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wird. Nach dieser , kiinstlichen Alterung‘ neuer Schlduche
sind dieselben ohne weiteres bei der Kohlenwasserstoffbestimmung
fir die Zufuhr reiner Luft und reinen Sauerstoffs verwendbar.

Aus den besprochenen Griinden ist es sehr bequem und emp-
fehlenswert, die lingeren Zufuhrleitungen fiir die genannten Gase
aus diinnen Bleir6hren anzulegen und nur an jenen Stellen ge-
alterte Kautschukschlauche zu verwenden, wo entweder eine
groBBere Beweglichkeit oder die Anwendung eines Quetschhahnes
unvermeidlich ist.

Auch die fiir die Analyse verwendete Luft erfordert eine ge-
wisse Beachtung; denn es hat sich gezeigt, dafl die Verwendung
mit Ddmpfen organischer Losungsmittel geschwingerter Labora-
toriumsluft, wie nicht anders zu erwarten, auch positive Gewichts-
zuwachse im blinden Versuch und etwas erhohte Analysenresultate
bedingt. Aus diesem Grunde wird die Luft zur Fiillung des Luft-
gasometers im Freien z. B. bei einem offenen Fenster entnommen.

Der Druckregler.

Die schon friithzeitig (1912) gewonnene Erkenntnis, dal} fiir das
Gelingen einer Analyse eine entsprechende minimale Beriihrungs-
dauer der zu verbrennenden Dampfe mit den einzelnen Teilen der
Rohrfiillung unerlallich ist, machte es notwendig, dafiir Sorge zu
tragen, daf in gleichen Zeiten immer gleiche Mengen der zu ver-
brennenden Dampfe den Querschnitt des glithenden Rohres passie-
ren. Diese Geschwindigkeit ist in hohem Mafle von dem Druck des
zustromenden Sauerstoffes oder der Luft abhingig. Zur Regu-
lierung solcher Gasstrome bedient man sich im allgemeinen ent-
sprechender Quetschhihne an Schlauchleitungen, und ich selbst
habe mich bei meinen Versuchen, die in meiner ersten schon ofter
erwihnten Publikation beschrieben sind, der Quetschhahnregulie-
rung bedient. Mit der zunehmenden Verfeinerung der Analyse war
es aber dringend geboten, Sicherungsvorkehrungen zu finden, die
auch bei einer unvorsichtigen Handhabung des Quetschhahnes
eine unvorhergesehene Druck- und infolgedessen Geschwindig-
keitssteigerung der zugefiihrten Gase unmoglich machen.

In hochst vollkommener Weise erfiillt dies der auf einem Brette
montierte Druckregler DR, welcher im wesentlichen aus zwei
Glockengasometern besteht, von denen der eine fiir die Zufuhr
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der Luft, der andere fir die Zufuhr des Sauerstoffes bestimmt ist.
Jeder besteht aus einer auf dem Brett befestigten 240 mm hohen
und etwa 60 mm im &ulleren Durchmesser messenden Glasflasche,
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Fig. 3. Gesamtansicht der C-H-Bestimmung in Ansicht und AufriB. (/;, natiirl. GroSe.)
DR Druckregler, VR Verschiebbare Rohre (Glockengasometer), H; Niveaudifferenz, Qu Priizisionsschraubenquetschhahn,

Dr Dreiwegehahn, U U-Rohr mit Bl Blasenziihler, 7h konische Thermometerrshre, K Kautschukpfropf, BB beweglicher
Brenner, LB Langbrenner, Gr Granate, MFI! Mariottesche Flasche, H, die durch sie erzeugte Saugwirkung, St Stativ.

die etwa bis zur halben Héhe mit Wasser gefiillt wird, dem etwas
Natronlauge zugesetzt ist, und deren Miindung mit tibergestiilpten
Holzkappen versehen ist.  Durch die zentrale Bohrung der Holz-
kappe 1aBt sich die eigentliche (Gasometerglocke in der Hohe ver-
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schieben, wobei sie von drei Metallfedern gehalten wird. Diese
Gasometerglocke besteht im wesentlichen aus einer 20 mm im
Durchmesser messenden, 200 mm langen Glasréhre, in deren
Innerem eine enge Glasréhre von oben, wo sie angeschmolzen ist,
bis zu ihrem unten offenen Ende reicht. Diese axial gelegene,
fiir die Zuleitung des Gases bestimmte Glasrohre ist in ihrem duBe-
ren Teil zweimal rechtwinkelig gebogen und durch einen gealterten
Kautschukschlauch, der durch einen Quetschhahn,  und Fig. 4,
lauft, mit dem betreffenden Vorratsgasometer verbunden. Die
Ableitung des in den Glockengasometer eingetretenen Gases erfolgt
durch ein am oberen Ende der Glockenrshre seitlich angesetztes
Glasrohr, welches seinerseits mit einem ebenfalls gealterten Schlauch
mit dem einen Schen-
kel eines Dreiwegehah-
nes Dr verbunden ist.
Durch Drehung des
letzteren sind wir im-
stande, nach vollzoge-
ner Verbrennung der
Substanz den Druck-
regler fiir den Sauer-
stoff auszuschalten

und jenen fiir die Luft
Fig. 4. Prazisionsquetschhahn. (Natiirl. GroBe.) in Betrieb zu setzen.

Beim Kinstromen-
lassen von Luft oder Sauerstoff in die entsprechenden Abtei-
lungen des Druckreglers sinkt das Fliissigkeitsniveau in den
eingetauchten Rohren bis zu ihren unteren Miindungen und
jeder noch weiter einstrémende Gasiiberschull entweicht daraus
unter Glucksen, d. h., der durch die Differenz des Fliissigkeits-
standes Fig. 3 H, im &uleren Gefd und im Innern der zwischen
den Metallfedern verschiebbaren Réhre gekennzeichnete Gas-
druck kann niemals iiberschritten werden. Da aber die Gas-
geschwindigkeit in der Verbrennungsrohre unter den dort einmal
gegebenen Verhiltnissen sonst nur vom Druck abhéngig ist, so
haben wir im Hoherziehen und Tieferschieben der beweglichen Réh-
ren des Druckreglers ein Mittel, die Geschwindigkeit der das Ver-
brennungsrohr passierenden Gase willkiirlich auf ein bestimmtes
Maf} einzustellen, denn je tiefer die verschiebbare Rohre unter das
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Niveau der Sperrfliissigkeit eintaucht, desto
grofler ist der dadurch bedingte Gasdruck und
die damit zu erzielende Gasgeschwindigkeit,
sowie umgekehrt. KEs ist wohl selbstverstind-
lich, dafl man beim Gebrauch schon aus 6ko-
nomischen Griinden die aus den Vorratsgaso-
metern in den Druckregler eintretenden Gas-
strome durch die vorgelegten Prézisionsquetsch-
héhne Fig. 4 soweit drosseln wird, daf die be-
notigte Druckdifferenz bestédndig aufrechter-
halten wird und dafl héchstens in
langeren Zeitabstinden Gasblasen
aus den Miindungen der verschieb-
baren Rohren in die Zimmerluft
entweichen.

Die dritte Rohre des Dreiwege-
hahnes ist durch einen mindestens
250 mm langen ebenfalls gealterten Kautschuk-
schlauch mit dem Blasenzéahler Fig. 3 und
Fig. 5 Bl in Verbindung gesetzt, der mit dem
zum Reinigen und Trocknen der Gase be-
stimmten U-Rohr zu einem Stiick vereinigt
ist. Das U-Rohr Fig. 5 U, aus einem 10 mm
im duBeren Durchmesser messenden Glasrohr
gefertigt, ist, wie aus der Zeichnung ersicht-
lich, einerseits geschlossen, andrerseits mit ein-
geschliffenem Glasstopfen verschlieBbar. An
diesem Schenkel ist durch seitlichen Ansatz
der Blasenzihler angeschmolzen. An diesem =
darf der Durchmesser der Austrittsstelle fiir
die durchstromenden Gase nicht mehr als ein
Millimeter betragen.

Die Fillung dieses Apparatchens erfolgt
in der Weise, dafl man zuerst in das Ansatz-
rohr am geschlossenen Schenkel ein Watte-
pfrépfchen einfithrt und von der geschliffenen
Miindung des U-Rohres hierauf soviel gekorntes
Chlorkalzium unter Klopfen einfiillt, dal} etwa
2 Drittel des U-Rohres davon erfiillt werden.
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Fig. 5. Das U-Rohr mit dem B! Blasenziihler und seine Anfiigung
den konischen Thermometerrohr (7'A).

an die Verbrennungsrohre mit dem im Kautschukpfropf (K) stecken-
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Ein kleines Wattebduschchen hilt diese Fiillung in ihrer Lage, wo-
rauf der noch leer gebliebene Teil des U-Rohres bis zur Hohe des An-
satzes fir den Blasenzdhler mit Natronkalk angefiillt wird. Ein
Pfropfchen Watte wird so darauf gelegt, dafl der Natronkalk nicht
in den Ansatz zum Blasenzdhler hineinfallen kann. Der Glas-
pfropf wird vorsichtig erwiarmt und mit Kronigschem Glaskitt,
der auch zum Verschlielen der Absorptionsapparate benutzt wird,
(siehe S. 37), in dem Schliff befestigt. Jetzt erst fiillt man mit
einem ausgezogenen Glasrohr in den Blasenzéhler tropfenweise so
viel 50proz. Kalilauge, wie sie fiir die Stickstoffbestimmung ge-
braucht wird, ein, da} das verjiingte untere Eintrittsende der Gase
gerade in das Niveau der Kalilauge eintaucht. Sollte mehr davon
hineingekommen sein, so driickt man den Uberschuf3 durch Hin-
einblasen am anderen Ende des U-Rohres aus. Nach entsprechender
Reinigung der Ansatzrohrchen versieht man, wie aus der Zeichnung
ersichtlich, dieses Apparatchen mit einem entsprechenden Draht-
biigel, hingt es damit an den Haken eines lingeren Statives St
und schiebt das andere Ende des Verbindungsschlauches mit dem
Dreiwegehahn iiber das Ansatzrohrchen des Blasenzdhlers. Das
Ansatzrohrchen am geschlossenen U-Rohrschenkel verbindet man
mit einer konisch ausgezogenen 4 mm im &ufleren Durchmesser
messenden und 40—50 mm langen Thermometerkapillare 7% durch
Dariiberschieben eines mit geschmolzenem Vaselin im Vakuum vor-
behandelten Verbindungsschlauchstiickes, wie solche zur Anein-
anderfiigung der Absorptionsapparate verwendet werden. Das
konisch verjliingte Stiick ist bestimmt, durch die Bohrung des
kleinen Kautschukpfropfens K geschoben zu werden, der die offene
Miindung des Verbrennungsrohres verschlieft. Um das Ankleben
dieses Kautschukpfropfens zu vermeiden, wird seine Bohrung so-
wohl, wie seine dulBlere konische Oberfliche im Bedarfsfalle von
Zeit zu Zeit mit einer Spur Glyzerin befeuchtet und ein etwaiger
UberschuB desselben durch sorgfiltiges Abwischen und Auswischen
entfernt. Es hat sich durch tausendféltige Erfahrungen gezeigt,
daB3 dieser Vorgang keine Fehlerquelle in sich birgt, insolange
dieser Kautschukpfropfen nicht in vorschriftswidriger Weise er-
hitzt wird.

Urspriinglich befanden sich zwischen jedem der beiden Druck-
regler einerseits und dem Dreiwegehahn anderseits grofle, volumi-
nose Trockenapparate mit Blasenzéhlern fiir die zugeleiteten Gase.
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Diese Einrichtung wurde spéter, Ende 1913, verworfen und an
deren Stelle das kleine U-Rohr mit dem Blasenzéhler unmittelbar
hinter dem Verbrennungsrohr angebracht, so wie ich es schon bei
meinen urspriinglichen Versuchen gehabt hatte, weil bei der friihe-
ren Anordnung auch die kleinsten Undichtigkeiten des Dreiwege-
hahns Fehler bedingten und weil man sich zur Neufiillung der gro3en
Trockenapparate nicht so oft entschlieBen wollte, als es notwendig
war, um der Forderung nach der Gleichwertigkeit des Chlorkal-
ziums hier und in den Absorptionsapparaten zu entsprechen.

Wer lediglich mit leicht verbrennlichen Koérpern einfacher Kon-
stitution zu tun hat, kann fiiglich auf den Gebrauch des Druck-
reglers verzichten und hétte in diesem Falle die Gaszuleitungen
vonden Gasometernunmittelbaranden Dreiwegehahn anzuschlieen.
Diese vereinfachte Anordnung, welche ich urspriinglich beniitzt
und in der schon o6fter angefiihrten Publikation beschrieben habe,
wird fir eine grofle Zahl von Fillen sich als hinreichend er-
weisen ; bei schwer verbrennlichen und insbesondere stark halogen-,
schwefel- und stickstoffhaltigen Korpern gewihrleistet erst die An-
wendung des Druckreglers auf Grund vielfaltiger Erfahrungen
vollen Erfolg.

Das gefiillte und an das Verbrennungsrohr angeschlossene
U-Rohr mit dem Blasenzidhler mufl nun geeicht werden, d. h. man
bestimmt das Gasvolumen, das in einer Minute den Querschnitt des
Systems passiert, und die dieser Gasgeschwindigkeit gleichzeitig
entsprechende Blasenfrequenz. Diese Eichung erfolgt am ein-
tachsten nach Verbindung der Mariotteschen Flasche mit dem
Schnabel des Verbrennungsrohres, wie spater im Zusammenhange
nochmals erwidhnt werden soll, durch Messung der Wassermenge
in einem MeBzylinder, die im Zeitraume von etwa 2 oder 5 Minuten
abtropft. Wéhrend dieser Zeit bestimmt man die Anzahl der
Blasen, welche im Blasenzéhler aufsteigen. Ergibt die Messung der
Wassermenge, dal} z. B. in der Minute 4 ccm Gas hindurchgegangen
sind und die gleichzeitige Zihlung der Blasenanzahl in 10 Sekunden
die Zahl 12, dann kann man jede beliebige Gasgeschwindigkeit durch
die Zahlung der Blasen in 10 Sekunden erkennen: denn einer Gas-
geschwindigkeit von 3 ccm in der Minute wird eine Blasenfrequenz
von 9 Blasen in der Sekunde, und einer Gasgeschwindigkeit von
5 cem in der Minute wird eine Blasenfrequenz von 15 Blasen in
10 Sekunden entsprechen.



