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Die Reinigung des KBrpers geschieht durch fractionirte Destil- 

Das Dircethylbenzylidenheptadith ist eine beinabe farblose, leicht 

G e n f ,  Universitiitslaboratorium. 

1 a tion. 

bewegliche Fliissigkeit vom Sdp. 277-278O unter 724 mm Druck. 

322. Alfred Stock und C a r l  Nie lsen:  Ein einfaches und 
empflndliches Thermometer fur tiefe Tempersturen. 

[Aus dem Chem. Tnstitut der UniveraitPt Berlin.] 

(Eingegangen am 30. Mai 1906; vorgetr. in der Sitzung von Hrn. -4. S t o c k . )  

Das im Folgenden beschriebece Thermometer gestattet, Tempe- 
raturen von - 183O bis -2000 schnell und genau zu messen; e s  
eignet sich also fiir das Temperaturgebiet. welches beim Aibeiten 
mit flussiger Luft in Betracht kommt. 

Das Princip des Iostrumentes besteht darin, dass die Tension 
bestimmt wird, welche eine kleine Menge fliissiger Sauerstoff bei der  
211 messenden Temperatur besitzt. 

Das Thermometergefass wird durch den uoteren mgeschmolzenen 
Theil des 65 cm langen, aussen 3 mm weiten, dinnwandigeu Glasrohres 

A (siehe die Figur) gebildet. Hier condensirt 
sich der Sauerstoff, dessen Druck gemesseo 
wird. Das Rohr A steht durch die Glasfeder 
B, die ihm Beweglichkeit verleiht, mit dem 
Sauerstoffbehalter D von etwa 25 ccm Inhalt in 
Verbindung. Bei C ist das Glasrohr capillar 
rerengt; dadurch wird die Stosswirkung des  
beim Erwiirmen des Instrumentes in A plotz- 

199- lich aufsiedenden Sauerstoffes auf das Queck- 
silber im Manometerrohr abgeschwacht. An  D 

der Herrichtung des Apparates zum Einfullen 
des SauerstoKes dient und dann abgeschrnolzeo 
wird. Nach unten setzt sich D in das 85 cm 
lange, 3 mm im Lichten weite Manometerrohr 
F fort, welches in  das Quecksilber des  
U-fiirmigen Rohres G eintaucht. Die Gestalt 
des Rohres G ist aus der Zeichnuog rr- 

sichtlich; seine lichte Weite betragt 20 mm. Die Oeffnung H ist 
durch etwas Watte rerschloesen; der freie Schenkel endet in dem 

I 
I befindet sich das seitliche Rohr E, welcbes bei 

I 
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Hahn I. Das Manometerrohr P tragt eine eingeatzte Theilung, die 
unmittelbar die Ablesung der Temperatur gestattet. 

Die Tension des fliissigen Sauerstoffes bei verschiedeiien Tempe- 
raturen ist dank den Arbeiten von E s t r e i c h e r l ) ,  O l s z e w s k i a ) ,  
B a l y  und T r a v e r s 3 ) ,  S e n t e r  und J a q u e r o d 4 )  mit ziemlicher 
Sicherheit bekannt. Die von den genannten Autoren gegebenen Zahlen 
zeigen nur fiir die niedrigeren Temperaturen etwas griissere Ab- 
weichungen. Nach ihren Angaben construirten wir graphisch eine 
mittlere Teneionscurve, welcher die weiter unten in der Tabelle 
wiedergegebenen Werthe entnommen sind. 

Will man das Instrumgnt benutzen, um aus den Drncken auf 
die Temperatur des Sauerstoffes in A zu schliessen, so sind noch zwei 
Ponkte zu beriicksichtigen. Einmal die Capillardepression, welche daa 
Quecksilber in dem engen Rohr F erfahrt - sie betragt bei 3 mm 
lichter Weite 2 mm -, und dann der Einfluss des wechselnden Baro- 
meterstandes. Dieeer ist mit Hfilfe des U-Rohres Q leicht auezu- 
schalten. Verbindet man den Hahn I mit einem Gummischlauch, so 
lasst sich durch Blasen oder Sangen und nachheriges Schliessen von 
I die Hohe des Quecksilbers im linken Schenkel von G beliebig 
andern. Durch ein Chlorcalciumrohr ist dabei zu verhindern, dase 
Feuchtigkeit in den Raum unter dern Hahn I gelangt. Das untere 
Ende von F ist auf eine Strecke vou 5 cm in Millimeter getheilt; 
die Centimeter tragen die Zahlen 780 (unten) bia 7405). Vor jeder Ab- 
lesung ist das Quecksilber im linken Schenkel von G in der geschil- 
derten Weise derartig einzuetellen, dass der Meniskue auf der dem 
Barometerstand entsprechenden Stelle der Millimetertheilung steht 

Wie die ubrige Theilung des Manometerrohres zu erfolgen hat, 
ist nun leicht einzusehen. 758 mm5) iiber dem Theilungspunkt 760 
(758 = 760 mm - 2 mm Capillardepression) befindet sich der Null- 
punkt X. Auf ihn miisste sich das Quecksilber einstellen, wenn die 
Tension in B Null wiirde. Die Theilstriche f i r  die einzelnen Tem- 
peraturgrade werden gefunden, indem man yon N aus nach unten bin 
die Werthe der entsprechenden Tension abtragt. Die Entfernung vom 
Nullpunkte 1L' betragt fiir 

I:, 

3) 

4) 

7 
malen 
iet sie 

Phil. Mag. [53 40, 454 [1898]. 
Phil. Mag. [5] 48, 517 [1900]. 
Phil. Trans. 200, A, 159 [1902]. 
Diese Theilung entspricht den Verhiiltnissen Berlins mit einem nor- 
Barometerstand von 783 mm; fur anderen mittleren Barometerstand 
natiirlich zu iindern. 

a; Wied. Ann. 59, 184 [1896]. 
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Den so erhaltenen Theilstrichen wird die entsprechende Tempe- 
raturzahl beigeschrieben. Die Zehntelgrade bekommt man mit einer 
fiir die meisteo Zwecke geniigenden Genapigkeit, indem man den Raum 
zwischen zwei ganzen Graden in zehn gleiche Theile theilt. Fiir fei- 
nere Bestimmungen sind sie durch graphische Interpolation leicht 
zu ermitteln. 

Nachdem P mit der Theilung versehen ist, wird es in der oberen 
Oeffnung von G festgekittet. Die Fiillung mit Sauerstoff geschieht, 
indem E unter ZwischeDschaltung eines T-Stiickes rnit einem Kaliumper- 
manganat enthaltenden Rohr und einer Luftpumpe verbunden wird. 
Eine Quecksilberluftpumpe ist vorzuziehen; es geniigt aber aucb eine 
Wasseratrahlpumpe, nur muss dann ein Quecksilberventil zwischeDge- 
schaltet werden, damit ein Zoriicksteigen von Luf t  aus der Pumpe 
vermieden wird. Die Verbindungen sind luftdicht mit Siegellack oder 
dergl. herzustellen. Man evacuirt mijglicbst rollstandig, fiillt den Ap- 
parat durch Erwarmen des Permanganates mit Sauerstoff, lass: einige 
Zeit stehen, evacuirt ron neuem, fiillt wieder rnit Sauerstoff und wieder- 
bolt das mebrere Male. Schliesslich wird I? bei geringem Unterdruck 
abgeschmolzen. 

Die Einstellung des Instrumentes erfolgt wegen der kleinen Warme- 
capacitat des Thermometerkijrpers A ausserordentlich schnell; Tem- 
peraturdifferenzen von ' I ~ o o '  konnen noch mit aller Sicberheit be- 
obacbtet werden. Mehrere im selben Bade befindliche Thermometer 
zeigen rollstandig gleichen Gang. 

Um die Richtigkeit der Ablesungen zu priifen, hestimmten wir 
den Sierlepunkt des Stickstoffes rnit dem neuen Thermometer., Wir 
fmden den Werth -195.35" bei einem Barometerstand von 7G3 rcm; 
aus B a l y ' s  Tabellel) ergiebt er sich zu -195.56O. 

Es sei darauf hingewiesen, dass man durch Abanderuugen die 
Verwend barkeit von Thermometern, die dem beschriebenen principiell 
gleichen, sehr erweitern kann. Statt Sauerstoff' lassen sich fur andere 
Temperaturgebiete andere Gase zur Fiillung benutzen. Giebt man dem 

I) Phil. Mag. 49, 517 [1900]. 



Manometer die Form der gebraucblicben langen U-Rohre, so kann  
die Gasfiillung unter etwas h6herern Druck erfolgen und dann d a s  
Instrument auch bei Teniperaturen benutzt werden, welche den Siede- 
punkt des Fiillgases bei Atmospharendruck iibersteigen. Wegen der  
grossen Empfindlichkeit eignen sich derartige A pparate wahrscheinlicb 
gut fur Molekulargewichtsbestimmungen, bei welchen niedrig siedende 
TerflBssigte Gase als Losungsmitel dienen. 

323. Hartwig  Franzen: Ueber die Verwendung des Natrium- 
hydroeulf i ts  in der Gssanalyse. 

[Mittheilung aus dem chemischen Institut der Universit%t Heide1b:rg.l 

(Eingegangen am 1. Juni 1908.) 

Fur die Absorption des Sauerstoffs in der Gasanalyse lcomruen 
hauptjachlich folgende Reagentien in Retracht : alkalische Pyrogallol- 
liisung, Kupferoxydulammoniak, Phosphor und Chromchlorkr. In den 
amisgewahlten Methoden der analytischen Chemie von C l a s s e n  ist 
uuter anderen Reagetitien auch das Natriumhydrosulfit als Absorp- 
tiousmittel fiir Sauerstoff erwahnt, jedoch okne Literaturangabe. Da 
d.is Natriumhydrosulfit nun i n  letzter Zeit ausserordentlicb leicht zu- 
ganglich geworden ist, babe ich seine Verwendbarkeit i n  der Gas- 
analyse einer naheren Priifung unterzogen und gefunden, dass es sicb 
fiir diesen Zweck ganz vorzuglich eignet. 

Die Losung wurde in der Weise hergestellt, dass 50 g Natiium- 
hydrosulfit in 250 ccm Wasser aufgeliist und 40 ccm Natroulauge 
(.*,OO g Natriumbydroxyd gelost in 700 ccm Wasser) hinzugeliigt wur- 
den, Diese Losung wurde in eine Hernpel ' sche Pipette fur feste 
Substanzen, die mit Eisendrahtnetzrollchen beschickt war, gefiillt. Bei 
dieser hnordnang bleibt soviel Losung in  den Mascben des Draht- 
netzes haften, dass bei nicht zu grosser Sauerdtoffconcentration ein 
fiinf Minuten langes, ruhiges Stehenlassen geniigt, nm eine vollstan- 
dige Absorption z u  erzielen. 

Natriumhydrosulfit absorbirt Sauerstoff nach der Gleichung 
NazSz01+ H2O + 0 = 2 NaHSOd, 

indem aus 1 Ma1 Natriumhydrosulfit 2 Mol. saures Natriumsulfit 
entstehen. Berechnet nach dieser Gleichung, vermag 1 g Natriurn- 
hydrosulfit ca. 64 ccm Sauerstoff zn absorbiren. 1 ccm der ohigen 
Losung absorbirt dann ca. 10.7 ccm Sauerstoff. Der Wirknngswerth 
nach H e m p e l  wurde dann ca. 2'12 sein. 


