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langer, verschiebbarer Drahtnetztunnel iiber den beweglichen Bren-
ner leistet bei schwer verbrennlichen Korpern sehr gute Dienste.

Der zu erhitzende, gefiillte Rohranteil wird durch eine dariiber-
geschobene Rolle von diinnem, engmaschigem Eisendrahtnetz £l in
der Lénge von 160 mm gegen die unmittelbare Beriihrung durch
die Flammen des Langbrenners und auch gegen Verkriimmungen
geschiitzt.

Sehr gut bewéhrte sich auch fiir diesen Zweck, dem Vorschlage
Dubskys entsprechend, eine rechtwinkelig gebogene Schiene aus
schwarzem Blech von 20 mm Breite, deren beide Enden geschlitzt
und so umgebogen sind, daf3 ihre vorderen Enden im rechtwinke-
ligen Einschnitt der Stirnseite des Verbrennungsgestell und ihre
hinteren Enden in den beiden Léngsrinnen desselben aufsitzen.
Die 150 mm lange Schiene wird mit feuchtem Aspestpapier aus-
gekleidet und dient nach dem Trocknen des letzteren als Unter-
lage fiir den zu erhitzenden gefiillten Teil des Verbrennungsrohres.

Die Erhitzung erfolgt mit dem Langbrenner LB, dessen Anord-
nung aus den Zeichnungen (Fig. 3u. 6) hinlénglich erhellt. Er wurde
mir auch auf meine Anregung vom Universitatsmechaniker Franz
X. Eigner in Innsbruck konstruiert und gestattet eine auBer-
ordentlich feine Regulierung bei anndhernd gleicher Flammenhohe
in der ganzen Reihe.

Die Aufstellung der Apparatur fiir die Kohlenstoff-Wasserstoff-
Bestimmung kann auf jedem Arbeitstisch erfolgen. Um die Tisch-
platte vor Hitze zu schiitzen, wéhlt man als Unterlage am besten
eine Eternitplatte. Ein von den allgemeinen Arbeitsrdaumen
abgesonderter Raum ist fiir diese Bestimmung erwiinscht; auch das
Wagenzimmer eignet sich dazu, wenn die Aufstellung auf der der
Wage gegeniiberliegenden Wand erfolgt. Die Aufstellung neben
der Wage verbietet sich, weil letztere durch die Erhitzung bestidn-
digen Nullpunktsschwankungen unterworfen ist, und ebenso ist es
unstatthaft, die Verbrennung in Rdumen vorzunehmen, die vom
Wagenzimmer weit entlegen sind, denn beim Transport der Ab-
sorptionsapparate sind diese zu grofien Temperaturschwankungen
ausgesetzt.

Die Absorptionsapparate.

Ausgehend von den Erfahrungen, die auf S. 1322 und 1323
meiner fritheren Publikation mitgeteilt sind, dafl die Anbringung
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von Vorkammern zwischen kapillaren Verengungen vor
den Absorptionsmitteln fiir Wasser und Kohlendioxyd
eine hohe Gewichtskonstanz dadurch gewihrleistet, daf3
der durch die kapillaren Verjiingungen diffundierenden
Feuchtigkeit ein weites Strombett dargeboten wird,
wodurch es zu einem abgestuften Diffusionsge-
falle kommt, gab ich schon im Jahre 1912 diesen
Apparaten dadurch eine bequemere, handliche Form,
daB ich zur Abgrenzung der beiden Vorkammerrdume
gegen den Fiillungsraum des Absorptionsapparates eine
mit einer kapillaren Liicke im Zentrum versehene Wand
einschmolz. Auflerdem hatten schon meine damaligen
Apparate zwei kapillare Verjiingungen an den Ansatz-
rohrchen, zwischen denen dem durchtretenden Gasstrom
eine kleine Verbreiterung seines Strombettes gestattet
war. Der Fillungsraum des etwas kiirzer gehaltenen
Chlorkalziumrohres enthielt zwischen gestopfter Watte
nur dieses Absorptionsmittel. Der etwas linger gehal-
tene Kaliapparat enthielt zwischen zwei Wattepfropfen
an einem Ende des Fillraumes hirsekorngroBes Chlor-
kalzium in der Lénge von 30 mm und von diesem durch
eine leere Strecke von etwa 15 mm getrennt eine Fiillung
mit locker gestopfter Glaswolle bis zum anderen Ende,
wie dies aus beistehender Zeichnung hervorgeht (Fig. 7).
Die Glaswolle dieser Kaliapparate mulite vor jeder zwei-
ten Beniitzung durch Aufziehen von 50 proz. Kalilauge
und nachtréigliches Ausblasen und Ausschleudern der-
selben beschickt werden; aullerdem war es notwendig,
die dabei feucht gewordene Vorkammer durch wieder-
holtes Aufziehen von Wasser auszuspiilen und hernach
zu trocknen, was manchem schwer fiel, jedenfalls aber
umsténdlich und etwas unbequem war. Eine weitere
Unbequemlichkeit dieser Absorptionsapparate war da-
durch begriindet, dal das darin vorhandene Chlorkal-
zium nach ofterem Gebrauch mit Wasser iiberladen
wurde und die Notwendigkeit eintrat, das aufgenom-
mene Wasser bei vermindertem Druck und erhéhter
Temperatur zu entfernen, wozu mit grolem Vorteil der
sog. ,,Regenerierungsblock®* diente.

(Natiirl. GréBe.)

Fig. 7. Das alte Kalirohr.
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(Natiirl. GroBe.)

Fig. 8. Neuer Absorptionsapparat mit Schliff,
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Obwohl gerade diese Apparate schon im hdochsten
Mafle den an sie gestellten Anforderungen von Gewichts-
konstanz entsprachen, war der Umstand, dafl ihre Be-
handlung vor dem Gebrauch groflere Aufmerksamkeit
erheischte, die Veranlassung zu weiteren Abédnderungen.

Den Ubergang zur heutigen Form der Absorptions-
apparate bildeten solche, die an Stelle der Glaswolle
etwas angefeuchteten Natronkalk enthielten. Sie erwie-
sen sich im Gebrauch ebenso tadellos, wie die frither be-
schriebenen, mufiten aber nach 4-, lingstens 5maligem
Gebrauch aufgeschnitten, neu gefiillt und vor der Lampe
wieder kunstgerecht zugeschmolzen werden.

Durch Hinzulernen der Glasschleiferei zur Glasbliserei
war es mir im Oktober 1913 moglich, Absorptions-
apparate herzustellen, deren Neufiillung ledig-
lich durch Auseinandernehmen und Wieder-
zusammenfiigen einer Schliffstelle zu bewerk-
stelligen war. Der rohrenférmige Absorptionsapparat,
an dessen einem Endesich so wie friither eine Vorkammer
mit einer Lidnge von 10—12 mm und ein Ansatzrohr-
chen mit zwei kapillaren Verjiingungen (Durchmesser
von 0,2 mm) befinden, wurde an seinem offenen Ende
mit einem eing!eschliffenen Hohlstépsel von 10—12 mm
Léange verschlieBbar hergerichtet. Der Hohlraum dieses
Stopsels kommuniziert durch eine feine 0,2 bis 0,3 mm
weite Liicke mit dem Innenraum des Apparates und
geht in sein mit zwei kapillaren Verjlingungen ver-
sehenes Ansatzrohrchen iiber. Der rohrenférmige An-
teil des Absorptionsapparates hat in der Regel einen
dulleren Durchmesser von 8, hochstens 10 mm bei einer
Lénge des Fiillungsraumes von 80 mm (Fig. 8). Es ist
selbstverstandlich, dafl diese Type sowohl als Chlorkal-
ziumrohr, wie als Natronkalkrohr Verwendung findet.
Meistens haben wir als Natronkalkrohren grof3ere, d. h.

solche mit einer Lénge des Fiillraumes bis zu 120 mm verwendet,
weil sie eine groffere Anzahl (mindestens 4) Analysen ohne vorher-
gehende Neufiillung gestatten.

Zu weite Verjiingungen der Ansatzrohrchen lassen sich lediglich
durch Erweichen in der Flamme des Mikrobrenners leicht enger
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machen; zu enge Stellen, die namentlich beim schnabelwirts ge-
legenen Ansatzrohrchen des Chlorkalziumrohres sehr schéidlich
sind, blast man wahrend des Erweichens durch einen iibergestiilpten
Schlauch vorsichtig auf, wihrend der Apparat gleichzeitig mit einer
Schlauchkappe verschlossen ist.

Anfénglich gab ich diesen Apparaten zum Zwecke der Auf-
nahme groBerer Natronkalkmengen eine gebauchte Form, bin aber
davon vollig abgekommen und bevorzuge die rein zylindrische, weil
die Auskiihlungsdauer bis zur Erreichung konstanten Gewichtes
bei letzteren in liangstens 15 Minuten sicher vollendet ist.

Der feste Verschlufl des Schliffes erfolgt im schwach angewidrm-
ten Zustand durch Kronigschen Glaskitt, der durch Zusam-
menschmelzen von einem Teil weilen Wachses und vier Teilen
Kolophonium erhalten wird. Den ausgetretenen Uberschull der
Kittmasse entfernt man nach dem Abkiihlen zuerst mechanisch
und dann durch Abwischen mit einem mit Benzol befeuchteten
Lappchen. Soll der Apparat zur Absorption des Wassers beniitzt
werden, so darf selbstverstandlich die Schliffstelle dem erwirmten
Schnabel des Verbrennungsrohres nicht zugekehrt sein. Aus diesem
Grunde erfolgt seine Fiillung folgendermaflen:

Um ein Verstduben des Chlorkalziums zu verhiiten, fihrt man
zuerst ein Wattebéuschchen ein. Auf dieses bringt man entweder
2 oder 3 Stiicke groben, schaumigen Chlorkalziums oder aber, wenn
man sich nur des hirsekorngroen Handelspréparates bedient, ver-
sucht man auf die Strecke von 10—15 mm neben dieser Fiillmasse
noch ein Watteflockchen unterzubringen. Erst darauf fiillt man
hirsekorngrofies schaumiges Chlorkalzium bis unter den Schliff, deckt
wieder mit viel Watte und kittet den Schliff zu. Durch die An-
wendung einiger grollerer Chlorkalziumstiicke oder nach Anbringen
eines Watteflockchens neben dem Chlorkalzium an der Stelle des
Eintritts der Verbrennungsgase vermeidet man auch nach ldngerer
Beniitzung des Apparates eine plotzliche Querschnittsverlegung
durch zerflieBendes Chlorkalzium.

Der Apparat wird in der kiinftigen Stromrichtung, also vom
Ansatzrohrchen ohne Schliff aus mit Kohlendioxyd gefiillt und
bleibt etwa 10 Minuten unter Druck gefiillt liegen. Am bequemsten
bewerkstelligt man dies durch Anfiigen des Chlorkalziumrohres
an das, wie spéter auseinandergesetzt, stets unter Kohlendioxyd-
druck stehende Verbrennungsrohr zur Ausfithrung der Stickstoff-
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bestimmung. Hernach wird das Kohlendioxyd durch einen Luft-
strom in derselben Stromrichtung entfernt. 'Am besten bedient
man sich zum Durchsaugen der Mariotteschen Flasche, weil man
die durchgesaugte Luftmenge von etwa 100 ccm durch das abge-
flossene Wasser bequem messen kann. Derart beschickte Apparate
konnen bei ununterbrochenem, téglichem Gebrauch wohl minde-
stens 50 mal, wenn nicht 6fters, beniitzt werden, bis sie etwa 100 mg
Gewichtszuwachs aufweisen.

Fiir die Absorption von Kohlendioxyd fiillt man den Apparat
ebenfalls zuerst mit einer etwa 5 mm hohen Schicht fest zusammen-
gedriickter Watte, auf die man ohne weiteres in einer Héhe von
30 mm hirsekorngrofles schaumiges Chlorkalzium auffiillt und mit
einem kleinen Watteflockchen gegen die nachfolgende Fillung ab-
grenzt. Diese besteht aus hirsekorngrofem Natronkalk, von dem
man sich aus der Vorratsflasche einen Teil fiir den Gebrauch in
einer grofleren Abdampfschale in flacher Schicht mit einem Wasser-
sprengapparat etwas befeuchtet und in einer gut verschlossenen
Flasche aufbewahrt. Diese Befeuchtung ist fiir eine vollkommene
Absorption des Kohlendioxydes bekanntermaflen unerldflich, soll
aber nicht so stark sein, daf} es zum Zusammenbacken der einzelnen
Kornchen kommt. Auch hier wird der Absorptionsapparat bis
unter den Schliff vollgefiillt, die Fiillung mit einem kleinen be-
feuchteten Glaswollebduschchen bedeckt und der Schliff zuge-
kittet.

Auch durch das Natronkalkrohr werden, wie beim Chlorkalzium-
rohr geschildert, durch Anschlieen an die Mariottesche Flasche
100 ccm Luft durchgesaugt. Wahrend dieser Zeit kann man,
wenn notig, wie spiter ausfiithrlich erwéhnt werden soll, ein kleines
Tropfchen Wasser in das Innere des Pfropfens, der als Vorkammer
dient, unter Erwéarmen des Ansatzrohrchens eintreten lassen.

Die gefiillten Absorptionsapparate werden mit passenden
Schlauchkappen verschlossen auf einem metallenen Schreibfeder-
stdnder nur auf 2 Punkten aufliegend neben der Wage aufbewahrt.

Diese Apparate, sowie die frither geschilderten, zeigen eine Reihe
von Eigentiimlichkeiten, die einer eingehenden Besprechung be-
diirfen. Als Grundsatz hat zu gelten, daf} sie vor jeder Wigung
in der Weise einer Reinigung zu unterziehen sind, dafl man sie
zuerst mit einem feuchten Flanellappen und hierauf mit 2 Reh-
lederldppchen sorgfaltig und allseits abwischt, bis man das Gefiihl
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des leichten Dariibergleitens hat. Die Bewegung sei dabei teils
rotierend, teils von der Mitte iiber die Ansatzrohrchen hinweg ge-
richtet, auf keinen Fall umgekehrt. Es sei an dieser Stelle hervor-
gehoben, dal man es durch Ubung dahinbringt, bei dieser Opera-
tion die geringsten Spuren von anhaftenden oft wenige hundertstel
Milligramm betragenden Verunreinigungen zu erkennen. Es soll
aber auch gleich hier betont werden, daf} iibermé&fig starkes Reiben
einen Fehler bedingen kann, auf den spéter hingewiesen werden
soll. Aus diesem Grunde ist es nur vor Beginn der Analyse zu-
lassig, die Apparate mit energischer Hand zu reinigen; da man
das Abnehmen derselben nur mit frisch gewaschenen Héanden vor-
nehmen darf und sich iiberfliissigen Angreifens nachher iiberhaupt
zu enthalten hat, geniigt es, nach vollzogener Verbrennung das
Abwischen zwar allseitig aber rasch und nur mit sanftem Druck
vorzunehmen.

Durch das Abwischen und Angreifen erfahrt jeder Apparat
eine scheinbare Verminderung seines Gewichtes, welche wohl
hauptséchlich auf die Erwirmung seiner Oberfliche zuriickzu-
fiihren ist. Die Folge ist, dal der Apparat unmittelbar nach dem
Abwischen einen Gewichtsanstieg zeigt, der in den ersten 5 Minuten
sehr betrachtlich (0,1 mg oder selbst ein Mehrfaches dieses Wertes)
ist, zwischen der 5.und 10. Minute nur mehr einige hundertstel Milli-
gramm betragt und in der 15. Minute einen Wert erreicht, der auch
nach einer halben Stunde, wenn alle erforderlichen Bedingungen
im Wigungsraume, sowie am Apparate erfiillt sind, unverédndert
bleibt. Nach dem Abwischen diirfen die Apparate nicht mehr an-
gegriffen werden; zum Ubertragen und Auflegen derselben auf die
Wage bedient man sich daher der ,,Gabel* (Fig.9) aus Aluminium-
draht. ‘

So weit das typische Verhalten der Absorptionsapparate nach
dem Abwischen. In ganz seltenen Fillen wurde beobachtet, dafl}
die Apparate sofort nach dem Abwischen das hochste Gewicht
zeigten und von da ab stets leichter und leichter wurden. Eine
im Vereine mit Herrn Prof. Karl Brunner in Innsbruck durch-
gefiithrte Untersuchung gelegentlich eines solchen Vorkommnisses
hat schlieBlich zu dem Ergebnis gefiihrt, dal} es sich dabei infolge
allzu grofier Trockenheit der Rehlederldppchen, die zum Abwischen
der Apparate beniitzt wurden, um elektrostatische Ladungen der
Glasoberflachen der Apparate als Ursache dieser KErscheinurig
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gehandelt hat, und daf das Auftreten derselben schon dadurch
vollig vermieden werden kann, dall man die Rehlederlappchen
in einer Glasdose aufbewahrt, in die man zeitweise den feuchten
Flanellappen auf eine Stunde hineinlegt.

AuBer der Gewichtskonstanz, die ein korrekt behandelter Ab-
sorptionsapparat, wie geschildert, in 10—15 Minuten erreicht, mul}
der Apparat noch die Eigenschaft haben, nach erfolgten Hantie-
rungen mit demselben, wie sie im Ernstfalle oder im blinden Ver-
such vorgenommen werden miissen, nach neuerlichem entsprechen-
dem Abwischen und der vorgeschriebenen Wartezeit, dasselbe
Gewicht zu
zeigen. Diese
Eigenschaft
ist nur dann

vorhanden,
wenn das

Fig. 9. Gabel zum Auflegen der Ab-
sorptionsapparate auf die Wage. ; :
(Natiirl. GréBe.) Zimmer, in

dem gewogen

wird, gleich oder hoher temperiert ist, wie
der Raum, in dem die Verbrennung stattgefun-
den hat. Denn bringt man den hoher tempe-
rierten Apparat in ein sehr kaltes Wagen-
zimmer, so reicht die Zusammenziehung der
Innenluft des Apparates wiahrend des Abkiih-
lens aus, um trotz der schiitzenden Vorkam-
mern eine mefbare Menge Wasserdampf bis
zu den Absorptionsmitteln gelangen zu lassen, und man findet
dann fehlerhafte Gewichtszuwichse bis zu 0,03 und 0,04 Milli-
gramm und sogar dariiber. Beim Chlorkalziumrohr fallt dieser
Fehler nicht schwer ins Gewicht, weil ja nur ein Neuntel seines
Gewichtszuwachses der Wasserstoffmenge entspricht. Anders da-
gegen beim Natronkalkapparat; man schiitzt sich gegen diesen
Fehler- dadurch, dafl man iiber das Natronkalkrohr vom Beginne
bis zum Ende der Verbrennung einen doppelt gelegten, mit kaltem
Wasser befeuchteten Flanellfleck als Kiithlung auflegt. Denselben
durch Aspiration feuchter Luft wihrend des Abkiihlens der Appa-
rate bedingten Fehler begeht man aber auch, wenn das Abwischen
so gewaltsam erfolgt, dafl infolge der Erwdrmung der Apparate
durch Reibung trockene Innenluft austritt, an deren Stelle wihrend
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des Abkiihlens feuchte Zimmerluft eintritt. An schwiilen Sommer-
tagen wird man die Beobachtung machen konnen, daB trotz aller
Vorsicht das Natronkalkrohr immerhin merkliche Gewichtszu-
wichse zeigt, etwa 0,02 mg, vielleicht auch etwas mehr in der
Stunde. Diese Erscheinung kann dadurch vollig beseitigt werden,
dafl man wihrend des Durchsaugens von Luft durch den Apparat
nach erfolgter Fiillung ein kleines Wassertropfchen durch die ver-
engten Stellen in die als Stépsel verwendete Vorkammer des
Natronkalkrohres eintreten 146t, wobei durch schwaches Erwirmen
der zwei kapillar verengten Stellen des Ansatzrohrchens auch die
letzten Reste von Feuchtigkeit hineingetrieben werden. Derart
hergerichtete Apparate sind auch in schwiiler Sommerzeit vollig
gewichtskonstant, denn das kleine Wassertropfchen im Innern des
Pfropfens 1aft in gleichen Zeiten annahernd ebensoviel nach auflen
abdunsten, als Feuchtigkeit am anderen Ende eintreten kann.

Noch eine Erscheinung soll hier Erwahnung finden. Wir haben
eine Zeitlang regelmiflig beobachtet, dafi die Absorptionsapparate,
nachdem sie aullerhalb der Wage auf dem Gestell liegend end-
gililtig abgekiihlt waren, in der Wage innerhalb der ersten 2 Minuten
um 0,01—0,2 mg leichter wurden, um dann konstant zu bleiben.
Diese Erscheinung erkldrte sich dadurch, dal} die Apparate wéah-
rend der Auskiihlungszeit knapp iiber einer kalten Marmorplatte
regelmiflig kélter waren als das Wageninnere. Die Erscheinung
blieb aus, seitdem das Gestell mit den Absorptionsapparaten nicht
unmittelbar auf der kalten Marmorplatte, sondern auf einem
schlechten Warmeleiter, etwa einem dickeren Heft, seinen Platz
findet.

Endlich soll auch eines Umstandes Erwahnung getan werden,
der vielfach die Ursache der Mangelhaftigkeit einer sicheren Ver-
bindung der Absorptionsapparate untereinander und mit dem
Schnabel des Verbrennungsrohres ist: die ungleiche Dimension der
miteinander zu verbindenden Glasteile. Bei meinen Apparaten
betragt ihr dullerer Durchmesser 3—3,5 mm. Die Durchmesser-
differenz zweier miteinander zu verbindender Ansatz-
rohrchen soll nie den Betrag von 0,5 mm iibersteigen,
weil sonst zwischen den Glasteilen und der dartiber gezogenen
Schlauchverbindung ein ,,schadlicher Raum* entsteht, der eine
breitere Eintrittspforte zu den spéter erwihnten , Abwegen‘
schatft.
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Um dieser Forderung nach anndhernd gleichméfigen Durch-
messern der miteinander zu verbindenden Glasteile noch besser zu
entsprechen, bilde ich mir den Schnabel des Verbrennungsrohres
nicht mehr durch Ausziehen, sondern durch Ansetzen eines Rohr-
chens aus Jenaer Glas von 3—3,5 mm Durchmesser an eine Rohre
derselben Glassorte von 10 mm dullerem Durchmesser und 400 mm
Lénge.

Die Mariottesche Flasche.

Sie dient zur Erzeugung eines bestimmten, leicht zu éndernden
verminderten Druckes in den Absorptionsapparaten, um deren
Reibungswiderstéinde so zu iiberwinden, dafl im Innern der Kaut-
schukverbindung zwischen Schnabel und Chlorkalziumrohr an-
nahernd der Barometerstand herrscht. Sie besteht, wie aus der
Zeichnung Fig. 3 M Flhervorgeht, aus einer Abklarflasche von*/,—11
Inhalt, in deren unterer Tubulatur mit einem einfach gebohrten
Korkpfropf ein Glasrohr von etwa 4 mm wie ein einarmiger Hebel
drehbar eingefiigt ist. Dieses Glasrohr ist zu diesem Zwecke an
dem einen Ende rechtwinkelig abgebogen, das abgebogene Stiick

steckt in der Bohrung des Korkes. Der lange Teil,
welcher mindestens bis zur oberen Miindung der
é Flasche reichen soll, ist nach der Seite hin rund
abgebogen. Zur Einfiigung dieses ,,Hebels der
Mariotteschen Flasche“ eignen sich Kautschuk-
pfropfen durchaus nicht, weil sie das Glasrohr federnd
festhalten, withrend der Hebel in der Bohrung des Kor-
kes die geringste Lageveranderung bleibend beibehélt.
In der oberen Miindung der Abklarflasche steckt hin-
gegen ein doppelt gebohrter Kautschukpfropfen, des-
sen eine Bohrung mit einem passenden Glasstab ver-
schlossen wird. BeiNichtgebrauchsoll diesesVerschluf3-
—5 / stiick entfernt werden, weil sonst bei steigender Zim-
mertemperatur das Wasser aus der Mariotteschen
Fig. 10, Chlor- Flasche trotz hochstehenden Hebels allmahlich ausge-
kalziumrohr  PreBt wird. Durch die zweite Bohrung des Pfropfens
mit zwei recht- iSt eine, wie aus der Zeichnung ersichtlich, zweimal
winkelig abge- rechtwinkelig gebogene Kapillare von mindestens
bogenen An- o i Lumen und entsprechendem &ufBleren Durch-
satzrohrchen.
(Natiirl.GréBe.) messer bis nahe an den Boden hindurchgesteckt.




