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Bleidioxydes 148t sich nur durch Fehlanalysen reinster Test-
substanzen feststellen.

Da die Mikro-Kohlenstoff-Wasserstoffapparatur oft nur fall-
weise, nach lingeren Pausen in Betrieb gesetzt wird, ergeben
sich in vielen Fillen Schwierigkeiten bei der Durchfiihrung
der Bestimmungen. Das langwierige Arbeiten an der Appa-
ratur, um diese in Ordnung zu bringen, vor allem aber die
Unsicherheit der Analysenresultate bei Apparaturen, die nur
zeitweise beniitzt werden, lassen sich nur durch eine Rohrfiillung -
umgehen, bei welcher das Bleidioxyd leicht ausgetauscht und
zweckentsprechend vorbehandelt werden kann. Die Durch-
fithrung dieser Bedingung, welche von einer weiteren weitgehenden
Abédnderung der Apparatur begleitet ist, wird im folgenden Ab-
schnitt besprochen.

Die Preglsche Mikro-Kohlenstoff-Wasserstoffbestimmung ist
auBer der Originaldarstellung in seinem Lehrbuche ,,Die quanti-
tative organische Mikroanalyse‘‘ bereits in einer Reihe von Hand-
und Laboratoriumsbiichern vollstindig wiedergegeben worden.
Aus diesem Grunde wird von einer nochmaligen ausfiihrlichen
Wiedergabe der Methode Abstand genommen.

Eine Reihe bemerkenswerter Abanderungen der Preglschen
Originalmethodik ist in C. Weygands Buch ,,Quantitative
analytische Mikromethoden der organischen Chemie in ver-
gleichender Darstellung® (Akademische Verlagsgesellschaft Leip-
zig, 1931) in ausfiihrlicher Weise wiedergegeben.

Vereinfachte Apparatur zur Kohlenstoff-
Wasserstoffbestimmung nach A. Friedrich.")

Die vereinfachte Apparatur stellt in allen Punkten die
logische Weiterentwicklung der Preglschen Apparatur dar. Fiir
das verliBliche Funktionieren derselben waren folgende Punkte
mafgebend:

1. Die fixe Rohrfiillung entfdllt, an ihre Stelle tritt ein
Platinkontakt. Zur Verbrennung von Stickstoff-, Halogen- oder
Schwefelverbindungen wird das Bleidioxyd in zwei Schiffchen
vorgelegt und unmittelbar vor einer Reihe aufeinanderfolgender
Bestimmungen durch Erhitzen gereinigt. Der Bremspfropf als
sehr zweckdienliche Einrichtung wird beibehalten. Samtliche

1) Uber die quantitative mikroanalytische Bestimmung des
Kohlenstoffes und Wasserstoffes. Mikrochemie 10, 329 (1931).
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Fehlerquellen durch Rohrfiillung und Bleisuperoxyd sind dadurch
ferngehalten.

2. Die Absorptionsapparate sind von der gleichen Form wie
die bewiahrten Apparate Pregls, jedoch durch Hihne verschliel3-
bar und ohne kapillare Verengungen an den Ansatzrohren. Sie
leisten dem Gasstrom keinen Widerstand ; die Mariottesche Flasche
wird daher entbehrlich. Da sie mit Sauerstoff gefillt gewogen
werden konnen, entfallt ein Gasometer. Fehlerquellen durch
atmosphérische Einfliisse kommen nicht in Betracht.

3. An Stelle des Druckreglers tritt ein kleiner Apparat,
der Gasstromungsmesser, welcher die genaue Einstellung des Gas-
stromes und die direkte Ablesung der jeweiligen Gasgeschwindig-
keit ermoglicht.

4. Das U-Rohr, dessen Schenkel mit Chlorcalcium bzw.
Natronkalk gefiillt sind und das zur Reinigung des Sauerstoffes
dient, ist mit Héhnen versehen, so daBl sowohl die Feuchtig-
keit von auBlen ferngehalten, wie auch der gegenseitige Feuchtig-
keitsaustausch der Préparate verhindert wird, so lange die
Apparatur auller Betrieb steht.

5. Zur Reinigung des Sauerstoffes kann das Katalysator-
rohrchen von Bock-Beaucourt!) verwendet werden, welches
organische Verunreinigungen zu Kohlenséiure und Wasser ver-
brennt.

6. Die Verbrennung der Substanz erfolgt nicht im Platin-
schiffchen, sondern nach einer neuen Methode in kleinen Hart-
‘glasrohrchen, wodurch eine weitgehende Entlastung des Platin-
kontaktes erzielt wird. Diese Methodik erleichtert die Leitung des
Verbrennungsprozesses und sichert den quantitativen Verlauf
desselben.

Die Apparatur.

Die Apparatur ist in- Abb. 4 wiedergegeben und besteht aus
drei Teilen: die Zuleitungsapparatur, das Verbrennungsrohr und
die Absorptionsapparate.

Die Apparate, welche sich zwischen Gasometer und Ver-
brennungsrohr befinden, haben den Zweck, den Sauerstoffstrom
in einer Geschwindigkeit von 4 ccm pro Minute und in voll-
kommen reinem Zustande dem Verbrennungsrohre zuzufiihren.
Die Zuleitungsapparatur besteht aus drei aneinandergeschlossenen
Apparaten: dem Gasregulator, dem Katalysatorréhrchen und dem
U-Rohr.

1) Mikrochemie 6, 133 (1928).



Der Gasregulator. Zur
Messung der Gasgeschwin-
—{ | digkeit wird ein Apparat
nach dem Prinzip des Gas-
stromungsmessers von Rie-
senfeld?!) verwendet. Diese
Gasstromungsmesser beste-
hen aus einer horizontalen
Rohre, an welche in senk-
rechter Richtung ein U-Rohr
angeschmolzen ist, das bis
zur halben Hohe mit einer
Flisssigkeit gefiillt wird. In dem Teil
der horizontalen Rohre, welcher
zwischen den beiden Miindungen des
U-Rohres liegt, ist eine Kapillare
eingesetzt. Stromt Gas durch die
horizontale Rohre, so wird diesem
durch die kapillare Verengung ein
Widerstand entgegengesetzt. Der
entstandene Gasdruck pflanzt sich
durch den einen Schenkel des U-
Rohres fort und verschiebt das Ni-
veau der darin befindlichen Fliissig-
keit. Durch Messung wird ein fir
allemal ermittelt, welcher Gasge-
schwindigkeit eine bestimmte Ver-
schiebung der Fliissigkeitsmenisken
entspricht.

Fir die in der Mikroanalyse
erforderlichen Gasgeschwindigkeiten
miillte, um einen entsprechenden
Ausschlag der Flissigkeitsséule zu
erzielen, eine Haarkapillare einge-
setzt werden. Diese technische
Schwierigkeit wurde in einfacher
Weise dadurch behoben, daBl an
Stelle einer Kapillare ein Hahn mit
angefeilter Bohrung (sogenannte
Feineinstellung) verwendet wurde,
wie er seinerzeit zur Gasregulierung

s { bei der Mikro-Stickstoffbestimmung
) E. H. Riesenfeld, Chem. Ztg. 42, 510 (1918); Ostwald-

Luther, Physiko-chemische Messungen, 1V. Auflage, Akademische
Verlagsgesellschaft Leipzig 1925.




Sosogs o

(Dumas) von Pregl eingefithrt wurde. Durch einfache Drehung
dieses Hahnes laBt sich nun jeder gewiinschte kapillare Wider-
stand einstellen, wodurch der Gasstromungsmesser fiir jeden Be-
reich regulierbar zum Universalstromungsmesser wird.

In Abb.5 ist der Apparat, welcher Gasgeschwindigkeits-
messer und Druckregler gleichzeitig ist, wiedergegeben. Er hat
aufler dem Hahn H,, welcher die
Kapillare ersetzt, noch den Hahn H,, H, .
der ebenfalls Feineinstellung besitzt.
Beide Hahne werden ganz schwach
mit Vaseline gefettet!). Das U-Rohr o]
ist der Bequemlichkeit halber ein
Stiick fiir sich und mit dem oberen
Teil des Apparates durch Druck-
schlduche verbunden. Die Réhren
stoBen im Kautschukschlauch zu-
sammen. Als MeBflissigkeit dient
Paraffinum liquidum, welches mit
etwas Sudan angefiarbt ist. Die Skala
ist verschiebbar.

Zur FEichung des Stromungs-
messers 1Bt man in der Richtung
von Hahn H, her Sauerstoff durch-
stromen und verbindet das entgegen-
gesetzte Ende ‘mit der Mariotteschen
Flasche ). Zunichst stellt man den
Hahn H, auf volle Offnung und regu-
liert den Hahn H, so ein, dal unge- ./‘/
fahr 4 ccem Gas pro Minute durch-
stromen, gemessen am abtropfenden
Wasser der Mariotteschen Flasche,
deren Hebel vorher so weit gesenkt wird, dafl die ganze Ein-
leitungsréhre mit Luft gefiillt ist. Dann dreht man den Hahn H,
so weit zu, daB die im U-Rohr befindliche Fliissigkeit genau um
20 mm vom Niveau abweicht. Die Feinregulierung des Hahnes
erfolgt am besten durch Klopfen an der Hahnspindel mittels eines
Hornléffels oder eines kleinen Holzstieles. Durch die Drosselung
des Hahnes H, wird die Gasgeschwindigkeit vermindert; man
mift die Gasgeschwindigkeit durch einige Minuten (Mariottesche
Flasche) und berechnet das pro Minute durchgegangene Volumen.
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Abb. 5.

1) Beim Hahn H, liBt man die Spindel in der Mitte fettfrei,
um den Gaskanal vollkommen rein zu halten. In das Zu- und Ab-
leitungsrohrchen gibt man etwas Watte als Staubfilter.

2)" Mariottesche Flasche s. S. 39.



g

Fiir die weitere Einstellung kann man sich schon der Ablesung
an der Skala bedienen. Findet man z. B., daB nach der ersten
Einstellung des Hahnes H; auf 20 mm Niveaudifferenz nur 3,7 ccm
Sauerstoff pro Minute durchgehen, so dreht man den Hahn H,
etwas stérker auf (vorsichtig klopfen), bis die Fliissigkeit im
U-Rohr auf 22 mm steigt (1 mm ist ungefdhr 0,2 ccm) und re-
guliert anschlieBend wieder den Hahn H, auf 20 mm Niveau-
differenz. In der Regel kommt map mit der zweiten Einstellung
dem gewiinschten Wert schon sehr nahe.

Es gelingt leicht, innerhalb einer halben Stunde den Hahn H,
so zu stellen, dal bei einer Niveaudifferenz von 20 mm genau
4 ccem Gas pro Minute den Apparat passieren. Unbedingt not-
wendig ist diese Scharfeinstellung nicht, da es fiir die Zwecke der
Elementaranalyse ohne Belang ist, ob 3,9 oder 4,1 ccem pro
Minute zustromen. Hat man die richtige Einstellung des Hahnes
H, erreicht, iiberpriift man dieselbe nochmals durch einen Versuch,
bei welchen man 10 bis 20 Minuten lang Sauerstoff durchstromen
1aBt, wihrend die Fliissigkeitssdule genau um 20 mm verschoben
ist und miBt das Volumen.

Die ganze Eichung des Stromungsmessers bedarf bei Schari-
einstellung ungeféhr einer Stunde Zeit. Ist der Hahn H, richtig
eingestellt und iiberpriift, 146t man einige Tropfen Kronigschen
Glaskitt!) auf diesen fallen, wodurch seine Einstellung ein- fiir
allemal fixiert ist. Der Hahn H, bleibt firr die Einstellung der
jeweils gewiinschten Gasgeschwindigkeit beweglich.

Da in der Praxis der Widerstand des geheizten Verbrennungs-
rohres immer derselbe ist, braucht man den Hahn H, nur manch-
mal zu regulieren. Hat nach mehrstiindigem Betrieb der Druck
des Gasometers nachgelassen, so sinkt die Flissigkeit im Stro-
mungsmesser um einige Millimeter; durch Klopfen an der Hahn-
spindel H, wird die Gasgeschwindigkeit wieder einreguliert.

Verdnderungen der Gasgeschwindigkeit wihrend der Ver-
brennung sind direkt an der Skala ersichtlich; kommt es zur
Explosion einer Substanz, so ruft der momentane Druck eine
Senkung der Flissigkeitssidule im vorderen Schenkel hervor.
Diese wird jedoch durch den Widerstand des Kapillarhahnes H,
und durch den Gegendruck des Gasometers wieder aufgehalten,
so daB es nur zu einer voriibergehenden Verschiebung der Menisken
kommt.

Beim Gebrauch des Gasregulators beachte man, dal dieser
zur Messung kleiner Gasmengen eingerichtet ist, die Regulierung

1) Kronigscher Glaskitt wird durch Zusammenschmelzen von
einem Teile Wachs und vier Teilen Kolophonium hergestellt.
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des Hahnes H, hat daher immer vorsichtig zu geschehen. Ein
momentaner Uberdruck kann die Fliissigkeit aus dem U-Rohr
werfen.

Nach Neufiillung des Gasometers schlieBt man den Hahn
H, und stellt die gewiinschte Gasgeschwindigkeit neuerlich vor-
sichtig ein.

Eine Stoérung beim Gasregulator kann hervorgerufen werden,
wenn in den fixierten Hahn H; Schmutz gelangt und die Kapillare
verstopft. Man priift den Apparat, in-
dem man Gas durchstromen 1iB8t, die
Niveauverschiebung der Fliissigkeit be-
obachtet und dann dem Gasstrom den
Austritt absperrt. Die Fliissigkeit muf
innerhalb weniger Sekunden auf den
Nullpunkt zuriicksinken, da sich beider-
seitig gleicher Druck einstellt. Ist dies
nicht der Fall, wird der Hahn H,
herausgenommen, der ganze Apparat
geputzt, die Hiéhne wieder eingesetzt
und dann Hahn H, von neuem geeicht.

Katalysatorrohrchen. An den Gas-
regulator anschlieBend kommen zwei
kleine Apparate, welche die Gasreini-
gung besorgen. Der erste ist das von
Bock und Beaucourt?!) geschaffene
Katalysatorrohrchen. Es besteht, wie
aus Abb. 6 ersichtlich ist, aus einem Abb. 6.
kleinen Rohrchen, welches mit Platin-
asbest gefiillt ist und vom Gasstrom der ganzen Lénge nach durch-
strémt wird. Uber das Rohrchen ist ein elektrischer Heizkorper H
gestiilpt, welcher direkt an die Stromleitung angeschlossen werden
kann und das Rohrchen in kurzer Zeit bis zur dunklen Rotglut er-
hitzt. In diesem Rohrchen werden sdémtliche organische Verunreini-
gungen des Sauerstoffes, woher immer sie stammen, zu Kohlen-
dioxyd und Wasser verbrannt. An das Katalysatorréhrchen wurde
eine Kiihlspirale angeschmolzen, die in ein Becherglas mit Wasser
taucht und das erhitzte Gas kiihlt, ehe es die nichste Schlauch-
verbindung passwrt

Hat man reinen Sauerstoff zur Verfiigung und fiihrt man
eine Kohlenstoff-Wasserstoffbestimmung innerhalb einer halben
Stunde durch (normale Zeit), so kann man auf das Katalysator-
réhrchen verzichten und den Gasregulator direkt an das U-Rohr

2y Lo,
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schalten. Auf jeden Fall muBl die ausreichende Reinheit des
Sauerstoffes durch einen Blindversuch (Verbrennung ohne Sub-
stanz mit halbstiindigem Durchleiten von Sauerstoff) gepriift
werden. Zuldssige Gewichtszunahme fiir das Natronkalkrohr
0,02 mg, fiir das Chlorcalciumrohr 0,04 mg.

U-Rohr. Der die Kiihlspirale verlassende Sauerstoff enthilt
nur mehr Kohlendioxyd und Wasser. Die Absorption derselben
geschieht im U-Rohr (Abb. 7). Der an die Kiihlspirale an-
schlieBende Schenkel ist mit Natronkalk, der zweite mit
Chlorcalcium gefiillt. Das U-Rohr und die Absorptionsapparate
miissen. mit den gleichen Priaparaten beschickt
werden.') Die Fiillungen werden oben und unten
durch einen Wattebausch abgeschlossen. Um
einen Feuchtigkeitsaustausch der beiden Pri-
parate zu verhindern, sind die Schenkel des
U-Rohres durch einen Glashahn getrennt,
welcher geschlossen wird, sobald die Apparatur
auller Betrieb kommt2). Auch die oberen
Offnungen werden durch Glashihne verschlos-
sen. Eine groBere Bruchfestigkeit des Appa-
rates wird durch den zwischen den Schenkeln
eingeschmolzenen Glasstab erreicht. Die Hihne
werden mit reinem Vaselin schwach gefettet. Das U-Rohr muB
vor der strahlenden Wérme des Ofens geschiitzt werden.

Der zweite Schenkel des U-Rohres schlieft direkt an das Ver-
brennungsrohr an. Die Sauerstoffzufuhr erfolgt beim Verbrennungs-
rohr durch ein seitlich angesetztes bajonettférmiges Réhrchen, wie
dies aus Abb. 4 ersichtlich ist. Diese Anordnung hat den Vorteil, da3
die ganze Zuleitungsapparatur in fester Stellung verbleibt.

Die einzelnen Apparate der Zuleitungsapparatur und das
Verbrennungsrohr schlieBen Glas an Glas aneinander und sind
durch kurze Gummischlduche verbunden. Fiir die Verbindung
des Gasometers mit dem Gasregulator dient ein einfacher Gummi-
schlauch, bei Apparaturen ohne Katalysatorréhrchen ein ent-
sprechend gebogenes Glasrohr.

Das Verbrennungsrohr. Das Verbrennungsrohr ist aus Su-
premaxglas hergestellt und von gleichen Ausmaflen, wie sie von
Pregl fir die Mikro-Elementaranalyse vorgeschrieben sind

1) Das Anfeuchten des Natronkalkes kann hier unterbleiben
(s. S. 37). :

2) Die Trennung der Schenkel des U-Rohres durch einen Hahn
wurde erstmalig von E. Sucharda und B. Bobranski angewendet
(Halbmikromethoden zur automatischen Verbrennung organischer
Substanzen usw. Braunschweig 1929).
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(NormalgroBe). Ungeféihr 2 cm von der Miin- l I
dung ist seitlich das Rohrchen angesetzt (Abb. 8),

durch welches der Sauerstoff zustromt. Das
Réhrehen soll bis zu seiner Biegung ungefahr 8 bis 10 cm
lang sein, damit die daran angeschlossene Zuleitungs-
apparatur etwas zuriicktritt und fiir die Handhabungen
Platz frei 14Bt. Die seitliche Zuleitung des Sauerstoffes
ist sehr vorteilhaft, da beim Offnen des Rohres Sauer-
stoff aus der Miindung austritt und das Eindringen
der Laboratoriumsluft hindert.

Diese Einrichtung erwies sich bei der Apparatur
fiir Mikro-Kohlenstoff-Wasserstoffbestimmungen von
E. Miiller und H. Willenberg?), welche jede Schlauch-
verbindung vermeidet, als notwendig. C. Weygand?)
berichtet erstmalig iiber die Anwendung der seitlichen
Sauerstoffzufuhr beim Verbrennungsrohr der Preglschen
Apparatur.

Ein neues Verbrennungsrohr wird vorerst mit heil3er
Schwefelchromsiure?®) gereinigt, dann mit Wasser gut
gewaschen und getrocknet.

Die einzige fixe Fiillung, welche das Rohr erhalt,
ist der Preglsche Bremspfropf, durch welchen ein ge-
ringer Sauerstoffiiberdruck geschaffen wird, was den
quantitativen Verlauf des Verbrennungsprozesses be-
giinstigt. Den bisher nach Vorschrift Pregls hergestellten
groflen Bremspfropf (wie er in der Abb. 8 wiederge-
geben ist) haben wir in letzter Zeit aufgegeben, da es
schwer gelingt, denselben so zu befestigen, daf er stin-
dig, ohne sich zu lockern, den gleichen Widerstand
leistet. Ein haltbarer Bremspfropf laBit sich dagegen
leicht herstellen, wenn man denselben in das enge An-
satzrohrchen des Verbrennungsrohres verlegt. Zu diesem
Zwecke nimmt man einen langen Glasstab, welchen
man in das Verbrennungsrohr einfithrt und dessen Stirke
eben ausreicht, die innere Miindung des Ansatzrohrchens
abzuschliefen. Dann fithrt man von aullen ein lingliches
Biuschchen Tressensilber ein (0,5 bis 1 cm) und pref3t es
mit einem passenden Glasstibchen oder Hélzchen fest

1) Journ. prakt. Chem. 99, 34 (1919).

2) C. Weygand, Quantitative analytische Mikro-
methoden der organischen Chemie in vergleichender Dar-
stellung. Akademische Verlagsgesellschaft, Leipzig 1931.

3) Auflésung von gepulvertem Kaliumbichromat in
konzentrierter Schwefelsaure.
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Abb. 8.
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gegen den eingelegten Glasstab, so daB es einen 2 bis 3 mm
langen, festen Knéuel bildet. Nun fithrt man eine 10 mm lange
Schichte weichen Asbest ein, welcher das Réhrchen eben ausfiillt
und preBt diesen auf eine 2 bis 3 mm breite Schicht zusammen,
wihrend man den eingelegten Glasstab dagegen hilt. Dieser
kleine, 2 mm lange Bremspfropf hilt von selbst sehr gut und
ist bedeutend wirksamer als die frilher verwendeten groBen
Bremspfropfe von 1 em Schichtlinge.

Man priift die Wirkung des Bremspfropfes, indem man das
Verbrennungsrohr mit offener Miindung an die Zuleitungsapparatur
anschlieBt, den Gasregulator auf 20 mm einstellt (4 ccm pro
Minute) und das Schnabelstiick des Rohres in die auf 200 Grad
geheizte Granate schiebt. Sobald dieser Teil des Rohres hei3
geworden ist, verschlieBt man die Miindung des Verbrennungs-
rohres mit den Kautschuckstopfen und beobachtet nun die Sen-
kung der Fliissigkeit im Gasregulator. Sie soll hichstens 5 bis
8 mm betragen. Ist sie wesentlich stirker, kratzt man mit einer
Nadel vorsichtig etwas Asbest vom Bremspfropf weg, bis man
die gewiinschte Bremswirkung erreicht.

Das Rohr wird auf das Verbrennungsgestell gelegt und mit der
. Zuleitungsapparatur verbunden. Uber das Rohr werden, wie Abb. 8
zeigt, fiinf Drahtnetzrollen geschoben, wovon die ersten drei (je 5cm)
fiir den Langbrenner, die beiden letzten (je 3cm) fiir den beweglichen
Brenner bestimmt sind. Diese Unterteilung hat den Zweck, daB
man beim Einfiihren und Herausnehmen der Schiffchen und des
Platinkontaktsternes sich an jeder Stelle des Rohres bequemen
Einblick verschaffen kann. Von den beiden fiir den beweglichen
Brenner bestimmten Drahtnetzrollen befindet sich eine vor und
eine nach der Stiitze ¥ des Verbrennungsgestelles; dadurch er-
spart man das Uberheben der Rollen iiber die Stiitze und kann
das Rohr in seiner Lage belassen. Das Verbrennungsrohr wird
unmittelbar neben dem bajonettférmigen Einleitungsréhrchen in
eine Stativklemme gespannt. Das vordere Ende des Rohres liegt,
wie bei der Preglschen Apparatur, in der Hohlgranate. Auf das
Verbrennungsgestell wird ein Drahtnetztunnel von 18 cm Lange
gesetzt, welcher die Hitze des Langbrenners reflektiert (Heizung
des Platinkontaktes).

Die Hohlgranate. Die mit einer hoher siedenden organischen
Fliissigkeit (Anilin, Cymol, Dekalin usw.) gefiillte Hohlgranate
ist bei dieser Apparatur entbehrlich. Bei den geringen Mengen
Bleidioxyd, die in zwei Schiffchen vorgelegt werden, ist die véllige
Temperaturkonstanz dieses Teiles des Verbrennungsrohres nicht
mehr erforderlich. Die Hohlgranaten schlieBen niemals dicht und
geben immer geringe Mengen Dimpfe ab, die im ganzen Raum
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bemerkbar werden. Dies ist ein offensichtlicher Nachteil, da
beim Einfilhren der Substanz in das Verbrennungsrohr die
Zimmerluft nicht ganz ferngehalten werden kann; weiters nehmen
die Schléuche solche Démpfe auf und geben sie nach innen wieder
ab (Verunreinigung des Sauerstoffes).

Hat man eine Hohlgranate zur Verfiigung, so entfernt man
den Kiihler, reinigt das Innere durch Ausspiilen mit organischen
Losungsmitteln und glitht schlieBlich die Granate etwas durch.
Nach dem Abkiihlen fiillt man sie mit fein gepulvertem Kupfer-
oxyd und steckt in das Rohr ein Thermometer,
welches man entweder ebenfalls in Kupferoxyd
einbettet oder mit etwas Asbest befestigt
(s. Abb. 9).

Die Granate wird vor Gebraach mit dem
Bunsenbrenner auf zirka 200 Grad geheizt und
dann durch die kleine Gasflamme
auf dieser Temperatur gehalten. :1
Die kleine Gasflamme reguliert = |
man nur einmal ein; bei gleich- H
bleibender Einstellung des Bren-
ners ist auch die Temperaturkonstanz aus-
reichend. Das Flammchen ist vor Zugluft zu
schiitzen.

Hat man keine Hohlgranate zur Verfiigung,
kann man diese durch einen entsprechenden
gebohrten Metallblock ersetzen. AuBer der groBen
Bohrang, welche das Rohr aufnimmt, muB der
Block auf der gegeniiberliegenden Seite eine tieferliegende zweite
Bohrung aufweisen, in welche der Heizbiigel eingelegt wird
(Abb. 9). j

Neben der Hohlgranate wird eine gréBere, bis zum Heiz-
biigel reichende Asbestscheibe aufgestellt, um die strahlende
Wirme des Ofens von den Absorptionsapparaten abzuhalten. Ein
kleines, in der Mitte durchlochtes Asbestscheibchen wird auf das
vorstehende Ansatzréhrchen des Verbrennungsrohres als Wirme-
schutz fiir die Schlauchverbindungen gesteckt.

Bewegliche Rohrfiillung. Die Mikroschiffchen, welche zur Vor-
lage des Bleidioxydes dienen, sind aus Jenaer Geriteglas, un-
gefihr 2cm lang, miissen bequem in das Rohr passen und mit
einem Haken versehen sein (s. Abb. 8).

Der Platinkontakt kann ein passender Stern von 10 em
Linge sein. Am einfachsten rollt man ein 10 cm langes und 5 cm
breites Stiick Platinblech zu einer Spirale zusammen, welche be-
quem in das Rohr palt und den Querschnitt gleichmiBig aus-

Abb. 9.
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fiillt. An den beiden Enden soll der Platinkontakt durchlochert
sein, damit man ihn mit dem Platindraht bequem fassen kann.
Der Platinkontakt kann auch aus mehreren Stiicken bestehen,
doch miissen diese eine Gesamtlinge von 10 cm erreichen.

Durch die Linge des Platinkontaktes von 10 cm ist im
Verein mit der Gasgeschwindigkeit (4 ccm pro Minute) und dem
AusmaBe des Rohres eine Berithrungsdauer der Verbrennungsgase
mit dem glithenden Platinkontakt von 60 bis 75 Sekunden ge-
geben. Dies bildet gemeinsam mit der Wirkung des Brems-
pfropfes und der Verbrennungsmethode im Hartglasréhrchen
eine der wesentlichsten Grundlagen fiir den quantitativen Verlauf
des Verbrennungsprozesses.

Die Absorptionsapparate.

VerschlieBbare Absorptionsapparate wurden zuerst von
Blumer?!) gebaut und spiter von B. Flaschentriger?) zweck-
dienlich verbessert. Die Apparate zeigen eine gute Gewichts-
konstanz, haben jedoch gegeniiber den offenen Absorptions-
apparaten von Pregl den Nachteil, daB sie seitlich abstehende
Verbindungsréhrchen haben, daher unbequemer zu handhaben
und schwerer abzuwischen sind.

Fiir den Bau verschlieBbarer Absorptionsapparate war die
erprobte und bewiihrte Form der Preglschen Apparate maB-
gebend. Es wurden zwei Modelle erprobt, welche stabférmig
gebaut sind und beiderseits durch gleichartig konstruierte, dreh-
bare Stopfen verschlossen werden konnev. Fiir die Praxis hat
sich das hier wiedergegebene Modell am besten bewihrt, da es
die einfachste Konstruktion aufweist und auch in der Herstellung
wesentlich billiger kommt. Die Glasstopfen baben nach Art der
Absorptionsapparate nach Flaschentriger eine querlaufende
Rille und werden nur unterhalb dieser gefettet. Das Schliffstiick
des Apparates hat eine kleine Ausbuchtung, welche bis in die Hohe
der Stopfenbohrung reicht. Durch Drehung der Stopfenbohrung
an diese Stelle wird der Apparat geoffnet. Die Ansatzrohrchen
sind nahe dem Stopfen abgeflacht und konnen mit Hilfe eines
ausgeschnittenen Holzplittchens (Abb. 11) an dieser Stelle an-
gefaBBt werden; dadurch wird das Offnen und SchlieBen der
Apparate erleichtert. Die Apparate werden durch die Firma
Paul Haack in Wien jetzt so hergestellt, dafi das Ansatzréhrchen
sich im Inneren des Stopfens fortsetzt und an der Stopfenbohrung

1) B. 50, zitiert bei V. Dubsky, 1712 (1917).
2) Ztschr. f. angew. Chem. 39, 720 (1926).



