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1 Analytisch-technische Untersuchungen. I 
Apparat zur gasvolumetrischen Bestirn- 
mung von geringen Mengen Sauerstoff 
und Kohlenoxyd im Stickstoff oder in an- 
deren indifferenten Gasen mit einer Ge- 
nauigkeit von Hundertstel-Vol. -Prozent. 

Von Dr. J. GEISSLER, Piesteritz. 
(Eingeg. 1 9 < i .  lY.5.) 

V o r b e  n i  e r k u n g : Es kommt hiiufig vor, daij 
nian geringe Mengen Sauerstoff oder Kohlenoxyd in in- 
differenteii Gasen bestimmen will, oline daD man eiiie 
genauer arbeitende gasanalytische Apparatur als die 
H e m p e 1 sche zur Verhigiing hat. Es hat sich nun her- 
ausgestellt, daij die hier bescliriebene, vom Verfasser 
konstruierte Apparatur fur d.en genannten Zweck ge- 
eignet ist. Sie hat sich seit drei Jahren in den Labora- 
torien S t i c k s  t o f f - 
w e r k e A.-G., Piesteritz, bewahrt und sol1 durch diese 
Veroffentlichung der Allgenieinheit zuganglich gemacht 
werden. Die Iiinzelteile der Apparatur werden von der 
Firma H a  n f f & 13 u e s t , Berlin NW 6, Luisenstr. 67, 
ausgeluhrt. 

Sarierstoff wird durch Was- 
serstoff und Kohlenoxyd durch Sauerstoff verbrannt, wo- 
durch aui3er dem Sauerstoff noch zwei Volunieii Wasser- 
stoff uiid aufier dem Kohlenoxyd noch !4 Volumen Sauer- 
stoff verschwinden. Dies gibt beim Sauerstoff die drei- 
fache, beini Kohlenoxyd die eineinhalbfache Genauigkeit 
der Gasanalyse als bei derjenigen riach H e m p e 1. Da- 
durch, daB statt 100 ccni vielniehr 3333 ccm Gas ge- 
ironinieri werden, wird die Genauigkeit noch urn deli 
Faktor 31/3 erhoht, so dal3 man den Sauerstoff zehnmal, 
clas Kohlenoxyd funfnial so genau als iiacli H e 111 p e 1 be- 
stimmen kann. 

B e s c h r e i b u n g: Der Apparat besteht (vgl. bei- 
lolgende Sliizze) 1. aus einer in den Wassermantel ( i  ein- 
gesetzten Hempel-Gasburette A von ursprunglich 100 ccm 
Inhalt, in welche nach Zerteiluiig in der Mitte eine Er- 
weiterung von 280 ccm Inhalt eingefugt ist, mit einer 
deutlichen Marke an derjenigen durch die Erweiterung 
eich ergebenden Stelle, wo die Burette 333,3 ccm Inhalt 
fai3t; 2. aus zwei Hempelschen Kohlendure-Absorptions- 
pipetten init der Abanderung, da8 sie zur Aufnahme von 
400 anstatt 100 ccm Gas eingerichtet sind, B (bzw. Bl); 
3. aus einer an den Enden rerhtwinklig umgebogenen 
Platincapillare oder Quarzcapillare C mit eingelegtem 
Platindrahtchen zur Verbindung der unter 1) und 2) ge- 
nannten Apparate nebst den zur Verbindung dienenden 
zwei Glascapillaren D, und D.,, deren jede eine kugel- 
forinige Erweiterung tragt, und vier Gummicapillar- 
schliiuchen E,-E,, eineni ebensolchen Gummischlauoh 
E,, einem Quetschhahn, einer Heizvorrichtung (Gas- 
brenner F oder elektrisch geheizte Drahtspirale II ) ,  WO- 
niit  die Platin- oder Quarzcapillare C zur Gelbglut er- 
hitzt werden l m ~ n ,  uiid eineni (nicht gezeichneten) 
Scliirm I<, der die Wiirrnestrahlung voii der Burette 
abhiilt. 

der M i t t e I d  e u t s c h  e n  

A r b e i i s p r i n z i p : 

G e b r a u c h :  
1. U n t e r s u c h u n g  a u f  K o h l e n s a u r e .  Von 

den1 zu untersuchenden Gas werden zunachst ungefahr 
400 ccm in die Burette A genommen, rnit Hilfe der Pi- 
pette B auf Kohlensaure untersucht und dann in der 
Pipette B aufbewahrt. Diese Mafinahme kann fortfallen, 
wenn das Gas von vornherein keine Kohlensaure enthalt. 

2.  U n t e r s u c h u n g  a u f  S a u e r s t o f f .  Die 
Burette A, aus welcher jeder Gasrest herausgelasseii ist, 
wird iiiit Gummischlauch E., und Quetschhahn ver- 
schlossen. Auf die bisher nicht benutzte Pipette B1 wird 
mittels Gummischlauch E, das Glascapillarstuck D,, an 
dieses ebenso mit E:, die QuarL, oder Platincappillare C, 
an diese mit E, das Glascapillarstuck D ,  angeschlossen 
und zwar so, dafi moglichst Glas an Glas koinnit. N u n  
lullt man die Pipette B1 durch die eben beschriebenen 
ilir vorgeschalteten Rohrcheii rnit ungefahr 70 ccni Was- 
serstoff, der %. B. a m  einem I< i p p schen Apparat ent- 
norninen wird. Nach Trennung der Verbindung niit dein 
Fullapparnt verschlie8t man, um das Wiederausstromen 

L-' 
des Wasserstoffs 2u verhindern, das lreie Ende des Glas- 
capillarstucks D ~ niit dem Finger, transportiert so die 
Pipette B1 zur  Burette A und stellt die Verbindung mit 
der Pipette R' durch Einschieben des freien Endes der 
Glascapillare D, in den auf der Burette A befindlichen 
Gummischlauch E, her, wobei der Verlust an etwas aus- 
strouiendeni Wasserstoff rrnberueksichtigt bleibt. Die 
Capillare C wird jetzt auf Gelbglut erhitzt uiid der Was- 
serstoff zweimal durch sie hin- und hergeleitet. Er ist 
hierdurch in der Regel vollig von Sauerstoff befreit 
worden und wird in die Pipette B' zuruckgegeben. An 
der zuletzt hergestellten Verbindung zmischeii Burette A 
und Glascapillare D, wird wieder unterbrochen, wobei 
wieder etwas Wasserstoff entweicht. Man verschlieijt 
das freie Ende der Glascapillare D, wieder erst mit dem 
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Finger und dann rnit einem kurzen Stuck Gummischlauch 3. U n t e r s u c h u n g  a u f  K o h l e n o x y d .  Man 
(E&, welches an  dem anderen Ende mit einem Glas- nimmt in die Burette A ein neues VoIumen von Kohlen- 
stopfen verschlossen ist und dort Luft enthalt, die man saure befreiten Gases auf, und zwar wieder 333,3 ccm. 
vor endgiiltiger Herstellung des Verschlusses durch aus- Man 1aBt ungefahr 40 ccrn Luft hinzutreten und treibt die 
stromenden Wasserstoff wegspult. Mischung zweimal durch die gluhende Capillare C hin 

Hierauf werden von dem zu untersuchenden Gas aus und her, wobei man in bekannter Weise nach H e m p e 1 
der erstgenannten Pipette B 333,3 ccm in der BU- dafur Sorge tragt, dai3 die entstandene Kohlensaure in 
rette A aufgenommen. Man stellt nun die Z U V O ~  unter- der Pipette B absorbiert wird. Nach Abkuhlen der Ca- 
brochene Verbindung zwischen der Wasserstoff enthalten- pillare durch Abspritzen mit destilliertem Wasser be- ' 

den Pipette B1 und der Burette A in der  Weise wieder stimmt man den eirigetretenen Volumenverlust. Fiinf 
her, dai3 man nach Entfernung des am freien Ende der verschwundene Kubikzentimeter entsprechen 1 % Koh- 
Glascapillare D, befindlichen Verschlusses abermals lenoxyd. 
ausstromenden Wasserstoff zum Ausspiilen der Luft be- 
nutzt, welche in dem an  der Burette befindlichen Gummi- 
schlauch E,, oberhalb des Quetschhahnes, vorhanden ist. 
Man schlieBt diesen Gummischlauch erst in demjenigen Genommen . . . . . . . . 3333 ccm 333,3 ccm 

Volumen des Wasserstoffs bis auf ungefahr 20 ccrn ent- Volumen nach Verbrennung * . 34778 '7 346.3 ,, 

B1 eine Marke fiir den entsprechenden Fliissigkeitsstand 

1. S a u e r s  t o f f b e s t i m  m u n  g e n. 
I. B e i s p i e 1 : Gas aus Sbickstoffbombe. 

Augenblick an die Glascapillare fest an, in welchem das Volumen nach Zufugen von H2 355,O ,, 35376 3, 

michen ist (fur diesen Zweck hat man sich auf der Pipette Kontraktion . . . . . . . . 7,2: 10 7,3 : 10 
= 0,72 '/, 0, = 0,73 O i 0  0, - 

angebracht). 
Nachdem auf diese Weise die Verbindung hergestellt 

ist, nimmt man den Wasserstoff in  die Burette A her i ihr  
und. liest das nun entstandene Gasvolumen ab. Man er- 
hitzt die Capillare C auf Gelbglut und treibt das gesamte 
Gas zweimal durch sie bin und her. Hiterdurch verbrennt 
der in dem zu untersuchenden Gas befindliche Sauerstoff 
mit dem Wasserstoff zu Wasser. Nach Abkiihlen der 
Capillare durch ein in destilliertes Wasser getauchtes 
Tuch oder Abspritzen mit destilliertem Wasser bestimmt 
inan den eingetretenen Volumenverlust. Es entsprechen 
I0 verschwundene Kubikzentimeter 1 % Sauerstoff. 

Bei den vorheschriebenen MaBnahmen ist besonders 
zii beachten: Da durch zu schnelle Herstellung der 
Gummischlauchverbindungen die Entfernung aller Reste 
Luft unvollkommen sein wiirde, nimmt man sich zu dieser 
Herstellung die nStige Zeit. Dagegen fiihrt man das zwei- 
nialige fiberleiten des Gaswasserstoff gemisches moglichst 
schnell aus, da die Methode so empfindlich ist, daB sich 
bei ihr bereits die Fehler bemerkbar machen, die durch 
Sauerstoffabgabe der Gummischliiuche und der Absperr- 
flussigkeit entstehen. Die Analyse auf Sauerstoff sol1 
hochstens 5 Minuten dauern, iibrigens auch aus dem 
Grunde, da sich sonst infolge Erwarmung der Burette 
durch die Warmestrahlen der ihr benachbarten Heiz- 
flammen oder Spirale eine Temperaturanderung geltend 
machen konnte. - Anwendung von gewohdichem was- 
ser zum Abkiihlen der Quarzcapillare ist zu vermeiden, 
da es Alkalien enthalt, die mit dern Quarz Glase bilden, 
die infolge des ihnen eigenen Warmeausdehnungskoef- 
fizienten ein Zerspringen der Quarzcapillare beim Ge- 
brauch bewirken. Aus diesem Grunde ist stets destil- 
liertes Wasser zum Abkiihlen zu benutzen. 

Mittel . . . . . . . . . . 0,725°/0 0, 
Durch Phosphorpipette nach 

H e m p e l  gefunden. . . . . 0,7OiO 0,. 

2. B e i s p i e 1 : Lindestickstoff aus Rohrleitung. 
Genommen . . . . . . . . 333,3 ccm 333,3 ccm 
Volumen nach Zufiigen von H, . 348,7 ,, 348,2 ,, 

343,5 .( Volumen nach Verbrennung . .-344,0 ,, - 
Kontraktion . . . . . . . . 4,7 : 10 4,7 : 10 

= 0,47O/, 0, = 0,47O/' 0, 
Mittel . . . . . . . . . . 0,47 ',lo 0, 
DurchPhosphorpipettenachHem- 

p e l  gefunden . . . . . . . 0 3  ' lo 0,. 

2. I< o h 1 e n o x y d b e s t i ni m u n g e n. 
1. €3 e i s p i e 1 : Es wurde eine gewisse RIenge CO mit Luft 

in einem Gasometer gemischt. 
Genommen . . . . 375,O ccm 374,O ccm 373.8ccm 
Nach Priifung auf CO, 375.0 ,, 374.0 ,, 373,8 ,, (CO,=Oo/o) 
Nach Verbrennung . 371.4 ,, 370,6 ,, 370,2 ,, 
Kontraktion. . . . 3,6 ccm 3,4 ccrn 3,6 crm 
Verdoppelt . . . . 7,2: (3.375) 6,8 : (3.374) 7,2: (3-373,8) 

Mittel unter Vernachlassigung des 
abweicbenden mittelsten Wertes 

Nach Hempel gefunden . . . . 0,7O/, CO. 

=O,61Oo/,C0 =0,606°/0C0 =0,642'/, CO 

= 0,64O/, CO. 

2. B e i s p i el : Gas wie beim 1. Beispiel hergestellt. 
Genommen . . . . , 373,3 ccm 372,2 ccm 
Nach Priifung auf CO, . 373,3 ,, 372,2 ,, (CO,=O'/J 
Nach Verbrennung . . 372.4 ,, 371,3 ., 

Verdoppelt . . . . . 1,8 : (3.373,3) 1,s : (3.372,2) 

Mittel . . . . . . . 0,16°i0 CO 

Kontraktion . , . . . 0,9 079 

= 0,161 CO 0,161 ' i0  CO 

Nach H e m p  e l  gefunden. o,l"o co 
(schlecht ablesbar). 

[A. 119.1 

Patentberichfe iiber chemisch-technische Apparate. 
11. Apparate. 

2. hnalytische Priif- u. MeDapparate. 
Gesellschaft fiir nautische Instrumente G .  m. h. H., Kiel, 

Wilhelm Mommertz, Hamborn a. Rh., rind Dr. Oscar Martienssen, 
Kiel. Schlagwetteranzeiger nach Patent 410 661, 1. dad. gek., 
dai3 zwecks hoherer Empfindtichkeit des Gluhdrahtes gegen 
Schlagwetter, insbesondere Methan, entweder der diinne Pbt in-  
draht an einigen Punkten besondm prapariert wird durch AuL 
bringen eines besonders wirksamen Edelmdalls, wie z. B. 
Platin. Palladium, in passender Form oder da13 der Gliihdraht 
selbst aus einer Legierung des Platim rnit Edelmetallen, wie 
Osmium, Ruthenium, hergestellt wird. - 2. dad. gek., &i3 der 

Gliihdraht zwecks guten Aufleuchtens zum Anzeigen des Grades 
der  Methanbeimengung zur Luft in einer Starke von 0,06 bis 
0,08mm gewahlt wird. - 3. Verfahren zur Praparierung des 
Crliihdrahtes, dad. gek., dai3 das Aufbringen des Edelmetalles, 
duTch Eindampfen eines Tropfens einer Salzlosung dieses Edel- 
metalls auf dem zum Gluhen gebrachten Draht geschieht. - 
Resteht die Beimengung zur Luft aber aus reinem Methan, wie 
dies bei schliagenden Wettern meistenis der Fa11 ist, so ver- 
sa@ reiner Platindraht fast immer ganz. Durch den Edelmetall- 
niederschlag auf dem DTaht wird eine teilweise Zemetzung des 
Methans bewirkt und der dabei frei werdende Wasserstoff wird 
inlensiv von dem Draht aufgesommen und verbrennt dann bei 




