zieht den 
Zylinder durch vorsichtiges Drehen von seinem Stopfen ab. Dann 
gie5t man das Wasser des Zylinders durch den geoffneten Tubus b 
mittels Trichters in die Flasche 3 zuriick, und der Apparat kann 
nach kurzem, kraftigem Ausschleudern des Zylinders zu einer neuen 
Bestimmung wieder zusammengesetzt werden. Zu vermeiden wiirde 
der  Fehler natiirlich sein, wenn man mit der Zeitmessung erst dann 
beginnt, wenn die Schwankung wieder ausgeglichen ist. HierIiir wiirde 
aber auch der Stand der in diesem Augenblicke bereits abgeheberten 
Wassermenge zu beriicksichtigen sein. 

Bei Beginn des Abheberns setzt eine gewisse Druckschwankung 
ein, die in der Regel nach 5-6 Sekunden wieder ausgeglichen ist. 
Eine Korrektur fur diese Sohwankung, die iibrigens keinen groDen 
Einflufi auf die Genauigkeit der Messung zu haben scheint .- vor 
allem, wenn die Messungsdauer keine zu kurze ist -, vermochte ich 
nicht in die Rechnung ekubeziehen.  

Eine weitere Korrektur ware dann noch fur die durch nach- 
tragliche Feuchtung der Luft in der Wasserflasche 3 entstehende 
Volumvermehrung anzubringen, aber ich wu5te hierfiir bei der Kiirze 
der Feuchtungsdauer kein Ma0 zu finden. Vielleicht liefie sich die 
Korrektur einfach dadurch umgehen, dafi man als Fiillfliissigkeit der 
Fla$che kein Wasser, sondern etwa verdiinnte Schwefelsaure oder 
eine geeignete Salzlosung verwendet, die jeweils der gerade vorhan- 
denen Luftfeuchtigkeit gegeniiber im Gleichgewicht sich befindet. 
Zur Feststellung derartiger Gleichgewichte eignet sich ubrigens recht 
gut die eingangs von mir erwlihnte, demniichst zu veroffentlichende 
Methode zur direkten Bestimmung der  relativen Luftfeuchtigkeit. 

Die einxige Korrektur, die ich fur den Stromdurchgang einzu- 
setzen vermochte, pi indet  sich auf die Beriicksichtigung des Unter- 
druckes, der zur Oberwindung des Capillarwiderstandes der StrG- 
mungsmesser benotigt ist. Zufolge dieses Unterdruckes nimmt die in 
die  Wasserflasche eintretende Luft und damit auch das  abgeheberte 
Wasser ein entsprechend zu gro5es Volumen ein. 

Rei der verhaltnismal3ig kurzen Versuchsdauer der Eichungen 
war besonders gut darauf zu achten, da5 der Druck auf moglichst 
genau gleicher Hohe eingestellt bleibt. Aus diesem Grunde ist es 
fur die Eichungen hier von um so groBerer Wichtigkeit, von der 
Wasserstrahlpumpe mit ihren mehr oder weniger grofien Druck- 
schwnnkungen unabblngig zu sein und an ihrer Stelle etwa die be- 
reits \.on mir empfohlene Ulluftpumpe mit Motorantrieb zu ver- 
wenden. 

Rei den nun folgenden Eichungsresultaten sind fur' jeden ein- 
zr7t i c i z  F.711 flinf, in uiiuiilerbrochener Reihenfolge hinfereinander ge- 
mnchte Restimmungen aufgefiihrt. Es sind hierbei also keine da- 
~wischen erhaltenen Werte etwa wegen zu groBer Abweichung weg- 
gelassen worden. 

Der Barometerstand wahrend der Versuche betrug 756 mm. Auf 
ihn sind die hinter den Stromungsmessern beobacliteten IJnterdrucke 
in Prozente umgerechnet worden, die fur die Korrektur zu beriick- 
sichtigen sind. 

f. 
01 Wasserverdrangung 

Grofle Z Druck- 
d.Str6- hShe 

messer d 
m mm di 

a 
ccm Stundenlitern inStd.- 

I 120 601218 2191217!218 
' Ie in  1111 114 /60~217i218~219/218 

1495 mm 20,68 
ccm), =0,6O/,/ 

G r o B  I _ _ ~  

Zu den Mesungen ware zu sagen, d& fiir G r o 5 I1 auch der 
Stromdurchgang bei der nicht korrigierten Einstellung von 80 a m  
bestimmt worden ist. Es ergab sich dabei eine Erhohung um 0 , s  
Stundenliter gegeniiber der Einstellung von 76,b mm. Diese Erhohung 
stimmt rechnerisch recht gut mit dem um 3,5 mm gesteigerten Dr'uck 
der nicht korrigierten Einstellung zusammen, wenn man dabei be- 
riicksichtigt, da5 mit steigender Druckhohe der Stromdurchgang nicht 
im ganz gleichen Ma5e anwachst. Im Falle von G r o B  I ergab ja 
eine Steigerung der Druckhohe von 80 auf 140 mm nur eine Steigerung 
des Stromdurchgangs von rund 20 1 au! 3(, 1. 

Bemerkenswert ist es sodann noch, da5 die Messungen G r o D I 
und 11, sowie I und 111, zeitlich iiber sechs Monate auseinander lagen. 
Die in beiden Fallen erhaltenen, iiberraschend gleichwertigen Resul- 
tate sind wohl der  beste Beweis fii'. die Brauchbarkeit der beiden 
E iclr met hod en. 

Die Stromungsmesser diirften demnach n i t  Hilfe der beiden 
Methoden eine besonders weitgehende Anwendung finden konnen. Die 
,an sich schon hohe Genauigkeit der damit zu erhaltenden Resultate 
wird durch eine Verfeinerung der noch verhaltnisrnafiig rohen Appa- 
ratur urn ein erhebliches sich steigern lassen. Hierfiir wiirde - 
abgesehen von den bereits besprochenen Korrekturen in dem be- 
sonderen Falle der Wasserverdrlingungsmethode - vor allem bei 
den Stromungsmessern eine Verllngerung der U-Rohre in Frage 
kommen, womit eine groBere Steighohe der Sperrfliissigkeit zu er- 
reichen ware. Das wiirde die Verwendung einer Sperrfliissigkeit 
von geringerem spezifischen Gewicht ermoglichen und damit zu einem 
stlrkeren Ansprechen auf Druckschwankungen fiihren. Allerdings 
mii5te dann zugleich die Capillare enger werden, was wieder eine 
Erhohung der Korrektur zur Folge hatte. Aui3erdem w k e  in das zur 
Messung des Unterdrucks bestimmte Mranometer an Stelle des Queok- 
silbers eine spaifisch leichtere Fliissigkeit einzugeben, um so die 
geringen Druckuntemhiede besser erkennen zu konnen. Auch eine 
mechanische Drehung des zur Regulierung der Stromungsgeschwindig- 
keit dienenden Hahns, etwa mittels einer Mikrometerschraube, wiirde 
zu empfehlen sein. 

Damit konnten die Stromungsmesser bei gleichzeitiger Einhaltung 
konstanta  Temperatur schliefilich sogar zur.exakten Messung gro5erer 
Luftmengen herangaogen werden, bei der die Luft jedenfalls keine 
Veranderung ihrer Zusammensetzung etwa durch Aufnahme von 
Feuchtigkeit erleiden wiirde. [A. 206.1 

__ 

Beitrage zur Gewichtsanalyse XXI '1. 
Von L. W. WINKLER, Budapest. 

XXVI. Bestimmung des Bleis. 
1. Men@ man zu einer saurefreien oder nur wenig freie Salpeter- 

saure entbaltenden kochend hei5en Bleinitrat- oder Bleichloridlbsung 
in  reichlichem UberschuD Ammoniumsulfatlbsung, so gelangt bis auf 
Spuren die Gesamlmenge des Bleis als reines, kristallinisches Blei- 
sulfat zur AhscheidunE. 

Wurden 50 crm Bleinitratliisung (s. weiterunten) der Reihe nach mit 
keiner Salpetersaure oder rnit 1 ccm oder 10 crm norm. Salpetersaure 
versetzt, auf 100 ccm verdtiinnt, dann das Fallen des Rleis mit 10 ccm 
.lOO/,igeru Ammoniumsulfa~l6sung [10,0 g (NH,),SO, in  Wasser zu 
100 ccm pel6-t] vo.genommen und tags darauf der Bleigehalt der ab- 
geseihten Flticsigkeit durch Farbenvergleich ') bestimmt, so war das 
auf 110 ccm Fliissigkeit bezogene Ergebnis: 

Keine Salpeterslure 0.28 mg Pb = 0,41 mg PbSO, 

(EinTeg. 9.Q. 1922.) 

1 ccrn norm. 0,40 = 0,59 n 

10 ccm norm. 0,64 =0,96 n 

Die Versuche zeigen also, daO - von besonderen Fillen abge- 
sehen - der ilbliche reichliche W e i n g e i s t z u s a t z  Uberf lUss ig  ist, 

I )  Vgl. Ztschr. t. angew. Cbem. 30, 31, 32, 33, 34 u. 85, Aufsatzteil. 
') Ztschr. f .  angew. Chem. 26, I, 38 [1913]. 




