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Vorwort.

Das Buch soll dazu beitragen, daf der neueintretende Chemie-
jungwerker unter Anleitung seines Ausbildungsleiters und Berufs-
schullehrers das erforderliche Verstéindnis fiir das Arbeiten im
Laboratorium gewinnt. Die theoretischen Erklirungen sind auf
das unbedingt notwendige Maf beschrinkt, das Hauptgewicht
wurde auf die praktischen Erfahrungstatsachen gelegt, auf alle
jene ,,Kleinigkeiten‘, die oft ausschlaggebend fiir den ordnungs-
gemifBen Verlauf einer Reaktion und maBgebend fiir die Richtig-
keit einer durchgefiihrten Analyse sind. Der Jungwerker muf
sich durch einfache ihm gestellte Aufgaben mit den verschiedenen
Operationen, mit der Handhabung und Wirkungsweise der Gerét-
schaften, mit der Zusammenstellung der ndtigen Apparaturen
vertraut machen. Dabei soll ihm das Buch helfen, die Aufgabe
richtig anzufassen, er wird dadurch die Scheu verlieren, die ihm,
vor Beginn einer neuen, ihm unbekannten und vielleicht kompli-
ziert erscheinenden Arbeit befdllt. Auf die Unfallgefahren und
ihre Verhiitung ist stets besonders hingewiesen, um Schaden an
Leben und Gesundheit weitgehend zu verhindern.

Dariiber hinaus wurden Form und Inhalt des Buches absichtlich
so ausfiihrlich gehalten, daB es fiir die ausgebildeten und voll
eingesetzten Laboranten und Chemiefachwerker, die imstande
sein miissen, nach gegebenen Vorschriften selbstdndig Analysen
auszufithren, Reaktionen zu beaufsichtigen und die hierfiir not-
wendigen Apparaturen zusammenzustellen, den Wert -eines
brauchbaren Nachschlagebuches behilt. Der Laborant wird es
dankbar empfinden, wenn er sich ohne grofere Miihe und ohne
Zeitverlust iiber die Durchfiihrung einer vielleicht von seiner
taglichen Arbeit abweichenden Aufgabe orientieren kann.

Dem Ausbildungsleiter und Berufsschullehrer wird das Hilfsbuch
ermdglichen, eine systematische und liickenlose Ausbildung der
Jungwerker durchzufiihren, und zwar auch dann, wenn der Lehrbe-
trieb auf Grund seiner Spezialisierung nicht in der Lage ist, auf allen
Gebieten eine griindliche praktische Ausbildung zu gewihrleisten.



v Vorwort.

SchlieBlich wird es auch dem Fachschiiler ein willkommener
Behelf fiir seine Laboratoriumsiibungen sein. Die vorhandenen
Berufsbildungspline fiir den Chemiefacharbeiter-Nachwuchs
dienten dem Hilfsbuch als Grundlage und Richtlinie, so da@ es
den Anforderungen, die heute an einen Ausbildungsbehelf ge-
stellt werden wiissen, entspricht.

Die Zahl der Abbildungen ist absichtlich hoch gehalten, da
ein Bild den beschreibenden Text erst lebendig macht und oft
lange, umsténdliche Erklirungen eriibrigt. Dem Verlag bin ich
fiir die drucktechnische Ausgestaltung des Buches und fiir sein
Entgegenkommen, einen tragbaren Preis zu erzielen, zu grofiem
Dank verpflichtet. Auch hat mir der Verlag manche Arbeit, an
der ich durch meine Einberufung zur Wehrmacht verhindert
wurde, abgenommen.

Mit der Herausgabe des Buches will ich gleichzeitig einen
Dank an meine Mutter verbinden, durch deren unermiidliche
Arbeit meine Berufswahl erméoglicht wurde.

Moge das Buch den Zweck erfiillen, fiir den es geschaffen
wurde ; dem Lernenden soll es ein brauchbares Hilfsmittel fiir seine
Berufsausbildung und dem schaffenden Laboranten ein Ratgeber
bei seiner verantwortungsvollen Titigkeit sein.

Aussig, im August 1942.
Walter Wittenberger.
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1. Unfallgefahren im chemischen Laboratorium
und ihre Verhiitung.

Die Tatsache, dafl das vorliegende Buch mit einer ausfiihrlichen
Besprechung der Unfallgefahren im Laboratorium und ihrer Ver-
hiitung beginnt, soll dem Benutzer die Wichtigkeit dieser Zeilen
vor Augen fithren. Unsauberes und unvorsichtiges Arbeiten, AuBer-
achtlassen der bestehenden Vorschriften gefihrdet nicht nur die
Gesundheit des Arbeitenden, sondern auch die seiner Arbeits-
kameraden. Die genaue Kenntnis der wichtigsten dieser Vor-
schriften ist unerldBlich, denn bei Unfillen sind stets rasches
Handeln und Geistesgegenwart nétig. Selbst bei der groBten
Vorsicht koénnen unvorhergesehene Ereignisse (Laboratoriums-
brinde, Explosionen, Verletzungen usw.) eintreten. Eine geschulte
Mannschaft wird dann in den meisten Fillen imstande sein,
gréBeren Schaden an Gesundheit und Material zu verhindern.

Ein so oft gehdrter Standpunkt (beruhend auf der Bequemlich-
keit des einzelnen), man passe ja gut auf, und es sei doch noch
nie etwas passiert, ist striflicher Leichtsinn!

Das Rauchen im Laboratorium ist aus Griinden der Arbeits-
disziplin und der Sauberkeit verboten.

A. Umgang mit chemischen Stoffen.

a) Gasleitungen. Undichte Gasleitungen (Erkennen am
Geruch des ausstromenden Heizgases) diirfen nicht mit offenen
Flammen abgeleuchtet werden. Probe auf Undichtheit: Bestrei-
chen mit Seifenwasser. Beim Auftreten des Gasgeruches sind
sofort die Fenster zu 6ffnen.

b) Gebrauchte Putzwolle. Zum voriibergehenden Auf-
bewahren gebrauchter Putzwolle, selbstentziindlicher und feuer-
gefdhrlicher Abfille sind unverbrennliche Behédlter mit dicht-
schlieBendem Deckel vorzusehen.

c) Atzende Substanzen. Aufbewahren nur in geeigneten
Behiltern und an sicheren Stellen unter VerschluB. Beim Arbeiten

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 1



2 TUnfallgefahren im chemischen Laboratorium und ihre Verhiitung.

mit solchen Stoffen sind die Augen durch eine Schutzbrille, die
Hénde durch Handschuhe zu schiitzen. Wenn méglich, sind die
Arbeiten unter einem Abzug vorzunehmen, dessen vordere
Scheibe herabgelassen ist.

d) Explosive Stoffe. Aufbewahren derselben stets in
sicheren Behiltern und unter Verschlufl. Arbeiten hinter einer
Schutzscheibe, Benutzung einer Schutzbrille ist unerlaBlich.

e) Arbeiten unter Vakuum oder Druck. Schutz der
Augen durch Schutzbrille.

Flaschen fiir verdichtete oder verflissigte Gase sind liegend
aufzubewahren oder gegen Umfallen zu sichern, z. B. durch
Ketten oder Rohrschellen. Gefiillte Flaschen sind vor Erwir-
mung und scharfem Frost zu schiitzen. Ventile an Flaschen fiir
Gase mit oxydierender Wirkung, z. B. Sauerstoff, diirfen nicht
mit brennbaren Stoffen, wie Ol oder Fett, geschmiert werden.

f) Leicht entziindliche Stoffe. Solche Stoffe, z. B.
feuergefihrliche Losungsmittel, diirfen am Arbeitsplatz nur in
der zum Arbeiten unbedingt erforderlichen Menge stehen, also
keine groBlen Vorratsflaschen! Entfernen sdmtlicher offenen
Flammen aus der Néhe. Fiir niedrigsiedende Losungsmittel, z. B.
Ather, verwendet man elektrisch geheizte Bader oder Wasser-
bader. Beim Umfiillen von Losungsmitteln diirfen keine Trichter
mit langem, engem Hals verwendet werden (Entziindungsgefahr
infolge der Reibung an den Glaswidnden). Die Vorratsflaschen
sind in einem eigens dafiir bestimmten Raum unter VerschluB
zu halten und zu erden.

g) Giftige Stoffe. Beim Arbeiten mit festen oder fliissigen
giftigen Stoffen ist eine gute nachherige Sduberung der Hénde
und des Arbeitsplatzes noétig. Stoffe, die bereits bei Berithrung
mit der Haut giftig wirken (z. B. Dimethylsulfat), miissen sofort
mit einem geeigneten Losungsmittel abgewaschen werden.

Mit giftigen oder stark reizenden Gasen wird moglichst im
Freien oder unter einem gut ziehenden Abzug gearbeitet. Schutz
durch eine Gasmaske. Beim Arbeiten mit stark staubentwickeln-
den Stoffen ist ein Staubschutzgerit zu tragen.

B. Allgemeine Sicherheitsmainahmen im Laboratorium.
Motortransmissionen miissen entsprechend geschiitzt sein.
Wasserleitung mit Schlauchanschliissen und leicht zugingliche

Brausen sowie Handfeuerloschgerdte miissen vorhanden sein.
Zusitzlich ist in jedem Arbeitsraum eine Decke zum Léschen

von Brinden bereitzuhalten.



Erste Hilfe bei Unfillen. 3

Der Sanitdtskasten soll an einer leicht erreichbaren Stelle auf-
gehdngt sein.

Fiir gute Liiftung des Raumes mul} gesorgt werden.

Laboratoriumsgerite (Bechergldser, Schalen usw.) diirfen
nicht zum Aufbewahren von Lebensmitteln benutzt werden!

C. Erste Hilfe bei Unfillen.

1. Laboratoriumsbrénde. Den Brand kleiner Mengen Losungs-
mittel in einem Gefafl erstickt man durch Dariiberdecken einer
Holzplatte oder Porzellanschale. GroBere Brinde bekampft man
mit Feuerloschapparaten. Haben die Kleider Feuer gefangen,
ist das Feuer sofort durch Einhiillen in eine Decke oder Wilzen
am Boden zu ersticken, also keinesfalls herumlaufen! Wichtig
ist, beim Ausbrechen eines Brandes sofort alle Gashihne zu
schlieBen und herumstehende brennbare Substanzen zu ent-
fernen.

2. Erste Hilfe bei Verletzungen. Da jede chemische Substanz,
die mit einer Wunde in Beriihrung kommt, zu schweren Gesund-
heitsschidigungen fiihren kann, ist stets groBte Vorsicht und
Reinlichkeit am Platze. Es ist keine ,,Feigheit‘‘, auch eine kleine
Wunde richtig zu behandeln und zu verbinden.

a) Kleine Hautwunden und Abschiirfungen werden mit Al-
kohol gewaschen und verbunden. Jede groffere Wunde soll nicht
beriihrt und nicht selbst gewaschen werden, sondern auf die Wunde
zuallererst reine sterile Gaze geben, dariiber erst Watte und
Binde, keine Salbe. Dann sofort in drztliche Behandlung begeben.

b) Wunden, aus denen hellrotes Blut pulsierend spritzt
(arterielle Blutung), oberhalb (zwischen Wunde und Herz) mit
Gummibinde abbinden.

¢) Wunden, aus denen dunkelrotes Blut hervorfliet (vendse
Blutung), mit Druckverband verbinden, nachdem das verletzte
Glied hochgehoben wurde.

d) Siure- und Laugenveritzungen mit einer groffen Menge
der bezeichneten Losung abspiilen und dann die Wunde verbinden.
Bei Saureveritzung Verwendung von Alkohol oder Bicarbonat-
16sung, bei Laugenveritzung 1/,%ige Essigsiurelosung.

e) Bei Brand- und Atzwunden mit einem ausgekochten Salben-
spatel sterile Vaseline auf sterile, hydrophile Gaze streichen,
damit die Wundflichen bedecken, dariiber verbinden.

f) Bei Augenveritzungen langes Spiilen der Augen (ohne die
Hornhaut zu beriihren) mit destilliertem Wasser aus der Augen-
spiilwanne. Die weitere Spiilung mit der entsprechenden Losung je

1‘



4 TUnfallgefahren im chemischen Laboratorium und ihre Verhiitung.

nach der Verdtzung durch Saure oder Lauge. Auf jeden Fall
sofort den Arzt rufen.

g) Verungliickte mit Briichen und Verrenkungen sofort in
drztliche Behandlung iiberfiihren. Bei Knochenbriichen sind die
verletzten Glieder zu schienen.

h) Bei elektrisch Verungliickten an der frischen Luft mit der
kiinstlichen Atmung beginnen. Arztlicher Beistand ist sofort an-
zufordern.

i) Gasvergiftete sofort an die frische Luft bringen, gegebenen-
falls Sauerstoffatmung. Sofort den Arzt rufen.

3. Ausstattung des Sanititskastens. Im Sanitdtskasten sind
stets vorrdtig zu halten: Mehrere Mullbinden in verschiedener
Breite (4, 5, 8, 10 und 20 cm breit fiir verschiedene Verbdnde),
hydrophile Gaze, Watte, Leukoplast, Borvaseline, Brandbinden,
Salbenspatel, 1/,1 1/,%ige Kssigsiurelosung (fiir Veritzungen
durch Laugen), 1/,1 2%ige Bicarbonatlésung (fiir Veritzungen
durch ‘Séuren), 1/, 1 29%,ige Borsaurelssung fiir Laugenveritzungen
des Auges, 1/,1 29%ige Boraxlosung fiir Séiureverétzungen des
Auges, , i :mmdestens 1/,1 dest. Wasser, eine Augenspiilwanne.
Ferner:" Jodtinktur, Horrmaxnsche Tropfen, Baldriantropfen,
essigsaure Tonerde und reiner Alkohol.

4. Hauptsiichlich vorkommende chemische Stoffe mit gefihr-
lichen Eigenschaften und Schutzmittel.

Stoffe ‘ Eigenschaften und Wirkung | Schutz- bzw. Gegenmittel

Nach Einatmung groBerer
Mengen: vollige Ruhe,
liegender  Transport.
Wenn moéglich, Ein-
atmung von Wasser-
dampfen. Bei Ver-
letzung der Awugen:
langes Spiilen mit viel
Wasser.

GroBte Sauberkeit beim

i
| In starker Konzentration
| tédlich, wirkt &tzend.

Ammoniak

Arsen u. Arsen- | Sehr giftig! Arsenwasser-

verbindungen

stoff kann schon bei
einmaliger Einatmung
todlich wirken. (Er
entsteht z. B. bei Re-
duktionsprozessen mit
feinverteilten = Metal-
len.)

Arbeiten, Staub grind-
lich abfithren. Schutz-
handschuhe und Atem-
schiitzer tragen. Schwit-
zende Stellen des Ge-
sichtes mit Vaseline
einfetten. Bei Auf-
nahme in den Magen
trinken wvon reichlich
lauwarmem Wasser.
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(Fortsetzung der Tabelle.)

Stoffe

Eigenschaften und Wirkung

Schutz- bzw. Gegenmittel

Ather

Benzin

| Benzol, Toluol

Blausdure

Blei

Brom

Stark betéubend, leicht
brennbar. Zersetzt sich
nach léngerer Zeit an
der Luft und ist dann
explosibel.

Sehr leicht brennbar,
Déampfe wirken in gro-
Ber Konzentration be-
rauschend.

Brennbar, Démpfe in
grofer Konzentration
berauschend. Auch
héufiges und dauern-
des KEinatmen gerin-
ger Mengen ist schéd-
lich. Kopfschmerzen,
Schwindelgefiihl, Nei-
gung zu Blutungen der

Schleimhéute, Nasen-
bluten.
Sehr giftig! Brennbar,

Gemisch mit Luft ex-
plosiv. Diémpfe schon
in geringen Mengen
tédlich.  Giftwirkung
auch durch die Haut.

Giftig  (besonders die
Dampfe, Auftreten der-
selben im Laborato-
rium selten).

Stark &tzend.

Aufbewahrung des Athers
vor Licht und Luft ge-
schitzt. Nach Einat-
mung an frische Luft
bringen.

Nach Vergiftung an fri-
sche Luft bringen,
kiinstliche Atmung.

Bei Vergiftung kiinstliche
Atmung, #drztliche Be-
handlung. Waschen der
Hénde mit Benzol ist
verboten (Hautkrank-
heiten!). :

Arbeiten mit Gasmaske!
Bei  Einverleibung
durch den Mund : sofort
Arzt rufen! Mehrere
Flaschen mit 0,2%iger
Permanganatlosung be-
reithalten und im Ver-
giftungsfalle soviel als
moglich trinken. Bei
Erbrechen Ruhelage
und ruhiges Verhalten.
Bei Einatmung von
Démpfen: sofort Arzt
rufen! XKinstliche At-
mung, ruhiges Verhal-
ten, Verabreichen von
starkem Kaffee.

Vorsicht und gute Reini-
gung der Hénde.

Atzstellen mit Petroleum
abwaschen oder mit
einer Losung von Bi-
carbonat und Thiosul-
fat.
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(Fortsetzung der Tabelle.)

Stoffe

Eigenschaften und Wirkung

Schutz- bzw. Gegenmittel

Chlor- und
Bromdampfe

Dimethylsulfat

FluBsiure

Halogenierte
Kohlenwasser-
stoffe

Kohlendioxyd
Kohlenoxyd

Laugen

Stark édtzend auf die Ata
mungsorgane. Ernste
Krankheitserscheinun-
gen erst mehrere Stun-
den nach der Ein-
atmung. Husten, Atem-
not, Erstickung.

Heftiges Gift! Zerstért
schon bei kurzer Ein-
wirkung die Haut, Ent-
ziindung der Augen.

Auch in Verdiinnung gif-
tig und stark &tzend
auf die Haut.

Stark riechende Stoffe, in
groBer Konzentration
berauschend und be-
tdubend. Auch hiu-
figes und dauerndes
Einatmen geringer
Mengen ist schédlich.
Tetrachlordthan ist ein
schweres Lebergift.

Wirkt erstickend.

Sehr gefdhrlich, weil durch
Geruch nicht erkenn-
bar. Wirkt betaubend
und tédlich. Es ent-
steht bei der unvoll-
stdndigen Verbrennung
von Kohle.

Wirken atzend.

Sofort érztliche Hilfe! An
die frische Luft brin-
gen, Ruhelage, nicht
tief atmen. Moglichst
Einatmung von Was-
ser- oder Alkoholdamp-
fen. Verabreichung von
heiBemn Kaffee, Tee
oder Milch zur Reiz-
minderung. Keinesfalls
kiinstliche Atmung!

Haut gut waschen mit
Wasser und Seife, Klei-
der sofort wechseln.
Gummihandschuhe ver-
wenden. Bei Einat-
mung: Hilfe wie bei
Chlorgas!

Die benetzten Hautstellen
mit 39;iger Ammoniak-
lésung baden. Bei
Augenveritzungen gut
mit Wasser spiilen,
Arzt rufen!

Arbeiten mit Gasmaske!

Frische Luft.

Gute Entliftung aller ge-
fahrdeten Réume. Béi
Vergiftung in frische
Luft bringen, tief at-
men lassen, eventuell
kiinstliche Atmung mit
Sauerstoffgerit.

Sofort mit viel Wasser
spiilen, Verwendung
von Schutzbrille und
Schutzhandschuhen.
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(Fortsetzung der Tabelle.)

Stoffe

Eigenschaften und Wirkung

Schutz- bzw. Gegenmittel

Methylalkohol

Nitrose Gase

Organische
Nitro-
verbindungen

Phenol
(Carbolsédure)

Phosgen

Phosphor-
wasserstoff

Quecksilber
und seine
Verbindungen

Giftig, durch Einatmen
seiner Déampfe, die be-
tdubend wirken, kon-
nen Kréampfe und Er-
blindung eintreten. Be-
sonders schédlich ist
der GenuB3 des Methy]-
alkohols.

Meist braunrote Farbe.
Koénnen schon in ge-
ringen Mengen tédlich
wirken.

Sehr giftig. Auch héu-
figes und dauerndes
Einatmen geringer
Mengen ist schidlich.
Brennbar und einige
im Gemisch mit Luft
explosiv.  Vergiftung
besonders bei Aufnah-
me durch die Haut.
Kopfweh, Blaufarbung
der Lippen. Jede Ver-
unreinigung der Kleider
ist gefahrlich.

Wirkt stark dtzend, kann

Hautkrankheiten ver-
ursachen.

Sehr giftiges Gas! Krank-
heitserscheinungen erst
nach Stunden. Husten,
Atemnot, Erstickung.

Giftig. Bewirkt Erbre-
chen, Krimpfe, L&h-
mung.

Schiidlich in erster Linie
als Dampf und Staub.

Gute Durchliftung.

Nach Einatmung sofort
Sauerstoffinhalation,
aber nicht unter Druck
(keine kunstliche At-
mung). Sofortiges Rie-
chen an Ammonium-
bicarbonat ; liegend
transportieren.

Die Kleider sobald als
moglich ablegen und
reinigen. Die Haut
lauwarm waschen,
nicht hei3! Vor und
wihrend der Arbeit
keine alkoholischen Ge-
trinke genieBen.

Schutzhandschuhe. Gute
Beliftung.

Gasmaske verwenden.
Nach Einatmung sofort
Arzt rufen, bis dahin
strengste Ruhe, nicht
tief atmen. Sauerstoff-
atmung, jedoch nicht
unter Druck; keine
kiinstliche Atmung.

Bei Gefahr der Einat-
mung Atemschutzgeréit
mit Spezialeinsatz no-
tig.

Atemschiitzer verwenden.
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(Fortsetzung der Tabelle.)

Stoff Eigenschaften und Wirkung Schutz- bzw., Gegenmittel

Séuren Wirken #tzend. Sofort mit viel Wasser
spiilen.  Verwendung
von Schutzbrille und
Schutzhandschuhen.

Schwefeldioxyd | Verursacht beim Ein- | Einatmung von Alkohol-
atmen krampfhaften| démpfen.

Husten.
Schwefel- Einatmen ist gesundheits- | Vorsichtiges  Arbeiten,
kohlenstoff schidlich. Leicht ent-| gute Durchliftung.

zindlich, im Gemisch
mit Luft explosiv.

Schwefel- Sehr giftiges Gas!
wasserstoff

!Falls nach Vergiftung
| schlechte Atmung, so-
i  fort mit kinstlicher
| Atmungbeginnen,auch
! bei Scheintod; wenn
| moglich Sauerstoff-
| beatmung.

5. Atemschutzgeriite. a) Allgemeines. Atemschutzgerite sind
Vorrichtungen, die es ihrem Tréiger ermoéglichen, in einer gifthaltigen
oder sauerstoffarmen Atmosphére zu atmen.

Fir das Laboratorium kommen fast durchwegs Filtergerite in
Betracht, und zwar Gasmasken, seltener Frischluftgerédte, bei denen
durch eine Schlauchleitung atembare Luft zugefiithrt wird, oder Sauer-
stoffgerdte. Bei letzteren trigt der Gefdahrdete den Sauerstoffvorrat
in einem Behilter am Riicken mit sich.

Bei den Filtergeréiten wird die giftstoffhaltige Luft vor dem Ein-
tritt in die Atmungsorgane in einem Filter von ihren schidigenden
Bei;lnengungen befreit. Es ist daher die richtige Wahl des Filters
wichtig.

Den einfachsten Anschlufl des Filters stellt ein Mundstiick (auch
,»Schnuffler genannt) dar. Es wird durch einen Bei3zapfen im Munde
festgehalten, wiéhrend die Nasenoffnungen durch eine Nasenklemme
verschlossen werden. Solche Gerite sind sehr rasch anzulegen, haben
aber den Nachteil, da sie wegen der dauernden Mundatmung und
wegen ihres Gewichtes, das nur mit den Zdhnen gehalten wird, bei
lingerer Tragdauer listig werden.

b) Staubfilter. Handelt es sich darum, Materialstaub, wie
er etwa beim Zerkleinern chemischer Stoffe entsteht, von den
Atmungswegen abzuhalten, geniigt es mitunter, einen feuchten
Schwamm so vor Mund und Nase zu binden, daB die Einatemluft
diesen Schwamm passieren muB, ehe sie in den Mund oder die
Nase gelangt.

Besser sind die Staubmasken (Kolloidfilter), die gegen gesund-
heitsschidliche Staube aller Art schiitzen. Sie bestehen aus dem
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Maskenkérper, durch den die Abdichtung am Gesicht erfolgt,
und dem aufgeschraubten Filtertopf, der ein Wattevortilter und
ein Kammerfilter enthilt. Vorteilhaft wird gleichzeitiz eine
Staubschutzbrille verwendet.

¢) Bestandteile und Wirkungsweise der Gasmaske.
Gegen hochgiftige Gase benutzt man'die Vollgasmaske, die Mund,
Nase und Augen dicht umschlieft.

Die Anforderungen, die an eine Gasmaske gestellt werden,
sind: 1. dichter Sitz, 2. keine oder nur geringe Beeintrichtigung
des Blickfeldes und 3. geringer Totraum,

Die gute Abdichtung wird entweder durch einen Dichtrahmen
am Maskenrand oder durch eine schmiegsame Gummihaube er-
reicht.

Der tote Raum, d. i. der Raum zwischen Gesicht und Maske,
soll moéglichst klein gehalten werden, da er stets mit verbrauchter
Luft gefillt ist, die bei jedem Atemzug wieder mit eingeatmet
werden muB.

Eine Gasmaske besteht aus dem GesichtsanschluB und dem
angeschraubten Filtereinsatz. Das Anschluigewinde ist genormt,
so daB simtliche Einsidtze an den Gesichtsanschluf passen. Die
Fiillung der Filterein-
sitze besteht aus korni-
gen und faserigen Stof-
fen. Erstere dienen zur
Filterung von Gasen,
letztere zur Entfernung
von Staub und Schwe-
bestoffen aus der Ein-
atemluft. Die Korner
halten entweder das Gas
durch Adsorption fest Abb. 1. Filtereinsatz filr Gasmasken.
(Aktivkohle), oder sie
erreichen eine chemische Bindung oder Verinderung und damit
Unschédlichmachung des Gases (z. B. Kieselgurkérner mit ver-
schiedenen Chemikalien getrinkt).

So sind z. B. an dem Filter Nr. 88 B der Auergesellschaft
Aktiengesellschaft, Berlin, folgende Teile zu unterscheiden: das.
Einsatzgewinde, das Gasfilter, bestehend aus einer Mundschicht
und Aktivkohle, das Schwebestoffilter (mit harmonikaartig an-
einandergesetzten Filtrierpapierscheiben) und die VerschluBplatte
(Abb. 1).

Die Atmung ist entweder eine Zweiwegatmung, bei der die
feuchte Ausatemluft durch ein Ventil ins Freie gelangt, oder eine
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Einwegatmung, bei der Aus- und Einatemluft denselben Weg
machen miissen (Abb. 2).

Eine Uberpriifung der Einsitze ist von Zeit zu Zeit erforderlich,
da ihre Wirksamkeit zeitlich begrenzt ist.

d) Verpassung der Gasmaske. Man legt das Tragband der
Maske (ohne eingeschraubten Einsatz) um den Hals, fat die Bénde-
rung mit beiden Hénden und bringt die Maske vor das Gesicht, indem
man das Kinn recht weit hineinschiebt. Dann wird die Bénderung
so weit als moglich iiber den Kopf gezogen und so verstellt, daf eine

bu](f;;::be Kennfarbe Hauptanwendungsgebiet

A Braun Organische Dampfe (Lésungsmittel)

B Grau Saure Gase (Halogene, Halogenwasser-
stoffe, nitrose Gase)

CO 3 em breiter, Kohlenoxyd

schwarzer Ring

E Gelb Schwefeldioxyd

G Blau Blauséure

K Grun Ammoniak

L Gelb/Rot Schwefelwasserstoff

M Gelb/Griin Schwefelwasserstoff/Ammoniak

(0] Grau/Rot Arsenwasserstoff/Phosphorwasserstoff

R Gelb/Braun Schwefelwasserstoff (in geringem Mafe
auch organische Diémpfe, Lésungs-
mittel) _

S Grau Chemische Kampfistoffe (Luftschutz)
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vollkommene Abdichtung am Gesicht eintritt. Das Nackenband ver-
hindert, da3 sich der untere Teil des Maskenkérpers bei einer plotz-
lichen Kopfbewegung 16st. Man iiberzeuge sich durch Zuhalten des
Mundringes mit der flachen Hand und lebhaftes Einatmen von der
ordnungsgemiflen Verpassung der Maske. Um einen guten Sitz zu
gewilhrleisten und aus hygienischen Griinden ist es erforderlich, da
Jeder seine eigene, ihm verpaBte Gasmaske besitzt.

e) Kennzeichnung der Filtereinsdtze. Um verhiing-
nisvolle Verwechslungen zu vermeiden, sind die einzelnen Ein-
satztypen durch Buchstaben und bestimmte Farben gekenn-
zeichnet.

Benutzte Literatur:
Berufsgenossenschaft der chemischen Industrie, Unfallverhiitungs-
vorschriften.
Auergesellschaft Aktiengesellschaft, Berlin, Grundlagen des Atem-
schutzes. 1939.

BERNHAUER: Einfithrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942,

2. Einrichtung des chemischen Laboratoriums.
A. Aligemeine Einrichtung.

Der Raum muB hell sein und soll einen gut ziehenden Ventilator
besitzen. Fiir gute Beleuchtung und Vorhinge gegen direkte
Sonnenbestrahlung ist zu sorgen. Die Raumtemperatur soll 18° be-
tragen. Zur Kontrolle des Luftdruckes ist ein Barometer aufge-
héngt.

An der Wand des Laboratoriums werden Regale fiir die am
haufigsten gebrauchten Glasgerite und wichtigsten Reagenzien
aufgestellt. Giftigze und seltener gebrauchte Reagenzien und
Geridte werden in verschlossenen Schrinken aufbewahrt.

Topfe fiir Abfdlle sind neben oder auf den Arbeitstischen vor-
zusehen.

Jedes Laboratorium enthilt ferner einen 7T'rockenschrank und,
falls oGfters bestimmte Arbeiten (z.B. Titrationen) ausgefiibrt
werden, Arbeitstische vor dem Fenster. Zum Reinigen und Trocknen
der Arbeitsgerite sind Waschbecken und Abtropfbretter anzubringen.

Jedes Laboratorium muBl einen Sanititskasten und einen
Handfeuerloscher enthalten.

Der im Raum befindliche Abzug dient als Schutz beim Arbeiten
mit Siuren und schidlichen Diampfen. Er ist mit sdurefesten
Steinen ausgekleidet und mit einem Schiebefenster und méglichst
noch kleinen Seitentiiren ausgestattet. Die Dampfe werden durch
einen Abzugsschlot mittels Ventilator oder Lockflamme abgezogen.
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Fiir Stahlflaschen mit komprimierten Heizgasen (z. B. Pentan)
ist ein geeigneter Platz zu wihlen. Die Stahlflaschen miissen
gegen Umfallen durch Festbinden geschiitzt sein.

Wichtig sind die Zuleitungen und Abfliisse fiir Wasser sowie
eine geniigende Anzahl von Leuchtgasanschliissen, falls solches
vorhanden ist. Modern eingerichtete Laboratorien haben ferner
Anschliisse fiir Dampf, Druckluft und Vakuum, die freilich auch

Abb. 3. Ansicht eines Laboratoriums,

durch andere behelfsméaBige und selbstgebaute Apparaturen er-
setzt werden konnen. Elektrische Anschliisse sind vorzusehen.

Die zahlreichen Leitungen sollen zur Unterscheidung mit einer
bestimmten Farbe gestrichen oder durch farbige Binder gekenn-
zeichnet sein. Solche Kennfarben fiir Rohrleitungen sind: Rot fiir
Dampf, Grin fiir Wasser, Blau fiir Luft, Gelb fiir Gas und Grau fir
Vakuum.

Die AbfluBleitungen miissen so eingerichtet sein, daB ein
Verstopfen moglichst nicht eintreten oder doch rasch behoben
werden kann.

Die Arbeitstische tragen am besten eine starke Platte aus
Eichenholz und einen Aufsatz fiir die Reagenzflaschen. Zum Auf-
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stellen der Gasbrenner dienen als Wiarmeschutz gegen das Springen
der Holzplatten Eternit- oder Asbestplatten. Die Tischficher
und Schubladen sind den Einrichtungsgegenstdnden angepalBt,
so daB eigene Kasten fiir Glasgerédte, Porzellanschalen, Filter,
Stopfen, Gummischliduche, Werkzeuge, Stative usw. vorhanden
sind.

In jedem Laboratorium sollen Flaschen mit destilliertem Wasser
aufgestellt sein, die durch Heber und Quetschhahn eine rasche
Wasserentnahme gestatten.

An der Wand oder im Abzug sind Vorrichtungen, wie Lauf-
schienen oder Eisenbiigel, zum Aufbau von Riihrwerken vorzu-
sehen.

Wichtig ist die stindige Retnhaltung des Laboratoriums!

B. Arbeitsgeriite.

In folgendem wird eine kurze Beschreibung der wichtigsten
Arbeitsgerdte allgemeiner Art gegeben. Die hier nicht angefiithrten
Geriite sind in den die Gerédte betreffenden Abschnitten niaher be-
schrieben.

1. Metallgerite. Zum Aufbau von Apparaturen dienen Stative
(Abb. 4), die bei der Aufstellung groBerer Apparaturen mittels

Klammern und Muffen an vorhandenen Lauf-
[ schienen oder Biigeln befestigt werden. Ein

Stativ besteht aus einem Eisenstab von 70 bis
150 cm Hoéhe und 10 bis 20 mm Stéirke, der
unten mit einer Platte oder einem Dreifulige-
stell fest verbunden oder darin festgeschraubt ist.
Mittels Muffen und Schrauben (Abb.5) kénnen

N7 .)e@(m.

Abb. 4. Stativ. Abb. 5. Muffe. Abb. 6. Stativklemme.

an dem Stab alle moglichen Vorrichtungen zum Halten der
Apparate angebracht werden, also Stativklemmen (Abb. 6), Kiihler-
klammern - (Abb. 7), Eisenringe (Abb.8) usw. Klammern sollen
nur verwendet werden, wenn sie innen mit Korkplatten belegt sind
oder die Greifer mit Schlauchstiicken iiberzogen sind, um einen
Bruch der einzuspannenden Glasgerite zu vermeiden.

Als Untersatz beim Erhitzen von Schalen, Kolben, Becher-
glisern usw. benutzt man eiserne Dreifiifle (Abb.9). Das Gefal
wird dabei auf ein Drahtnetz, ohne oder mit Asbesteinlage (Abb. 10),
gestellt.
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Zum Einstellen von Tiegeln wihrend des Erhitzens ver-
wendet man Dreiecke aus Eisendraht, der mit Ton- oder Quarz-
réhrchen umkleidet ist (Abb. 11).

Zum Anfassen groBer Gegenstinde dienen T"iegelzangen (Abb. 12)
aus Eisen oder Nickel, fiir kleinere Gegenstinde Pinzeften. Zum
Zusammenhalten von Uhr-
glisern verwendet man

Klemmen oder Spangen C:>
(Abb. 13 und 14). e

Abb. 7. Kiihlerklammer. Abb. 8. Eisenringe. Abb. 9. DreifuBl.

Zum Festklemmen von Biiretten dienen DBiirettenklammern,
die ein leichtes Herausnehmen der Biiretten gestatten und meist
doppelseitig, also fiir zwei Biiretten aus-
gefiithrt sind (Abb. 15).

Zum Entnehmen fester Substanzen
werden Spatel oder Liffel oder eine Kom-
bination von beiden aus Nickel, Messing,
Kupfer, Porzellan oder Horn verwendet
Abb. 10. Drahtnetz mit (Abb. 16).

" “Asbesteinlage. 2. Holzgerdte. Zum Abstellen von
Rundkolben und Schalen dienen Ringe
von verschiedener Groe aus Holz
(Abb. 17). In jedem Laboratorium sollen
verschieden starke Holzklétze vorhanden
sein, um Apparateteile, besonders Becher-
gliser und Kolben auf eine bestimmte
Hohe zu stellen.

Als Reagenzglashalter werden Blech-
spangen oder Holzklammern (&hnlich
den Wascheklammern), die durch eigene

Federung festhalten, verwendet (Abb. 18).
Zum Abtropfen gewaschener Glas-
gerdte benutzt man sog. Abtropfbretter

Abb. 12, Tiegelzange. (Abb. 19), d. s. schriaggestellte Bretter mit
mehreren Reihen senkrecht oder: schrig

befestigter Zapfen, iiber die die Gliser umgekehrt gestiilpt wer-
den. Einen &hnlichen Zweck erfiillt das Reagenzglasgestell (Abb. 20).

Abb. 11. Tondreieck.
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Biirettengestelle aus Holz dienen zur Aufnahme mehrerer
Biiretten nebeneinander.

Abb. 13. Uhrglasklemme. Abb. 15. Biirettenklammer.

Abb. 17,
Abb. 14. Uhrglasspange. Abb. 16, Spatel-Loffel-Kombination. Holzringe.

Abb. 18. Reagenzglashalter.

Abb. 20. Reagenzglasgestell.

00

Abb. 19. Abtropfbrett. Abb. 21. Bechergliser.

3. Glasgeriite. Bechergldser (Abb. 21) in verschiedenen Grofen
und Formen mit und ohne AusguBl sind die meist gebrauchten
Glasgerdte. Die niedrige Form eignet sich gut zum FErhitzen
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auf dem Wasserbad, da sich solche Bechergléser besser erwérmen
lassen. Fiir Arbeiten mit Niederschligen sind die hohen Becher-
gliser zu empfehlen.

ARAREYS

Abb, 22. PHILIPPS-  Abb. 23. ERLENMEYER-  Abb. 24, Steh- Abb. 25. Rund-
Becher. Kolben. kolben. kolben.

Den Ubergang zu den Kolben bilden die konischen Becher-
gliser oder PHILIPPS-Becher (Abb. 22), in denen sich die Nieder-
schlige weniger stark an den

Winden festsetzen.

Die ERLENMEYER-Kolben
(Abb. 23) haben infolge der
geraden Wand gegeniiber den
Rundkolben den Vorteil, daf

Abb. 26. Extraktionskolben ~ Abb. 27. War-  gich Niederschlige leicht mit

mit umgebogenem und auf- TER-Kolben. . :
gelogtem Rand. einem Glasstab herausbringen
lassen.

Die Kochkolben kénnen sein: Stehkolben (Abb. 24) mit ebenem
Boden, oder Rundkolben (Abb.25) mit gewéGlbtem Boden und

V3o

Abb. 28. KJELDAHL- Abb. 29. MeBflasche Abb. 30. MeBflasche Abb. 31. Rea-
Kolben. nach STIFT. nach KOHLRAUSCH. genzglas.

meist langem, zylindrischem Hals. Letztere werden iiberall dort
verwendet, wo der Kolbeninhalt bis auf einen kleinen Rest weg-
gekocht wird, sowie beim Arbeiten im Vakuum.
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Kolben mit kurzem, weitem Hals dienen als Extraktionskolben.
Der Rand der Kolben kann je nach dem Verwendungszweck um-
gebogen oder aufgelegt sein (Abb. 26).

Birnenférmige Kolben mit kurzem, weitem Hals sind die sog.
WaLTER-Kolben (Abb. 27). Sie werden fiir priparative Arbeiten
verwendet, da sie infolge des weiten
Halses einen leichten Einbau von Rith- —_—
rer und Thermometer und anderen
Apparateteilen gestatten und ein
leichtes, vollstindi-
ges Entleeren begiin-

stigen. @
Kolben fiir beson- —_

de_reTZZveck;: K"lbeln Abb. 32. Abdampf- Abb. 33. Filtrierstutzen.
mat T'ubus dienen als schale aus Glas.

Vorlagen.

KieLpAHL-Kolben aus schwer schmelzbarem Glas, sind birnen-
formig und mit langem Hals gestaltet und koénnen mit direkter
Flamme erhitzt werden (Abb. 28).

Fur bestimmte MeBzwecke werden Mefflaschen mnach STIFT
(Abb. 29) und nach KOHLRAUSCH (Abb. 30) benutzt.

Fiir kleine Versuche und Proben dienen die Probier- oder
Reagenzgliser (Abb. 31). Diese miissen beim Erhitzen in der
direkten Flamme etwas schief gehalten werden und die darin

é@@

= U O

Abb. 34. Abdampf- Abb. 35. Tiegel, Abb. 36. Tiegel, Abb. 37. Tiegel,
schale aus Porzellan. breite Form. schlanke Form. hohe Form.

befindliche Fliissigkeit muB durch kurzes ruckartiges Bewegen
stets in Bewegung gehalten werden, da sonst leicht stoBweises
Uberkochen eintreten kann.

Gefafle werden mit Qlasplatien oder Uhrglisern bedeckt.

Fiir das Eindampfen von Fliissigkeiten verwendet man Ab-
dampfschalen (Abb. 32) mit rundem oder flachem Boden.

Filtrierstutzen zeigen die gleiche Form wie Bechergliser,
bestehen aber aus starkwandigem Glas (Abb. 33).

4. Porzellangerite. Zum Eindampfen von Flissigkeiten ver-
wendet man Abdampfschalen (Abb. 34) mit glasierter oder un-
glasierter AuBenwand. Schalen mit gewdlbtem Boden sind gegen

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 2
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schroffen Temperaturwechsel bestidndiger als solche mit flachem
Boden.

Tiegel in verschiedenen Formen dienen zum Veraschen und
Glihen von Niederschligen. Man unterscheidet drei Haupt-
formen: die breite oder Berliner Form (Abb. 35), die schlanke
oder halbhohe Meilener Form (Abb. 36) und die hohe Form
(Abb. 37). Die breite Form gestattet der Luft guten Zutritt.
Zum VerschlieBen dienen Deckel, die mit einem Rand iiber den
Tiegelrand greifen und als Griff eine Ose besitzen.

5. Sonstiges. Uber Platingerdte (Tiegel, Schalen, Drihte) siche
im Kapitel ,,Reinigen von Laboratoriumsgerdten‘* (S. 32).

Gummischlduche werden je nach dem Verwendungszweck in
verschiedener Grofle und Ausfiihrung geliefert. Vakuumschliuche
haben enges Volumen und groBe Wandstirke, Druckschliuche
besitzen eine Stoffeinlage.

C. Werkstoffe.

Die richtige Behandlung der Laboratoriumsgeriate bedingt eine
gute Kenntnis der Eigenschaften jener Werkstoffe, aus denen die
Gerdte hergestellt sind.

a) Glas. Glas wird hergestellt durch Zusammenschmelzen von
Quarzsand, Soda (bzw. Pottasche oder Glaubersalz) und Kalkstein
bei 1300 bis 1400°. Es ist eine amorphe, durchsichtige, ziemlich
wasser- und luftbestiindige Masse, welche in festem Zustand spréde,
hart, flissigkeits- und gasundurchlissig ist. Es ist ein schlechter
Leiter fur Warme und Elektrizitat. Glas schmilzt bei 1000 bis 1100°.
Von Akalien wird es angegriffen.

Glas fur chemische Gerédte mufl widerstandsfiahig gegen chemische
Einflisse und starken Temperaturwechsel sein. Dies wird erreicht
durch besondere Zusétze be1l der Herstellung (Baryt, Zinkoxyd, Bor-
und Kieselsdure), ferner durch langsames Abkiihlen und meist diinn-
wandige Ausfilhrung, da diinnwandige Gléser im allgemeinen wider-
standsfahiger gegen plotzlichen Temperaturwechsel sind als stark-
wandige.

Von verschiedenen Herstellerfirmen werden verschiedene Gléser
fir chemische Zwecke mit genau bekannten Eigenschaften in den
Handel gebracht.

b) Quarz. Quarzgldser, z. B. Tiegel, Schalen, Réhren, Kolben
und andere, werden durch Schmelzen von reinem Quarzsand im
Knallgasgebldse oder elektrischen Widerstandsofen bei 1800° her-
gestellt. Sie sind durchsichtig wie Glas oder durch viele Luft-
bldaschen milchig trub. Sie sind in hohem MaBle unempfindlich gegen
schroffen Temperaturwechsel.

c) Porzellan. Das Rohmaterial, der Kaolin oder die Porzellan-
erde, wird nach entsprechenden Vorbereitungen geformt und schlieB3-
lich zweimal gebrannt (bei 900° und dann nach dem Glasieren bei
1410 bis 1480°).

Porzellan ist sehr hitzebesténdig, es vertrigt Temperaturen von
1400 bis 1800°.
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d) Kork. Kork ist die Rinde der in Spanien, Stidfrankreich und
Algier verbreiteten Korkeiche.

Guter Kork muB dicht sein, er darf kéine Risse und gréSere
Poren besitzen.

e) Gummi. Gummi wird aus dem Saft tropischer Baume ge-
wonnen. Der erhaltene Rohgummi ist jedoch unbrauchbar, da er
bereits bei 0° sprode, bei 120° schon klebrig wird und bei 125°
schmilzt. Um ihn besténdiger und elastisch zu machen, wird er
vulkanisiert, d. h. er wird nach dem Vermischen mit Schwefel auf
115 bis 145° erhitzt.

Gummi darf nicht unmittelbar mit organischen Lésungsmitteln
oder deren Dampfen in Beriithrung kommen, da er von den meisten
angegriffen wird.

Der kinstliche Gummi ,,Buna‘ ist bedeutend bestéindiger und
widerstandsféahiger gegen chemische Reagenzien und Ole.

f) Asbest. Asbest ist ein in der Natur vorkommendes Mineral.

Er ist feuerbestéindig, besitzt schlechtes Leitvermogen fir Wirme
und Elektrizitét und hat eine groBe Sdurebestidndigkeit.

g) Holz. In Betracht kommen: Kiefer, Pitchpine (amerikanische
Pechkiefer), Fichte, Tanne, Eiche, Lirche.

h) Metalle. FEisen wird aus den Eisenerzen durch Schmelzen
mit Koks im Hochofen gewonnen. Gegen das erhaltene GufBeisen,
das iber 1,7% Kohlenstoff enthilt, diirfen keine -Schlige gefiihrt
werden, da es infolge seiner Hirte und Sprédigkeit leicht bricht.

Durch das sog. ,,Frischen‘, das ist ein Erhitzen des Eisens bis
zum Schmelzen unter Einblasen von Luft, wird ein Teil des Kohlen-
stoffes verbrannt und es entsteht Schmiedeeisen. Dieses hat eine
groBere Zahigkeit und Festigkeit. Sein Schmelzpunkt liegt bei 1500°,
es erweicht aber schon weit unterhalb des Schmelzpunktes und kann
in diesem Zustand durch Hémmern und Pressen bearbeitet werden.

Eisen verdndert sich an trockener Luft nicht, in feuchter dagegen
rostet es. Schmiedeeisen rostet stérker als GuBeisen.

Eisenlegierungen sind Gemische von Eisen mit verschiedenen
anderen Metallen. Sie sind oft sproder und hérter als ihre Bestand-
teile und werden von chemischen. Stoffen nicht so stark angegriffen.
Solche Zusatzmetalle zum Eisen sind: Chrom, Nickel, Mangan,
Vanadin, Wolfram, Molybdin. Durch zunehmenden Chrom- und
Nickelgehalt steigt vor allem die chemische Widerstandsféhigkeit.
Der Kruppsche V2A-Stahl enthilt z. B. 0,259, Kohlenstoff, 209,
Chrom und 79, Nickel.

Kupfer ist méBig hart und sehr geschmeidig. Es besitzt eine aus-
gezeichnete Leitfahigkeit fur Wéarme und Elektrizitdt. Gegen feuchte
Luft ist Kupfer widerstandsfihig. Seine wichtigsten Legierungen
sind: Messing (Kupfer + Zink) und Bronze (Kupfer + Zinn).

Laboratoriumsgeriate aus Kupfer: Gefdfle fir Wasserbéder,
Destillationsblasen, Kupferblech.

Nickel ist hart und laBt sich schmieden und schweilen. Es ist
widerstandsféhig gegen Alkalien und sehr luftbestdndig. Nickel-
gerate: Tiegel, Tiegelzangen u. a.

Silber ist sehr widerstandsfihig gegen Wasser, Salzsdure und
Alkalien. Es schmilzt schon bei 950°, darf daher nicht mit direkter
BUNSEN-Flamme erhitzt werden. Hauptséchlichste Verwendung fiir
Silbertiegel und -schalen.

Blei ist weich und biegsam, besitzt wenig Festigkeit, ist aber
o%
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besonders schwefelsdurebesténdig. Blei ist giftig! Verwendung: Blei-
leitungen fiir Dampf, Deckel fir SchwefelsiuregefiBle u. &.

Platin ist eines der edelsten Metalle. Sein Schmelzpunkt liegt
bei 1770°. Die richtige Behandlung von Platingeriiten ist maBgebend
fiir deren Lebensdauer.

Benutzte Literatur:

StAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

Druckschriften der Firmen: Schott & Gen., Jena; Greiner & Fried-
richs, Stiitzerbach.

3. Hilfsmittel beim Aufbau von Apparaturen.

A. Glasblasen.

.. Mit den einfachen Arbeiten des Glasblasens muf sich jeder durch
Ubung selbst vertraut machen. In folgendem ist daher nur eine kurze
Anleitung zur Ausfithrung der wichtigsten Glasblédserarbeiten gegeben.

1. Hilfsvorrichtungen fiir das Glasblasen. a) Gebliselampen.

Die Gebliselampe muB3 sich so einstellen lassen, da8 alle Uber-
ginge zwischen feiner Stichflamme und einer groBen, rauschenden
Flamme erhalten werden kénnen. Sie besteht aus einem weiten
Rohr, das eine kleinere Rohre enthélt, durch welche die Luft
zugefilhrt wird. In das duBere Rohr tritt durch eine Zufiithrung
das Gas ein. Durch eine aufgeschraubte, vorn abgerundete Hiilse

wird das Gas von allen Seiten quer in den
Luftstrom hineingetrieben, ehe es zur Ver-
brennung gelangt. Durch Regulierung des
Gas- und Luftzutrittes und Verschieben der
Hilse erhélt man die verschiedensten Flam-
men, und zwar wird durch Herausziehen der
Hiilse eine Stichflamme erzeugt, wihrend
bei zuriickgeschobener Hiilse breite Flam-
Abb. 38. Gebliselampe. 1nen erzielt werden. Um die Geblise-
flamme nach verschiedenen Richtungen zu
lenken, ist die Lampe mit dem Fu8 durch ein Kugelgelenk ver-

bunden (Abb. 38).

b) Geblise. Fir das Glasblasen wird ein dauernder,
gleichméBiger und nicht zu schwacher Luftstrom benétigt.

Beim einfachen Blasebalg, der aus zwei mittels Gummi oder Leder
an den Réndern verbundenen Brettern besteht, wird durch Auf- und

Niederbewegen des einen Teiles Luft durch vorhandene Klappen an-
gezogen und diese in einen mit dem Blasebalg verbundenen Wind-

kasten gedriickt. Die Betéatigung erfolgt meist durch Treten auf ein
bewegliches Trittbrett.
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Vorteithafter ist die Verwendung eines automatischen Ge-
blises. Zur Herstellung eines solchen kann die in jedem Labora-
torium vorhandene Wasserstrahlpumpe verwendet werden.

Das Wasserstrahlgeblise besteht aus folgenden Teilen (Abb. 39):

Eine Wasserstrahlpumpe wird durch einen Gummistopfen in
eine groBere Flasche von 2 bis 31 Inhalt, die nahe dem Boden
tubuliert ist, eingesetzt. ¥ ist ein kurzes Rohr zur Entnahme der

Druckluft. Durch den unten befindlichen
Tubus fiihrt ein Glasrohr, das in einen mit
Quetschhahn versehenen Gummischlauch
endet.

Wirkungsweise: Wird die Wasserstrahl-
pumpe mit der Wasserleitung verbunden,

Abb. 39, Selbstangefertig- Abb. 40. Wasserstrahl- Abb. 41. Maschinelles Druckluft-
tes Wasserstrahlgeblise. gebldse. geblise (Schema).

so saugt sie durch den seitlichen Ansatz Luft an, welche durch
E in dauerndem, gleichm#Bigem Strom wieder austritt. Das Was-
ser flieBt durch das im Tubus eingesetzte Rohr ab. Der Abflufl
kann durch einen Schraubenquetschhahn reguliert werden, so
daB das Ende des Rohres in der Flasche immer in das Wasser ein-
taucht, damit hier keine Luft verlorengehen kann. Die erhaltene
Druckluft steht unter zirka 1/, at. Wasserstrahlgeblise dieser Art,
aber aus einem Stiick bestehend, werden auch von verschiedenen
Firmen fertig geliefert (Abb. 40).

Ferner kann die Druckluft aus Stahlflaschen entnommen werden,
in diesem Falle muB ein Druckreduzierventil vor die Gebldselampe
geschaltet werden.

Von verschiedenen Herstellerfirmen werden rein maschinelle
Druckluftgebldse geliefert. Die Beschreibung eines solchen (ARTHUR
PreirrEr, Wetzlar) soll hier wiedergegeben werden (Abb. 41).
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Der Kolben mit den beiden Schiebern ist in dem Zylinder
exzentrisch gelagert, so daB bei der Drehung des Kolbens der
Zylinderraum in Saug- und Druckraum (mit wechselndem Inhalt)
geteilt wird. Dadurch wird die Luft angesaugt und verdichtet.
Der obere Teil funktioniert als Windkessel und besitzt eine Ansaug-
und eine Auspufféffnung, die aber voneinander durch eine
Scheidewand getrennt sind. Der Olabscheider scheidet mitge-
rissenes Ol ab. Im oberen Teil des Windkessels ist ein Druck-
sicherheitsventil mit Einstellschraube angebracht, durch das iiber-
schiissige Luft in die Ansaugleitung zuriicktreten kann. Der
Antrieb des Kolbens erfolgt durch Elektromotor.

c) Hilfsflammen. Alssolche dienen der gewohnliche BUNSEN-
Brenner und der Schlitz- oder Fischschwanzbrenner (als Aufsatz
auf den BUNSEN-Brenner), der eine flache, breite Flamme erzeugt
(Abb. 172¢, S. 135).

d) Glasmesser. Zum Anritzen von Glasrohren und Glas-
stiben dienen die Glasmesser. Ebenso wirkt ein Stiick Stahl-
blech, dessen eine Lingskante zu einer scharfen Schneide ge-
gchliffen wurde. Das Glasmesser darf in der Flamme nicht er-
hitzt werden (auch nicht als Notbehelf zum Auftreiben oder
SchlieBen von Glasrohren), da es dadurch seine Hirte verliert.
Den gleichen Zweck erfiillen Dreikantfeilen.

e) Ausweiter. Zum Ausweiten und Réindern von Glasrohren

verwendet man Holzkohlenstiicke mit verschieden zugespitzten
Enden (Abb. 42).

{Aus abgerunde-
ten Bogenlampen-
kohlen selbst her-
stellbar.) Dem
gleichen  Zweck
dienen Eisenstébe,
eventuell in Holz-
griffe gefafit, die
man vorteilhaft
mit Wachs oder
Paraffin schwach
einfettet, um ein Anhaften des Metalls an das Glas zu ver-
hindern. Fir groflere Glasrohre verwendet man Ausweiter aus
Messingblech, das in Kreuzform gefaltet wird (Abb. 43). Man
kann sich ein solches Instrument auch durch Zusammenléten
von Kupferdrihten selbst anfertigen.

Abb. 42. Ausweiter Abb. 43. Ausweiter aus
aus Holzkohle. Messingblech.

f) Sonstige Hilfsmittel. Eisenblech zum Flachdriicken von
heiBem Glas. Zum SchlieBen von Rohrenden verwendet man Kork-
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oder Gummistopfen (kleine Stopfen durch Ausschneiden mit einem
scharfen Korkbohrer herstellen).

Zum Ablegen heifler Glasteile dient eine mit trockenem Sand ge-
fillte Schale.

Zum Abmessen der Rohrlingen soll ein MaBstab bereitliegen.

2. Die Flammen der Gebliselampe. Die Stichflamme entsteht
beim Zutritt von wenig Gas und viel Luft. Die entstehende
Flamme ist sehr lang und sehr spitz. Sie ist nichtleuchtend und
wird bei kriftigem Luftzutritt sehr heiB. Die Spitze enthalt
viel Sauerstoff und wirkt daher oxydierend.

Die Brauseflamme entsteht bei starkem Gaszutritt und reich-
licher Luftzufuhr. Sie ist nichtleuchtend und von groBer Aus-
dehnung. Nur die duBerste Spitze wirkt oxydierend. Die hichste
Temperatur wird an der Spitze des mittleren Flammenkegels
erreicht.

Die rufende Flamme entsteht bei starkem Gaszustrom und
geringem Luftzutritt. Sie ist leuchtend und ruBlend und dient
zum Anwirmen und Abkiihlen des Glases.

3. Das Glasmaterial. Wir unterscheiden zwischen Biegerohren
mit einer Wandstérke von zirka einem Sechstel des inneren Durch-
messers, Blaserohren mit verhéltnismaBig geringer Wandstirke
und Kapillarrohren mit sehr engem Lumen.

Der GlasfluB mufl moglichst blasenfrei sein. Das streifige
Aussehen mancher Rohre riihrt von zuriickbleibenden Blischen
her, die bei der Herstellung der Rohre zu feinen Kanilen ausge-
zogen worden sind.

Glasrohre sollen auBlerdem gerade, zylindrisch und von gleich-
méBiger Wandstéirke sein.

Manche Gliser (leicht schmelzbare Natrongliser) werden,
wenn sie lingere Zeit gelagert wurden, beim FErhitzen matt, un-
durchsichtig und rauh. Diese Eigenschaft wird als ,,Entglasen®
bezeichnet. Das amorphe Glas geht dabei in den kristallinischen
Zustand tiiber. Solches Glas kann nur schwer verschmolzen
werden. Der urspriingliche Zustand ist entgegen vieler Rezepte
nur unvollkommen wiederherzustellen.

Gutes Glas muf} in der Flamme ldngere Zeit teigig bleiben, es
darf also nicht zu rasch erweichen, muB aber anderseits auBBerhalb
der Flamme lédngere Zeit weich bleiben.

4. Reinigen von Glasrohren. Wichtig ist die Reinigung der
Glasrohren vor der Verarbeitung. Zu diesem Zweck wird ein
Stiickchen feuchte Baumwolle, Papier oder ein Wattebausch
durch die Rohre gezogen bzw. gestoBen. Bei engen Rohren
bindet man einen Bindfaden um den Wattebausch und zieht
diesen mehrmals durch das Rohrchen.
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GroBere Verunreinigungen werden durch Chrom-Schwefel-
saure entfernt. Das Rohr mufl dann noch gut mit Wasser nach-
gespiilt und getrocknet werden. Das Trocknen geschieht durch
Durchsaugen von trockener Luft (Anschlielen an eine Saug-
pumpe, wobei das andere Rohrende leicht durch Watte zum
Schutz gegen Einsaugen von Staub verschlossen wird), durch
vorsichtiges Anwérmen oder durch Nachspiilen mit Alkohol und
schlieBlich Ather, der leicht verdampft.

Auch die Auflenseite der Glasrhren mul} griindlich gereinigt
werden.

5. Schneiden von Glasrohren und Glasstiben. Um eine glatte
Abtrennung eines Glasrohr- oder Glasstabstiickes zu ermdéglichen,
muB seine Oberfliche angeritzt werden. Das Rohr wird gegen die
Schneide eines Glasmessers oder gegen eine Dreikantfeile gedriickt
und dabei langsam gedreht (zirka ein Sechstel des Umfanges).
Wenn méglich, soll das Rohr dabei in der Hand gehalten werden,
da man auf diese Weise den Druck besser beurteilen kann als beim
Auflegen des Rohres auf eine Tischplatte. Keinesfalls aber darf
eine sigende Bewegung ausgefiihrt werden, da dadurch eine grofe
Zahl feiner Auszackungen entsteht. Der Ritz muf3 tief sein, nicht
etwa flach und breit.

Brechen kann man eine Rohre nur, wenn zu beiden Seiten
des Ritzes geniigend Platz vorhanden ist, um die Rohre bequem
anzufassen. Man faBt sie so, daB der Feilstrich gegen die Brust
gerichtet ist und die beiden Daumen etwa einen Finger breit
vom Strich entfernt der Lange nach an der Réhre liegen. Nun
wird méBig in der Liangsrichtung gezogen, ein klein wenig nach
auflen, so als ob man den RiB noch weiter 6ffnen wollte.

Bei starkwandigen Réhren mu3 man um den ganzen Umfang
anritzen. Es ist ratsam, die Glasrohre vor dem Brechen an der
Sprengstelle in ein Tuch einzuschlagen, um Schnittwunden bei
einem eventuellen Ausrutschen zu vermeiden.

Sind die Enden zu kurz oder handelt es sich um sehr weite
Rohren, muBl die Abtrennung durch Absprengen geschehen.

Das Absprengen kann auf verschiedene Weise durchgefiibrt
werden :

a) Durch direkte Flammenwirkung fiir Glasstibe und dick-
wandige Rohren von nicht zu grofem Durchmesser. Man ritzt
das Glasrohr um den ganzen Umfang tief und scharf an und
richtet gegen diesen Ritz eine ganz feine Stichflamme, wobei
man das Rohr sehr rasch dreht.

b) Mit Hilfe eines heilen Glastropfens, anwendbar bei gewshn-
lichen Blasershren. Das Rohr wird scharf angeritzt und die Stelle
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mit einer zum Schmelzen erhitzten Spitze eines ausgezogenen
Glasrohres beriithrt. Der heile Glastropfen wird an der Ritz-
stelle langsam breitgedriickt. Wichtig ist, da8 der erhitzte Glas-
tropfen klein ist, damit das Rohr nicht nach verschiedenen Stellen
ausspringt.

c) Mittels eines Drakthakens fiir sehr weite Réhren oder Glas-
flaschen. Ein Eisendraht, der an einem Ende zu einem halbkreis-
formigen Haken (von gleichem Durchmesser wie das Rohr!)
gebogen ist, wird so festgeklemmt, daB die Offnung nach oben
gerichtet ist, und zur Rotglut erhitzt. Die Ritzstelle des scharf
angeritzten Rohres wird in den Haken gelegt und das Rohr
langsam darin gedreht. Der Abtrennung der beiden Stiicke kann
man gegebenenfalls nachhelfen, indem man die nun heile Ritz-
stelle mit dem angefeuchteten Finger betupft.

d) Durch einen brennenden Faden fiir sehr dicke Réhren und
Flaschenbéden. Ein Faden, der mit Terpentindl getréinkt wurde,
wird locker um das Rohr gewickelt und angeziindet. Die so er-
hitzte Zone wird nun plotzlich abgekiihlt, wodurch ein Sprung
entsteht. Dann geniigt meist ein leichtes Klopfen um die Ab-
trennung zu erzielen.

e) Zwischen Papierwiilsten. Zirka 11/, cm breite, feuchte
Filtrierpapierstreifchen werden zu beiden Seiten dicht neben der
Ritzstelle aufgewickelt, so dafl zwei Wiilste entstehen. Nun
wird die Ritzstelle iiber einen Brenner oder vor eine Stichflamme
gebracht, wodurch sich ein glatter Sprung um das Rohr bildet.

f) Mit Hilfe des elekirischen Stromes fiir groBe Glasrohre. Das
ringsum angeritzte Rohr wird genau auf der Ritzlinie mit einem
Chromnickeldraht von zirka 0,4 mm Durchmesser umwickelt, der
dann elektrisch solange zum Glithen erhitzt wird, bis das Glasrohr
von selbst abspringt, was auch bei sehr starkwandigen Rohren
héchstens 1/, bis 1 Minute dauert. Der erforderliche Strom von 6 bis
10 Ampere wird unter Vorschaltung eines geeigneten Widerstandes
dem Stromnetz entnommen. Der Glithdraht wird schwach gespannt
gehalten, wobei KurzschluB natiirlich zu vermeiden ist.

6. Abrunden von Glasstiben und Rohrenenden. Die scharfen
Rinder, die beim Abschneiden von Glasstiben und Glasréhren
entstehen, sind Ursachen von Verletzungen an den Hénden und
zerschneiden Stopfen und Schlduche. Die Rénder werden daher
durch eine feine Feile etwas geglittet oder durch Abschmelzen
in der Flamme abgerundet. Zu diesem Zweck wird das Ende des
Glasstabes oder der Glasréhre schrig gegen die Flamme gehalten
und unter Drehen so lange erhitzt, bis die Rénder eben anfangen
weich zu werden.

Die beim Absprengen weiter oder starker Réhren manchmal
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auftretenden zackigen Rinder werden durch Abkneipen entfernt.
Hierzu dient ein Abkneiper (Abb. 44), oder behelfsmifBig ein
Schliissel, der auf die Rohrwandung passende Einschnitte besitzt
(Abb. 45). Der Abkneiper wird mit dem Einschnitt auf das vor-

Abb. 44. Abkneiper. Abb. 45. Abkneipen mit Hilfe eines
Schliissels.

stehende Glasrohrstiick aufgesetzt und dieses abgebrochen. Man
kneipt jedesmal nur ein ganz kleines Stiick Glas ab, da sonst
leicht tiefere Spriinge entstehen konnen.

Die scharfen Rinder an Glasplatten oder ~abgesprengten
weiten Rohren werden durch vorsichtiges Raspeln mit einem
etwas grobmaschigen Drahtnetz abgeschliffen.

7. Biegen von Glasréhren. a) Anwirmen des Glases. Um
ein Springen des Glases zu vermeiden, muf} es kurze Zeit in der
heiBen Luft vor der Flamme bewegt und unter stindigem Drehen
erst allmihlich in die Flamme selbst gebracht werden.

Man muB bestrebt sein, mit einer moglichst kleinen Flamme
auszukommen. Auch darf ein und dieselbe Stelle des Glases
nicht zu oft erhitzt werden, da hierdurch das Glas unbrauchbar
wird.

b) Kithlen des heilen Glases. Heifle Glasrohren kiihlen
sich beim Herausnehmen aus der Flamme an allen Stellen ver-
schieden rasch ab. Dadurch treten Spannungen im Glas auf, die
zu Spriingen fithren kénnen. Es ist daher nétig, heiBes Glas ganz
regelmiBig und langsam abzukiihlen. Dies erreicht man meist
schon durch Einhalten desselben in eine ruBlende Flamme, und
zwar so lange, bis es ganz mit Rufl iiberzogen ist, dann wird es
auf dem Tisch festgesteckt, so daf die heien Teile nirgends auf-
liegen.

c) Biegen normaler Biege- und Blaserdhren. Ver-
wendet wird zum Erhitzen der Biegestelle eine Flamme von 4 bis
6 cm Breite (Schlitzbrenner). Bei zu geringer Lénge des erhitzten
Rohrstiickes knickt das Rohr an der Innenseite der Biegung
leicht ein.

Wihrend des Erhitzens wird das Rohr auf beiden Seiten
gehalten und dauernd in der Flamme gedreht, so daB es gleich-
mabig heil wird. Die Stelle, an der die Biegung liegen soll (vor-
her anzeichnen), befindet sich dabei in der Mitte der Flamme.



Glasblasen. 27

Das erweichte Rohr wird auBerhalb der Flamme bis zum ge-
wiinschten Winkel gebogen, und zwar wird jene Seite, die zuletzt
der Flammenhitze ausgesetzt war (die daher etwas heiBer und
weicher ist), den inneren Teil der Biegung bilden.

Wenn das Rohr iiber-
hitzt und daher zu weich
ist, fallen die Wande
zusammen. Ist das Rohr
zu wenig oder ungleich- 5 b c
méfig erhitzt, kann es
wéahrend des Biegens
leicht brechen. Sollten,
was bei diinnen Réhren oft nicht zu vermeiden ist, im Rohr
kleine Knicke entstehen, so bldst man wihrend des Biegens vor-
sichtig Luft ein, wihrend das andere Ende des Rohres verschlossen
gehalten wird. Die Schenkel des gebogenen Rohres miissen in
einer Ebene liegen.

d) Biegen weiter Rohren. Weite Rohren werden mit
trockenem Streusand gefiillt und mit Stopfen verschlossen. Das
Rohr kann dann wéhrend des Biegens nicht zusammenfallen. Da-
bei ist aber darauf zu achten, daB beim Erhitzen der Sand nicht
am Glase festbickt.

Sehr weite Rohren miissen in der Gebliaseflamme gebogen
werden. Die Rohre wird an der Biegungsstelle mit einer méglichst
grofen Brauseflamme erhitzt. Nach dem Weichwerden schiebt
man die Réhre etwas zusammen und wiederholt dies ofters, bis
eine hinreichende Menge Glas zum Biegen beisammen ist. Dann
laBt man die R6hre auBerhalb der Flamme ein klein wenig ab-
kiihlen und zieht das verdickte Stiick aus, indem man gleichzeitig
die gewiinschte Biegung ausfiihrt. Dabei bldst man in die Rohre,
um ein Zusammenfallen zu verhindern.

8. Ausziehen von Rohren. Der betreffende Teil des Glasrohres
wird unter stindigem Drehen gleichméiBig erhitzt, bis sich die
erweichten Teile ein wenig verdicken. Dann zieht man auBerhalb
der Flamme unter fortgesetztem Drehen beider Enden so weit,
als es der Zweck erfordert, auseinander. Soll eine Spitze ent-
stehen, so schneidet man die Réhre an der verengten Stelle ab.
Die Spitze muBl genau im Mittelpunkt der Rohrachse liegen.

9. Riindern von Riéhrenenden. Unter dauerndem Drehen wird
das Réhrenende bis zum Weichwerden erhitzt und dann auBerhalb
der Flamme eine zugespitzte Kohle, ein Blechstreifchen oder ein
Aufweiter in die Miindung eingefiihrt. Das Rohr wird nun unter
gleichzeitigem, gleichmaBigem Drehen schwach an den Aufweiter

Abb. 46. Biegen von Glasréhren.
a richtig, b und ¢ falsch.



28 Hilfsmittel beim Aufbau von Apparaturen.

angedriickt, wodurch der Rand umgelegt wird. Dieser Vorgang
mufl einige Male wiederholt werden. Nach Beendigung wird
nochmals erwirmt und langsam abgekiihlt.

10. SchlieBen von Réhrenenden. a) Enge Rohren. Das
Rohrenende wird unter dauerndem Drehen so lange erhitzt, bis
sich die Réander zu einer Kuppe schlieBen. Soll der Abschlufl
flach sein, so driickt man die erweichte Kuppe leicht auf eine
Eisenplatte und kiihlt in der rulenden Flamme.

b) Weite Rohren. Das Rohr wird nahe dem Ende an einer
Stelle, die in ihrer Ausdehnung ungefihr der Grofe des Durch-
messers der Rohre entspricht, unter gleichméfBigem Drehen so
lange erhitzt, bis das Glas beginnt, sich an der Stelle etwas anzu-
sammeln. Hierauf zieht man unter konstantern Drehen die beiden
Enden vorsichtig auseinander, 148t etwas zusammenfallen, wobei
die Wandstirke immer gleich bleiben muB. Ist die erhitzte Stelle
bis zum Schliefen zusammengefallen, wird rasch auseinander-
gezogen und der entstandene Glasfaden kurz abgeschmolzen.
Der an der untersten Stelle des zugeschmolzenen Réhrenendes
haftende Glasknoten wird bis zur Rotglut erhitzt und mit einem
etwas zugespitzten - kalten Glasréhrchen beriihrt. Das weiche
Glas bleibt daran haften, und man kann den groSten Teil des
iiberschiissigen Glases so abziehen. Die iibrigbleibenden Reste
werden auf das ganze Ende gleichméBig verteilt, indem man das
Ende bis zum Weichwerden erhitzt und langsam aufblist, weiter
erhitzt und wieder aufbldst, bis ein halbkugelférmiger Abschluf
entstanden ist.

Um das Zusammenfallenlassen und kurze Ausziehen nahe dem
Rohrenende durchfiihren zu kénnen, wird ein Hilfsrohr von
gleichem Durchmesser aufgesetzt, indem man beide Enden er-
hitzt und leicht zusammendriickt. Diese Verbindung mufl immer
warmgehalten werden, da sie besonders bei Abkiihlung leicht
wieder auseinanderfillt.

11. Offnen von Réohren. Gegen die betreffende Stelle am Ende
oder an der Seite einer Rohre wird nach dem Vorwédrmen eine
feine Stichflamme gerichtet, bis soviel Glas, als der gewiinschten
Offnung entspricht, weich geworden ist. Durch Einblasen in die
Rohre wird das erweichte Glas aufgeblasen. Die Stelle wird
abermals erhitzt, wieder aufgeblasen, bis eine kleine Kugel ent-
steht, die entweder zerbrochen werden kann oder durch weiteres
Aufblasen von selbst zerplatzt. Die entstandenen Rénder werden
in der Flamme rundgeschmolzen.

12. Aufblasen von Glaskugeln. a) Am Ende einer Réhre.
Das Roéhrenende wird bis zum SchlieBen erhitzt, etwas aufge-
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blasen, wieder erhitzt und aufgeblasen, bis sich eine geniigende
Menge weichen Glases angesammelt hat, die zu einer Kugel von
gewiinschter Grofe aufgeblasen werden kann. Das Aufblasen
muB auBerhalb der Flamme geschehen, weil sonst die Gefahr
besteht, daB das Glas zu einer unférmigen Gestalt aufgeblasen
wird. Auch ist es vorteilhafter, eine Reihe kurzer Luftstofie ein-
zublasen als einen dauernden Luftstrom.

b) In der Mitte einer Réhre. Das eine Ende der Rohre
wird durch einen Stopfen verschlossen und durch Erhitzen an
der Stelle, wo die Kugel entstehen soll, eine entsprechende Menge
weichen Glases durch vorsichtiges Zusammenschieben und fort-
wihrendes Drehen angesammelt. Dann werden rasch hinter-
einander kurze LuftstoBe eingeblasen, wiahrend die Rohre waag-
recht gehalten und immer gedreht wird.

13. Aneinanderschmelzen von Réhren in der Lingsrichtung.
Bei Verwendung der gleichen Glassorte ist ein direktes Aneinander-
schmelzen méglich; handelt es sich um verschiedene Glassorten,
ist es besser, die beiden Teile durch ein kurzes Stiick ,,Zusammen-
schmelzglas® zu verbinden.

Glas kann nur an frischen Bruchstellen miteinander ver-
schweit werden (frische Bruchstellen nicht mit der Hand be-
rithren!).

a) Die beiden Réhren besitzen gleichen Durchmesser.
Ein Ende wird mit einem Korkstopfen verschlossen, das andere
Ende und das Ende der anzusetzenden Rohre werden in einer
kleinen Flamme unter gleichmadBigem Drehen bis eben zum
Weichwerden erhitzt (es sollen nur die Bruchflichen geschmolzen
sein). AuBerhalb der Flamme bringt man die beiden Enden zur
Beriihrung, wodurch ein Aneinanderhaften (eventuell durch An-
wendung eines minimalen Druckes) stattfindet, wobei sich aber
das Glas nicht verdicken darf. Im Augenblick des Haftens ist
es sogar angezeigt, ein klein wenig auseinanderzuziehen. Nun
wird sofort eine moglichst kleine Stichflamme unter konstantem
Drehen der Rohre gegen die Vereinigungsstelle gerichtet und
auBlerhalb der Flamme vorsichtig bis zum urspriinglichen Durch-
messer der Rohre aufgeblasen.

b) Die beiden Réhren besitzen ungleichen Durch-
messer. Die enge Réhre wird so weit aufgeweitet, bis der ent-
standene Durchmesser des Roéhrenendes dem Durchmesser der
groBeren Réhre gleich ist, oder man 148t die weitere Rohre bis
zum Durchmesser der kleineren Réhre zusammenfallen und
schweiBt die Enden, wie vorher beschrieben, zusammen.

14. Seitliches Ansetzen von Réhren. (Herstellung eines:



30 Hilfsmittel beim Aufbau von Apparaturen.

T-Stiickes.) Die eine Rohre wird an einem Ende durch einen
Stopfen verschlossen und seitlich durch Aufblasen eine Offnung
hergestellt, die nicht groBer sein darf als der Durchmesser der
anzusetzenden Rohre. Nun wird auch das andere Ende der R6hre
verschlossen. Die am Ansatzende etwas erweiterte Ansatzréhre
und die erste Rohre werden an ihren Ansatzstellen, die eben sein
miissen, gleichméfig erhitzt und auflerhalb der Flamme zusammen-
gesetzt. Dabei ist darauf zu achten, daf} die Ansatzrohre genau
auf den Rand der Offnung aufgesetzt wird und kein Loch ent-
steht. Sollte letzteres doch eintreten, wird nochmals erhitzt und
die Réhre gegen die betreffende Stelle hin geneigt oder man
zieht mit einem kalten Glasstibchen das stark erhitzte Glas iiber
das Loch. Nun wird in die Ecken eine ganz feine Stichflamme
gerichtet, die Schmelzstelle innig verschmolzen und vorsichtig
aufgeblasen. Nochmaliges Erhitzen und langsame Kiihlung sind
auch hier erforderlich (Abb. 47).

- T T

Abb. 47. Herstellung eines T-Stiickes.

Ebenso werden V-formige Gabelungen hergestellt. Die Rdéhre
wird zu dem gewiinschten Winkel gebogen, die Biegung gedffnet und
die Ansatzréhre angeschmolzen.

15. Einschmelzen eines Platindrahtes. Man bringt den mit der
Zange gefafiten Platindraht in.einer Stichflamme zum Glithen und
schiebt ihn in das frisch abgeschnittene und verengte Glasrohrende
ein, 148t ganz zusammenfallen, wobei sich jedoch der Draht nirgends
an der inneren Rohrwand anlegen darf. SchlieBlich wird ein wenig
am Draht gezogen und eventuell au3erhalb der Flamme unter Drehen
noch vorsichtig in das Rohrinnere geblasen und der Draht aus-
gerichtet.

B. Die Spritzflasche.

Spritzflaschen dienen zur Entnahme von Waschfliissigkeiten
(Wasser, Alkohol u.a.). Ihre Wirkung beruht darauf, daB aus
einer Vorratsflasche durch Drucksteigerung (Einblasen von Luft)
die Fliissigkeit in ein Rohr mit feiner Offnung getrieben wird,
so daB ein Fliissigkeitsstrahl entsteht, der zum Waschen und Spiilen
dienen kann.

Man verwendet einen Kochkolben und einen doppelt durch-
bohrten Gummistopfen zur Aufnahme der gebogenen Glas-
rohren. Das Steigrohr ist oben in einem Winkel von 45 bis 60°
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gebogen und am &duBeren Ende zu einer Spitze ausgezogen. Es
reicht fast bis zum Boden des Kolbens. Das AusfluBirohr wird
durch Zwischenschaltung eines Stiickchen Gummischlauches
zwischen Rohr und Spitze beweglich gemacht. Das Blasrohr
reicht nur kurz bis unterhalb des Stopfens und ist oberhalb des-
selben in einem Winkel von 135 bis 120° gebogen. Die beiden
oberen Schenkel der Réhren miissen in einer Geraden liegen
(Abb. 48).

Soll die Spritzflasche fiir heiBe Fliissigkeiten verwendet
werden, umwickelt man den Hals des Kolbens zum Schutz gegen
die Hitze beim Anfassen fest und eng mit Asbest-
schnur oder Spagat, verwendet Manschetten aus
Kork oder Holz oder man zieht ein Stiick Gummi-
schlauch, das in seiner Weite dem Kolbenhals ange-
paBt sein muB iiber letzteren.

Ist die Spritzflasche mit heiBem Wasser gefiillt,
tritt beim Nachlassen des Blasedruckes ein Zuriick-
steigen von heilem Dampf in das Blasrohr und da-
mit in den Mund ein. Die Spritzflasche ist daher,
infolge der Gefahr von Verbrennungen nach dem Auf-
héren des Spritzens sofort aus dem Munde zu neh-
men. Dieser Gefahr kann auch durch Anbringung
eines einfachen kurzen Réhrchens in einer dritten Abb. 48.
Bohrung des Stopfens entgegengetreten werden. ol
Das Roéhrchen wird wihrend des Blasens durch
den aufgelegten Daumen verschlossen, dann aber sofort wieder
gedffnet, so daB der Dampf an dieser Stelle ausstrémen kann.
Eine andere Sicherung bildet das Anbringen eines BUNSEN-Ventils
(Beschreibung siehe im Kapitel J, Sicherheitsvorrichtungen an
Apparaturen, S.40) am inneren Ende des Blasrohres.

Fiir iibelriechende Stoffe benutzt man Spritzflaschen mit ein-
geschliffenem Glasstopsel und Hahnen am Blas- und Steigrohr.

C. Reinigen der Laboratoriumsgeriite.

1. Glas und Porzellan. Zur mechanischen Reinigung dienen
Rokrbiirsten verschiedener GréBe, Federn und Holzstiickchen
(Abb. 49). Dabei findet gleichzeitig eine Spiilung mit warmem
Wasser statt. Ein Abkratzen mit Metalldrihten ist zu unterlassen
(Beschidigung der Glaswinde!). Fiihrt die mechanische Reinigung
nicht mehr zum gewiinschten Erfolg, muBl zu chemischen Mitteln
gegriffen werden. Fiir anorganische Verunreinigungen dienen
Salzsdure, Salpetersiure, Schwefelsiure. Dabei ist Vorsicht
geboten (kein Wasser in die Sdure gieBlen!); oft fithrt schon
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langeres Stehenlassen der GefaBe mit diesen Siuren zum
Ziele.

Fiir fettige Gefifle verwendet man Lauge, Chromschwefel-
sdure oder organische Losungsmittel. Chromschwefelséure ist
eine Auflésung von Kaliumbichromat in kon-
zentrierter Schwefelsdure. Sie ist anfangs
braun, wird aber durch den Gebrauch griin
und muB dann erneuert werden. Vorsicht bei
ihrer Verwendung, sie wirkt als sehr starke
Saure! Organische Losungsmittel werden in
Flaschen, die nur fiir diesen Zweck be-
reitgestellt sind, aufbewahrt. Das Lo-
sungsmittel kann mehrmals benutzt
und durch Destillation wieder gereinigt
werden.

Ein Nachspiilen mit Wasser und
schlieflich destilliertem Wasser hat
auf jeden Fall zu erfolgen. Die Gefifle
miissen auch auBlen gereinigt werden.
) g Die so gereinigten GefiBe werden

auf Abtropfbretter zum Trocknen ge-
Abb. 49. Reinigungsbiirsten. stellt bzw. geStﬁlpt'

2. Eisen. Das Entrosten geschieht
durch Abbiirsten mit Drahtbiirsten und Abschmirgeln. Verrostete
Schrauben werden einige Zeit in Petroleum gelegt und dann
abgebiirstet. Zum Schutz gegen neuerliches Rosten, das durch die
in der Laboratoriumsluft enthaltenen Saurespuren begiinstigt wird,
werden die Eisengeridte mit einem Rostschutzmittel behandelt.

Diesem Zweck dienen: Anstriche mit Asphaltlack, Aluminium-
bronze (angeriihrt mit Firnis, Terpentinél und eventuell als Ver-
diinnungsmittel Toluol), Auftragen eines gut verriebenen Ge-
misches von 5 Teilen Paraffinl und 8 Teilen wasserfreier Vaseline
mit Hilfe eines Lappens. Metallgewinde miissen gut eingedlt
werden.

3. Platin. Die Reinigung geschieht zumeist mit Chemikalien
(mit Ausnahme von Kénigswasser und Chlor, denn diese greifen
Platin an), und zwar Salzsiure, Schwefelsiure, Schmelzen von
Kaliumbisulfat, Soda oder Kaliumnitrat im PlatingefiB. Uber
die Entfernung der Schmelze aus dem Platingefal siehe im' Ab-
schnitt: Hilfsoperationen bei analytischen Arbeiten (S. 121).

Eine eventuelle mechanische Reinigung kann mit Seesand
(das ist ganz feiner Sand mit vollkommen runden Kérnern) vor-
genommen werden.
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Schidlich fir Platin sind:

a) die rufende Flamme;

b) Carbide, Phosphide, Silicide;

c) schmelzende Atzalkalien;

d) leicht schmelzbare Metalle (Blei, Zinn);

e) leicht reduzierbare Verbindungen.

f) Ein glithender Platintiegel darf nicht mit glihendem Eisen
in Beriihrung kommen (kein Drahtdreieck verwenden), da es sich
legieren wiirde.

D. Behandeln von Kork.

1. Weichmachen des Korkes. Vor jeder Benutzung (also
auch vor dem Bohren) muBl der Kork weichgemacht werden.
Dies geschieht durch Walzen des Korkes am Laboratoriumstisch
mit Hilfe eines Brettchens unter geniigend starkem Druck oder
mittels einer Korkpresse. Wir verwenden zwei Arten von Kork-
pressen.

a) Eine Art Zange mit meist drei verschieden groBen Ver-
tiefungen an beiden Zangenteilen. In diese wird der Kork gelegt
und mittels des Handgriffes der obere Teil auf den
unteren gepreBt. Dies wird 6fters wiederholt und der
Kork dabei stets ein klein wenig gedreht (Abb. 50).

b) Die Walzenpresse, bei der ein mit Rillen und
Handgriff versehenes Rad etwas exzentrisch gegen
die Unterlage beweglich

Abb. 50. Korkzangenpresse. Abb. 51. Korkwalzenpresse. Abb. 52. Korkbohrer
(Satz).

gelagert ist, so daB sie fiir verschieden groBe Korke gleich gut
verwendet werden kann. Hier findet auch gleichzeitig ein Walzen
des Korkes statt. Auch dabei mul vorsichtig gepreS8t und der
Kork immer wieder gedreht werden (Abb. 51).

2. Bohren von Kork. Korkbohrer sind kleine zylindrische
Messingrohrechen von verschiedenem Durchmesser, die an der
unteren Seite einen scharfen Rand besitzen (Abb. 52).

Der Kork wird mit seiner Breitseite auf eine feste Unterlage
(ein Stiick Pappe) gelegt und nun von oben her vorsichtig der
Bohrer senkrecht durch den Kork gedreht. Ein Befeuchten des
Bohrers mit Glycerin ist vorteilhaft. Ist man ziemlich am anderen

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 3
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Ende des Korkes angelangt (man sieht den Rand des Bohrers
durchschimmern), wird der Bohrer herausgezogen und die Bohrung
von der anderen Seite endgiiltig bewirkt. Dadurch wird die Bohrung
von beiden Seiten glatt erhalten. Will man die Bohrung noch et-
was erweitern, feilt man sie vorsichtig mit einer Rundfeile aus.
An Stelle der Handkorkbohrer kann auch eine Bokrmaschine
verwendet werden, in der die Bohrer nach Bedarf ausgewechselt
werden. Die Betéatigung erfolgt durch ein Handrad (Abb. 53).
Um eine einwandfreie Bohrung zu erzielen,
miissen die Bohrer scharf sein. Zum Schirfen
verwendet man den Korkbohrerschirfer. Er
besteht aus einem Messingkonus, welcher der
Liange nach einen Einschnitt besitzt zur mehr
oder weniger notwendigen Aufnahme der be-
weglichen Stahlschneide. Der Bohrer wird auf
den Konus soweit als moglich aufgesteckt und
die Stabhlschneide gegen
den Bohrer gedriickt. Da- EI::D
bei wird der Bohrer ge- :
dreht (Abb. 54).

Abb, 53. Korkbohr- . . Abb. 54. Korkbohrer-
naschine. Kleine Bohrlécher er- echiinfor.
zeugt man durch Durch-

brennen mittels eines glilhenden Stahldrahtes.

3. Abdichten von Korkstopfen. Das Abdichten hat den Zweck,
ein Entweichen von Gasen und Dampfen an den Stellen von
Korkverbindungen zu vermeiden. Man verwendet dazu:

a) Chromgelatine. 4 Teile Gelatine werden in 52 Teilen
kochenden Wassers gelost, filtriert und 1 Teil Ammonium-
bichromat zugesetzt. Aufstreichen mit einem Pinsel und zwei
Tage dem Licht aussetzen.

b) Wasserglas mit aufgeschlimmtem Asbest aufstreichen und
eintrocknen lassen.

Zum Abdichten gegen wifirige Fliissigkeiten verwendet man:

¢) Kollodiumlésung (das ist Nitrocellulose in etwas Alkohol
gelost) ;

d) Acetonlack (das ist Acetylcellulose in Aceton gel6st); beide
hinterlassen beim Verdunsten des Losungsmittels ein feines
Héiutchen;

e) Aufstreichen von geschmolzenem Paraffin.

E. Behandeln von Gummi.
Gummi darf nicht direkt mit organischen Losungsmitteln oder
deren Déampfen in Beriihrung kommen.
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Das Bohren von Gummistopfen geschieht prinzipiell ebenso
wie bei Korkstopfen. Die Bohrer miissen sehr scharf sein und
werden am besten mit Glycerin oder Natronlauge befeuchtet.
Wéihrend des Bohrens wird der Stopfen festgehalten und all-
maéhlich nachgeschoben. Das Bohren mufl langsam geschehen,
der angewandte Druck darf nicht zu grof sein, da sonst keine
zylindrische Bohrung entsteht.

Beim Einsetzen von Glasréhren in die Bohrung sollen diese
stets mit etwas Wasser oder glycerinhaltigem Wasser geschmiert
werden. Das Glasrohr darf keinesfalls mit Gewalt, sondern muf}
langsam und mit Gefiihl eingedreht werden. Ein Zerbrechen des
Glasrohres gibt Ursache fiir Verletzungen!

Aufbewahren von Gummischlduchen usw. unter destil-
liertem Wasser oder mit Glycerin befeuchtet.

F. Behandlung von Asbest.

a) Umhiillen von Glasgerdten mit Asbestpapier.
Glasgerdte (Kolben, Retorten), die mit direkter Flamme erhitzt
werden sollen, hiilllt man zweckméBig in Asbestpapier ein. Zu
diesem Zwecke wird das angefeuchtete Asbestpapier auf die ein-
zuhiillenden Glasteile gelegt und mit der Hand aufgedriickt.
Das so préaparierte Gefal wird im Trockenschrank getrocknet,
wodurch das Asbestpapier fest am Glas haftet.

b) Herstellung von Asbeststopfen. Feinfaseriger Asbest
wird mit Wasser angefeuchtet, die Masse in einem Diamantmorser
zu einem Stopfen gepreBt, auf dem Sandbad getrocknet und im Ge-
blidse gegliiht.

Kleinere Stopfen kann man durch Einrollen von angefeuchtetem
Asbestpapier bis zur gewiinschten Stérke und Trocknen herstellen.

G. Verbindung von Glasrohren und Apparateteilen.

a) Durch Verschmelzen. Diese Verbindung hat den Vor-
teil der absoluten Dichtheit.

b) Durch eine Gummiverbindung. Beim Uberziehen des
Gummischlauches befeuchtet man die Teile mit Wasser oder
glycerinhaltigem Wasser.

¢) Durch Kitte. Uber beide Teile wird ein passendes Glas-
rohr gezogen und das ganze mit Picein unter gelindem Erwirmen
eingedichtet. Picein ist nicht sprode und haftet auch auf Metall
und Glas.

d) Durch Glasschliffe. Diese Verbindung hat den Vorteil,
daB sie aus Glas besteht und daBl man sie bei Vakuumapparaturen
auch nach der Evakuierung drehen kann. Die genauere Beschreibung
sieche unter H, Glasschliffe.

Bid



36 Hilfsmittel beim Aufbau von Apparaturen.

H. Glasschliffe.

Ein Schliff dient zum luftdichten Aneinandersetzen zweier
Glasteile. Er besteht aus zwei Rohrstiicken. Das Ende des einen
Rohres besitzt einen aufgetriebenen Konus, welcher in einen Hohl-
konus einpaft, der am Ende des anderen Rohres aufgetrieben
ist. Beide Teile sind sorgfiltig aufeinander eingeschliffen (Abb. 55).

— —

Abb. 55. Glasschliff.

1. Abdichten von Glassehliffen. a) Durch,,Fett*. AlsFettungs-
mittel dient wasserfreie Vaseline. Lanolin, Fette und Ole werden
ranzig!

Fir hohere Temperaturen eignet sich eine Mischung von
Lanolin und Wachs.

Das Einfetten geschieht durch Bestreichen des Konus mit
wenig Fett. Durch vorsichtiges Erwdrmen desselben oder durch
ofteres Drehen der beiden Schliffteile ineinander verteilt sich
das Fett auf der ganzen Schlifffliche gleichmaBig. Der Schliff
soll mehrmals ganz herumgedreht werden, bis die Schliffstelle
vollkommen durchsichtig geworden ist und sich nirgend mehr
graue Stellen, Streifen oder Striemen zeigen. Um die letzten
Spuren derselben zu erkennen, bringt man ein Licht hinter den
Schliff.

Altes Fett entfernt man durch Abwaschen mit Benzol, Mit
Filtrierpapier werden die Schliffteile vollkommen trockengerieben.

b) Andere zum Einfetten geeignete Dichtungsmittel.
Wird mit Substanzen gearbeitet, die Fett 16sen, verwendet man
als Dichtungsmittel fiir Schliffe Zucker, der in Glycerin gel6st ist.
Soll ein Schliff lingere Zeit zusammenbleiben und vollkommen
dicht abschlieBen, kann man ihn mit angebranntem Gummi ver-
schmieren.

Schliffstellen fiir hohe Temperaturen werden durch Einreiben
mit Graphit (Bestreichen mit einem mittelharten Bleistift) ab-
gedichtet.

¢) Schliffe mit Quecksilberdichtung. «) Einfache
Form. Der vertikal stehende Schliff wird so durch einen Kork
gesteckt, dal letzterer etwas unterhalb des Schliffes das Rohr
fest umschlieBt. Nun wird iiber den Kork ein Stiick passendes
Glasrohr gesteckt, das den Schliff etwas iiberragt. Dadurch ent-
steht um den Schliff ein Napf, in den nach dem Zusammenstellen
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des Schliffes Quecksilber gegossen wird. Da aber das Quecksilber

das Glas nicht benetzt, kénnte zwischen Quecksilber und Glas

noch Luft in den Schliff gelangen. Um dies zu verhindern, giefit

man auf das Quecksilber noch eine kleine Schicht konzentrierte
Schwefelsdure oder Glycerin.

B) Napfschliffe, z. B. der Kaursaumsche Schliff, bei

dem um den inneren, untenstehenden Schliffteil eine

Abb. 56. Napfschliff nach Abb. 57. Schliffsicherung Abb. 58. Schliffsicherung
KAHLBAUM. durch Glashidkchen und durch Schellen und Metall-
Metallspiralen. spiralen.

becherférmige Erweiterung angeschmolzen ist, in die Queck-
silber gefiillt wird, welches den Schliff vollstindig umgibt
(Abb. 56).

Durch die Verwendung von Quecksilber wird vollkommene
Abdichtung erzielt.

2. Sicherung von Sehliffverbindungen. Bei senkrecht an-
geordneten Apparateteilen geniigt meist das Kigengewicht. des
Apparats zur Sicherung der Schliffverbindung.

Waagrechte oder hingende Schliffverbindungen miissen be-
sonders gesichert werden.

An jeden der beiden Schliffteile werden zwei glidserne Hikchen
angeschmolzen, die zum Festhalten von Gummibéndern oder
federnden Metallspiralen dienen, die nach dem Zusammensetzen
des Schliffes gespannt iibergelegt werden und ein selbsttitiges
Lockern verhiiten (Abb. 57).

Die Befestigung der Spiralfedern kann auch durch angebrachte
Schellen, wie sie die Firma Greiner & Friedrichs, Stiitzerbach,
herstellt, erfolgen (Abb. 58).

Eine Apparatur, die aus mehreren Schliffstiicken besteht, ver-
ursacht beim Zusammenbau Schwierigkeiten, so daf} die Schrauben
und Muffen ofters gelost werden miissen und Bruchgefahr wegen
der zu groBen Starrheit besteht. Aus diesem Grunde kdnnen zur
Erleichterung des Aufbaues solcher Apparaturen sog. federnde
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Klammern (Herstellerfirma Greiner & Friedrichs, Stiitzerbach)
verwendet werden, die kleine Abweichungen ausgleichen (Abb. 59).
3. Losen festsitzender Schliffverbindungen.
Das ,,Festsitzen von Glasschliffen hat ver-

schiedene Ursachen:

1. Verklemmen. Dieses tritt nur bei Schlif-
fen mit sehr feiner Passung auf, z. B. bei Nor-
malschliffen. Ursache ist oft zu festes Eindre-
hen. Schliffe, die auf hohere Temperatur er-
hitzt wurden, sollte man, wenn méoglich noch
heiB, etwas lockern, um ein Festklemmen nach
dem FErkalten zu verhindern.

Abb. 59. TFedernde Gelockert werden verklemmte Schliffe durch

Klammern. kurzes Erwirmen oder vorsichtiges Klopfen am

inneren Schliffteil.

2. Verquellen. Glas wird von Chemikalien (z. B. Alkalilauge,
Phosphorsdure) etwas angegriffen, womit stets eine Wasserauf-
nahme und dadurch VolumsvergréBerung verbunden ist.

3. Verkitten. Dies ist dann der Fall, wenn der Schliff mit
Fliissigkeiten in Bertihrung kommt, die durch Verdunsten oder
chemische Verinderungen feste Stoffe ausscheiden.

Verquollene und verkittete Schliffe lassen sich durch Er-
wirmen nur dann lockern, wenn die verkittenden Stoffe leicht
schmelzbar sind. Meist wird sich jedoch der Schliff dadurch noch
fester setzen. Das beste Mittel ist die Anwendung eines stetig
wirkenden Zuges in der Schliffachse. Dies wird so durchgefiihrt,
dafl der Apparat vollkommen druckdicht verschlossen und voll-
kommen luftfrei mit Wasser gefiillt wird. Dann wird er mittels
eines Druckschlauches mit der Wasserleitung verbunden. Diese
darf naturgeméfl nur ganz wenig gedffnet werden, um eine zu
plotzliche Drucksteigerung zu vermeiden. Das Wasser dringt
nun langsam zwischen die Schliffflichen ein. Sollte der Apparat
hierbei doch zerbersten, so kann, wenn er zuvor vollkommen
luftdicht mit Wasser gefiillt war, keinerlei Verletzung durch
Splitter eintreten.

4. Normalsehliffe. Einer allgemeinen Anwendung von Schliffen
stand frither die Schwierigkeit der Ersatzbeschaffung fiir zer-
brochene Teile entgegen. Es wurden daher sog. Einheitsschliffe
geschaffen, bei denen die Mafle des gréBten und kleinsten Durch-
messers sowie der Hohe stets gleichbleibend sind. Es besteht
also neben dem Vorteil, zerbrochene Schliffteile ohne weiteres durch
neue zu ersetzen, die Moglichkeit, die verschiedensten Apparatezu-
sammenstellungen mit Hilfe von Schliffen rasch vorzunehmen.
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Einen weiteren Fortschritt bedeutet die Anwendung der Einheits-
oder Normalschliffe fiir den Ubergang von Glas zu Metallen, Quarz
und Porzellan, so da beispielsweise ein mit Einheitsschliff versehenes
Glasrohr an einen Kupferkolben, der ebenfalls einen solchen Schliff
besitzt, angeschlossen werden kann.

5. Glashihne. Glashihne bilden die Verbindung zweier
Apparateteile oder die Verbindung des Apparats mit der AuBen-
luft.

Die Abdichtung der Hahne erfolgt ebenfalls durch Einfetten,
und zwar wird das Hahnkiiken links und rechts neben der Bohrung
mit wenig Hahnfett betupft und so lange
im Hahngehiuse gedreht, bis eine vollstén-
dig gleichméfBige Abdichtung erfolgt, ohne
daf3 die Bohrung des Kiikens durch Fett ver-
stopft wird. .

I%Jndicht;e Hahne koénnen mit Terpentin, Abi;g&fef Igii‘,?ﬁﬁg_m‘t
in dem etwas Campher gelost ist, und
Schmirgel und Nachpolieren mit feinstem Polierschiefer nachge-
schliffen werden.

Liegt die Bohrung mit den beiden Ansatzrohren des Hahn-
gehduses in einer Linie, kann sich auch bei geschlossenem Hahn
etwas Luft entlang dem Hahnkiiken ziehen, die dann durch das
andere Ansatzrohr in die Apparatur gelangt. Um dies zu er-
schweren, hat man die Bohrung im Hahnkiiken schrig von oben

piy

Abb. 61. Dreiweghiihne.

nach unten ausgefiihrt, so dafl die beiden Ansatzrohre nicht in
einer Geraden liegen (Abb. 60).

Fiir spezielle Zwecke werden Dreiweghdhne benutzt, die durch
Drehung des Hahnkiikens die Unterbrechung der einen und
gleichzeitig die Offnung einer anderen Verbindung gestatten. Die
Ausfithrungsformen sind verschieden. Die drei Ansatzrohre
kénnen senkrecht zueinander stehen und in einer Ebene liegen,
oder das dritte Ansatzrohr wird durch das Hahnkiiken selbst
gebildet, indem dieses neben der geraden Bohrung eine solche
nach unten besitzt, oder es konnen schlieBlich zwei schrige
Bohrungen im Hahnkiiken, im Hahngehéuse dagegen auf einer Seite
ein, auf der anderen zwei Ansatzrohre vorhanden sein (Abb. 61).
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Zur Sicherung gegen das Herausfallen des Kiikens umspannt
man den Glashahn mit einem Gummiring.

Festsitzende Hihne werden auf dhnliche Art ge-
16st wie festsitzende Schliffverbindungen. Manch-
mal fiihrt ldngeres Einlegen in Wasser zum Ziele.
Eine von der Firma Greiner & Friedrichs, Stiitzer-
bach, in den Handel gebrachte Vorrichtung besteht
aus einem verstellbaren Metallbiigel, der an den
Glashahn angesetzt wird. Dann wird mittels einer
Schraube ein Druck auf die kleinere Seite des Hahn-
kiikens ausgeiibt (Druckverschraubung) (Abb. 62).

Abb. 62.

Druckver- O . .
schranbong J. Sicherheitsvorrichtungen an Apparaturen.

mr  TLocke- 1. Verschliisse an Gummisehliuchen. a) Quetsch-
r;’t‘zge;fl:tr hahne. Beim Quetschhahn nach Momr geschieht
Hihne. die Offnung durch Zusammendriicken der beiden

Knépfe (Abb. 63), wihrend beim Schraubenquetsch-
hahn die Einstellung durch Herabschrauben eines bewegli-
chen Zwischenplittchens erfolgt. Der untere Teil des Schrau-
benquetschhahnes ist entweder fest oder beweglich. Letzte-
res ist dann wichtig, wenn der Quetschhahn nachtraglich

an eine zusammengestellte Ap-

m paratur eingefiigt werden muf}
i Jj (Abb. 64).
3 g b) GlaskugelverschluB.
f g 1; Anwendung fiir Biiretten. In den

i Verbindungsschlauch  zwischen
Biirette und AusfluB8spitze wird
A eine Glaskugel oder besser ein sehr
kurzes, abgeschmolzenes Glas-
stabstiickchen eingesetzt (Glas-
kugeln verrutschen sehr leicht!).
Durch seitlichen Druck an der
U Kugel a erfolgt die Flissigkeits-

.
Abb. 63. Quetschhahn %
nach MOHR. f

entnahme (Abb. 65).
2. Gummiventil nach BUNSEN.
Abb. 64, Schrauben-  Abb. 65. Glasku-  Dieses besteht aus einem nicht
quetschhahn. gelverschluB. 5y diinnwandigen, an einer Seite
durch ein kurzes Glasstabstiick-
chen verschlossenen Gummischlauch, der in der Léngsrich-
tung mit einem scharfen, 1 cm langen Schnitt versehen ist. Die an-
dere Seite ist an die Apparatur angeschlossen. Das Ventil 6ffnet
sich bei innerem und schlieBt sich bei suBerem Uberdruck (Abb. 66).
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3. Riickschlagventil aus Glas. Anwendung: Z.B. bei der
Wasserstrahlpumpe gegen das Zuriickschlagen des Wassers.

Es besteht aus einem etwas zugespitzten Glasstab, tiber den
an der Zuspitzung ein Stiickchen Gummischlauch gezogen ist.
Es liegt in einem Rohr oder in der Erwei-
terung eines Rohres frei beweglich. Das
zuriicksteigende Wasser nimmt den Glas- 8
stab mit, der sich dann in einer Verengung

0

|

Abb. 66. BUNSEN- Abb. 67. Riickschlagventil aus Abb. 68. Sicherheitsrohre.
Ventil, Glas.

des Rohres festklemmt und dadurch dem Wasser den Durch-
gang versperrt (Abb. 67).

4. Sicherheitsrohre. Diese dienen als Sicherung gegen das
Zuriicksteigen von Fliissigkeiten, z. B. beim Kippschen Apparat.

Es sind lange Rohre mit Kugelansitzen oder Rohrschleifen,
die einerseits zur Aufnahme einer gewissen Flissigkeitsmenge
beim Zuriicksteigen derselben dienen, anderseits aber, wenn sie
teilweise gefiillt sind, eine Art Verschluf3 bilden (Abb. 68).

K. Atzen und Bohren von Glas; Schreiben auf Glas.

1. Atzen von Glas. Man beschriftet die gut entfettete Glasstelle
mit Hilfe eines Holzspanes mit sog. ,,Atztinte‘, d.i. FluBsiure
mit Zusitzen, die ein Auslaufen der Schrift verhindern sollen.
FluBsiure mufl in Flaschen aus Guttapercha, Hartparaffin oder
eventuell Blei aufbewahrt werden. Lo6sung und eingeatmete
Dampfe wirken stark dtzend und giftig, deshalb beim Arbeiten
mit FluBsdure Vorsicht, besonders auf Haut und Augen!

Die beschriebene Stelle wird iiber einer Flamme etwas ange-
warmt.

Man kann auch so vorgehen, daB man das Glas mit einem
schiitzenden Uberzug aus Wachs oder Paraffin versieht und die
betreffende Zeichnung einritzt und das ganze mit FluBsiure
behandelt.
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Ein ebenfalls leicht selbst herzustellendes Mittel, das aus zwei
Losungen besteht, die getrennt in Glasflaschen aufbewahrt werden
koénnen, ist folgendes:

Losung 1: In 1/, 1 dest. Wasser werden 36 g Fluornatrium geldst
und 7 g Kaliumsulfat zugegeben.

Losung 2: In 1/, 1 dest. Wasser werden 14 g Chlorzink gelést und
65 g konz. Salzsdure zugegossen.

Vor dem Gebrauch mischt man gleiche Teile von Lésung 1 und 2
und gibt eventuell, um die Schrift gut sehend zu machen, einige
Tropfen Tusche zu. Zum Mischen benutzt man einen ausgehdhlten
Paraffinklotz. Mit dieser Flussigkeit kénnen die feinsten Haarstriche
erzielt werden.

Mattieren einer Glasscheibe. Eine Mischung von 10 g Barium-
sulfat, 10 g Ammonfluorid tind 12 g FluBsdure werden mittels eines
Pinsels aufgestrichen und eintrocknen gelassen.

2. Bohren von Glas. Man spitzt sich eine kleine Dreikantfeile auf
einem rotierenden Schleifstein zu, spannt sie in eine Drehbank ein
und driickt die Glasplatte dagegen. Als Schmiermittel dient Ter-
pentindl oder besser eine Losung von Campher in Terpentinsl. Man
kann sich den Beginn des Bohrens erleichtern, wenn man mit einem
Diamanten ein kleines Kreuz in die Glasoberfliche einritzt. Wichtig
ist, daB die Feile eine geniigende Hérte besitzt.

3. Schreiben auf Glas. Zum Schreiben auf Glas dienen ver-
schieden gefirbte Fettstifte. Die betreffende Stelle des Glases muf
trocken und vorteilhaft etwas angewdrmt sein.

L. Kitten.

Es handelt sich nicht nur darum, gebrochene Gegenstinde
(z. B. Pistille, Nutschen), sondern auch verschiedene Apparate-
teile miteinander zu verkitten.

1. Dickfliissiges Glycerin und etwas Bleiglitte (die zuvor
einige Zeit auf einem Eisenblech auf zirka 300° erhitzt wurde)
werden zu einem Brei verriihrt. Dieser erstarrt binnen einer halben
Stunde und hilt Temperaturen bis 260° aus. Die zu kittenden
Flichen werden vorher mit etwas Glycerin bestrichen. FEr ist
fiir eine gewisse Dauer unempfindlich gegen Wasser, die meisten
Séuren, alle Alkalien und Chlorddmpfe.

Hauptséchlichste Verwendung: Kitten von Porzellangegen-
stdnden.

2. Talkum wird mit dickfliissigem Wasserglas zu einem Brei
verrieben. Der erhaltene Kitt hilt Glithtemperatur aus.

3. Mischen von carbonatfreiem Zinkoxyd mit einer 60%,igen
Chlorzinklésung. Der Kitt wird nach wenigen Minuten sehr hart.

4. 9 Teile Kaolin werden mit 1 Teil Borax und Wasser oder
Lein6lfirnis zu einem Brei verriihrt, mit diesem die Kittstelle
bestrichen und eintrocknen gelassen. Dann wird langsam auf
helle Rotglut erhitzt. Der Kitt hilt Temperaturen bis 1600° aus.

5. Kéuflicher Siegellack. Er erweicht bei 70°. Losungsmittel
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fiir Siegellack ist Spiritus. Siegellack wird neben anderem auch
zum Einkitten von Elektroden verwendet. Der erwirmte Draht
wird mit Siegellack bestrichen und das reine, trockene und er-
hitzte Glasrohr dariibergeschoben. Die erhaltene Abdichtung ist
fliissigkeits- und gasdicht.

6. Zusammenschmelzen gleicher Teile Kolophonium und
gelben Bienenwachses in einer Eisenschale. Der erhaltene Kitt
wird bei 55° diinnfliissig und erstarrt bei 47°. Er dient zum Auf-
einanderkitten von Metall und Holz. Losungsmittel: eine Mischung
von Tetrachlorkohlenstoff und Spiritus.

M. Verschiedenes.

1. Aufbewahren von Reagenzien. Zur Aufbewahrung von
Reagenzien dienen im allgemeinen Glasflaschen, und zwar fir
Fliissigkeiten enghalsige Flaschen der
gewohnlichen Ausfithrung oder sog.

Steilbrustflaschen, die ein gefahrloses =
und vollstindiges Ausgieen ermogli-
chen (Abb. 69).

Verschlossen werden die Flaschen
in der Regel durch eingeschliffene Glas- Abb. 69. Glasflaschen.
stopsel; fur Flissigkeiten, die durch Ver-

dunstung leicht feste Stoffe abscheiden (z. B. Natronlauge), verwen-
det man Gummistopfen.

J—

Zur Aufbewahrung fester Stoffe dienen weithalsige Flaschen mit
eingeschliffenem Glasstopsel, Korkstopfen- oder Schraubverschluf.

Gegen Feuchtigkeit und Kohlensiure der Luft schiitzt man
Reagenzien, indem man iiber dem eingeschliffenen Stépsel noch eine,
auf den Flaschenhals eingeschliffene Haube oder Kappe
anbringt. Diese Art des Verschlusses ist auch fiur Fla-
schen mit rauchenden S&uren geeignet (Abb. 70).

Fliichtige Substanzen werden am besten in Einschmelz-
rohrchen eingeschlossen. Das vorbereitete, vorn mit einer
Verengung versehene Roéhrchen wird nach der Fiillung
rasch abgeschmolzen.

Lockerung festsitzender Glasstopfen. Zu-
erst versucht man die Lockerung stets durch Klopfen
mit Holz zu erreichen, und zwar soll dauernd mit einem  Abb.70.
Holzklotz gegen den iiberstehenden Stopfenrand von Kg;’;;?;_
unten geklopft werden, wobei die Flasche jedesmal
ein Stiickchen weitergedreht wird. Diese Methode erfordert Ge-
duld, fiihrt aber meist zum Ziele (Stopfenrand nicht auf die
Tischkante aufklopfen!).
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Erscheint das vorher beschriebene XKlopfen aussichtslos,
wendet man der Reihe nach folgende Methoden an: Befeuchten mit
Wasser oder Siaure, Reiben der dufleren Glasteile des Flaschen-
halses mit einem Tuch (dadurch tritt Erwdrmung und somit
Ausdehnung des Glases ein), vorsichtiges Erhitzen iiber einer
kleinen Flamme und schlieBlich Einstellen der ganzen Flasche
bis iiber den Stopfen in kaltes oder warmes Wasser. Von Zeit
zu Zeit ist bei allen beschriebenen Moglichkeiten die Lockerung
durch Klopfen mit Holz festzustellen. Beim FErhitzen und Ein-

legen in Wasser ist Vorsicht geboten, die Fla-
schen diirfen weder brennbare, noch Gase oder
Déampfe entwickelndé Stoffe enthalten!

Zum Loésen von Stopfen solcher Flaschen
eignet sich eine Zugverschraubung (Firma
Greiner & Friedrichs, Stiitzerbach), die aus
einem Metallbiigel mit Stiitzen, welche am
Ubergang vom Hals zur Flasche angesetzt
werden, besteht. Der Stopfenrand wird von
zwei Seiten durch Greifer gepackt, die durch
eine am Biigel angebrachte Schraube nach oben
gezogen werden konnen (Abb. 71).

Abb. 71. Zug- 2. Schwarztirben von Tischen und Holzgeri-
verschraubung zur  ten. Losung 1: 86 g Kupferchlorid, 67 g Kalium-
Lockerng festsitzen- — chlorat, 33 g Ammoniumchlorid werden in 11

psel.
Wasser gelost.

Losung 2: 600 g Anilinchlorhydrat werden in 4 1 Wasser gelost.

Die beiden Lésungen werden kurz vor dem Gebrauch gemischt
und etwa viermal aufgestrichen, wobei zwischen jedem Mal ein
Tag Pause eingeschaltet wird. Die gestrichenen Gegenstéinde
miissen im Lichte stehengelassen und dann mit lauwarmem Wasser
abgewaschen werden. Nach dem Trocknen wird das Holz mit
einem Gemisch aus je 1 Volumteil Terpentinsl und Leinél-
firnis so lange eingerieben, bis es mit Lein6l geséttigt ist. Nach
einigen Tagen wird der OliiberschuB abgerieben. Der Anstrich
ist sdurefest.

3. Ankleben von Etiketten auf GlasgefiBe. Die Beschriftung
soll mit Tusche, nicht mit Tinte geschehen. Als Klebemittel
dient Dextrin- oder Gummilésung.

Gegen den zu raschen Angriff infolge der Einwirkung der
Laboratoriumsluft werden sie durch einen Anstrich mittels
Schellacklésung (gel6st in Spiritus) auf die beschriebene Etikette
oder durch Einreiben derselben mit Paraffin geschiitzt.
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4. Die Aggregatzustinde der Stoffe.

In dem gewohnlichen Vorkommen unterscheiden sich die Korper
durch die Art, wie ithre Molekiile ein Ganzes bilden. Man unter-
scheidet in dieser Beziehung drei Aggregatzustdnde: den festen, den
flisssigen und den gasférmigen.

Alle Stoffe besitzen die Eigenschaft, sich auf mechanischem Wege,
z. B. durch Zerstoflen, Auflésen, Verdampfen, in kleinere Teile zer-
legen zu lassen. Die so erhaltenen kleinsten, in physikalischem Sinn
unteilbaren Massenteilchen eines Stoffes heiBen Molekiile oder
Molekeln.

Die Molekiile eines Stoffes befinden sich in stetiger Bewegung;
diese kann unvorstellbar klein (fester Kérper) oder, wie bei den Gasen,
sehr groB sein. Alle Molekiile eines einheitlichen Stoffes sind gleich.

Aufgebaut ist das Molekiil aus Atomen, das sind kleinste Teilchen,
die weder im physikalischen noch im chemischen Sinne zerlegbar sind.
Sie kénnen in der Regel fiir sich allein nicht bestehen, da sie bestrebt
sind, sich untereinander zu verbinden.

Durch gegenseitige Bindung der Atome entstehen die Molekiile.
Treten gleichartige Atome zusammen, bilden sich die Molekiile der
Elemente oder chemischen Grundstoffe; z. B. entsteht durch Zu-
sammentritt zweier Sauerstoffatome ein Molekiil Sauerstoff. Ver-
einigen sich aber verschiedene Atome, so entstehen die Molekiile der
chemischen Verbindungen (z. B. bildet sich durch Vereinigung zweier
Wasserstoffatome und eines Sauerstoffatoms ein ‘Molekil Wasser).

1. Feste Stoffe. Bei den festen Korpern unterscheidet man einen
kristallinischen und einen amorphen Zustand.

Ein Kristall ist ein von ebenen Flidchen begrenzter Kérper. Zwei
benachbarte Flichen schneiden sich in einer Kante oder Ecke und
schlieBen einen Winkel ein, dessen GréBe fiir die betreffende Kristall-
form einen ganz bestimmten, immer gleichbleibenden Wert hat.
Auch Fkristallinische Substanzen bestehen noch aus Kristallen, nur
sind die einzelnen Formen an ihnen nicht mehr deutlich zu erkennen.

Amorphe Korper dagegen sind nicht an bestimmte Fliachen oder
Winkel gebunden, sie verhalten sich nach allen Richtungen gleich.
Sie nehmen daher niemals eine bestimmte Gestalt an. Beispiel: Glas,
Gelatine.

2. Fliissigkeiten. Fliissigkeiten nehmen in gréBeren Mengen stets
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die Form des sie einschlieBenden GefaBBes an, da die einzelnen Teilchen
leicht gegeneinander verschiebbar sind. Sie sind infolge der kleinen
Zwischenrdume zwischen den einzelnen Teilchen nur wenig zusammen-

drickbar.

3. Gase. Die gasféormigen Koérper bilden vollig lose Aneinander-
lagerungen ihrer Molekiile, weshalb sie in hohem Grade zusammen-
driickbar sind. Gase sind verhdltnisméBig leicht. 11 Luft wiegt bei
0° und 760 mm Quecksilbersiule (Barometerstand) 1,293 g.

Unter gewissen Bedingungen kénnen die einzelnen Aggregat-
zustdnde ineinander ibergehen:

a) Ubergang fest—fliissig. Die Molekiile eines festen
Korpers riicken bei der Erwérmung durch die VergréBerung ihrer
Bewegung immer weiter auseinander und verlassen endlich die
Molekiilanordnung: der feste Korper schmilzt.

b) Ubergang fliissig—fest. Die Riickverwandlung einer
Fliissigkeit in den festen Zustand nennt man Erstarren oder
Gefrieren.

Aus einer Losung wird der feste Kérper durch Kristallisation
ausgeschieden.

c) Ubergang flissig—gasférmig. Fliissigkeiten ver-
wandeln sich bei jeder Temperatur an ihrer Oberfliche mehr oder
weniger stark in den gas- oder dampfférmigen Zustand, indem die
Molekiile an der Oberfliche ihre Lage verlassen, die Fliissigkeit
verdunstet. Bei fortgesetzter Erwarmung geschieht dies endlich
in der ganzen Masse, bei lebhaftem Aufwallen der Oberfliche:
die Fliissigkeit siedet und verdampft.

d) Ubergang gasformig—flissig. Die Riickverwandlung
von Dampfen in die fliissige Form heit Kondensation.

Unter Destillation bezeichnet man jenen Vorgang, bei dem
eine Flissigkeit zuerst verdampft und dann wieder kondensiert:
wird.

Die Kondensation von Ddmpfen geschieht entweder durch
Abkithlung oder durch Zusammendriicken. In letzterem Fall
spricht man vom Verfliissigen der Gase.

e) Ubergang fest—gasférmig—fest. Die Verdunstung
an der Oberfliche findet auch bei manchen festen Korpern statt,
ohne dafl diese vorher in den fliissigen Zustand verwandelt
werden, beispielsweise beim Jod oder Campher, wihrend ander-
seits auch die Riickverwandlung aus dem Dampfzustand sich
oftmals gleich in die feste Form vollzieht. Man nennt diesen
ganzen Vorgang Sublimation.
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5. Zerkleinern.

Der Durchfiihrung einer chemischen Reaktion oder Analyse muf
fast immer eine weitgehende Zerkleinerung des angewandten Stoffes
vorausgehen. Durch das Zerkleinern eines festen Stoffes wird dessen
Oberfliche um ein Vielfaches vergrofert. Gleichzeitig tritt dabei in
manchen Fillen eine Verénderung des Aussehens des festen Stoffes
ein (z. B. erscheinen die tiefblauen Kupfersulfatkristalle in zer-
kleinerter Form hellblau).

Durchfiihrung der Zerkleinerung.

I. Von grobstiickigem, hartem Material werden mit einem
Meifel groBere Stiicke abgeschlagen, oder die Stiicke werden in
ein Tuch eingeschlagen, um ein Wegspringen zu vermeiden, und
durch Hammerschlige zerkleinert. Fir harte Massen dienen auch
Laboratoriumssteinbrecher, bei denen das Mahlgut zwischen zwei
Backen zerquetscht wird.

IT. Das so vorzerkleinerte Material wird nun entweder von
Hand aus in Morsern oder Reibschalen weiter zerkleinert oder in
Miihlen gemahlen.

a) Morser. Die eigentlichen Mdrser sind dickwandige Gefalle
aus Stahl oder Porzellan mit einem keulenférmigen Reiber, dem
sog. Pistill (Abb. 72). Die Substanz wird darin zerstoBen. Fiir

=& 4

Abb. 72, Morser. Abb. 73. Reibschale. Abb. 74, Achatreib- Abb. 75.
schale. Diamantmorser.

Substanzen, die leicht zerstduben oder hygroskopisch (wasser-
anziehend) sind, verwendet man einen tiefen Moérser, den man
mit einem Holzdeckel oder einer Gummikappe bedeckt, welche den
Morser luftdicht abschlieBt und in der Mitte eine enge Kreis-
6ffnung zur Einfithrung der Keule besitzt. Im einfachsten Falle
hilft man sich durch Bedecken mit Papier, in das man ebenfalls
eine Offnung zur Einfilhrung des Pistills schneidet.

Fiir weniger harte Stoffe dienen die flacheren Reibschalen
aus Porzellan (Abb. 73). Fiir feinste Mahlungen verwendet man
Reibschalen aus Achat (Abb. 74).

Die Zerkleinerung groBerer Substanzmengen in der Reib-
schale wird so vorgenommen, daB die Substanz in mehreren
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kleinen Portionen fein zerrieben wird, Zum Schlufl wiederholt
man dies mit der gesamten Menge, so dafl gleichzeitig eine gute
Durchmischung stattfindet. Auch ist es ratsam, die Reibschale
auf einen groBeren Bogen Papier zu stellen, um eventuell ver-
spritzte Substanz leicht wieder einsammeln zu konnen.

Fiir analytische Zwecke wird in vielen Fillen der ABicmsche
Diamantmérser (Abb. 75) vorzuziehen sein, in dem die Substanz
in einem Hohlzylinder, der in einer Vertiefung einer runden
Stahlplatte ruht, durch einen zylindrischen Stahlstempel mittels
Hammerschligen zerkleinert wird.

b) Miihlen. Den Ubergang von den Morsern zu den Miihlen
bilden die mechanisch betitigten Morser und Reibschalen, die
sowohl fiir Hand- als auch Motorbetrieb gebaut sind.

Die eigentlichen Miihlen unterscheiden sich nach ihrer Wirkungs-
weise in:

1. Miihlen mit geriffelten Mahlscheiben oder Walzen, zwischen
denen das Mahlgut zerrieben wird.

2. Kugelmiihlen, die aus einer sich langsam drehenden Trommel
aus Eisen oder Porzellan bestehen und welche auBer mit dem
Mahlgut noch mit Kugeln aus Stahl, Stein oder Porzellan beschickt
werden. BehelfsmiBig verwendet man ein Pulverglas, das durch

einen Stopfen fest verschlossen wird und auf einen
@ in Gang befindlichen Walzenstuhl (bestehend aus
g ; mehreren laufenden Walzen mit engem Zwischen-

raum) gelegt und dadurch in Drehung versetzt

wird. Bei den gréferen

Porzellankugelmiihlen wird

der Deckel durch einen

Schrauben- oder Biigelver-

schluf (Einlage einer Gum-

midichtung) gegen selbst-

tatiges Offnen  gesichert

(Abb. 76).
ie dur i
Abb. 76. Kugel- Die ch djle dr?hende Abb. 77. XKugelmiithle aus
miible aus Bewegung  mitgerissenen Glas.
Porzellan. Kugeln fallen immer wieder

auf das Material zuriick und rollen auf diesem,
so daB sowohl eine Zerschlagung als auch eine Mahlung des Ma-
terials stattfindet.

Die birnenférmigen Kugelmiihlen aus Glas besitzen den Vor-
teil, daB infolge der Durchsichtigkeit des Glases der Gang der
Mahlung beobachtet werden kann. Sie werden in Eisenbiigel
schrig eingespannt und in Rotation versetzt (Abb. 77).
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In jedem Fall ist darauf zu achten, daB sich die Kugeln nicht
in die zu zerkleinernde Substanz einbetten und mitrutschen,
sondern auf ihr rollen.

3. Die Schlagstiftmiihlen bestehen aus einer feststehenden Scheibe,
die mit im Kreis angeordneten Stiften besetzt ist. Zwischen letzteren
rotiert eine zweite Reihe von Stiften, die auf einer drehbaren Scheibe
befestigt sind. Das Mahlgut wird wihrend der Drehung hin- und
hergeschleudert und dadurch zertriimmert.

4. Zur Zerkleinerung zdher Substanzen dienen Miihlen, die das
Mahlgut zerschneiden und #hnlich wirken wie eine Kaffeemiihle.

ITI. Die beste Zerkleinerung eines Stoffes ist sein Auflésen in
einem Losungsmittel.
Benutzte Literatur:

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

LAssar-CoHN: Arbeitsmethoden fiir organisch-chemische Labora-
torien. 1923.

6. Mischen.

Eine Mischung kann zum Unterschied von einer chemischen Ver-
bindung auf mechanischem Wege wieder in ihre Einzelbestandteile
zerlegt werden.

Das Mischen hat den Zweck, eine Substanz in allen Teilen
gleichméBig zu gestalten, was fiir den ordnungsgeméfBen Ablauf
einer Reaktion in den meisten Fillen erforderlich
ist. Es gilt im allgemeinen die Regel, daB eine
Substanz um so leichter reagiert, je feiner sie ver-
teilt ist.

Von Hand aus geschieht das Mischen bei festen
Stoffen durch oftmaliges Umschaufeln mit einem
Loffel oder Spatel, Ausbreiten der Substanz auf
einem Papier oder einer Platte und wiederholtem
Zusammenschaufeln gegen die Mitte. Auch ein
Durchschiitteln der feingepulverten Substanz in
einer Flasche kann zum Ziele fiihren. Wenn es
moglich ist, wird die Substanz zusammenge-
schmolzen und dann gepulvert.

Bei Fliissigkeiten stellt man ein inniges Gemisch
durch Losen des einen Bestandteiles in dem anderen
her oder man sorgt durch dauerndes Riihren oder iy 7s. 1isch-
Schiitteln dafiir, daB die Substanz in moglichst zylinder.
feiner Verteilung bleibt. Geringe Mengen werden in
Schiitteltrichtern oder Mischzylindern (Abb. 78) geschiittelt.
Mischzylinder sind Glaszylinder mit verengtem Hals und ein-

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 4
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geschliffenem Stopsel, die eine cem-Teilung tragen. Wihrend
des Schiittelns muB von Zeit zu Zeit der Stopfen oder bei Schiittel-
trichtern in umgekehrter Lage der Hahn sehr vorsichtig kurz
gedffnet werden, um einen eventuell entstandenen kleinen Uber-
druck auszugleichen. Zu betonen ist, daB heifle Fliissigkeiten
oder solche, bei denen Gase entweichen, nicht durch Schiitteln
in einer Flasche unter VerschluB (etwa mit dem Daumen) gemischt
werden diirfen, sondern durch UmgieBen in ein anderes GefiSB.

Beim Eintragen eines festen Stoffes in eine Fliissigkeit oder
beim Mischen zweier nicht mischbarer Flissigkeiten bedient man
sich der mechanischen Riihr- oder Schiittelvorrichtungen.

1. Riihrvorrichtungen. Von Hand aus geschieht die Riihrung
mit einem @lasstab, tiber dessen Ende, um ein DurchstoBen des
GefiaBes zu vermeiden, ein kurzes Stiick Gummischlauch gezogen
ist, vorausgesetzt, dal die Fliissigkeit den Gummi nicht angreift.

Ein anderer Weg, eine Fliissigkeit
durchzuriihren, besteht darin, daf
man einen indifferenten Gasstrom

durchleitet oder sie
' kocht.
o [
R

Abb. 79. Wasserturbine mit ange- Abb. 80. Glasplatten- Abb. 81. Glasstabriihrer.
schlossenem Fliigelriihrer. riithrer.

Die mechanische Riihrvorrichtung besteht aus dem Riihrer
und der Antriebsvorrichtung.

Antriebsvorrichtungen: Elektromotor oder Wasserturbine,
die an die vorhandene Wasserleitung angeschlossen werden kann
(Abb. 79).

Zur Ubertragung der Bewegung dienen kleine Riemenscheiben
(Schnurscheiben) aus Holz und Lederriemen. Durch Anwendung
sog. Stufenscheiben kann die Ubersetzung und somit die Ge-
schwindigkeit verindert werden.

Rithrerformen: Sehr wichtig fiir die Wirkung ist die Form
des Riihrers. Ein einfacher Riihrer besteht aus einer langen,
schmalen Glasplatte, die in einen entsprechenden Metallhalter
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eingespannt werden kann. Um die einzuspannende Stelle des
Plattenriihrers wird vorteilhaft ein Papier- oder Blechstreifen
gelegt, um ein Zerspringen beim Anziehen der Schrauben zu
vermeiden (Abb. 80). Die Regulierung der Riihrungsintensitét
kann so erreicht werden, dafl man den Riihrer etwas schief ein-
spannt, wodurch die zu rithrende Fliissigkeit heftiger durchge-
schleudert wird.

Die selbst angefertigten Glasstabriihrer sollen moglichst dem
Reaktionsgefal angepalBt sein (Abb. 81). Die Riihrerachse 1aBt
man in einer mit etwas Hahnfett geschmierten Glasrohrfithrung
laufen, die durch eine Klammer gehalten wird.

————
-

B
Abb. 82. Abb. 83. Abb. 84.
Schraubenriihrer. Zentrifugalrithrer. ‘WitTscher Riihrer.

Fligelriihrer (Abb. 79) bestehen aus Glasstiben, die am unteren
Ende senkrecht zur Achse zwei oder vier Querstidbe angeschmolzen
tragen.

Fir enghalsige Kolben verwendet man Schraubenriihrer
(Abb. 82) oder klappbare Riihrer (Zentrifugalrithrer). Bei letzteren
hingen die Fliigel in der Ruhelage senkrecht herab. Der Riihrer
148t sich in diesem Zustand leicht durch den engen Kolbenhals
stecken. Erst beim Rotieren spreizen sich die beiden Fliigel
(Abb. 83).

Ein Riihrer mit besonderer Saugwirkung ist der WirTsche
Riihrer, welcher besonders zum Durchmischen von Fliissigkeiten
verschiedenen spezifischen Gewichtes (bei denen sich also die eine
Fliissigkeit am Boden des Reaktionsgefifies ansammelt) gute
Dienste leistet. Er besteht aus einer Glasbirne, die unten offen
ist und seitlich Offnungen besitzt (Abb.84). LiBt man diesen
Riihrer in einer Flissigkeit rotieren, so wird zunédchst durch die
Zentrifugalkraft die Fliissigkeit aus dem Inneren der Birne durch

4%
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die seitlichen Licher herausgeschleudert. Es entsteht ein Vakuum
in der Birne, welches die Fliissigkeit aus dem unteren Teil des
GefiBes veranlaBt, in die Birne hineinzusteigen, von dort wird
sie aber sogleich wieder herausgeschleudert usw.

Abb. 85. Schiittelapparat mit hin und
her gehender Bewegung.

Bei den meisten dieser Riihrvor-
richtungen tritt nach einiger Zeit
ein ,,Mitrotieren‘‘ der Fliissigkeit in
derselben Richtung ein. Um dies zu
vermeiden, hat man Riihrer konstru-
iert, die abwechselnd links und rechts
angetrieben werden, also quirlartig.

2. Schiittelvorrichtungen. Sind
gréflere Fliissigkeitsmengen lingere
Zeit in Bewegung zu halten, werden
Schiittelmaschinen verwendet, in die
man die gut verschlossenen Flaschen,
die das Reaktionsgemisch enthalten,
einspannt.

Je nach der Art der Bewegung unterscheiden wir drei Haupt-
gruppen von Schiittelapparaten.

a) Mit hin und her gehender Bewegung. Das zu
schiittelnde Gefill wird auf einen Rahmen oder Wagen gespannt,

Abb. 86. Schiittelapparat mit
schaukelnder Bewegung.

welcher durch eine Kolbenstange
in eine hin und her gehende,

Abb. 87. Schiittelapparat mit rotierender
Bewegung.

geradlinige Bewegung versetzt wird. Als Fiihrung dienen Schienen

(Abb. 85).

b) Mit schaukelnder Bewegung. Das GefiB hingt an
Stangen, welche an einer Achse hin und her pendeln (Abb. 86).
¢) Mit rotiererider Bewegung. Die Flaschen, die bis zur
Halfte mit Fliissigkeit gefillt sind, werden auf sich drehende
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Scheiben so aufgespannt, daB bei der Drehung die enthaltene
Fliissigkeit hin und her geschleudert wird (Abb. 87).

Benutzte Literatur:

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

HouBeN: Die Methoden der organischen Chemie. 1925.

LAssAR-CoHN: Arbeitsmethoden fir organisch-chemische Labora-
torien. 1923.

BERNHAUER: Einfithrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942,

7. Sieben.

1. Sieben. Zweck des Siebens ist die mechanische Trennung
eines festen Stoffes nach der Teilchengrsfe.

Durchfiihrung: Man schiittet die Substanz durch Siebe ver-
schiedener Maschenweite und erhilt so mehrere Anteile (Frak-
tionen), die sich durch ihre Korngréfie unterscheiden.

Die Siebe werden entweder aus durchlochtem Blech, fein-
maschigem Drahtnetz oder Seidenflor hergestellt. Die neueren
Lochplatten und Geflechte aus Kunststoffen sind héufig viel
bestindiger gegen chemische Einwirkungen als Metallsiebe.

Man spannt die Siebe trommelartig auf einen Rahmen oder
Blechzylinder. Bei kleineren Laboratoriumssieben ist es zu emp-
fehlen, das Sieb nicht auf einen Holzrahmen aufzunageln, sondern
es zwischen zwei aufeinanderschiebbare kreisrunde
Metallrahmen, von denen der duBlere mit Hilfe einer
Schraube enger und weiter gestellt werden kann, ein-
zuklemmen, wodurch eine rasche Auswechslung so-
wie einfache und griindliche Reinigung ermoglicht
wird (Abb. 88).

Das zu siebende Material (Siebgut) muf} auf dem
Sieb hin und her bewegt werden, damit alle Teil-
chen einmal an die Sieboberfliche gelangen. Von
Hand aus geschieht diese Bewegung durch ruckweises Abb. 88.
Hin-und-Her-Bewegen des ganzen Siebes oder durch —Auswecise-
staindiges Durchrithren des Siebgutes auf dem Siebe '
mit einem Spatel, Pistill oder Pinsel.

GroBere Substanzmengen werden in Siebschiittelmaschinen
gesiebt, die gleichzeitig eine Auf-abwiérts- und eine Vor-riickwérts-
Bewegung ausfiihren.

Ganz feine Pulver erhilt man durch Beuteln oder Schlimmen.

Beuteln: Uber die Offnung eines zylindrischen Gefées spannt man
einen feinen Seidenflor, streut das Siebgut darauf und bindet dariiber
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ein Ledertuch. Nun schligt man andauernd mit einem Gummi-
kloppel auf das Leder. In dem Gefal sammelt sich ein duBerst feines
Pulver.

Da sich beim Sieben meist feinster Materialstaub in Bewegung
befindet, sind entsprechende VorsichtsmaBnahmen gegen das
,,Verstauben im Raum zu treffen. Vor allem sind auch die
Atmungsorgane durch Staubschutzgerite zu schiitzen, da feinster
Staub sehr gesundheitsschidlich wirken kann.

Die verwendeten Siebe sind in ihrer Drahtstirke, Maschenweite
und Maschenzahl durch Normen genau festgelegt. So ist z. B.
fiir Prifsiebe nur Drahtgewebe glatter Webart vorgeschrieben.

Der Zusammenhang zwischen Siebnummer und Maschenzahl er-
gibt sich aus den unten angefithrten Zahlen, die einem Normblatt
entnommen sind.

Gewebenummer . Maschenza!ll Lict.lte M'as'chenweite Dr.ahtdl_lr'chmesser
je Quadratzentimeter in Millimeter in Millimeter

4 16 1,5 i 1,00

5 25 1,2 0,80

8 64 0,75 0,50

10 100 0,60 0,40

20 400 0,300 0,20

50 2500 0,120 0,08

100 10000 0,060 0,04

2. Sehlimmen. Es beruht auf der Tatsache, dal von einem
gepulverten festen Stoff, wenn er in einer Fliissigkeit, in welcher
er unloslich ist, suspendiert (aufge-
schlammt) wird, die gréBeren Teilchen
zuerst zu Boden sinken, so daB schlief3-
lich eine sehr feine Suspension erhalten
bleibt, aus der sich oftmals erst nach
vielen Stunden die Substanz vollstin-
dig wieder absetzt. Giet man von
Zeit zu Zeit die einzelnen Schlimm-
fraktionen vom Bodensatz ab, so er-
zielt man eine Trennung nach verschie-
dener KorngréBe. Das Abgiefen der

Abb. 80, Abb. 90, ﬁberstel_lenden Fliissigkeit nennt man

Schlgmm- Sedimentir-  Dekantieren.
zylinder. kelch. Durchfilhrung in Schlimmzylin-
dern (Abb. 89), das sind Stand-
zylinder, die in verschiedenen Héhen Tuben angesetzt haben, die
zur Entnahme der einzelnen Fraktionen dienen.




Wirkungsweise der Waage. 55

3. Sedimentieren. Die Trennung eines festen Stoffes kann nicht
nur nach der TeilchengroBe, sondern bei Gemischen auch nach dem
spezifischen Gewicht, also nach der verschiedenen Schwere der
einzelnen Bestandteile erfolgen. Diesen Vorgang nennt man Sedi-
mentation.

Man bringt die zu trennende feste Substanz in eine spezifisch
schwere Fliissigkeit, in welcher beide Teile unldslich sind, und be-
wirkt nun durch allméhliches Verdinnen der Flissigkeit die Zer-
legung des Gemisches in einen untersinkenden schwereren und einen

schwebenden leichteren Anteil.
Zur praktischen Durchfithrung bedient man sich einfacher Kelch-
gliser, der sog. Sedimentérkelche (Abb. 90).

Benutzte Literatur:

StAuLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

8. Wigen.
A. Wirkungsweise der Waage.

1. Das Gewicht. Das absolute Gewicht eines Korpers wird
durch Wigung mit der Waage bestimmt. Als Gewichtseinheit
dient 1g, d.i. das Gewicht von 1 ccm chemisch reinen Wassers
von +4°C.

Davon abgeleitete Einheiten sind:

Kilogramm. .. ... 1kg = 1000 g
Dekagramm . .. .. 1dkg =10g
Tonne .......... 1t = 1000 kg
Zentner ........ 1 Ztr. = 50 kg
1 Meterzentner (1 q) = 100 kg
Milligramm .. ... 1 mg = 0,001 g.

Zu bemerken ist, daB das Gewicht eines Korpers im luftleeren
Raum gewogen héher ist als beim Wégen in der Luft. Das hat seinen
Grund darin, daB der Korper Luft verdringt, und zwar so viel als
seinem Volumen entspricht. Um das Gewicht dieser verdriingten
Luftmenge ist nun der Korper leichter (Auftrieb). Beispiel: Ein
Einkilogrammstiick aus Messing habe ein Volumen von 125 cem; es
verdréingt somit 125 cem Luft, welche 0,16 g wiegen. Das Kilogramm-
stiick hitte also im luftleeren Raum ein Gewicht von 1000,16 g.

2. Der Hebel. Die Waage beruht auf der Wirkungsweise des Hebels.

Ein Hebel ist eine unbiegsame, um einen Punkt (Dreh- oder
Stitzpunkt) drehbare Stange, an der Krifte wirken {Kraft und
Last), welche sich im entgegengesetzten Sinne um ihren Stiitzpunkt
zu drehen bestreben.

An dem Hebel herrscht Gleichgewicht, wenn die Drehwirkung der
rechtsdrehenden Krifte gleich ist der Drehwirkung der linksdrehenden
Krifte. Unter Drehwirkung versteht man das Produkt aus der Kraft
und dem dazugehérigen Teil des Hebels bis zum Stitzpunkt (Kraft-
arm).
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Der Gleichgewichtssatz lautet demnach:
Kraft X Kraftarm = Last X Lastarm.
Man unterscheidet mehrere Arten von Hebeln:

1. Der gleicharmige Hebel, bei dem die beiden Hebelarme gleich
lang sind. Anwendung beim Waagebalken der gleicharmigen Waage.

2. Der zwelarmige, ungleicharmige Hebel, bei dem die beiden
Hebelarme verschieden lang sind. Anwendung bei der Zange,
Schere usw.

3. Der einarmige Hebel. Anwendung bei der Brechstange, wenn
sie unter die Last geschoben wird.

Die im Laboratorium verwendeten Waagen sind fast durchwegs
gleicharmige Waagen. Die Gleichgewichtslage einer solchen soll daher
niéher betrachtet werden.

Der Waagebalken einer
Waage sei beispielsweise in sechs

2 6
S gleiche Teile geteilt (Abb. 91).
L ist die aufgelegte Last, G
das aufgelegte Gewicht, I, und
l, die beiden Hebelarme, die zu
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L und G gehoren.
Nach oben Gesagtem herrscht
Gleichgewicht, wenn L Xl; =
. . G x1,, daraus ergibt sich fir
Abb. 01. Hebelgesetz [ (Witkungsweise der  Ja¢ Gewicht
‘Waage). Lx ll
L, °
a) Der Stiitzpunkt sei in der Mitte des Waagebalkens, also im
Punkt 3. Dann ist: I, = 3 Teile, I, ebenfalls = 3 Teile. Die Last sei
zu 10 kg angenommen.
a 10x3

3
d.h. L und @ sind gleich.
b) Der Stiitzpunkt sei ndher der Last, z. B. im Punkt 1 des
Waagebalkens. Dann ist I, = 1 Teil und 1, = 5 Teile.

= 10 kg,

10x1

G = 5

2 kg.

Das aufzulegende Gewicht entspricht einem Fiinftel der Last,
wenn sich die Langen der beiden Waagebalken wie 1:5 verhalten
(Prinzip der Dezimalwaage, Verhiltnis 1:10).

¢) Befindet sich der Stiitzpunkt im Punkt 5, dann errechnet
sich @ = 50 kg.

3. Die gleicharmige Waage. Die gleicharmige Waage besteht,
wie schon ihr Name sagt, aus zwei gleich langen Waagebalken,
so daf sich der Drehpunkt genau in der Mitte des Hebels befindet.
Das aufgelegte Gewicht entspricht also dem tatséchlichen Gewicht
der abgewogenen Last.

Eine gleicharmige Waage muf} sein:
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1. stabil, d.h. der Schwerpunkt der Waage muf8 unter der
Mittelschneide liegen, damit sie bei Neigung des Waagebalkens
nicht umkippt;

2. richtig, d. h. die beiden Halften des Waagebalkens miissen
in bezug auf Lénge und Gewicht vollkommen symmetrisch gebaut
sein und die beiden Waagschalen miissen gleich schwer sein. Das
wird daran erkannt, daBl die Waage in unbelastetem Zustand
die Nullstellung einnimmt, die sich auch nach Vertauschung der
Waagschalen nicht d4ndern darf;

3. geniigend empfindlich, d. h. sie muB bei ihrer groBten zu-
lassigen Belastung noch ein hinreichend kleines Ubergewicht an-
zeigen.

Die angestrebte Empfindlichkeit einer Waage richtet sich
naturgemif nach ihrer Verwendung.

Bedingungen fiir die Erreichung einer groBen Empfindlichkeit
sind :

a) Das vorhin erwihnte kleine Ubergewicht, das noch einen
Ausschlag anzeigt, muBl moglichst klein sein. Das ist aber nur
dann der Fall, wenn auch das Eigengewicht der Waage méglichst
klein ist.

b) Die Linge des Waagebalkens muBl méglichst groB sein.

c) Alle Bewegungshindernisse miissen mdéglichst klein sein.
Aus diesem Grunde 148t man die Waagebalken bei empfindlichen
Waagen mittels Messerschneiden auf Unterlagen aus Stahl oder
Achat aufruhen und hidngt die Waagschalen ebenso auf. Auf
diese Weise erhdlt man auch fiir kurze Waagebalken, die den
Vorteil des raschen Schwingens besitzen, eine geniigend groBe
Empfindlichkeit.

d) Der Waagebalken mufl mdglichst biegefest sein. Er besteht
aus Messing, Aluminium oder Kisen. Stahl ist unbrauchbar, da
derselbe magnetisch werden kann.

4. Wigen mit unrichtigen Waagen. Auch mit unrichtigen Waagen
kann richtig gewogen werden.

1. Borpasche Tarawigung.

Die Ware W wird mit einer Tara austariert und hierauf erstere
mit dem Gewicht @ vertauscht. W = Q.

2. Doppelwidgung nach Gauss.

Man legt den Gegenstand auf die linke Waagschale und stellt
durch Auflegen der Gewichte auf die rechte Schale Gleichgewicht
her (P g). Dann legt man den Gegenstand auf die rechte Waag-

schale und ermittelt wiederum das Gewicht (@ g). Das wahre Gewicht
berechnet sich nun anndhernd nach der Formel:

_ P+
@ =7
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B. Die Waagen des Laboratoriums und des
Chemiebetriebes.

1. Die Dezimalwaage (Abb. 92). Diese ist nach dem Prinzip
des ungleicharmigen Hebels gebaut. Die auf der Briicke liegende
Last L wirkt durch Vermittlung des Stangensystems so, als ob

sie unmittelbar in 4 hinge.

Nun ist das Verhéltnis

der beiden Waagebalken

GO .04 =10:1, das be-

deutet, daB die in der

Waagschale liegenden Ge-

wichtsstiicke nur den zehn-

ten Teil des Gewichtes der

auf der Briicke liegenden

Abb. 92. Dezimalwaage. Last betragen.

Ist das Verhéltnis von

GO:04 =100:1, dann bezeichnet man die Waage als Zentesi-
malwaage.

2. Die Tafelwaage (Abb.93). Die Tafelwaage, die auf dem
Prinzip des gleicharmigen Hebels beruht, enthélt ein doppeltes
Stangensystem, welches bewirkt, daf sich beide Waagschalen

nur parallel zu sich selbst
auf und ab bewegen koénnen.

Abb. 93. Tafelwaage. Abb. 94. Hornschalenwaage.

3. Die Hornschalenwaage (Abb. 94). Diese besteht aus einem
Waagebalken aus Metall, der oberhalb seines Drehpunktes an
einem Haken aufgehingt wird. Die runden Waagschalen aus Horn
sind durch Seidenschniire an den Enden des Waagebalkens be-
festigt. Die Hornschalenwaage hat je nach ihrer GroBe eine Trag-
kraft von 10 bis 200 g, bei einer Empfindlichkeit von 3 bis 30 mg.
Die Balkenlinge betriagt 8 bis 20 cm. Sie dient fiir rasche Wigungen
bei priparativen Arbeiten.
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4. Die Prizisions- oder Apothekerwaage (Abb. 95). Die Pra-
zisionswaage ist prinzipiell ebenso gebaut wie die analytische
‘Waage, jedoch massiver,
hat daher eine kleinere
Empfindlichkeit bei einer
groBeren moglichen Be-
lastung. Die Pfannen sind
simtlich hohl. Falls die
‘Waage mit einer Arretier-
vorrichtung versehen ist,
dient dieselbe lediglich zur
Schonung der Mittelschnei-
den bei StoBen und beim
Aufsetzen schwerer Be-
lastungen.

Die Ablesevorrichtung,
die aus einem Zeiger und
einer Skala besteht, mull
auch kleine Winkelbetrage
deutlich erkennen lassen.

Die Waage ruht auf einem Holzbrett. Durch Stellschrauben
wird eine genaue Horizontalstellung erzielt.

Anwendung: Zur Wéagung bei praparativen Arbeiten, zur Ab-
wagung von Salzen bei der Herstellung von Losungen usw.

Die Tragkraft solcher Waagen betragt 100 g bis 2 kg.

5. Die analytische Waage. Die wichtigste Waage des Labora-
toriums, die eine genaue Kenntnis ihrer Einrichtung und ihrer
Behandlung voraussetzt, ist die analytische Waage.

Mit ihrer Beschreibung, mit der Ausfiihrung von Wagungen
auf derselben wird sich das folgende Kapitel ausfiihrlich be-
schiftigen.

Abb 95. Prizisionswaage.

C. Die analytische Waage.

Die analytische Waage dient zur Ausfiihrung von Wéigungen,
wie sie bei der Analyse chemischer Stoffe erforderlich sind. Sie
ist fiir Hochstbelastungen von 100 bis 200 g, in manchen Fillen
bis 500 g, bei einer Empfindlichkeit von 0,05 bis 0,1 mg bzw.
0,2 mg gebaut (Abb. 96).

1. Einzelheiten der analytischen Waage. 1. Der durchbrochene
Waagebalken besteht aus Messing, besser in vernickelter, ver-
chromter oder vergoldeter Ausfiihrung. Seine Form ist flach
oder hoch dreieckig. Jede Hilfte des Waagebalkens ist in 10 oder
20 gleiche Teile eingeteilt, kenntlich gemacht durch Einschnitte
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(Kerben) auf der oberen Seite zum Auflegen des Reitergewichtes
(,,Reiterlineal*).

2. Der verschiebbare Haken zum Auflegen des Reitergewichtes
besteht aus einer parallel dem Reiterlineal verschiebbaren Stange
mit einem Hékchen, das bei der Drehung der Stange den Reiter
an seinem Ohr abzuheben und aufzulegen gestattet. Das Reiter-

Abb. 96. Analytische Waage (Sartoriuswerke Gottingen).

gewicht besteht aus Platin oder Aluminium und wiegt in den
meisten Fallen 1 cg (0,01 g).

Durch die Teilung des Waagebalkens kénnen somit einzelne
Bruchteile von Milligrammen abgewogen werden. Die Verschiebung
des Reiters wirkt sich so aus, als wenn man die Waagschale der
gleichen Seite belasten wiirde.

3. An den Seiten des Waagebalkens sind kleine Schrdubchen
angebracht, die zur Berichtigung der Linge des Waagebalkens
dienen.
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4, Die Empfindlichkeit wird durch Hinauf- oder Herab-
schrauben des in der Mitte befindlichen Laufgewichtes reguliert.

5. Die Schalen hingen an den Enden des Waagebalkens mit
Hilfe von Schneiden in den sog. Pfannen. Sie sind nicht starr
mit diesen verbunden, sondern durch ein Gelenk. Dadurch stellt
sich ihr Schwerpunkt stets vertikal unter denselben Punkt der
Pfanne und die Schalen bleiben beim Schwingen immer in hori-
zontaler Lage.

6. Der Drehpunkt des Waagebalkens ist als Schneide gearbeitet,
die in einer Pfanne ruht. Beide sind aus Achat hergestellt.

7. Mit dem Waagebalken fest verbunden ist ein nach unten
gehender Zeiger. Das Zeigerende spielt auf einem Gradbogen
{Skala), auf dem der Ausschlagswinkel beobachtet wird. Wenn
der Zeiger vor der Skala spielt, erhdlt man durch Bewegen des
Kopfes Ablesefehler. Um diese weitgehend zu vermeiden, wird
die Ablesung durch eine vor der Skala befestigte Lupe vorgenom-
men. Die Skala ist in 20 Teile eingeteilt, und zwar entweder so,
daB der linke Teilstrich als 0, der Teilstrich in der Mitte als 10
und der rechte als 20 gezdhlt wird. Andere Waagen beginnen
links mit dem Teilstrich —10, bezeichnen die Mittelstellung
mit 0 (Null) und den rechten Teilstrich als +10. Bei dieser Art
der Bezifferung ist bei der Ablesung auf Vorzeichenfehler zu achten.

8. Die Festlegung (Arretierung) fiir den Waagebalken und die
Waagschalen dient dazu, um diese bei Nichtgebrauch der Waage
zur Schonung der Drehschneiden von den Unterlagsplatten ab-
zuheben. Sie kann verschieden ausgefithrt sein, immer jedoch
werden dabei die Schneiden von den Pfannen abgetrennt. Die
Achsen bestehen aus Schneiden und Pfannen aus Achat oder
nichtrostendem Stahl. Die Pfannen sind plan, die Schneiden
prismatisch geschliffen, um eine leichte Beweglichkeit zu erzielen.
Die Arretierung verhindert auch das Abgleiten der Pfannen von
den Endschneiden und der Mittelschneide von der Mittelpfanne.
Unter den Waagschalen sind gepolsterte Stempel angebracht,
die sich bei der Arretierung heben, damit die Waagschalen auf
ihnen aufliegen koénnen.

a) Fallende Arretierung. Die Mittelpfanne liegt nicht fest, sondern
sie bildet den obersten Teil einer in der Waagensédule senkrecht
gefiihrten Stange, die sich mit ihrem unteren Ende auf einen Exzenter
stittzt. Wird dieser Exzenter um eine Achse mit Hilfe einer Kurbel
gedreht, bewegt sich die Stange auf und nieder. In der niedrigsten
Stellung setzt sie den Waagebalken auf ein Querhaupt ab. Seitlich
liegt der Balken auf zwei ihn eben berithrenden Kanten. Er ist somit
in einer vollig sicheren Lage. Bewegt man das Mittellager nach oben,
so setzt sich die Schneide stets auf dieselbe Stelle der Pfannen. Die
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Endpfannenfassungen tragen je zwei kleine Achatkuppen, die sich
noch ehe der Balken beim Aufwiértsbewegen der Stange festgelegt
wird auf Achatlager desselben Querstiickes aufsetzen.

b) Steigende Arretierung. Durch Drehung des vorgelagerten
Arretierungsgriffes hebt und senkt sich durch einen Exzenter eine
in der Waagensdule liegende Stange, die oben ein Querstiick tragt.
Dieses fa3t unterhalb zwei Arme, welche sich um eine gemeinsame
Achse schwingenartig drehen, die in der Verlingerung der Mittel-
schneide liegt. Jeder dieser Arme greift auf einer Seite der Waage
mittels Achatképfchen und Lagern unter den Balken und die End-
pfannen und trennt so die Pfannen und Schneiden. Infolge der
schwingenden Bewegung der Hebel fassen, wie schief auch der Balken
im Augenblick des Eingriffes stehen mag, die Arretierungsteile stets
korrekt ineinander.

Bei arretierter Waage soll der Zeiger gerade iiber dem mittleren
Teilstrich stehen. Die Arretierung soll den Balken beiderseits gleich-
zeitig 16sen. Schneiden und Pfannen und Angriffsstellen der Arre-
tierung miissen ganz rein, staubfrei, vor allem auch fettfrei sein.

9. Zum Schutz vor Staub und Luftzug steht die Waage in
einem Waagegehduse. Dieses besteht aus einem Holzgeriist mit
Glaswianden. Die Grundplatte ist aus schwarzem Glas, die
Vorderseite als Schieber und eventuell die Seiten als Tiiren aus-
gefilhrt. Die Waage soll nie mit Leder oder Baumwollstoff
gereinigt werden, sondern mit Leinen und einem Pinsel.

2. Aufstellung der analytisehen Waage. Die analytische Waage
soll keinesfalls im eigentlichen Laboratorium, sondern mdoglichst
in einem eigenen Raum, fern vom Ofen oder Heizkérper, an
einem hellen Ort erschiitterungsfrei aufgestellt sein. Die genaue
Horizontalstellung wird mit Hilfe der Fufschrauben und des Senkels
oder der Libelle vorgenommen.

3. Der Gewiehtssatz. Der zur analytischen Waage gehérende
Gewichtssatz soll bei der Waage selbst aufbewahrt werden, und
zwar in einem Kaéstchen, das mit Samt ausgekleidet ist. Darin
liegen die Gewichte in Vertiefungen. Gereinigt diirfen die Ge-
wichte nur durch Abstauben mit einem Pinsel werden. Die Hand-
habung geschieht ausschlieflich mit einer Pinzette, deren Enden
vorteilhaft mit Elfenbeinspitzen versehen sind.

Die Gewichte bestehen aus Messing, sollen aber vergoldet
oder vernickelt sein. Nur die kleinsten Stiicke sind aus Platin
oder Aluminium.

Im Gewichtssatz ist die méglichst kleinste Anzahl Gewichte
enthalten, mit denen sich alle Zwischenwerte bis zu einem be-
stimmten Ho6chstwert erreichen lassen.

Form der Gewichte: Jene von 1g und dariiber werden als
Zylinder oder Kegelstiimpfe mit einem einschraubbaren Kopf
zum Anfassen ausgefiilhrt. Unter dem Schraubenloch ist eine
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kleine H6hlung vorhanden, die zur Aufnahme von etwas Tarier-
material bei einer eventuell nétigen Uberpriifung dient. Die
Bruchgramme bestehen aus Blech mit umgebogener Kante zum
Anfassen mit der Pinzette. Alle Einheiten mit 1, also 0,1 und
0,01 g, sind dreieckig, Zweiereinheiten viereckig und die Fiinfer-
einheiten fiinf- oder sechseckig. Da in jedem Gewichtssatz
gleiche Stiicke vorhanden sind, werden dieselben zur Unterschei-
dung, besonders bei den gréferen Gewichten, mit einem ein-
geschlagenen Sternchen oder Piinktchen versehen. Dadurch wird
eg ermdglicht, stets mit den gleichen Gewichtsstiicken zu wigen,
wodurch Ungenauigkeiten durch kleine Fehler an den einzelnen
Gewichten ausgeschieden werden.
Ein Gewichtssatz enthalt z. B. folgende Gewichtsstiicke:

200g, 100 g, 100g*, 50¢g, 20g,
10g, 10 g%, 5g, 2g, lg, 1lg*, 1g**
0,5¢g, 0,2¢g 0,lg, 0,1g,
0,05g, 0,02¢g, 0,02g, 0,01 g und den Reiter.

4. Fortsehritte und Neuerungen an analytischen Waagen. Neben
der hohen Empfindlichkeit einer analytischen Waage wird be-
sonderer Wert darauf gelegt, die Wagung einfacher und schneller
zu gestalten (Abb. 97).

1. Die Luftddmpfung ist unter den Waagschalen oder noch
besser unterhalb der Aufhdngung derselben angebracht. Sie be-
steht aus zwei leichten, diinnen, ineinandergehenden Aluminium-
zylindern. Der &duBere Zylinder ist mit einer Schelle an der
Waagenséule befestigt, der innere ist beweglich und in weitem
Abstand vom duBleren, so daBl selbst bei stark pendelnden Waag-
schalen ein Beriihren der beiden Zylinder ausgeschlossen ist.

Die Dampfung erfolgt durch die Luftreibung an den Wéanden
der Dampfungszylinder und nicht etwa durch Kompression der
Luft. Die Schwingungen fallen ginzlich fort, da sich bereits nach
einer Schwingung die Waage in die Ruhelage einstellt, wodurch
eine betrichtliche Zeitersparnis erreicht wird. Die &uBeren
Dampfungszylinder konnen unten geéffnet und dadurch leicht
gereinigt werden. AuBerdem besitzen sie oben einen kleinen
Regulierungsschieber, mit welchem man die Stirke der Démpfung
nach Bedarf einstellen kann.

Durch die Anordnung der Démpfungskammern direkt unter
dem Waagebalken kénnen keinerlei Substanzen in die Dampfungs-
einrichtung fallen, die Démpfertopfe konnen leicht entfernt
werden und dann die Waage wie eine normale Analysenwaage
ohne Dampfungseinrichtung verwendet werden.

2. Die Reiterverschiebung ist so konstruiert, dall ein Herab-
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fallen des Reiters unmdoglich wird und der Reiter nicht schwingen
kann, sondern beim Aufsetzen sofort wieder in die Ruhelage
kommt. Der Reiter ist im Korper der Reiterverschiebung in
einem passenden Gehduse aufgehingt und in einem Schlitz mittels
eines Zahnrades hebbar und senkbar.

3. Die Gewichtsauflage der Bruchgramme geschieht von auflen.
Die Gewichte sind Ringgewichte oder hakenférmig und werden

Abb. 97. Analytische Waage mit Luftdimpfung, aujomatischer Gewichtsauflage und
optischer Zeigerablesung (Sartoriuswerke Gottingen).

mittels eines Hebels, der durch einen Drehknopf betétigt wird,
aufgelegt bzw. abgenommen. Die Ablesung dieser Gewichte er-
folgt an der Drehscheibe.

4. Die Zeigerablesung erfolgt mittels optischer Instrumente
(Lupe oder Projektionsvorrichtung). Diese sind vorteilhaft fest
mit der Waagensiule verbunden, so daBl keine Nullpunktéinderung
eintreten kann. Nur das Ableseokular befindet sich am &dufBeren
Schiebefenster, was aber die Ablesung selbst in keiner Weise
beeinflussen kann.
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5. Die stoffreie Aufstellung der Waage wird durch Einsetzen
von Gummipuffern in die Metallunterlagen erzielt.

6. Bei den sog. Industrieschnellwaagen werden simtliche Ge-
wichte von auflen aufgelegt und gleichzeitig das gesamte Gewicht
registriert, so daB das Gewicht bis 10 mg direkt abgelesen werden
kann. Die optische Ablesungseinrichtung gestattet dann die Ab-
lesung von 10 bis 0,1 mg direkt auf einer Skala.

5. Die Ruhelage der Waage. Die Ruhelage des Zeigers ist
jene Stellung, die er einnehmen wiirde, wenn die Waage nach den
immer kleiner werdenden Schwingungen von selbst zum Still-
stand kommt. Um diese Ruhelage des Zeigers auf der Skala zu
bestimmen, wartet man nicht ab, bis er tatsichlich zum Still-
stand kommt, sondern beobachtet auf der Skala eine ungerade
Anzahl von Schwingungen, bildet das Mittel aus den Ablesungen
links, dasjenige aus den Ablesungen rechts und endlich das Haupt-
mittel aus diesen beiden Einzelmitteln.

Beispiel: Es wurden folgende Umkehrpunkte beobachtet:

Links Rechts
5 18
5,4 17,2
5,8

daraus berechnen sich die Mittel: 16,2:3 = 5,4 35,2:2 = 17,6
aus diesen ergibt sich das Hauptmittel:
544 17,6 23

5 =5 = 11,5 (das ist also die Ruhelage).

6. Die Empfindlichkeit der analytischen Waage. Unter Emp-
findlichkeit (bezeichnet mit e) versteht man die Grofe des Zeiger-
ausschlages bei einer Mehrbelastung einer Schale von 1 mg, das
ist also die Anzahl der Teilstriche, die 1 mg entsprechen.

Die Empfindlichkeit ist im allgemeinen abhingig von der
Belastung.

Um sie zu bestimmen, belastet man beide Schalen gleich stark
und bestimmt die Ruhelage n;, dann legt man auf eine Seite ein
Ubergewicht p mg und bestimmt wieder die Ruhelage n,. Die
Empfindlichkeit errechnet sich dann aus:

L;ﬁi Skalenteilen pro Milligramm.

Diese Bestimmung fiihrt man bei verschiedenen Belastungen
(0g, 1g, 2g, 5g, 10g, 20g, 50 g, 100 g) durch und trigt die
erhaltenen Werte in eine Tabelle ein oder stellt die Empfindlich-
keit graphisch in ihrer Abhingigkeit von der Belastung dar. Aus

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 5
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der so erhaltenen Kurve kann jeder beliebige Zwischenwert fiir
die Empfindlichkeit entnommen werden.

Beispiel :
Beiderseitige Belastung 0,5 mg Ubergewicht p
0og auf der einen Seite
Links Rechts Links Rechts
Ausschlag ... 5,2 13 1 10,3
5,6 13 1,5 9,5
6 2
Mittel ...... 5,6 13 1,5 9,9
daraus ergibt sich n, = 9,3 ny = 5,7
Ny — Ny 9,3 — 5,7 3,6
= = - = = 7,2_
¢ P 0,5 0,5

Das gleiche wird nun bei einer beiderseitigen Belastung von 1g
(bzw. 1 g 4 Ubergewicht), dann 2 g usw. ausgefiihrt.
Die erhaltenen Werte seien:

Belastung in g J Empfindlichkeit e

0 7,2

1 8.8

2 9.4

5 9.5
10 9,2
20 7.9
50 7.1
100 6,3

Nun werden die gefundenen Werte in ein Koordinatensystem ein-
getragen und die Punkte zu einer Kurve verbunden.

Ein Koordinatensystem besteht aus zwel aufeinander senkrechten
Geraden (Achsen). Die Waagrechte wird als Abszisse, die Senkrechte
als Ordinate bezeichnet. Der Schnittpunkt der beiden Achsen ist der
Nullpunkt (Ausgangspunkt). Auf der Senkrechten werden die Werte
von e in einer gleichméBigen Teilung (vorgezeichneter MafBstab), auf
der Waagrechten die Werte der Belastung aufgetragen.

Zeichnung der Kurve: Der Wert e fiir die Belastung 1 g betrage
nach der Tabelle 8,8. Dieser Wert wird nun auf der Senkrechten
(e-Achse) eingetragen und von dort eine Parallele zur Waagrechten
gezogen. Sodann wird auf der unteren Waagrechten die Belastung,
in diesem Falle also 1 g eingetragen und von hier eine Parallele zur
Senkrechten gezogen. Der Schnittpunkt der beiden gezogenen Linien
ist der gesuchte Punkt. In derselben Weise werden alle iibrigen
Punkte bestimmt und miteinander verbunden (Abb. 98).

Zur Ermittlung irgendeines Zwischenwertes aus der Kurve ver-
fahrt man in umgekehrter Reihenfolge. Gesucht sei z. B. die Empfind-
lichkeit e fiir die Belastung 18 g. Man sucht den Punkt 18 auf der
waagrechten Belastungslinie und zieht von dort eine Parallele zur
Senkrechten. Vom Schnittpunkt dieser Geraden mit der Kurve
wird nun eine Parallele zur Waagrechten gezogen und der Schnitt-
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punkt derselben mit der senkrechten e-Achse ermittelt. Dies ist der
gesuchte Wert fiir e, in unserem Falle 8,2.

7. Ausfiihrung der Wigung. Ebe man den zu wigenden
Korper auf die Waage bringt, hat man sich zu iiberzeugen, dafi
die Waage noch richtig schwingt. Ist dies nicht der Fall, so stellt
man mittels der kleinen Schrdubchen am Waagebalken die Waage
so ein, daB der Zeiger bei der Ruhelage genau die Mitte anzeigt
oder ihr doch sehr nahe kommt. Diese Einstellung bleibt gewShn-
lich durch einige Wochen unverédndert.
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Abb. 98. Empfindlichkeitskurve.

1. Zur eigentlichen Wigung wird der Gegenstand auf die
linke Waagschale gebracht, auf die rechte werden dagegen soviel
Gewichte aufgelegt, bis nahezu Gleichgewicht herrscht. Nun
verschiebt man den Reiter so lange, bis der Zeiger wieder die
gleiche Ruhelage einnehmen wiirde wie vor der Belastung. Man
wartet jedoch nicht, bis die schwingende Waage zur Ruhe ge-
kommen ist, sondern beobachtet die Schwingungen links und
rechts. Sind die Ausschlige beider Seiten gleich grof, kann man
die Wigung als beendet ansehen. Es ist darauf zu achten, da3 die
Schwingungen nicht zu klein, aber auch nicht zu gro sind, um
Fehler zu vermeiden. Die beiden ersten Schwingungen werden
nicht mitgezihlt, da dieselben durch die Erschiitterung bei der
Entarretierung und beim SchlieBen der Waagetiiren nicht ein-

5‘
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wandfrei sind. Die Dauer einer Schwingung soll bei langarmigen
Waagen zwischen 10 und 15 Sekunden, bei kurzarmigen zwischen
6 und 10 Sekunden liegen. Eine gréflere Schwingungsdauer ver-
ursacht Zeitverlust, stirkere Dampfung und meistens Unregel-
méaBigkeiten der Einstellung, welche die grofere Empfindlichkeit
wieder nutzlos machen wiirden.

Das Auflegen von Gewichten darf nur bei arretierter Waage,
die Verschiebung des Reiters nur bei geschlossener Waage vor-
genommen werden.

2. Da es genauer ist, die Waage in schwingendem Zustand zu
beobachten, und das oft langwierige Verschieben des Reiters bis
zur Einstellung des Gleichgewichtes zeitraubend ist, werden die
Wigungen besser nach der Schwingungsmethode ausgefiihrt.

Bei dieser Methode, die dem Anfinger zwar umstédndlich er-
scheinen mag, aber ein betrdchtlich rascheres Wégen bei Serien-
analysen sowie eine groflere Genauigkeit gewahrleistet, wird
folgendermaflen vorgegangen:

Vor der Wigung wird die Ruhelage bei unbelasteter Waage
(Nullpunkt n,) bestimmt. Bei einer einzigen Wigung geniigt
dies, bei mehreren Wigungen soll man die Ruhelage vor und
nachher ermitteln und den Mittelwert zur Rechnung verwenden.

Dann wird der abzuwigende Korper aufgelegt und durch
Gewichte nahezu Gleichgewicht hergestellt. Nun werden die
Schwingungen beobachtet, wie dies bei der Bestimmung der
Empfindlichkeit bereits beschrieben wurde, und dadurch die
Rubelage % bestimmt. Aus diesen beiden Werten und der aus der
Tabelle oder Kurve entnommenen Empfindlichkeit (welche nur in
groBeren Zeitabstdnden neu bestimmt bzw. iiberpriift werden
muB) wird das genaue Gewicht des Kérpers errechnet.

Das Auflegen der Gewichte hat systematisch zu erfolgen und
moglichst bei geschlossenem Schieber durch die rechte Seitentiir.

Das Gewicht eines Korpers sei z. B. 47,384 g. Die Gewichte
werden aus dem Kistchen der Reihe nach, vom groBten in Frage
kommenden Gewicht angefangen, aufgelegt, bzw. wenn es sich als
zu hoch herausstellt, sofort wieder in das Kistchen zuriickgebracht.
In unserem Beispiel wére dies folgendermafen:

Auflegen des 50-g-Gewichtes, — es ist zu schwer, kommt zuriick
in den Gewichtssatz, Auflegen des 20-g-Gewichtes, — zu leicht,
daher + 10 g, zu leicht, + 10 g, zu leicht, + 5 g, zu leicht, + 2 g,
zu leicht, + 1g, zu schwer, zurick in das Kistchen, + 0,56 g, zu
schwer, zuriick in das Késtchen, + 0,2 g zu leicht, + 0,1 g usw.

Das Gewicht des Korpers wird zum SchluB aus der Summe
der Gewichte auf der Waagschale und der Stellung des Reiters
ermittelt. Man mache es sich zur Angewohnheit, Gewichte und
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Reiter stets und nur auf eine Seite der Waage zu legen. Zur
Kontrolle des Gewichtes miissen die fehlenden Gewichte im
Kistchen zusammengezihlt werden. Ein Herumstellen der Ge-
wichte im Waagekasten oder gar auf dem Tisch ist auf jeden Fall
zu unterlassen.

Beispiel einer Wagung nach der Schwingungsmethode:

Die Nullstellung », (das ist die Ruhelage bei unbelasteter Waage
ergab 9,3.

Aufgelegte Gewichte: 20,765 g, dabei wurde die Ruhelage
n = 17,9 gefunden.

Die Anzahl der Milligramme, die zu diesemn Gewicht noch zu- bzw.
abgerechnet werden mussen, wird nun berechnet.

mg — ™
g = PR

wobei e die Empfindlichkeit bei dieser Belastung bedeutet und aus
der Kurve abgelesen werden kann. Sie ist fir zirka 20 g = 7,9.

Ist nun n gréBer als ny, dann ist die erhaltene Zahl positiv, wird
daher zum Gewicht zugeschlagen.

Ist n kleiner als n,, dann ist die errechnete Zahl negativ, wird
daher vom Gewicht abgezogen.

Unser Beispiel ergibt:

n—mn, _ 17,9—93 86

e~ T8 79 bime
Das wahre Gewicht betriagt also 20,7650 + 0,0011 = 20,7661 g.

Hatten wir jedoch anfangs auf die Waage 20,767 g aufgelegt, dann
wire als Ruhelage n = 2,1 gefunden worden; daraus errechnet sich

21—93 —12
7,9 .9
Daraus ergibt sich das wahre Gewicht:
20,7670 — 0,0009 = 20,7661 g.

Man kann sich der Miithe unterziehen, nicht die Empfindlichkeit
in einer Kurve darzustellen, sondern deren reziproken Wert, d. h.

= — 0,9 mg.

die Zahl %, das ist die Anzahl Milligramme, die einem Teilstrich ent-

sprechen. Man hat dann keine Division, sondern eine einfache Multipli-
kation der erhaltenen Teilstrichdifferenz mit der aus der Kurve fir die
entsprechende Belastung abgelesenen Zahl durchzufiihren.

Fir unser Beispiel errechnen sich untenstehende Werte:

Milligramm

Belastung pro Teilstrich

|
0,139
0,114

| 0,106

I 0,105

I 0,109

| 0,127 usw.

DO =
SOUMN=O
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Aus dieser Tabelle kann in &hnlicher Weise eine Kurve kon-
struiert werden, die dann jeden beliebigen Zwischenwert abzulesen
gestattet. Die erste in unserem Beispiel angefiilhrte Wégung hat
ergeben: n— n, = 8,6. Diese Zahl wére nun zu multiplizieren mit
0,127 (fur die Belastung von 20 g); das ergibt + 1,1 mg.

8. VorsichtsmaBnahmen beim Wigen. Die Waage mufl nahezu
die Temperatur des Raumes haben, in dem sie steht. Sonnen-
bestrahlung verdirbt die Wégung auf viele Stunden.

Bei der Wiagung hygroskopischer (wasseranziehender) Sub-
stanzen, die sehr rasch vorgenommen werden muB, hilft es etwas,
das Wagegehduse auszutrocknen. Zu warnen ist vor reinem
Calciumchlorid, dieses soll man stets mit frisch gebranntem Kalk
mischen.

Auch die zu wigenden Gegenstdnde miissen dieselbe Tem-
peratur wie die Waage haben.

Bei der Wagung der Milligramme muf} der Schieber des Waage-
gehduses geschlossen sein, um Fehler durch Luftzug zu vermeiden.

9. Wiigegerite. Nie soll auf der analytischen Waage eine
Substanz auf Papier oder einem Kartenblatt abgewogen werden,
weil diese leicht Feuchtigkeit anziehen und infolgedessen schon
wihrend des Wigens ihr Gewicht stidndig verdndern kénnen.

Man mache es sich zum Prinzip, wenn moglich die Substanz
gleich in das Gefal einzuwégen, in dem gearbeitet werden soll,

um Substanzverluste durch Um-
fillen zu vermeiden. Da dies je-
doch in vielen Fillen unmoglich

—>

Abb. 99. Wigeglischen. Abb. 100.. Wigeschiffchen.

ist, verwendet man zum Abwigen eigene Wigegefile.

Wiigeglischen (Abb. 99) sind kleine zylindrische Glasgefille
mit eingeschliffenem GlasstGpsel, welche je nach ihrem Ver-
wendungszweck sowohl in der hohen Form als auch in der breiten,
flachen Form (fiir Trockenbestimmungen) benutzt werden.

Wiigeschiffchen (Abb. 100) aus Glas, Horn oder Metall, die
ein leichtes Einfiillen der abgewogenen Substanz in das Analysen-
gefdl gestatten.

Die nach dem Umfiillen an den Wandungen des Wigegefifies
haftenden Substanzreste werden mit einem Pinsel, einer Feder-
fahne oder durch Abspritzen in das Wagegefa3 gebracht.

Zum Einfiillen der Substanzen in das Wigegefal verwendet
man fiir feste Stoffe Loffel oder Spatel, fiir kleinste Mengen
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Schreibfedern, die an einem Glasstab befestigt sind, fiir Fliissig-
keiten Tropfréhrchen.

Sehr kleine Mengen kann man in kleinen, aus einem Glasrohr
selbst hergestellten (Zuschmelzen und Plattdriicken, so dafl es
auf der Waagschale stehen kann) Néapfchen einwéigen und das
Ganze (Wagendpfchen -+ Substanz) in das Analysengefd 8 bringen.

U-Rohre, Kaliapparate usw. sind mit einem sauberen, nicht-
fasernden Leinentuch abzuwischen, zu verschlieBen und dann
im Wagezimmer 1/, Stunde neben der Waage stehenzulassen, ehe
sie gewogen werden.

Moglichst rasches Abwigen ist anzustreben. Daher verwendet
man Wigegefille, deren Gewicht man bis auf 1 bis 2 mg voraus
kennt, dieses auf das Wigegefall eingedtzt und am besten auch
eine eigene Tara dafiir angefertigt hat.

Die Wigung kann ausgefiihrt werden:

1. direkt, z. B. 1,4352 g;

2. als genaue Einwaage, z. B. 1,0000 g. Diese Wagung nimm¢
zwar etwas mehr Zeit in Anspruch, ist aber besonders fiir Serien-
analysen iibersichtlich und ermdéglicht eine leichtere Berechnung
der Analyse;

3. indirekt als Differenzwigung, die fiir hygroskopische und
sehr zahfliissige Stoffe zu empfehlen ist. Dabei wird zuerst das
Gewicht des gefiillten Wigeglaschens bestimmt, dann ein Teil
des Inhalts in das Analysengefid 3 gebracht und das Wagegldschen
mit dem zuriickbleibenden Rest abermals gewogen. Die Differenz
der Wigungen ergibt das Gewicht der zur Analyse eingewogenen
Substanz.

Die Wigung des gefiilllten und leeren Wigegldschens soll
tunlichst mit den gleichen Gewichtsstiicken vorgenommen werden.
Um dem Wagegefil und der Waage
dieselbe Temperatur zu geben, mufl er-
steres vor der Wagung einige Zeit in der
Nihe der Waage (in einem Exsiccator)
aufbewahrt werden.
Bei der Durchfithrung von Analysen,
z. B. Trockenbestimmungen, Aschenbe-
stimmungen usw., mul} die Wagung nach
neuerlichem Trocknen oder Glithen wieder-  Abb. 101. Einschmelarohr-
holt werden, bis sich das Gewicht nicht chen fiir rauchende Siuren.
mehr dndert (Gewichtskonstanz).
Fiir rauchende Siuren, z.B. Oleum, wird ein Einschmelz-
réhrchen zur Wigung benutzt (Abb. 101). Man stellt sich eine
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kleine diinnwandige Glaskugel, die in eine Kapillare endigt, her
und bestimmt ihr Gewicht. Durch schwaches Erwirmen der Kugel
iiber einer Flamme dehnt sich die darin befindliche Luft aus und
entweicht teilweise, worauf das Ende der Kapillare in die ein-
zuwégende Fliissigkeit eingetaucht wird. Die nun sich abkiihlende
Kugel fiillt sich von selbst teilweise mit der Fliissigkeit, worauf
das Kapillarende mit Filtrierpapier abgetrocknet und rasch in der
Flamme zugeschmolzen wird. Die Differenz der Wagungen vor
und nach dem Fiillen ergibt die Einwaage.

Benutzte Literatur:

GRIMSEHL-TOMASCHEK: Lehrbuch der Physik. 1940.

KORNER: Lehrbuch der Physik. 1921.

BERL-LUNGE: Chemisch-technische Untersuchungsmethoden, 8. Aufl.
1931.

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

AUTENRIETH-ROJAHN: Quantitative chemische Analyse, 6. Aufl.
1939.

Druckschriften der Firma Sartoriuswerke, Gottingen.

9. Abmessen von Fliissigkeiten.
A. Volumen.

Unter Volumen bezeichnet man die GréBe des von einem
Korper eingenommenen Raumes.

Als Einheit des Volumens dient das Liter. Ein Liter ist das
Volumen, das 1kg chemisch reinen Wassers bei seiner gréften
Dichte, d.i. bei 4+4° C (Dichte = 1), einnimmt.

Daraus geht bereits die Temperaturabhingigkeit des Volumens
hervor.

Soll man dieses Volumen in einem GefiB, z. B. einem MaB-
kolben, festlegen, so hingt die anzubringende Marke von der
Temperatur des GefdBes ab, denn der Kolben nimmt infolge
seiner Ausdehnung bei héherer Temperatur auch einen gréB8eren
Raum ein. Man muB daher fiir das Gefi eine bestimmte Normal-
temperatur wihlen. Als solche gilt jetzt allgemein 20°.

Man steht also vor der undurchfithrbaren Aufgabe, Wasser
von +4° in einem Gefi von 20° in einem luftleeren Raum
abzuwigen. Man kann aber unter Zuhilfenahme verschiedener
Tabellen rechnerisch ermitteln, wieviel Gramm Wasser von t°C
bei gleicher Temperatur ¢° in den noch nicht geeichten Kolben
eingewogen werden miissen, damit der Kolbeninhalt gerade der
oben gegebenen Definition des wahren Liters entspricht. (Naheres
siehe im Abschnitt 30, Eichung von MeBgefaBen.)
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Alle MeBgefiBe sellen eine Bezeichnung iiber die Art ihrer

250 cem 20°
B 1 20° oder 250 ccm o) da8

der Kolben bei der Normaltemperatur 20° genau 250 ccm Wasser
von +4° enthilt. Er ist also auf das wahre Liter geeicht.

Eichung tragen. So bedeutet z. B.

Gelegentlich findet man noch alte analytische MeBgefie, die auf
das MoHRrsche Liter geeicht sind. Unter letzterem versteht man das
Volumen von 1 kg Wasser bei 15°, 17,5° oder 20° in der Luft gewogen,
je nachdem bei welcher Temperatur der Kolben geeicht wurde. Den
Unterschied erkennt man am besten aus folgenden Zahlen: 1 MOHR-
sches Liter, gemessen mit Wasser von 15°, entspricht 1,0019, bei
17,56° 1,0023 und bei 20° 1,0028 wahren Litern, es ist also um 1,9,
2,3 bzw. 2,8 ccm zu gro8.

Die bei Eichungsangaben stehenden Buchstaben A oder E
bedeuten, da das MeBgefi auf AusguB (4) oder EinguB} (&)
geeicht ist.

Ein auf Ausguf geeichtes Gerdt umschlieBt einen Raum, der
das zu messende Volumen um soviel iibertrifft, als erfahrungs-
gemdfB nach dem AusfluB infolge Hingenbleibens an der Glas-
wand zuriickbleibt. Bei einem Ein-Liter-Ma8zylinder, der auf
AusguB3 geeicht ist, entspricht also die ausgegossene Menge
genau 11.

Ein GefiB ist auf EinguB geeicht heiBt, daB die auf dem
GefaBl befindliche Marke genau das angegebene Volumen ab-
grenzt.

Zu betonen ist, dall alle MeBgerite vollig sauber sein miissen,
um einen fettfreien Ablauf zu erzielen; die Glaswand muf} tiberall
gleichméaBig benetzt werden.

Zur Reinigung dient auch hier Wasser, Alkohol, Chromschwefel-
sdure, Kaliumpermanganatlésung und darauffolgendes Nachspiilen
mit Salzsdure und Wasser. Das Trocknen geschieht entweder durch
Hindurchsaugen eines kriiftigen Luftstromes nach vorhergegangenem
Ausspiilen mit etwas reinem Alkohol oder Ather. Um das zeit-
raubende Trocknen zu vermeiden, kann man Meflgerite mehrmals
mit geringen Mengen der abzumessenden Lésung ausspiilen (Spul-
fliissigkeit weggielen!).

Vom Laiter abgeleitete Einheiten:

Hektoliter (1 hl) = 1001,
Deziliter =011,
Zentiliter =0,011.

Bei analytischen Arbeiten wird das Volumen nach Kubik-
zentimetern gemessen. 11 = 1000 cem.
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B. Mefigefiiie und ihre Anwendung.

Zur Abmessung eines bestimmten Volumens dienen die MeRB-
gefiBe. Das genaue Abmessen von Flissigkeiten nach ihrem
Volumen ist besonders fiir die Titrier- oder MaBanalyse wichtig.

1. TropfgefiBe. Um kleine Mengen eines Stoffes tropfenweise
in ein Gefil zu bringen, verwendet man Tropfgefifie. Dies ist
z. B. erforderlich bei der Zugabe des Indikators oder beim lang-
samen Eintropfen einer bestimmten Fliissigkeitsmenge in einer
vorgeschriebenen Zeit.

a) Tropfréhrchen. Dieses besteht aus einem kurzen, zu
einer Spitze ausgezogenen Glasréhrchen, das oben ein Stiickchen
Gummischlauch, welches durch ein kleines Glasstibchen ver-
schlossen ist, tragt. Durch vorheriges Zusammendriicken des
Schlauches und Lésen des Druckes in der Fliissigkeit fiillt sich
das Roéhrchen und kann nun durch vorsichtiges Zusammen-
driicken desSchlauches wieder entleert werden.

b) Tropfflaschchen (Abb. 102). Das
beschriebene Tropfréhrchen wird mittels eines
Gummistopfens auf ein kleines Glasflisch-
chen aufgesetzt. Eine andere Ausfihrung

besitzt  eingeschliffene
Glasstopsel, die in ein
zugespitztes Rohrchen
endigen. Die Entnahme
erfolgt durch Verschlie-
Abb. 102. Tropf- Abb.103. Tropfglischen €N der oberen Réhr-
flischehen. nach SCHUSTER. chensffnung mit dem
Finger.

In Gebrauch sind ferner Tropfflischchen, bestehend aus
normalen Glasflischchen mit eingeschliffenem Stopsel, die im
inneren Hals von unten bis zur Mitte desselben und im Stopsel
von der Mitte bis nach oben einen Kanal besitzen. Ist die Stopfen-
stellung so, daf die Kanéle in einer Geraden liegen, so kann an
dieser Stelle die Fliissigkeit tropfenweise austreten.

c) Tropfglischen nach ScHUSTER. (Siehe Abb. 103.)

d) Tropftrichter. Tropftrichter bestehen aus einer Glas-
birne, die durch einen eingeschliffenen Stopsel verschlossen wird
und unten in ein Rohr, das einen Glashahn besitzt, ausliuft. Zur
Kontrolle der austropfenden Fliissigkeit wird ein sog. Tropfenzéhler
eingebaut (Abb. 104).

2. MaBzylinder (Mensuren). MaBzylinder gestatten nur eine
rohe Abmessung. Um eine anndhernde Genauigkeit zu erzielen,
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mu man den Mafizylinder moglichst dem abzumessenden
Volumen anpassen. (Fiir kleine Fliissigkeitsmengen keine groBen
MaBzylinder verwenden!) Geeicht sind die MaBzylinder fast
stets auf AusguB. Beim Ausgiefen wird er langsam geneigt, und
nachdem der zusammenhingende Ausflul aufgehért hat, wird
nach einer Wartezeit von 30 Sekunden die Miindung (Schnéuzel)
an der Gefiwand abgestrichen. Die MafBzylinder sind je nach
ihrer GréBe mit einer cem-Teilung oder Zehntel-cem-Teilung ver-

sehen, bzw. tragen die gréBeren eine
ﬁ—ﬂ Teilung zu je 5oder 10 cem (Abb. 105).
o Fir ganz rohe Abmessungen im
= Chemiebetriebe findet man des 6fteren

'“é“" Mensuren, die die Form eines Kegel-
m—=-om stumpfes besitzen (Abb. 106).

i

o= e

Abb, 104. Abb. 105. Abb. 106. Abb. 107.
Tropftrichter. Mafzylinder. Mensur. MaBkolben.

3. MaBkolben. MaBkolben sind enghalsige Standkolben mit
eingeschliffenem St6psel und einer Marke und werden in Gréfen
von 50, 100, 200, 250, 300, 500, 1000 und 2000 ccm hergestellt.
Sie dienen in der Hauptsache zur Herstellung von Titrierfliissig-
keiten und zur Verdiinnung beliebiger Flussigkeitsmengen auf
ein bestimmtes Volumen (Abb. 107). Die Abgrenzung des Vo-
lumens erfolgt durch eine um den ganzen Hals gezogene Marke.

Um die Ablesung moglichst genau zu gestalten, sind ganz be-
stimmte Halsweiten vorgeschrieben, z. B. fur 100-ccm-Kolben 15 mm,
fir 250-ccm-Kolben 18 mm, fir 500-cem-Kolben 20 mm und fur
Literkolben 22 mm.

Magkolben sind fast immer auf Eingul} geeicht.

Die in dem Kolben befindliche Fliissigkeit schneidet nicht
mit dem Rand oder der bezeichneten Marke genau ab, sondern
die Oberfliche bildet einen nach unten konvexen Meniskus. Alle
Einstellungen und Ablesungen geschehen am tiefsten Punkt des
Meniskus.
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MaBkolben diirfen niemals erhitzt werden, weil sich ihr Inhalt
dabei verindert und beim Abkiihlen nur sehr langsam auf den
urspriinglichen Wert zuriickgeht. Ist beim Lésen einer Substanz
Erhitzen erforderlich, stellt man die Losung in einem beliebigen
anderen Kolben her, 148t sie abkiihlen und spiilt sie erst dann in
den MafBkolben.

Die Fiillung eines MaBkolbens wird so vorgenommen, da3 man
die Fliissigkeit bis in die Nahe der Marke eingieBt und die letzten
Tropfen mittels einer Spritzflasche vorsichtig zutropft. Der gut

verschlossene Mafkolben wird nun durch &fteres Um-
kippen (wobei der Stopsel festgehalten werden muB)
und Rollen in der Hand bewegt, um den Inhalt voll-
kommen gleichmaBig zu vermischen.

Nach der Entnabhme von Flussigkeit muf mit
dem Stopsel, den man tunlichst immer in der Hand
behalten soll, sofort wieder verschlossen werden.

5 4. Pipetten. Pipetten sind gldserne Saugrohre von be-
“ stimmtem, durch eine oder zwei Marken begrenztem
o Rauminhalt. Sie bestehen aus einem Glasrohr mit

einer zylindrischen Erweiterung in der Mitte. Das
untere Ende ist zu einer Spitze mit zirka 0,5 bis
1 mm Offnung ausgezogen. Die kreisformige REich-
marke befindet sich am oberen (und eventuell un-
teren) engen Hals. AuBler diesen so gestalteten Voll-
pipetten gibt es noch MeBpipetten, die einzelne Kubik-
J zentimeter und Bruchteile davon abzumessen gestatten.

a) Vollpipetten. Sie dienen zur Abmessung.
Abb. 108. eines ganz bestimmten, auf der Pipette verzeich-
Vollpipette. neten Volumens. Sie werden in verschiedenen Gro-

Ben, fir 1, 2, 5, 10, 20, 25, 50 und 100 cem In-
halt hergestellt. Die Eichmarke muB mindestens 1 cm oberhalb
der zylindrischen Erweiterung und zirka 10 bis 12 cm unter dem
oberen Ende der Pipetten liegen (Abb. 108). Sie sind auf Aus-
fluB geeicht.

Handhabung: Die Pipette wird mit der Spitze ziemlich tief
in die Fliissigkeit eingetaucht. Dann saugt man mit dem Munde
langsam am oberen Ende, wobei darauf zu achten ist, daB kein
Speichel in die Pipette gelangt. Die Fliissigkeit wird zunichst
bis iiber die Eichmarke angesogen, dann wird das obere Ende
rasch mit dem (schwach feuchten) Zeigefinger verschlossen und
durch vorsichtiges Liiften des Fingers der Meniskus der Fliissigkeit
in der Pipette so lange gesenkt, bis er die Eichmarke beriihrt.
Bei der Fiillung einer feuchten Pipette verfahrt man so, daB man
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etwas Fliissigkeit ansaugt, rasch verschlieft (damit nichts in
das Gefif zuriickflielen kann) und nun die Pipette fast waagrecht
hélt und dreht, so daf sie innen von der Fliissigkeit bespiilt wird.
Dies wird zwei- bis dreimal wiederholt, wobei die Entleerung
stets in den AusguB erfolgen mufl. Dann erst wird die eigentliche
Fiillung vorgenommen.

Schédliche Stoffe, z. B. Siduren und Laugen, werden so ein-
gesaugt, dal man das obere Ende der Pipette durch einen Gummi-
schlauch verlingert, um dadurch ein Einsaugen
von Fliissigkeit in den Mund zu verhindern.

Bei Fliissigkeiten, die giftige und -atzende
Dimpfe abgeben, geschieht das Ansaugen
mittels Vakuum (Anschluf an eine Wasser-
strahlpumpe unter Zwischenschaltung einer
Wrurrrschen Flasche, um ein Einsaugen von
Fliissigkeit in die Vakuumleitung zu vermeiden). =

Losungen von leicht fliichtigen Gasen (Am-
moniak) werden in die Pipette
hineingedriickt. = Betéitigung

durch ein Gummiballhandge- E ]
blése (Abb. 109). 3
c% Gl ) E_‘
= o]
Abb. 109. Fiilllung der Pipette durch Abb. 110. Pipetten- Abb. 111. Me8-
Eindriicken. gestell. pipette.

Das Entleeren der Pipette kann in verschiedener Weise vor-
genommen werden.

1. Am besten und genauesten durch Auslaufen an der Wand,
d. h. die Pipette wird senkrecht iiber das Aufnahmegefa 3 gehalten
und die Auslaufspitze dauernd an dessen Wandung angelegt. Nach-
dem sich die Pipette entleert hat, wird nach einer Wartezeit
von 15 bis 20 Sekunden ihre Spitze an der Glaswand abgestrichen.

2. Durch Abstreichen, d. h. man 148t die Pipette in senkrechter
Richtung auslaufen, ohne die Wandung des Aufnahmegefafles zu
beriihren, und streicht nach beendigtem Ausfluf die Spitze am
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Glas ab, und zwar wenn keine Wartezeit auf der Pipette ver-
merkt ist, nach 15 Sekunden.

3. Eine Pipette soll nicht durch Ausblasen entleert werden.

Man mache es sich zur Regel, die Pipette so zu entleeren, wie
sie bei ihrer Eichung entleert wurde.

Hat die Pipette zwei Marken, dann mufl beim Entleeren auf
die zweite Marke eingestellt werden. Im iibrigen wird in bezug
auf Wartezeit und Abstreichen genau so verfahren, wie friiher
beschrieben.

Pipetten sollen stets hingend, nicht liegend aufbewahrt
werden und oben durch ein Papierhiitchen vor dem Hineinfallen
von Staub geschiitzt sein. Zum Aufbewahren dienen Pipetten-
gestelle aus Holz oder Metall in verschiedener Ausfiihrung, z. B.
bestehend aus zwei mit Lochern versehenen und iibereinander
angeordneten Scheiben (Abb. 110).

b) MeBpipetten. MeBpipetten sind zylindrische, mit Zehn-
tel-ccm-Teilung versehene Glasrohren, die innerhalb gewisser
Grenzen, z. B. 10 ccm, beliebige Fliissigkeitsmengen abzumessen
gestatten. Sie werden hauptsichlich dann verwendet, wenn es
sich um die Abmessung kleiner, gebrochener ccm-Zahlen handelt.
Die Handhabung ist die gleiche wie bei der Vollpipette. (Abb. 111.)

5. Biiretten. Biiretten sind MeBpipetten, die an ihrem unteren
Ende einen regulierbaren Ablauf besitzen. Es sind lange,
zylindrische, in cem, bzw. Zehntel-ccm eingeteilte Glasréhren,
die auf Ausflull geeicht sind.

Der Verschlufp wird gebildet. a) durch ein Stick Gummi-
schlauch mit einem in eine Spitze auslaufenden glisernen Aus-
flufrohrchen. Die Schlauchverbindung, welche moglichst kurz
und starkwandig sein soll, um ein zu rasches Zuriickgehen der
Elastizitdit zu vermeiden, enthilt einen Glaskugelverschlufl.
b) Durch einen Glashahn, der sowohl in horizontaler als auch
durch Abbiegen des Biirettenendes um 90° in vertikaler Stellung
angebracht sein kann (Abb. 112).

Zum Gebrauch wird die Biirette in senkrechter Stellung in
ein Stativ mit Hilfe von Biirettenklammern oder in ein hélzernes
Titriergestell eingespannt und mittels eines trockenen Trichterchens
derart mit der Fliissigkeit gefiillt, daB ihr Meniskus auf die Marke
Null, die sich oben befindet, eingestellt ist (etwas iiber die Null-
marke anfiillen und dann tropfenweise bis zur Marke ablassen).

Dabei ist besonders darauf zu achten, daB3 sich im Glasrohr
unterhalb des Verschlusses keine Luftblasen ansammeln. Dies
wird' bei Glashahnbiiretten so verhindert, da8 man den Ablauf-
hahn der gefiillten Biirette einige Male ruckweise 6ffnet, um die



MeBgefafle und ihre Anwendung. 79

Luftblasen mitzureiBen, und bei Biiretten
mit Gummischlauchverschluf3 derart, daB
man die Glasspitze nach aufwirts biegt
und dabei Fliissigkeit auslaufen 1a8t.

Soll eine feuchte Biirette gefiillt wer-
den; mull man diese zwei- bis dreimal mit
der abzumessenden Fliissigkeit ausspiilen.

Biiretten 148t man frei auslaufen und
streicht einen eventuell anhaftenden
Tropfen mit einem Glasstab oder mit der
Wand des AufnahmegeféfBes ab. In jedem
Falle hat ein Abspiilen der Gefdfwandung
zu erfolgen.

Die endgiiltige Ablesung des Fliissig-
keitsstandes kann erst nach 1/, bis 1 Mi-
nute erfolgen, wenn das Nachrinnen der
an der Biirettenwandung anhaftenden
Fliissigkeit beendet ist.

Um ein Verdunsten und Verstauben
der Losung zu vermeiden, stiilpt man iiber
die Biirette ein kurzes Reagenzglas.

Die untere Offnung einer Burette soll
so eng sein, daB sich bei vollgedffnetem
Hahn eine normale 50-ccm-Birette in
zirka 80 Sekunden entleert.

Abgelesen wird bei hellen Fliissigkeiten
stets der untere Rand des Meniskus, bei
dunklen der obere Rand, da dieser dann
besser zu erkennen ist. Um Fehler bei
der Ablesung zu vermeiden, muf} die
Biirette genau senkrecht stehen und die
Augen miissen sich in der gleichen Héohe
mit dem Meniskus befinden.

Da die cem-Teilung bei den Biiretten
nur einen kurzen Teil des Umfanges des
Rohres einnimmt, sind zur sicheren A4b-
lesung bestimmte Hilfsmittel erforderlich.

a) Schwimmer (Abb. 113).

Auf der kleinen Schwimmerkugel, die
auf der Flussigkeit schwimmt, ist ein Kreis
eingeritzt, der bei richtiger Ablesung als
Gerade erscheint und sich mit dem Null-

strich decken mufl. Bei dunklen Fliissig-
keiten wendet man einen Doppelschwimmer

Abb. 112, Biiretten.

Abb.113. Biirettenschwimmer.
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an, beidem der Kreis auf der oberen Kugel eingeéitzt ist. Die Schwim-
mermethode ist nicht zu empfehlen, da sie mit Fehlern behaftet ist.

b) ScHELLBACH-Streifen (Abb. 114).

Die Biirette ist auf ihrer Riickwand mit einem schmalen,
dunklen (blauen) Streifen auf Milchglashintergrund versehen. Bei
richtiger Ablesung mufl dieser Streifen (d.h. die Spiegelbilder,
die von ihm durch die obere und untere Meniskusfliche ent-
worfen werden) zwei Spitzen (p) bilden.

c¢) Ablesungsblatt von FRESENTUS (Abb. 115).

Es besteht aus einem Stiickchen Kartonpapier, das durch
einen glatten Trennungsstrich in eine obere weile und eine untere
schwarze Halfte geteilt ist. Befestigt wird es an der Biirette mit
Hilfe einer Holzklammer oder Uberstecken mittels zweier Ein-

M -
i i
Abb. 114. SCHELLBACH-Streifen. Abb. 115. Ablesungsblatt.

schnitte iiber die Biirette. Man bringt die schwarz-weiBle Grenz-
linie ein wenig unterhalb des abzulesenden Meniskus und ver-
meidet dadurch alle stérenden Lichtreflexe.

Schon das Dahinterhalten von weilem Papier erleichtert die
Ablesung.

d) Visierblende (Abb. 116).

Diese besteht aus einem mattgeschwirzten hélzernen Reagenz-
glashalter, an dem man hinter der Biirette noch einen Streifen
gedltes Papier befestigt.

e) Von der Normaleichungskommission sind Biiretten vor-
geschrieben, die die Teilung mindestens iiber den halben Rohr-
umfang zeigen, so daB sich bei der Ablesung der riickwirtige und
vordere Teil zu einer Geraden decken.

Fiillvorrichtungen fiir Biiretten. Fir Flissigkeiten, z. B. Laugen,
die durch die Einwirkung der Luft Verdnderungen erleiden, ver-
wendet man vorteilhaft Fiillvorrichtungen, welche eine Beriihrung
der Fliissigkeit mit der Luft weitgehend ausschlieBen.
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Die Fliissigkeit befindet sich in einer Vorratsflasche, die mit
der Biirette unter Zwischenschaltung eines Hahnes in Verbin-
dung steht. Natronkalkréhrchen schiitzen vor der Einwirkung
der AuBenluft (Abb. 117).

Abb. 116. Visierblende.

Eine grofle Anzahl von Fillvorrichtungen betrifft die auto-
matische Einstellung auf die Nullmarke. Man unterscheidet dabei
Biiretten mit Uberlaufeinstellung (Abb. 118) und Biiretten mit
Riicklaufeinstellung (Abb. 119).

Bei den automatisch zu fiillenden Biiret-
ten mulB3, wie bei allen anderen, die Vorrats-
fliissigkeit einmal téglich umgeschiittelt wer-
den, da sich im oberen Teil der Flasche kon-
densiertes Wasser in Form von Tropfen an-
gesetzt hat. Bei Fliissigkeiten, die einen
Bodensatz abscheiden (z. B. Braunstein in

Abb. 117. Automatische Abb. 118. Biirette mit Abb. 119. Biirette mit Riick-
Biirettenfiillung. Uberlaufeinstellung. laufeinstellung.

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 6
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Kaliumpermanganatlosung), darf, damit dieser nicht aufgewirbelt
wird, nur vorsichtig geneigt werden.

Mikrobiiretten sind bei einem kleineren Rauminhalt in Hun-
dertstel-cem geteilt.

6. Titrieren. Titrieren heifit, die unbekannte Menge eines
gelosten Stoffes dadurch ermitteln, dal man ihn quantitativ von
einem chemisch genau bekannten Anfangszustand in einen
ebenso bekannten Endzustand iiberfithrt, und zwar durch Zugabe
einer Reagenzlosung, deren Wirkungswert genau bekannt ist
und deren Volumen mit Hilfe von Biiretten genau gemessen wird.

Als Ort fir die Titration wibhle man einen Platz in Fenster-
néhe, da gute Beleuchtung eine der wichtigsten Voraussetzungen ist.

Das Titriergefafl stellt man auf eine reine, weille Unterlage,
die bedeutend gréBer sein mufi als das Gefafl (Porzellanplatte
oder weilles Papier). In manchen Fillen erfolgt die Titration in
einer weillen Porzellanschale, ansonst verwendet man ERLEN-
MEYER- oder kurzhalsige Titrierkolben und Bechergléser.

Wihrend des Titrierens und besonders gegen das Ende muf}
die Flissigkeit dauernd bewegt werden (Umschwenken oder
Rithren). Zum Schluf muB die Wandung des TitriergefilBies
nochmals sorgféltig abgespiilt werden.

a) Binige wichtige Titrierregeln. 1. Man arbeite mit
moglichst starken Normalldsungen, also n/l, n/2 oder n/5, und
vermeide unnotiges Verdiinnen der vorgelegten Losung.

2. Wichtig ist die richtige Wahl des Indikators. Fiir schwache
Sauren verwende man Phenolphthalein, sonst Methylorange oder
Methylrot.

Alkohol beeintrichtigt die Empfindlichkeit des Indikators,
deshalb sind grofere Mengen desselben (z.B. zur Losung des
Indikators) .zu vermeiden, oder es ist ein Blindversuch auszu-
fihren. '

Bei stark gefirbten Fliissigkeiten verwendet man Reagenz-
papiere.

3. Man verwende bei der Titration stets die geringstmdogliche
Menge an Indikator (tropfenweise).

4. In Biiretten mit n/10-Salzsiure bleiben oft nach kurzem
Gebrauch kleine Tropfen hingen. Durch Zusatz geringer Mengen
Nekal oder Saponin zur MaBfliissigkeit 148t sich dieser Ubelstand
abstellen.

5. Man fiille die Biiretten vor jeder neuen Titration stets auf
die Nullmarke.

6. Nichtgebrauchte Titrierfliissigkeit soll nie in die Vorrats-
flasche zuriickgegossen werden.
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7. Stehen zur Titration Losungen zur Verfiigung, die keine
genaue Normalitdt besitzen, stellt man dieselben entweder durch
Zugabe der berechneten Menge des betreffenden Stoffes bzw.
Wasser nachtriglich genau ein oder, wenn man dies umgehen
will, errechnet man sich den ,,Faktor’, mit dem nach jeder Ti-
tration die verbrauchten Kubikzentimeter multipliziert werden
miissen, um die genaue Anzahl der Kubikzentimeter zu erhalten,
die einer Normallésung entsprechen.

Z.B. 24 ccm einer ungefihr normalen Sdure wiirden 25 ccm
genau n/1-Lauge verbrauchen. Die Saure ist also etwas stiarker
als n/1. Der Faktor errechnet sich durch eine einfache Division:
25: 24 = 1,0417.

8. Alle Titrierlosungen sind vor Gebrauch auf ihre Richtigkeit
zu priifen, besonders wenn sie lingere Zeit unbenutzt geblieben
sind. Umschwenken der Loésung in der Vorratsflasche.

9. Die Einwaagen wihle man so, daf3 man zirka 30 bis 40 ccm
Titrierfliissigkeit verbraucht. Bei kleinerem Verbrauch vergrofert
sich der Fehler, bei groBerem Verbrauch als 50 ccm ergeben sich
Fehler durch die zweimalige Fiillung der Biirette.

b) Titrierfehler. 1. Methodische Fehler, und zwar Kali-
brierungsfehler (Ungenauigkeit der Biirette), Ablesefehler, Nach-
lauffehler, Temperaturfehler (Abweichung von der Normal-
temperatur).

Diese Fehler lassen sich bei sorgfiltigem Arbeiten fast gédnzlich
vermeiden.

2. Chemische Fehler. Diese konnen in vielen Fillen durch
Anbringung einer Korrektur verkleinert werden.

Dazu gehéren: Tropfenfehler, die um so gréBer sind, je kon-
zentrierter die Titrierlosung ist. Sie kommen dadurch zustande,
daB man einen Tropfen MalBfliissigkeit zuviel zugeben mufl, um
den Umschlagspunkt zu erkennen.

Indikatorfehler, die dadurch zustande kommen, dal der Um-
schlagspunkt des Indikators nicht genau dem Neutralpunkt ent-
spricht. Daher erhilt man bei Anwendung verschiedener Indika-
toren verschiedene Werte.

Ein anschauliches Beispiel gibt die Verwendung der Reagenzpapiere

Lackmus und Kongorot. Eine Lésung, die gegen ersteres bereits schwach
sauer reagiert, zeigt auf Kongorotpapier noch keine Sdure an.

¢) Indikatoren. Die Stirke des sauren bzw. alkalischen Cha-
rakters einer Losung wird durch ihren pg-Wert ausgedriickt, der sich
aus der Konzentration der Lésung an Wasserstoffionen errechnet.
Der pr-Wert bewegt sich in den Grenzen zwischen 0 und 14, und ist
um so kleiner, je saurer die Losung ist; 7 ist der Neutralpunkt, und
von 7 bis 14 zunehmend erstreckt sich das alkalische Bereich.

6*
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Zur Bestimmung des pr-Wertes einer Losung stehen hauptsich-
lich zwei Wege zur Verfiigung, und zwar 1. die elektrometrische
Messung von Potentialen mittels geeigneter Elektroden und 2. die
colorimetrische Messung mit Hilfe von Indikatoren.

Indikatoren sind meistens Farbstoffe, und zwar fast ausschlieBlich
schwache Sauren, die durch Zugabe von Alkali ihre Farbe dndern.
Ist also bei der Neutralisation einer Lésung ein bestimmter pg-Wert
erreicht, tritt Farbumschlag des zugesetzten Indikators ein. Dieser
Wert liegt beispielsweise fur Methylorange bei 3,1 bis 4,4 (das ist
bereits in schwach saurer Losung), fiir Phenolphthalein zwischen 8,2
und 9,8, also in schwach alkalischer Losung.

1. Methylorange. 0,02 g festes Methylorange werden in 100 ccm
heiBem destilliertem Wasser gelést und nach dem Erkalten fil-
triert. Methylorange wird durch Sauren rot, durch Alkali gelb.
Der Ubergang ist (besonders in der Hitze) unscharf, man titriert
auf die sog. ,,Zwiebelfarbe*“. Vom chemischen Standpunkt aus wére
es richtiger, bei Anwendung dieses Indikators eine saure Losung
mit Alkali zu titrieren, da aber der Umschlag von Gelb in Rot
leichter wahrgenommen werden kann, wird meist so gearbeitet,
daB man die Titration mit Siure beendet.

Anwendung: zur Titration von Salzsdure, Salpetersiure,
Schwefelsdure, Natronlauge, Kalilauge, Ammoniak.

2. Methylrot. Man 16st 0,02 g in 100 ccm heilem Wasser, 148t
erkalten und filtriert oder bereitet sich eine alkoholische Ldsung.
Fir je 100 com der zu titrierenden Fliissigkeit verwende man
2 bis 3 Tropfen Indikatorlosung. Der Umschlag ist sehr scharf,
von schwach Gelb (alkalisch) in Violettrot (sauer). Anwendung
wie unter 1, besonders geeignet fiir Ammoniak.

3. Lackmus. Lackmus kommt in kleinen Wiirfeln, gemengt mit
viel- Caleiumcarbonat oder Gips, in den Handel. Zum Zwecke der
Reinigung iibergiefft man die zerkleinerten Wiirfel in einer Porzellan-
schale mit 85%igem Alkohol, den man einige Zeit auf dem Wasserbad
unter Rithren einwirken l48t. Dann wird die Losung abgegossen und
der Riickstand mit heilern Wasser ausgezogen, das Ganze mehrere
Tage stehengelassen, so da3 sich die unléslichen Bestandteile zu Boden
setzen. Die klare tiberstehende Loésung wird abgehebert, auf ein
Drittel des Volumens eingedampft und mit Essigséiure tberséttigt.
Hierauf wird bis zur Sirupdicke eingedampft und mit einer gréBeren
Menge 909%igen Alkohols iibergossen. Man filtriert, wischt mit
Alkohol und 16st den Riickstand in soviel warmem Wasser, daf
3 Tropfen der Losung geniigen, um 50 ccm Wasser deutlich zu féarben.

Die Losung mufl in Flaschen mit Baumwollstopfen aufbewahrt
werden, da sie in verschlossenen Flaschen bald zu schimmeln beginnt
und unbrauchbar wird.

Farbumschlag: von Rot (sauer) in Blau (alkalisch), Zwischen-
farbe Violett.

Anwendung: fiir organische und starke anorganische Sduren,
Laugen und Ammoniak sowie Carbonate in der Hitze.
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4. Phenolphthalein. 1g reines Phenolphthalein wird in 100 ccm
969%igem Alkohol gelést.

Umschlag: von Farblos (sauer) in Rot (alkalisch).

Anwendung: fir organische und anorganische Sduren und
starke Laugen, nicht aber fiir Ammoniak.

5. Im Gegensatz zu diesen Indikatoren, die die Messung
eines einzigen kleinen pg-Bereiches gestatten (meist soll mit ihrer
Hilfe nur festgestellt werden, ob eine Losung sauer oder alkalisch
reagiert, welchen Zweck sie voll und ganz erfiillen), eignet sich
der ,,Universalindikator Merck* zur Messung eines pg-Bereiches
von 4 bis 9, indem er von Rot iiber Orange, Gelb, Griin nach
Blau umschlagt. Die Farbung wird mit einer von der Lieferfirma
beigegebenen Farbskala verglichen, die simtliche Zwischentone
im Abstand von je 0,5 pg enthilt.

Die Ausfiihrung der Messung geschieht am besten in der Ver-
tiefung einer Porzellanplatte unter Zugabe von 2 Tropfen Indikator
zu der zu priifenden Flissigkeit.

6. In der Jodometrie wird als Hilfsmittel fiir die Erkennung
des Endpunktes Stirkelosung verwendet.

5 g (l6sliche) Stidrke werden mit wenig kaltem Wasser zu
einem Brei verrieben und unter Riihren zu 11 kochendem Wasser
gegossen. Dann wird noch 1 bis 2 Minuten gekocht, bis eine
klare Losung entstanden ist und ziemlich rasch abgekiihlt. Stérke-
16sung wird durch Jod blau gefirbt.

d) Reagenzpapiere. Bei einem groBeren Verbrauch an
Reagenzpapier stellt man sich dieses im Laboratorium selbst her.
Zu diesem Zwecke werden groBere Streifen von Filtrierpapier
geschnitten, die mit der betreffenden Losung getrinkt und dann
durch Aufhéngen iiber eine Schnur an der Luft getrocknet werden.

Je weniger ausgesprochen die Féirbung des Papiers, desto
empfindlicher ist es.

1. Lackmuspapier. 4 bis 5g des gereinigten Lackmusfarb-
stoffes werden in 11 Wasser gelost und einige Tropfen Essigsiure
(oder verd. Salzsiure) zugesetzt, um rotes Lackmuspapier zu
erhalten. Durch Zugabe einiger Tropfen Ammoniak erbdlt man
blaues Lackmuspapier.

2. Kongorotpapier. 0,5 bis 1 g Kongorot werden in 11 Wasser
gel6st und 5 Tropfen Essigsdure zugesetzt. Es wird durch Mineral-
sduren rein blau, durch starke organische Sduren violett.

3. Phenolphthaleinpapier. 1g Phenolphthalein wird in 11
heilem Wasser gelost. Es wird durch Alkalien rot geférbt, ebenso
durch Ammoniak und Soda, reagiert aber nicht gegen Bicarbonat.

4. Universalindikatorpapier Merck (gelbfarbige Streifen). Durch
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die verschiedenen Ténungen von Rot, Griin oder Blau kann
durch Vergleich mit einer beigefiigten Farbtafel das gesamte
pu-Gebiet von 1 bis 10 gemessen werden.

5. Jodkalistirkepapier. Jodkalistirkepapierist ein Reagensaufsal-
petrige Siure und Oxydationsmittel (z. B. Chlor). Es férbt sich durch
Betupfen mit wenig Oxydationsmittel blauviolett, bzw. bei starke-
rer Einwirkung braun. Man soll es betupfen, nicht bestreichen.

10 g reine Stdrke werden mit wenig Wasser verricben und
unter gutem Riihren mit 1 1 heiBemn Wasser tibergossen. Nach dem
Erkalten mischt man eine Losung von 1,5 g Jodkali zu. Ein so
bereitetes Papier zeigt mit einer Salzsiure von 1%, einen Tropfen
n/1-Natriumnitritlésung im Liter noch deutlich an.

6. Bleipapier. Dieses wird als Reagens auf Schwefelwasser-
stoff verwendet.

Man trinkt Filtrierpapier mit einer Losung von 5g Blei-
nitrat oder 10 g Bleiacetat im Liter und trocknet in schwefel-
wasserstofffreier Luft.

7. Umtfiillen von Fliissigkeiten. Fliissigkeiten werden im all-
gemeinen durch vorsichtiges Umgieflen aus einem Gefifl in das
andere umgefiillt. Bei dtzend wirkenden Fliissigkeiten (Sduren
und Laugen) ist wihrend des UmgieBens eine Schutzbrille zu
verwenden, da ein Verspritzen der Fliissigkeit eintreten kann.

Als Hilfsmittel verwende man einen grofien, kurzen, aber weit-
halsigen Trichter.

Das Eingieflen kleinerer Mengen in ein Gefdfl geschieht am
besten durch Herablaufenlassen an einem Glasstab. Das Aus-
giefen aus Becherglidsern wird, um ein Héngenbleiben und Herab-
flieBen von Flissigkeit am Rand zu verhindern, so durchgefiihrt,
daB man die AusguBstelle vorher etwas einfettet (oft geniigt das
Uberstreichen dieser Stelle mit dem Finger; Wirkung des Haut-
fettes).

Aus groBeren Gefdfien oder dann, wenn ein in der Flissigkeit
befindlicher Schlamm nicht aufgewirbelt werden soll, geschieht
das Abfillen mittels eines Winkelhebers.

Beim einfachen Heber sind beide Schenkel nach unten gedffnet.
Um den Nachteil der stark saugenden Wirkung zu mildern, wird
das in die Fliissigkeit eintauchende kiirzere Ende ein wenig nach
oben umgebogen.

Der Winkelheber muBl vor dem Gebrauch durch Ansaugen
oder Eingieflen von Flissigkeit vollstindig mit dieser gefiillt sein
und dann ohne Fliissigkeitsauslauf (VerschlieBen mit dem Finger)
rasch in das zu entleerende Gefil gebracht werden. Das zu
fillende Gefil mulBl naturgemafB tiefer stehen als das zu ent-
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leerende. MafBgebend fiir das AusflieBen ist die Hohendifferenz
H —h (Abb. 120).

Wirkungsweise: Ein AbflieBen der Fliissigkeit von der oberen
Kuppe K nach beiden Seiten ist deshalb unmoglich, weil dadurch
ein luftleerer Raum entstiinde, dessen Bildung aber der dufere Luft-
druck verhindert. Das Gewicht der im #uBeren, lingeren Schenkel
befindlichen Flissigkeitssiule ist gréBer als das Gewicht der im
kiirzeren Schenkel befindlichen. Der Gewichtsunterschied in den

Abb. 120. Winkelheber. Abb. 121. Giftheber.

beiden Schenkeln des Hebers treibt die Fliissigkeit nach auBen. Daher
kann der Heber nur solange flieBen, so lange die #uBere Offnung B
tiefer liegt als der Spiegel A der Fliissigkeit im oberen Gefaf3.

Fiir dtzende und giftige Fliissigkeiten benutzt man entweder
den Gliftheber oder man fiillt den Winkelheber nicht durch An-
saugen, sondern durch Eindriicken der Flissigkeit.

Der Giftheber (Abb. 121) besitzt
ein langes Abzweigungsrohr, das iiber
eine Sicherheitskugel in ein Mundstiick
endigt und ein ungefihrliches Ansau-
gen der Fliissigkeit gestattet. Das An-
saugen (,,Anhebern), d.i. das Fiillen
des Hebers mit der Fliissigkeit, kann
hier auch durch kurzes AnschlieBen
an eine Vakuumpumpe bewerkstelligt
werden.

Die Entnahme gefdhrlicher Fliis-
sigkeiten aus Ballons und gréBeren
GefaBen wird ebenfalls mit Hilfe 4, 155  annebern mittels
eines Winkelhebers ausgefithrt, wobei Druckluft.
jedoch das ,,Anhebern‘ mittels Druck-
luft geschieht (Prinzip der Spritzflasche). Die Verbindung mit der
Druckluft wird naturgemidB nur so lange aufrecht erhalten, bis
der Heber in Tatigkeit getreten ist (Abb. 122).
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8. Schiittgewicht. Von Wichtigkeit ist in manchen Fillen
die Kenntnis des Schiittgewichtes eines festen Stoffes, um jeder-
zeit berechnen zu kénnen, welchen Raum eine bestimmte Menge
dieses Stoffes beim Lagern benétigt. Das Schiittgewicht wird
bestimmt, indem man den betreffenden ‘Stoff in einen MeBkasten
bekannten Rauminhalts schiittet und das Gewicht der eingeschiit-
teten Menge feststellt. Beinicht zu grobstiickigem Material nimmt
man dazu ein Glasgefd (MaBzylinder, Becherglas), dessen Inhalt
bekannt ist oder durch Auswigen mit Wasser bestimmt wurde.

. Immer ist das Schiittgewicht so zu bestimmen, wie es die
Praxis nachher verlangt. Wird also der Stoff z. B. in Fisser ein-
geriittelt, so muBl auch bei der Bestimmung im Laboratorium
geriittelt werden.

Beispiel:
1 cbm trockener Sand wiegt zirka 1330 kg
1 ,, Fichtenholz.... ,, ’s 320 ,,
1 ,, Steinsalz...... ' , 1300 ,,

9. Einige wichtige Formeln fiir die Volumensberechnung.
Rechteckiges Prisma: Vol. = Grundfliche x

d
—— X Hohe; Grundfliche = Linge X Breite.
0 Zylinder: Vol. = Grundfliche x Hohe;
< Grundfliche ist ein Kreis, also = 727,

\ / Kugel: Vol. = iq:—n; = 3,14, r = Halb-

Abb. 123. Berech- messer.
" nalte. Faff (Abb. 123): Vol.=— [xh (2 D* + ).
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10. Losen.

1. Loslichkeit. Eine Lésung besteht aus dem Lésungsmittel
und dem darin geldsten Stoff.

Von einer Losung kann man aber nur dann sprechen, wenn
zwischen dem Losungsmittel und dem gelosten Stoff keine tiefer
greifende chemische Umsetzung stattfindet. Wenn also z. B. Kohlen-
dioxyd in Kalilauge eingeleitet wird, so wird das Kohlendioxyd
,,verschluckt‘, es findet dabei sowohl ein chemischer ProzeB als auch
ein Losungsvorgang statt. Von Losen darf man aber keinesfalls
sprechen, wenn eine Sdure auf ein Metall einwirkt, denn hier handelt
es sich in erster Linie um einen chemischen Vorgang.

Eine Losung entsteht beispielsweise bei der Zugabe von wenig
Kochsalz zu Wasser, dabei verschwindet dasselbe vollkommen, es
hat sich gelost. .

Schiittelt man dagegen eine Mischung von Ol und Wasser kriftig
durch, so entsteht eine milchigtriibe Fliussigkeit, in der man mit
bloBem Auge die einzelnen kleinen Oltrépfchen nicht mehr erkennen
kann, jedoch bei der Betrachtung unter dem Mikroskop deutlich ein
Nebeneinander von Ol und Wasser unterscheidet. Bleibt bei einem
solchen Gemisch die Triibung lingere Zeit bestehen, ohne daB eine
selbsttétige Entmischung eintritt, spricht man von einer Ewmulsion
(z. B. Milch).

Gelingt es, in einer Flussigkeit einen darin unléslichen festen Stoff
so fein zu verteilen, da3 er sich nicht zu Boden setzt, sondern in der
Flissigkeit schwebend erhalten bleibt, die Flissigkeit dabei aber voll-
kommen durchsichtig, also wie eine Losung erscheint, so spricht man
von einer kolloidalen Lésung.

Gibt man in ein Glas mit Wasser gepulverten Schwefel und
schiittelt das Ganze durch, so setzt sich nach einiger Zeit der Schwefel
wieder vollstdndig zu Boden. Schwefel ist somit in Wasser unloslich.

Schiittelt man Wasser mit beliebigen Mengen Alkohol, tritt jedes-
mal Mischung ein, gleichgultig, in welchem Verhiltnis die beiden
Flussigkeiten angewendet wurden. Sie sind vollkommen mischbar. In
dem speziellen Fall Wasser-Alkohol tritt beim Lésen ineinander eine
Volumensverminderung (Kontraktion) ein.

Rithrt man Kochsalz in Wasser ein, so wird dieses nach einiger
Zeit ganz verschwinden, es lgst sich im Wasser auf. Da das Wasser
aber nur eine ganz bestimmte Menge des Kochsalzes aufzunehmen
vermag, bleibt schlieflich festes Kochsalz als Bodenkoérper zuriick,
wihrend die Losung an Kochsalz gesdttigt ist.

Demgegeniiber bezeichnet man eine Losung, die nur wenig Koch-
salz enthélt, also imstande wire, noch mehr davon aufzuldsen, als
ungesdttigte Losung.

Jene Menge eines Stoffes, die in einem bestimmten Losungsmittel
gelost werden kann, nennt man seine Laslichkeit. Sie wird angegeben
in Gramm Substanz, die sich in 100 g Losungsmittel l6sen. Sie
ist bei allen Temperaturen verschieden, in den allermeisten Fallen
ist sie bei héherer Temperatur gréfBer.

Es kann aber auch der Fall eintreten, daf3 es zur Bildung einer
dibersdittigten "Losung kommt. Das ist eine Losung, die bei der an-
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gegebenen Temperatur mehr von dem Stoff gelost enthélt als seiner
Laoslichkeit entspricht. Ursache hierfiir ist die Trégheit der Stoife,
wodurch z. B. beim langsamen Abkiihlen und ruhigem Stehen einer
gesiittigten Losung eine Ausscheidung des Stoffes noch unterbleibt.
Die Ausscheidung der zuviel in Losung gebliebenen Substanz erfolgt
aber sofort durch Schiitteln, Reiben mit einem Glasstab an der Innen-
wand des GefdBes (,,Kitzeln‘‘) oder durch Hinzuftigen eines kleinen
Holzstiickchens oder eines Kristéllchens desjenigen Stoffes, der in der
Flussigkeit gelost ist (,,Jmpfen‘‘). An den scharfen Kanten des hinzu-
gefigten Korpers beginnt die Kristallisation, die dann rasch vorwérts-
schreitet.

Beim Auflésen fester Stoffe beobachtet man fast immer eine gleich-
zeitige Abkihlung der Losung, der Stoff verbraucht zum Lésen
Wérme, die er seiner Umgebung entzieht. Die zum Losen erforder-
liche Wirmemenge wird Ldsungswdrme genannt.

Ist eine Losung geséittigt oder nahezu geséttigt, so bezeichnet man
sie als konzentrierte Losung, zum Unterschied von der verdiinnten
Loésung.

Wie bereits erwahnt, ist der Sattigungsgrad oder die Loslich-
keit eines Stoffes in einem Losungsmittel je nach der Temperatur
verschieden. Tragt man diese Werte in ein Koordinatensystem ein,
und zwar auf der Abszisse die Temperatur und auf der Ordinate
die dazugehérige Loslichkeit (Gramm Substanz, die sich in 100 g
Loésungsmittel 16sen), so erhdlt man durch Verbindung der einzelnen
Punkte eine sog. Ldslichkeitskurve, aus der dann die Loslichkeit
bei” jeder beliebigen Temperatur abgelesen werden kann.

Aus dieser Kurve ist ferner zu ersehen, ob beim Abkiihlen
einer Losung eine Abscheidung des festen Stoffes eintritt oder
ob dieselbe erst durch Abdampfen eines Teiles des Losungs-
mittels zu erreichen ist.

Beispiele fir die Loslichkeit:

1. Kochsalz NaCl. In 100 g Wasser 16sen sich:

bei 0° 355¢g bei 50° 37,0g
» 25° 36,1g » 100° 39,1g
2. Kaliumnitrat KNO;. In 100 g Wasser lésen sich:
bei 0° 133g bei 40° 64g bei 80° 172g
, 10° 21,1g ., B0° 86g . 90° 206g
,» 20° 31,2g » 60° 111g ,» 100° 247 g
,» 30° 445¢g ,» 70° 139g
Diese Werte werden nun in einer Kurve zeichnerisch dargestellt

(Abb. 124).

Aus einer heilen Kochsalzlosung wird also durch Abkiihlen fast
kein Kochsalz abgeschieden, da die Loslichkeit des Kochsalzes in der
Hitze nur unbedeutend gréBer ist als in der Kilte. Um es abzu-
scheiden, miiite ein Teil des Wassers abgedampft werden. Aus einer
hei} gesdttigten Kaliumnitratlosung dagegen scheidet sich beim Ab-
kithlen festes Kaliumnitrat ab, und zwar beim Abkiithlen von z. B.
50° auf 20° 86 — 31,2 g = 54,8 g (fiir je 100g Wasser).
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2. Losungsmittel. a) Das meist gebrauchte Losungsmittel
ist das Wasser. Zur Herstellung von Lésungen verwendet man
stets destilliertes Wasser, d. h. Wasser, das durch Verdampfen
und Wiederkondensieren von den im Wasser enthaltenen minerali-
schen Bestandteilen befreit ist. Gewohnliches Wasser enthilt
Calcium- und Magnesiumsalze (als die sog. Hérte des Wassers)

sowie kleine Mengen anderer Verunreinigungen, wie Eisen,
Chloride u. a.
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Abb. 124. Loslichkeitskurve.

Brunnenwasser ist meist hartes Wasser, enthiilt demnach viel
Calcium- und Magnesiumsalze gelost, wihrend Regenwasser ein
weiches Wasser ist.

Zur Herstellung von destilliertem Wasser sind in den meisten
Laboratorien Destillationsapparate, bestehend aus einer kupfernen
Destillierblase, einem Kiihler und der Vorlage, aufgestellt.

Zu simtlichen analytischen Arbeiten muf} destilliertes Wasser
verwendet werden.

b) Anorganische Lésungsmittel. Sauren, verdiinnt und
konzentriert (Salzsdure, Schwefelsdure, Salpetersaure);
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Laugen, verdiinnt und konzentriert (Natronlauge, Kalilauge,
Sodalésung, Ammoniak).

Bei der Anwendung dieser Losungsmittel findet oftmals kein
eigentliches Losen mehr statt, sondern bereits eine chemische
Reaktion.

c) Organische Lésungsmittel. Diese werden hiufig beim
organisch-priparativen Arbeiten und firr organisch-analytische
Bestimmungen verwendet; Alkohol, Ather, Benzin auch in der
anorganischen Analyse.

Die meisten organischen Losungsmittel sind feuergefahrlich,
daher ist bei ihrer Verwendung gréB8te Vorsicht geboten (keine
Flamme in der Néahe!).

Nachstehend seien die wichtigsten organischen Losungsmittel
angefiihrt, wobei gleichzeitig Angaben gemacht sind iiber Mittel,
die zu ihrer Reinigung dienen. Kp. bedeutet den Siedepunkt.

Kp.

Ather............. 35° Entfernen von Alkohol durch wieder-
holtes Ausspiilen mit Wasser. Trocknen
mit Chlorcalcium, Natriumsulfat oder
Phosphorpentoxyd und schlieBlich mit
Natriumdraht. Nach dem Trocknen muf
abdestilliert werden.

o | Trocknen durch Kochen mit Atzkalk oder

Xfﬁ;ﬁl 3{1(1){}(;})110 1 ggo } ﬁré:;vjssertem Kupfersulfat und abdestil-

Petrolather unter Reinigung durch Schiitteln mit konz.

(Leichtbenzin). .. 100° Schwefelsdure, waschen mit Wasser,
destillieren.
o ]| Reinigen durch FErhitzen mit wiaBrigen

%ﬁﬁz&l """""" 1??01 Quecksilbersalzlosungen. Trocknen mit

"""""" IChlorca.lciu.m und abdestillieren.

Aceton ........... 56° Reinigung durch Erhitzen mit kleinen
Mengen Kaliumpermanganat und ab-
destillieren. Trocknen mit Chlorcalcium
oder entwissertem Kupfersulfat.

Tetrachlor-

kohlenstoff . .. ... 77° Trocknen mit festem Atzkali, sodann mit
Phosphorpentoxyd oder Natrium und ab-
destillieren.  Tetrachlorkohlenstoff ist
nicht brennbar!

Nitrobenzol ....... 211° Trocknen mit Atzkalk und abdestillieren.

3. Herstellung von Losungen. a) Losen fester Stoffe. Da
beim Ldsen eines Stoffes das Losungsmittel nur an dessen Ober-
fliche angreifen kann, ist es wichtig, dem zu losenden Stoff eine
moglichst groBle Oberfliche zu geben, was durch feinstes Zer-
kleinern erreicht wird. Nahe der Oberfliche bildet sich bald eine
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konzentrierte oder gesittigte Ldsung, man mufl daher bestrebt
sein, immer neues Losungsmittel an die Oberfliche des Stoffes zu
bringen, folglich ist Riihren erforderlich. Da zum Lésen Wirme
verbraucht wird, und die meisten Substanzen bei héherer Tem-
peratur eine groflere Loslichkeit besitzen, ist es angezeigt, das
Lésungsmittel zu erwérmen.

b) Das Lésen fliissiger Stoffe geschieht durch Verriihren
oder Schiitteln im Schiittel- oder Scheidetrichter.

¢) Lésen von Gasen. Siehe im Abschnitt ,,Arbeiten mit
Gasen‘“ (8. 197).

4. Arten der Losung. a) Herstellung einer gesittigten
Lésung in der Siedehitze. Kleine Mengen Wasser werden
zum Sieden erhitzt und die feste Substanz in kleinen Anteilen
zugesetzt, bis diese Portion gesdttigt ist, dann gibt man wieder
etwas Wasser zu, erhitzt weiter zum Sieden und wiederholt den
Vorgang der Sattigung. Von dem schlieBlich zuriickbleibenden
ungelosten Teil wird durch Filtration getrennt. (Gegebenenfalls
Verwendung eines Heiflwassertrichters.)

b) Herstellung einer kaltgesidttigten Losung. Der
zerkleinerte feste Stoff wird unter sténdigem Riihren portionen-
weise in das Losungsmittel eingetragen, bis ein Teil des festen
Stoffes als Bodenkorper zuriickbleibt, der durch Filtration ab-
getrennt wird.

c) Herstellung einer verdiinnten L&sung. «) Durch
direktes Auflosen einer abgewogenen Menge des aufzulSsenden
Stoffes in einer ebenfalls genau bekannten Menge Losungsmittel.
Die Einstellung geschieht nach Gewichts- oder Volumprozenten.

Spricht man von einer 20%igen Losung, so ist damit stets
eine Losung gemeint, die 20 Gew.-%, der Substanz gelGst enthilt.

Eine 20%ige Losung enthilt also in 100 gder fertigen
Losung 20g des geldsten Stoffes. Zu ihrer Herstellung
benétigt man 80 g Losungsmittel und 20 g des zu 16senden Stoffes.

Ein 15 vol.-%jger Alkohol enthélt in 100 ccm Losung 15 cem
reinen Alkohol.

B) Durch Verdiinnen einer konz. Losung.

Beim Verdiinnen einer konzentrierten Sadure oder Lauge mit
Wasser tritt starke Erwarmung ein. Die so frei werdende Ver-
diimnungswirme muB durch duBere Kiihlung abgeleitet werden.
Beispielsweise erwirmt sich konz. Natronlauge und in noch
hoherem MaBe konz. Schwefelsiure beim Verdiinnen mit Wasser
so stark, daB ein Aufwallen der Fliissigkeit eintreten kann. Es
ist daher streng darauf zu achten, daB beim Verdiinnen stets
die Saure in das Wasser gegossen und wahrend des Prozesses
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dauernd geriihrt wird, um ortliche Uberhitzung, die zum Ver-
spritzen fithren kann, zu vermeiden (Schutzbrille!).

In verschiedenen Vorschriften werden Losungen gefordert, die
die Bezeichnung 1:1, 1:3, 1:10 usw. tragen. Das bedeutet,
daB z. B. eine Salzséure 1: 3 aus 1 Volumteil konz. Salzsiure und
3 Volumteilen Wasser besteht.

Soll eine konz. Losung von genau bekanntem Gehalt auf eine
bestimmte Konzentration verdiinnt werden, kann in jedem Fall
die Mischungsgleichung zur Errechnung dienen. Dabei ist es
gleichgiiltig, ob die Verdiinnung mit Wasser oder einer verdiinnten
Losung vorgenommen werden soll.

Die Mischungsgleichung lautet:

(@) + (b'y) = (a + b) 2

Darin bedeuten:

a Gramm der konz. Lésung;

x Prozentigkeit der konz. Lésung;

b Gramm der verd. Lésung;

y Prozentigkeit der verd. Losung. Bei Verwendung von Wasser
ist y = Null, also der ganze Ausdruck (b-y) = Null;

a 4+ b Summe der Gewichte der beiden Losungen (= End-
gewicht der erhaltenen Losung);

z Endkonzentration der erhaltenen Lésung in Prozent.

Beispiele:

1. 300 g einer 96%igen Schwefelsidure sind mit 500 g einer 489%igen
Schwefelsdure zu mischen. Wie stark ist die erhaltene Siure %

300:-96 + 500-48 = 800-z
28800 + 24000 = 800 z
2z = 669%.

2. 200 g einer 80%igen Schwefelsdure sind mit Wasser auf eine
72%ige Schwefelsiiure einzustellen. Wieviel Gramm Wasser werden
benotigt ?

200-80 + 0 = (200 + b): 72
16000 — 14400 = 72 b

b = 1600:72 = 22,2g Wasser.
Zu dem gleichen Ergebnis gelangt man durch Anwendung der
sog. Mischungsregel.
Beispiele:

1. Eine Loésung von 969, soll mit einer Lésung von 759, auf 809
gestellt werden.
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969,

80 Aus den so aufgeschriebenen Zahlen bildet
o man in Richtung der Pfeile die Differenzen.
759,
96 5

N Die Zahlen dieses Pfeilkreuzes werden nun
80 folgendermafBlen gelesen: Durch Mischen von
A\ 5 Teilen 969 iger Losung mit 16 Teilen 759 iger
75 16 Losung entstehen 21 Teile einer 809%igen

—— .Losung.

21

2. Eine Losung von 969, ist mit Wasser auf 409, zu verdinnen.

96 40
N
40 40 Teile der 969%,igen Loésung miissen mit
AN\ 56 Teilen Wasser gemischt werden, um 96 Teile
0 56  einer 409,igen Losung zu erhalten.
96

d) Herstellung einer Lésung im MaBkolben. «) Lo-
sungen, die eine feste Einwaage enthalten, z. B. 1 g pro Liter.

Die genau abgewogene Substanzmenge wird quantitativ in
den MaBkolben gespiilt, dieser fast bis zur Marke mit destilliertem
Wasser aufgefiillt, auf seine Eichungstemperatur eingestellt und
die noch fehlende Wassermenge tropfenweise bis zur Marke zu-
gesetzt. Nach Verschlul wird gut durchgemischt.

B) Normallosungen. Eine Normallosung enthalt im Liter
1 Grammaiquivalent des gel6sten Stoffes, also eine Menge, die
nach ihrem chemischen Wirkungswert jeweils 1 Grammatom
Wasserstoff entspricht.

Das Aquivalentgewicht ist bei Salzsdure (HCl) und Salpetersiure
(HNO,) gleich dem Molekulargewicht, bei Schwefelsiure (H,SO,)
gleich dem halben Molekulargewicht, weil Salz- und Salpetersidure
ein, Schwefelsdure zwei durch Metall ersetzbare Wasserstoffatome
enthalten.

Das Aquivalentgewicht von Kali- und Natronlauge ist gleich dem
Molekulargewicht, von Soda gleich der Hilfte desselben, denn Kali-
lauge KOH und Natronlauge NaOH besitzen eine OH-Gruppe, Soda
dagegen ist zweibasisch, ein Molekiil verbraucht also zur Neutrali-
sation zwei Molekile Salzsdure.

“ Der Vorteil von Normallésungen ist der, da3 gleiche Volumina von
Losungen gleicher Normalitit dquivalente Stoffmengen enthalten,
daher 20 ccm n/1-Séure genau 20 ccm n/l-Lauge entsprechen oder
zur Neutralisation bendtigen.
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Bereitung von Normalldsungen:

1. Durch genaue Einwaage des Aquivalentgewichtes des
chemisch reinen Stoffes, Auflésen und quantitatives Einfiillen
in den LitermaBkolben und Auffiillen mit dest. Wasser auf 11.

2. Man stellt eine Losung her, die ungefihr der gewiinschten
Normalitit entspricht, und stellt die Abweichung durch eine
Titration fest (Bestimmung des Faktors). Diese Methode wird
man bei Verwendung von nicht ganz reinen Substanzen stets
anwenden miissen (sieche auch S.83).

3. Man verwendet das kiufliche Fixanal. Das sind in Glas-
rohrchen eingeschmolzene, genau abgewogene Mengen, die, in
11 aufgeldst, direkt n/10-Losungen ergeben. Hierbei mufl das
Einschmelzréhrehen vorsichtig geéffnet werden (anritzen und ab-
brechen) und die Uberspiilung in den MaBkolben sehr sorgfiltig
geschehen, um Substanzverluste und damit grobe Fehler zu ver-
meiden.

Tabelle einiger wichtiger Normallgsungen.
Eine Normallésung enthédlt Gramm Substanz im Liter

gelost:
Salzsgure.............. 36,47 Natriumthiosulfat . .... 158,11
Schwefelsaure 49,04 Jod.......oiiiin.n. 126,92
Natronlauge .. .. .... 40,01 Kaliumpermanganat ... 31,60
Soda.......covvevvnn... 53,00 Silbernitrat........... 169,89

Zehntelnormallésungen (n/10) enthalten demnach den zehnten
Teil der in der Tabelle angegebenen Menge.

5. Bestimmung der Loslichkeit. Die beiden hier beschriebenen
Methoden gestatten nur eine anndhernd genaue Bestimmung der
Loslichkeit. Sie sind aber rasch und mit einfachen Hilfsmitteln
durchzufiihren.

1. Die feingepulverte Substanz wird in einem gréBeren, 50 bis
60 ccm fassenden Reagenzglas in dem heilen Losungsmittel
gelost, nach erfolgter Losung wird das Glas in ein weitrdumiges
Becherglas mit kaltem Wasser gestellt und der Inhalt mit einem
scharfkantigen Glasstab so lange heftig umgeriihrt, bis der Inhalt
die Temperatur des umgebenden Wassers angenommen hat. Nun
146t man das Ganze etwa 2 Stunden stehen, notiert die Temperatur
des ebenfalls umgeriihrten Wassers im Becherglas, riihrt den
Inhalt des Reagenzglases nochmals sehr heftig und filtriert dann
sofort die fiir die Bestimmung erforderliche Menge durch ein
trockenes' Faltenfilter in einen gewogenen Tiegel oder ein Wige-
glas, wigt und ermittelt den Abdampfriickstand.

2. Man 16st in einer gewogenen Menge Ldsungsmittel soviel
abgewogene, feingepulverte Substanz unter Riihren und genauer
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Einhaltung der betreffenden Temperatur, dafl noch ein Rest als
Bodenkérper zuriickbleibt. Dieser wird durch ein trockenes Filter
abgesaugt und.ohne zu waschen getrocknet. (Das Waschen diirfte
nur mit einem anderen Losungsmittel, in der der feste Stoff un-
loslich ist, vorgenommen werden, so dafl nur eine Verdriangung
vorhandener Mutterlauge erfolgen kann, z. B. Auswaschen des
Nitrobenzols durch den leichter fliichtigen Methylalkohol.) Die
Differenz der Wigungen der angewandten und der zuriick-
getrockneten Menge ergibt die im Losungsmittel geloste Menge.

Benutzte Literatur:

GRIMSEHL-TOMASCHEK: Lehrbuch der Physik. 1940.

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

Binrz: Ausfithrung quantitativer Analysen. 1939.

TREADWELL: Kurzes Lehrbuch der analytischen Chemie. 1939.

HouBEN: Die Methoden der organischen Chemie. 1925.

BERNHAUER: Einfiihrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942.

11. Filtern.

Filtern ist die Trennung eines festen Stoffes von einer Fliissig-
keit.

Diese Trennung kann geschehen durch Dekantieren, welches
moglichst jeder Filtration vorausgehen sollte, Filtrieren oder
Schleudern.

Beim Dekantieren 146t man den festen Stoff am Boden des
GefaBles absitzen und zieht die dariiberstehende Fliissigkeit vor-
sichtig ab, wiahrend beim Filtrieren das Gemenge von festem
Stoff und Flissigkeit durch Siebe oder pordse Materialien, welche
nur die Fliissigkeit durchlassen, in seine Bestandteile zerlegt wird.

Zur vollstindigen Gewinnung des festen Bestandteiles (Nieder-
schlages) verbindet man das Dekantieren zweckmiBig mit gleich-
zeitiger Filtration. Der Vorteil einer solchen Arbeitsweise liegt
darin, daB das Filter, solange wenig oder kein Niederschlag vor-
handen ist, die Fliissigkeit rascher hindurchliBt, anderseits auch
darin, daB das Auswaschen sich meist besser mit der im Gefal3
vorhandenen Suspension (Aufschlimmung) ausfithren laft als
auf dem Filter, wo sich leicht Risse und Kanile im Niederschlag
bilden, die ein griindliches Auswaschen verhindern.

Von dem im Becherglas oder Kolben abgesetzten Niederschlag
(Becherglas etwas schief stellen, damit der Niederschlag beim
spiteren AbgieBen der iiberstehenden Fliissigkeit nicht aufgewirbelt
wird) gieBt man die Hauptmenge der iiberstehenden Fliissigkeit

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 7
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entlang eines Glasstabes auf das Filter, rithrt den Niederschlag

im GefdB mit neuer Waschflissigkeit griindlich durch, laBt aber-

mals absitzen, gieBt wieder ab und wiederholt dies einige Male,

bis man schlieflich die Hauptmenge des Niederschlages mit auf

das Filter bringt. Vereinfacht wird das Abgiefen

der iiberstehenden Fliissigkeit, wenn das Dekan-

tiergefil in geringer Hohe iiber dem Boden

eine rippenartige Einbuchtung besitzt (Abb.125),

hinter der beim Dekantieren der Niederschlag

zuriickgehalten wird, so daB die Fliissigkeit

nahezu vollstindig abgegossen werden kann. Will

man schlieBlich die Hauptmenge des Niederschla-

Abb. 125. ges auf das Filter bringen, spiilt man denselben

Dekantiergefd8.  {jher einen zweiten gegeniiberliegenden AusguB aus
dem Dekantiergefif.

Soll die Fliissigkeit quantitativ gewonnen werden, ist darauf
zu achten, daf kein Tropfen an der AuBlenwand des GefifBes
herabfliet (schwaches Einfetten der AusguBstelle). Damit beim
Ausgieflen der Fliissigkeit kein Verspritzen eintritt, 148t man die
Fliissigkeit entlang eines Glasstabes, der an den Rand des Gefiles
angelegt wird gegen die Innenwand des AufnahmegefiBes laufen.

Beim Filtrieren unterscheidet man zwei Méglichkeiten:

1. kann es sich um die Befreiung einer Fliissigkeit von einem
nichterwiinschten Niederschlag handeln oder

2. um die Befreiung eines reinen, unldslichen Niederschlages
von einer unerwiinschten Flissigkeit.

A. Filtermaterial.

Als Filtermassen kommen pordse Stoffe in Betracht, welche
nur Fliissigkeiten, nicht jedoch feste Stoffe hindurchlassen.

1. Papier. Papier ist das wichtigste Filtermaterial des Labora-
toriums. Es soll eine gleichmiBige, knotenfreie Beschaffenheit
haben und moglichst aschenfrei sein.

Die Giite des verwendeten Filtrierpapiers richtet sich natur-
gemiB nach der durchzufiihrenden Arbeit. Fiir qualitative
Filtrationen wird ein geringer Aschengehalt des Filtrierpapiers
keine Rolle spielen, wéhrend bei quantitativen Analysen aschen-
freies oder nahezu aschenfreies Filtrierpapier von bekanntem
Aschengehalt (um das Gewicht der Asche bei spiteren Rechnungen
beriicksichtigen zu kénnen) verwendet wird.

Kleine Fiadchen, die wihrend des Arbeitens von einem Filtrier-

papier abgerissen werden konnen, entfernt man zu Beginn des
Filtrierens dadurch, daB man etwas Wasser durch das Filter gieBt,
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bis das Filtrat klar ablduft. Génzlich vermieden wird dieser Nachteil
bei Verwendung von gehértetem Filtrierpapier oder Glasfiltertiegeln.

Aschenfreies Filirierpapier wird erzeugt durch Waschen des
Filtrierpapiers mit Salzsdure, FluBsdure und destilliertem Wasser.
Der Aschenriickstand betrigt pro Quadratdezimeter zirka 0,073 mg.
Durch die angefiihrte Behandlung sind dem Filtrierpapier die 16s-
lichen mineralischen Stoffe entzogen. Der Aschenriickstand der ein-
zelnen Filterscheiben ist auf den Packungen derselben angegeben.

Die drei meist angewandten Filtrierpapiersorten beziiglich der
PorengréBe sind (Herstellerfirma Schleicher & Schiill, Diiren):

1. Schwarzbandfilter. Diese sind von lockerem Gefiige, fil-
trieren infolgedessen sehr rasch. Voraussetzung fiir ihre Ver-
wendung ist das Vorhandensein grober Niederschlige.

2. WeiBbandfilter, die gebriuchlichste Sorte fiir die meisten
analytischen Arbeiten.

3. Blaubandfilter. Sie filtrieren langsam, eignen sich aber fiir
die feinsten Niederschléige.

Fiir besondere Zwecke dienen ,,gehdrtete Filter, d.s. Filter,
die in Schwefelsiure-Salpetersiure eingetaucht und dadurch
dichter und hirter geworden sind. Die Filtration durch solche
Filter geht sehr langsam vonstatten, sie sind aber fiir die feinsten
Niederschlige verwendbar. Die Niederschlige lassen sich von
ihnen glatt abnehmen, da die Oberfliche glatt und faserfrei ist.

Fiir Spezialarbeiten werden eigens fiir diesen Zweck her-
gestellte Filtrierpapiere verwendet. Z.B. eaxtradickes Filtrier-
papier und Filterkarton zur Filtration schwierig zu klirender
Fliissigkeiten und Ole (auch fiir Filterpressen verwendbar), diinnes,
genarbtes Filtrierpapier zur Schnellfiltration von Essenzen und
Spirituosen, gekrepptesFiltrier- :
papier zur Filtration von
Olen, Filtrierpapier, welches
in feuchtem Zustand schwarz
erscheint, zur Erkennung ge-
ringster Spuren eines hellge-
farbten Niederschlages, ent-
fettetes Filtrierpapier, Filtrier- )
papier fir Tipfelreaktionen, Abbrililtz%ilt(il(':z(i)gfaﬁl.egel Extrgﬁg;)iggiﬂse.
welches die Fahigkeit besitzt,
den daraufgebrachten Tropfen rasch aufzunehmen, ohne dem-
selben eine zu groBe Ausdehnung zu gestatten, u. a.

Die meisten dieser Sorten werden sowohl in Form groBer
Bogen als auch bereits geschnittener Rundfilter geliefert, einige
davon auch als Faltenfilter.

e

"
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Aus Papier werden ferner hergestellt:

Filtereinsdtze fiir GoocH-Tregel (Verwendung in der Zucker-
industrie, Abb. 126), Filterhiite, die in jeden normalen Trichter
einpassen, Hiilsen fiir Extraktionsapparate (Abb.127) aus fett-
freiem Filtrierpapier in verschiedenen Gréfien u. a.

2. Asbest. Asbest ist hervorragend séure-, alkali- und feuer-
bestéindig. Verwendet in Form von Fasern und als Gewebe.

3. Glas. Es dient zur Filtration starker Siuren und als Filter-
material bei analytischen Arbeiten.

a) Als Glaswolle, die leicht in die Spitze eines gewoéhnlichen
Trichters eingedriickt wird.

b) Als Sinterglasplatten in den Glasfiltergerdten (S. 112).

4. Sand. In Bottichen werden auf eine Unterlage aus gewaschenen
Steinen oder Scherben zunichst kleinere Steinbrocken, dann grober
Kiesel und zuletzt feiner Sand geschichtet.

Verwendung zur Filtration groB8er Wassermengen.

5. Steinfilter. Material fiir Steinfilter sind Porzellan, Ton,
Schamotte, Quarz, Kieselgur, Kohle, Graphit von bestimmter
Kornung, die durch ein Bindemittel so miteinander vereinigt
sind, dafl Platten von bestimmter PorengréBe entstehen. Die-
jenige Seite der Platte, die mit dem Filtergut in Berithrung
kommt, ist glatt und engporig, die untere Seite in der Regel
geriffelt und weitporig. Die Riefen haben den Zweck, bei der
Lagerung auf ebenem Boden das Filtrat frei ablaufen zu lassen.

Als Steinfiltertriger benutzt man im Laboratorium die ge-
wohnlichen Nutschen, in die ein kreisrunder, méglichst eng an-
passender Filterstein eingelegt wird. Die Fugen zwischen Nutschen-
wand und Filterstein werden durch AusgieBen mit geschmolzenem
Schwefel oder durch Ausstopfen mit Bleiwolle oder Asbestschnur
ausgefiillt.

6. Gewebe. Gewebe werden angewandt wie Papierfilter, haupt-
sichlich als Filtermaterial fiir Nutschen, Zentrifugen und Filter-
pressen.

Bawmwolle fur neutrale und alkalische Fliissigkeiten.

Wolle tiir saure Fliissigkeiten.

Nitrotuch ebenfalls fiir Sduren. Zur Herstellung des Nitro-
tuches wird Baumwollgewebe 1 Stunde in kalte Salpetersdure
von 48° Bé eingetaucht, und nachdem die anhingende Salpeter-
sdure abgelaufen ist, eine weitere Stunde in Schwefelsdure von
60° Bé, worauf mit Wasser vollig ausgewaschen wird. Nitro-
tiicher miissen stets in feuchtem Zustand aufbewahrt werden (in
Behiltern mit Wasser), da sie in trockenem Zustand &uBerst
feuergefihrlich sind und explosionsartig verbrennen.

Jute findet dhnliche Verwendung wie Baumwolle.
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Asbest siehe unter Punkt 2.

Pe-Ce-Filtertuch, hergestellt aus einem synthetischen Kunst-
stoff, ist nicht feuergefdhrlich und viel widerstandsfihiger und
haltbarer als andere Gewebe. Es kann sowohl fiir saure als auch
alkalische Flissigkeiten verwendet werden und ist auch fiir héhere
Temperaturen geeignet. Unbesténdig ist es gegen heiBe organische
Fliissigkeiten.

Einlegen des Gewebes tn die Nutsche: Ein Stiick, genau in die
Nutsche passend, wird eingelegt, mit Waschfliissigkeit durch-
feuchtet und mit einem plattgedriickten Glasstab, einem Pistill
oder umgedrehten Glasstopfen fest auf die Unterlage aufgedriickt
und gleichzeitig angesaugt.

Eine Filtration zerfallt in folgende Phasen:

1. Vorbereitung des Filters,

2. Dekantieren der Flissigkeit auf das Filter,

3. Uberfiithrung des Niederschlages auf das Filter und

4. Auswaschen des Niederschlages auf dem Filter.

Das Filtermaterial wird dabei in einem Trichter entweder
konisch, also unter Anpassung an die Wandungen, oder flach
mittels eingelegter Siebplatten untergebracht.

Die Filtration kann je nach den Bedingungen eine solche bei ge-
wohnlichem Druck, mittels Unterdruck oder durch Uberdruck sein.

B. Filtration bei gewdhnlichem Druck.

1. Durchfiihrung der Filtration. Das Filtrieren geschieht mit
Hilfe eines Trichters. Ein 7T'richter ist ein konisches GefdB, in
dessen Spitze sich eine Offnung oder ein
Ansatzrohr befindet. Der Kegel soll einen
Winkel von 60° einschlieBen (Abb. 128).

Soll die Filtration sehr rasch vor sich
gehen (z. B. die Filtration hei3 gesdttig-
ter Losungen aus denen sich beim Er-
kalten der gel6ste Stoff rasch wieder aus-
scheidet), verwendet man kurze Trichter A;)}i)(;hlé?
mit weitem Rohr, damit kein Verstopfen
eintreten kann.

Fir analytische Zwecke dagegen wendet man langhalsige
Trichter mit engem Rohr an. Das lange Trichterrohr wirkt infolge
der langen Wassersdule saugend und dadurch beschleunigend.
Diese Saugsiule kann noch verlingert werden durch Anlegen
des Trichterrohres an die Wand des Gefifles, das das Filtrat auf-
nimmt. Die Fliissigkeit darf also nicht vom Trichter abtropfen,
sondern soll an der Wand des Auffanggefifles abfliefen.
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Das kreisrund geschnittene Papierfilter wird zweimal zu-
sammengelegt, so daBl ein Viertelkreis entsteht. Nun faBt man
mit dem Zeigefinger so in die entstandene Tiite, daBl unter dem
Finger eine dreifache Papierschicht, dariiber nur eine einfache
liegt. Die so gebildete Tiite wird in den Trichter eingelegt, das
eingelegte Filter mit Wasser befeuchtet und mit dem Finger an
die Trichterwandungen so angedriickt, da8 zwischen Filter und
Trichterwand und ebenso unter der Spitze des Filters und im
Trichterrohr keine Luftblasen vorhanden sind. Das Wasser soll
im Trichterrohr, auch wenn das Filter leer ist, in einer luftblasen-
freien hiingenden Séiule vorhanden sein.

In Ermanglung eines bereits geschnittenen Filters fertigt man
sich ein solchés selbst an. Ein quadratférmiges Stiick wird zwei-
mal zusammengelegt, so daB ein Quadrat von einem Viertel der
GroBe des ersteren entsteht. Nun schneidet man mit einer Schere

die freien Ecken rund ab. Das

nun auseinandergefaltete Filter

@ % hat eine Kreisform.

a b
Abb. 129. Fiillung des Filteis. Abb. 130. Gummiwischer.

Fir analytische Arbeiten darf das eingelegte Filter nur so
grof sein, daB zwischen Filter- und Trichterrand noch zirka 5 mm
Abstand bleiben. Die GréBe des Filters richtet sich immer nach
der Menge des zu filtrierenden Niederschlages und nicht nach der
Menge der Flissigkeit. Man wihle daher das Filter moglichst
Kklein, einerlei, ob viel oder wenig Fliissigkeit vorhanden ist. Den
aufgebrachten Niederschlag lasse man nie bis zum oberen Rand
des Filters reichen, sondern es miissen wiederum 5 mm frei bleiben,
und auch dann darf das Filter nicht bis zu dieser Hohe angefiillt
werden, wie die Abb. 1294 zeigt, sondern so, wie es in der Abb. 129b
angedeutet ist, damit geniigend Platz fiir die Waschfliissigkeit
vorhanden ist. Die Verwendung zu groBer Filter gehort zu den
grobsten analytischen Fehlern.

Nachdem nach vorangegangener Dekantation die Haupt-
menge des Niederschlages auf das Filter gebracht wurde, werden
die letzten Reste des an den Wandungen des Becherglases an-
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haftenden Niederschlages durch Losreiben mit einem Gummi-
wischer, der an einem Glasstab befestigt ist oder mit einer Feder-
fahne und unter Zuhilfenahme der Spritzflasche entfernt. Ganz
hartnéickig anhaftende Teilchen kénnen nochmals aufgelést und
wieder ausgefillt werden.

Ein Gummiwischer wird durch Uberziehen eines zirka 15 mm
langen Stiickchens diinnen, eng anschlieBenden Biirettenschlauches
iiber einen abgeschmolzenen Glasstab hergestellt, so daB das
Schlauchende mit der Stabkuppe abschneidet. So hergerichtete
Glasstibe haben auBerdem den Vorteil, da ein DurchstoBen
des GlasgefiBes vermieden wird. Eine andere haufig benutzte
Art des Gummiwischers erhdlt man durch Zusammenkleben
zweier kleiner, unten etwas breiterer Gummiplatten, zwischen
die das Ende eines (lasstabes reicht (Abb. 130).

Eine Federfahne stellt man sich aus einer Kielfeder, der man
die unteren Federn abgerissen und nur die Spitze belassen hat,
her.

Bei lang dauernden Filtrationen halte man zum Schutz gegen
Staub sowie um das Verdunsten der Fliissigkeit zu verhindern,
Trichter und Auffanggefa8 mit einem Uhrglas bedeckt.

Es empfiehlt sich, vor dem Beginn des Waschens das Auf-
fanggefi zu wechseln. Dadurch wird vermieden, daf3 bei plétzlich
eintretendem Triiblaufen wahrend des Waschens das gesamte
Filtrat nochmals filtriert werden mu§.

2. Vorrichtungen zum Festhalten des Trichters. Zum Fest-
halten des Trichters dienen Filtrierstative aus Holz, mit einem in
der Héhe verstellbaren Arm
mit kreisrunden Lochern
zum Einsetzen der Trich-
ter. Diese Anordnung eig-
net sich besonders fiir
Reihenfiltrationen.

Im einfachsten Fall
benutzt man ein Eisen-
stativ mit einem Eisenring &= =/
(mit einer Holz- oder Por- ADb. 131. Filtrierstative.
zellaneinlage). Auch Glas-
dreiecke, die leicht selbst anzufertigen sind und mittels Siegel-
lack in eine Muffe eingekittet werden, sind in Gebrauch. Ebenso
werden Metallstative, die aus zwei iibereinander angeordneten,
der Hohe nach verstellbaren Ringen bestehen, von denen der
untere als Auflage auf den Tisch dient, verwendet (Abb. 131).

Ganz entbehren lassen sich Stative bei Verwendung von
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ErLENMEYER-Kolben, die einen AusguB8 besitzen, durch den die
durch das Filtrat verdringte Luft entweichen kann.

3. Sehutz gegen das ZerreiBen der Filter. Zu stark mit Nieder-
schlag belastete Filter bekommen leicht, besonders wenn ein zu
groBer Teil der Filterspitze frei hangt, Risse. Man schiitzt sich
dagegen

1. durch Eintauchen der Spitze des trockenen Filters vor dem
Gebrauch fiir kurze Zeit in Salpetersiure (vom spez. Gew. 1,42)
und griindliches Auswaschen des Filters mit Wasser, oder

2. man verstirkt die Spitze des Filters entweder durch ein
zweites, moglichst kleineres Filter oder durch einen durchlécherten
Filterkonus aus Porzellan oder Platin (Abb. 132).

4. Schutz gegen das Durchlaufen feiner Nie-
derschliige. Hierbei sei darauf verwiesen, daB
man fir verschieden feine Niederschlige auch
verschiedene Filtrierpapiersorten verwendet, bzw.

Abb. 132 durch Anwendung von zwei Lagen Filtrier-
Filterkonus, papier, also eines doppelten Filters, das Filter
verstarkt.

Beim ,,Durchgehen‘ feinster Niederschlige durch feinporiges
gehirtetes Filtrierpapier geniigt es in den meisten Fillen, das triibe
Filtrat (zu Beginn einer Filtration tritt dies hiufig ein) immer
wieder von neuem durch dasselbe Filter zu gieBen, bis es klar
ablduft, weil sich die Poren allmihlich verengen. Ein anderes
Mittel hat man in der Zugabe einer flockigen oder pulvrigen
Substanz, die dem spiteren Verarbeiten des Niederschlages un-
schidlich ist, zu der triiben Fliissigkeit. Solche Stoffe sind z. B.
Papierbrei oder Salze.

Filterbrei wird in Form von Tabletten von zirka 1g Gewicht
(Aschengehalt pro Gramm 0,0002 g) geliefert. Sie verteilen sich rasch
und gleichméBig in destilliertem Wasser und ergeben ein klares Filtrat
bei feinen Niederschligen, erméglichen ein rasches Auswaschen bei
feinen und schleimigen Niederschligen, ein schnelleres Trocknen und
eine damit verbundene lockere Struktur des getrockneten Filter-
inhalts, dadurch leichtere Veraschung. Anwendung bei Fillungen
von Calciumoxalat, Ammoniummagnesiumphosphat, Bariumsulfat,
Zinksulfid u. a.

Oft wird die Korngrofle eines Niederschlages schon durch
lingeres Digerieren (Stehenlassen) in der Wirme oder durch an-
haltendes Schiitteln vergréBert und das Zusammenballen des
Niederschlages geférdert.

5. Beschleunigung des Filtrierens. a) Die Filtration heiBer
Flissigkeiten verliuft im allgemeinen rascher als diejenige
kalter.
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Um das Filtrat heil zu halten, bedient man sich folgender
Mittel: Bedecken mit einem Uhrglas, Anwendung eines HeiB-
wassertrichters oder eines elektrisch geheizten Trichters (fiir feuer-
gefdhrliche Fliissigkeiten).

Beim Heifswassertrichter (Abb. 133) wird der Glastrichter in
einen passenden Doppelmantel aus Blech, in dem sich Wasser
befindet, eingesetzt. Geheizt wird das Wasser durch Unter-
stellen einer Gasflamme unter den abstehenden Sporn. Dabei
ist darauf zu achten, dafl das Wasser nicht vollstdndig
verdampft. Um diese Unsicherheit zu vermeiden,
werden HeiBwassertrichter mit automatischer Wasser-
fillung (siehe dieseim Abschnitt ,, Wasserbader*, S.139)
verwendet.

|

Abb. 133. Heif3- Abb. 134. Abb. 135. Abb. 136. Abb. 137.
wassertrichter. Trichter mit Rippentrichter. Analysen- Trichter
Heizschlange. trichter. mit Schlei-

fenrohr.

Steht ein solcher Trichter nicht zur Verfiigung, hilft man sich
dadurch, daB man um den Glastrichter eine Heizschlange aus
Blei spiralformig wickelt (Abb. 134), durch die sténdig heifles
Wasser oder Dampf geleitet wird.

b) Durch Verinderung der Trichterform hat man es
ebenfalls in der Hand, die Geschwindigkeit des Filtrierens zu
beeinflussen. Man verschafft der durch die Poren sickernden
Fliissigkeit einen mdoglichst glatten AbfluB an der Innenwand
des Trichterkonus. Dies wird erreicht durch Schaffung einer
gerieften Innenwand beim sog. Rippentrichter (Abb. 135). Die
Wirkung ist dhnlich der des Faltenfilters.

Beim Analysentrichter von Schott & Gen., Jena (Abb. 136),
betragt der Trichterwinkel genau 60°, es liegt daher das doppelt
gefaltete Papierrundfilter vollkommen glatt an und ein Ansaugen
von Luft ist unméglich. Im unteren Teil des Trichterkonus
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sind drei (bei groBeren Trichtern sechs) Aussparungen, die einen
ungehinderten Durchlauf des Filtrats gestatten, wéahrend  die
zwischen den Aussparungen befindlichen Stege das Filter gegen
das ZerreiBlen sichern. AuBerdem sind auBlen drei diinne Rippen
angebracht, um beim Aufsetzen auf den Kolbenhals die Luft ent-
weichen zu lassen.

¢) Auch die Verliangerung bzw. Verdnderung des
Trichterrohres fithrt zum gleichen Ziele.

Bei Anwendung eines gewdohnlichen Trichters ist es wichtig,
daB das Filter unbedingt an allen Stellen die Wand beriihrt und
die Fliissigkeitssdule im Trichterrohr nicht abreift, also keine
Unterbrechung erfihrt, da nur eine lange, zusammenhéngende Saule

eine Saugwirkung ergibt. Da-
her Verwendung von Trichtern
mit langem Trichterrohr, bzw.
Verlingerung desselben durch
Ansetzen einesweiteren Rohres.

Abb. 138, Offenes Filter. Abb. 139. Faltenfilter.

Noch besser ist die Wirkung bei Anwendung eines Trichters
mit Schleifenrohr, in dem sich eine Flissigkeitssdule sammelt,
wodurch das Filtrieren bedeutend rascher verlaufen soll (Abb. 137).

Beim Rapidanalysentrichter ist das zirka 3 mm starke Trichter-
rohr oben zylindrisch erweitert, wodurch die Bildung einer Fliissig-
keitssdule geférdert wird.

d) Verwendung von ungenauen Trichtern. In solche
Trichter, bei denen der EinschluBwinkel nicht genau 60° betrigt,
paBt ein normal gefaltetes Filter nicht genau ein. Die Folge davon
ist, daB sich kleine Luftkanile zwischen Filter und Trichter bilden,
die das rasche Filtrieren und Auswaschen des Trichterinhalts
verhindern. Diesem Ubelstand wird dadurch abgeholfen, daB man
das Rundfilter nicht genau in der Mitte zusammenfaltet und so
die Tiite dem Trichterkonus anpaBt oder viel besser durch Ein-
legen eines sog. ,,offenen Filters® (Abb. 138). Das Filter wird so
gefaltet, daB der iiber den Halbkreis ragende Teil nach auflen
kommt. Das Filter legt sich (besonders beim Ansaugen) fest an.

e) Fiir praparative Arbeiten, bei denen man eine grofBle Fliissig-
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keitsmenge von groben, mechanischen Verunreinigungen oder
vom-Bodensatz abtrennen will, bedient man sich gréBerer Trichter
mit etwas weiterem Trichterrohr und benutzt Faltenfilter. Diese
kénnen entweder fertig gefaltet gekauft werden (Abb. 139) oder
aus gewohnlichem Filtrierpapier selbst hergestellt werden. Falten-
filter wirken durch eine groBere nutzbare Oberfliche.

Herstellung eines Faltenfilters:

Man schneidet aus einem Bogen Filtrierpapier ein quadratisches
Stiick und faltet dieses einmal, also zu einem Rechteck, zusammen.
Dieses wird nochmals gefaltet, so daB wiederum ein Quadrat
entsteht, man 6ffnet letzteres aber sogleich wieder in die vorige
Lage. Das entstandene Rechteck wird so gelegt, da die offene
Breitseite nach oben liegt und der mittlere Falt mit der Kante
nach oben zeigt. Nun wird das linke und rechte Achtel eingefaltet,
wobei der Falt nicht genau zur Spitze, sondern ein wenig davon
entfernt, lauft und 6ffnet es abermals zur vorigen Lage. Wiirden
alle Falten genau fn die Spitze laufen, konnte das fertige Filter
leicht einreiBen.” Zum SchluB wird jedes Achtel in drei Teile
gefaltet, und zwar wird von auBen nach innen begonnen, der
zweite Falt geht auf die verkehrte Seite, der dritte fillt bereits
mit dem Achtelfalt zusammen, der vierte Falt (erster Falt des
zweiten Achtels) nach auBen, der fiinfte nach innen, der sechste
nach auBen (fillt mit dem bereits vorhandenen mittleren Falt
zusammen). Ebenso wird von der anderen Seite aus verfahren,
bis das ganze Filter in der Art einer Ziehharmonika gefaltet ist.
In diesem Zustand wird es oben abgeschnitten und hat nach dem
Offnen eine Kreisform.

Bei Gebrauch wird es zu einer Tiite aufgemacht und lose in
den Trichter eingelegt.

Um die Spitze zu schonen, kann das vorbereitete Faltenfilter so
mit dem Finger gefalt werden, da8 man zirka 1cm der Spitze
zwischen den Fingern hilt und nun das ganze Filter umstiilpt, wodurch
die Spitze nach innen etwas in die Hohe reicht.

Ahnlich wirken, wie bereits erwéhnt, die sog. Rippentrichter,
in die glatte Filter eingelegt werden, welche gegeniiber den Falten-
filtern den Vorteil haben, daB sie nicht so leicht reillen.

C. Filtrieren unter vermindertem Druck (Absaugen).

Das Absaugen ist eine Schnellfiltration, die darauf beruht,
daB durch das Vorhandensein eines luftverdiinnten Raumes
unterhalb des Trichters eine Druckdifferenz erzeugt wird. Da
der AuBendruck nun dauernd trachtet, diese Druckdifferenz aus-
zugleichen, der Druck unter dem Trichter durch sténdiges Ab-
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pumpen der Luft jedoch immer niedrig erhalten wird, kommt
eine Saugwirkung zustande.

1. Erzeugung des luftverdiinnten Raumes (Vakuum). a) Mit
Hilfe der Wasserstrahlpumpe. )

Prinzip: Wasser strémt aus einem engen Rohr in einen er-
weiterten Raum, der mit der AuBenluft in Verbindung steht.
Dabei tritt eine Saugwirkung auf und das schnell strémende
Wasser reifit die Luft mit sich.

Die Wasserstrahlpumpe kann an jede Wasserleitung mit
geniigend starkem Druck (2 bis 3 at) angeschlossen werden. Der
AnschluB wird mit starkwandigem Druckschlauch (mit Gewebe-

()

P

Abb. 140. Wasserstrahlpumpe. Abb. 141. Vorschaltflasche.

einlage) ausgefiihrt und auBerdem mit starkem Kupferdraht durch
Umwickeln und Festmachen gegen ein Wegreifien der Pumpe bei
zu hohem Wasserdruck gesichert. Die Anschlufistellen der Pumpe
sind wellig ausgefiihrt, um ein besseres Festhalten des Schlauches
zu erméglichen, auBerdem kann sich die Drahtumwicklung in
diesen Vertiefungen besser festhalten.

Mittels einer Wasserstrahlpumpe kann ein Vakuum von 10 bis
14 mm Quecksilbersiule (der normale Luftdruck betrigt 760 mm)
erzeugt werden.

Die Ausfithrungsform der Pumpen ist verschieden (Abb. 140).
Die gliserne Wasserstrahlpumpe wird infolge der Bruchgefahr
oft durch eine solche aus Metall ersetzt.

Schaltung der Wasserstrahlpumpe: Beim Arbeiten mit Vakuum
soll stets zwischen die betreffende Apparatur, in der die Vakuum-
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operation vorgenommen werden soll, und die Pumpe eine Vor-
schaltflasche (dickwandige Flasche mit Tuben, WuLr¥sche Flasche)
eingeschaltet werden. Diese dient einerseits als Vakuumreservoir
und schiitzt anderseits gegen das manchmal eintretende Zuriick-
schlagen des Wassers, wenn sich der Wasserdruck plétzlich
andert oder die Pumpe durch Hineingeraten von Verunreinigungen
(Eisenteilchen aus der Wasserleitung) plotzlich versagt. Sie
wirkt auch als Schutz gegen das Einsaugen von Fliissigkeit in
die Vakuumleitung. ZweckmifBig verwendet man eine dreifach
tubulierte Flasche, die auch das Manometer und einen Ent-

Abb. 142,
a Wirkungsweise der rotierenden Xapselpumpe, b Ansicht einer rotierenden Kapselpumpe.

liftungshahn tragt. Das Verbindungsrohr mit der Pumpe soll
fast bis zum Boden der Flasche reichen, wodurch eventuell zuriick-
geschlagenes Wasser automatisch wieder herausgesaugt wird
(Abb. 141). Gegen das Zuriickschlagen des Wassers sichert man
sich auch durch Anbringung eines Riickschlagventils zwischen
der Pumpe und dem Verbindungsrohr der Flasche (siehe S.41).

Operationen im Vakuwum soll man nie unbeaufsichtigt lassen.

b) Zur Erzeugung eines hoheren Vakuums und fiir den Trans-
port groferer Luftmengen geniigt die Wasserstrahlpumpe nicht
mehr. Die fiir diesen Zweck am hiufigsten verwendeten Pumpen
sind rotierende Kapselpumpen.
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Solche Pumpen werden in verschiedener Bauart ausgefiihrt.
Thre Wirkungsweise soll an Hand der rotierenden Olluftpumpe der
Firma Arthur Pfeiffer, Wetzlar, erliutert werden (Abb. 142a und b).

Durch die Drehung des Kolbens ¢ wird der Pumpenraum b
mittels der gegeneinander gefederten Schieber ¢ in Saug- und
Druckkammer geteilt. Das zu fordernde Gas tritt durch das
Saugrohr d ein, wird durch den Kolben weitergefiihrt, komprimiert
und schlieBlich iiber das Ventil e durch die Olschicht f in den Aus-
puffraum g und von hier in die Atmosphére bewegt. Das Ventil e
steigt und fillt im Arbeitstakt der Pumpe. Durch geeignete
Kanile wird Ol in den unter dem Ventil e liegenden schidlichen
Raum % geleitet.

Das verwendete Ol darf nur unwesentliche Gas- und Dampf-
spuren in den Pumpenraum abgeben. Das Endvakuum dieser
Pumpe betrigt 0,1 bis 0,01l mm Quecksilbersiule je nach der
Bauart. Durch Vorschaltung einer Wasserstrahlpumpe oder einer
zweiten Luftpumpe kann man ein bedeutend héheres Vakuum
erzielen, weil dann die zweite Pumpe nicht mehr gegen die Atmo-
sphére, sondern gegen das Vakuum der vorgeschalteten Pumpe
arbeitet.

Die Pumpen werden mit oder ohne Wasserkiihlung gebaut;
bei Pumpen, die ganz mit Ol gefiillt sind, ist eine Wasserkiihlung
nicht unbedingt nétig.

Es ist darauf zu achten, daf3 keine harten Fremdkérper in
die Pumpe gelangen. Das Ol muB ausgezeichnete Schmierfahig-
keit besitzen, die Viskositit des Oles bei der Arbeitstemperatur
soll 5° Engler nicht unterschreiten.

Die Saugleistung einer Pumpe hingt im wesentlichen von der
GroBe des Pumpenraumes und der Umdrehungszahl des Kolbens
ab. Angetrieben wird die Pumpe durch einen Motor.

Diese Pumpen arbeiten ungefihr 15mal rascher als eine gute
Wasserstrahlpumpe.

Prinzipiell gleich wie die Kapselpumpe ist die Schwingkolben-
pumpe gebaut. Da wihrend des Ganges sténdig Frischol zugefiihrt
wird (keine bleibende Olfiillung), eignet sie sich besonders zum Ab-
saugen von Losungsmittelddmpfen.

¢) Zur Erzeugung eines Hochvakuums dienen Quecksilber-
pumpen. Bei der VoLMERschen Quecksilberdampfstrahlpumpe
wird das Hochvakuum durch strémenden Quecksilberdampf er-
zeugt, wihrend das Vorvakuum meist mit Hilfe einer Wasser-
strahlpumpe hergestellt wird, welche die durch den Quecksilber-
dampf abgesaugte Luft abfiihrt. Das erzielte Vakuum betrigt
0,001 mm Quecksilbersdule bei geringer Saugwirkung.
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2. FiltriergefiBe. a) GoocH-Tiegel sind Porzellantiegel mit
einem siebartig durchlocherten Boden, auf den eine Schicht
gesiebter, fasriger Asbest, welcher sorgfiltig mit heifler konz.
Salzsiure und Wasser gereinigt sein muB, aufgebracht wird.
Darauf kommt eine Siebplatte aus Porzellan und schlieBlich eine
diinne Schicht aufgeschlimmter Asbest (Abb. 143). (Einzel-
heiten dariiber siche TREADWELL: Kurzes Lehr-
buch der analytischen Chemie, 2. Teil: Quan-
titative Analyse.)

Ein so hergerichteter Tiegel kann auch gegliiht
werden. Zu diesem Zweck befestigt man ihn in
einem groBeren Porzellantiegel mit einem Asbest- e,
ring, so daf3 zwischen Boden und Wandungen der
beiden Tiegel geniigend Spielraum vorhanden ist,
erhitzt erst langsam und schlieBlich auf dem Ge-
blase.

Statt des Porzellantiegels wird vorteilhaft ein
ebenso gebauter Platintiegel Verwendung finden.

An Stelle des Asbestfilters kann in den
GoocH-Tiegel ein aus Filtrierpapiermasse her-
gestellter passender Filtereinsatz eingelegt wer- A"b-l}l";'tc‘:l";g“cms
den, der sich nach dem Befeuchten durch vor- o
sichtiges leichtes Andriicken an die Wandungen
anlegt (Abb. 126, S. 99).

Die Goocu-Tiegel sind fast vollstéandig
durch die Glas- und Porzellan- oder Platin-
filtertiegel verdrangt.

b) Um die Filtration in einem gewdéhnlichen
Trichter vorzunehmen, wird in diesen ein WITT-
sches Plattchen (das ist ein durchlochertes Por-
zellanplittchen) eingelegt (Abb. 144). Es gibt  ,,. 14 Bocaxer-

auch Trichter, in denen dieses Plattchen fest mit Trichter.
dem Trichter verbunden ist.

¢) Bticaner-Trichter oder Nutschen (Abb.145) aus
Porzellan besitzen einen gelochten Siebboden, auf den das Papier-
filter oder das Filtergewebe aufgelegt wird. Sie haben eine
ziemlich groBe Saugfliche, zeigen aber den Nachteil, daBl der Raum
unterhalb der Filterscheibe fiir die Reinigung nur schwer zu-
ginglich ist. Das aufgelegte Filter wird mit der Waschfliissigkeit
angefeuchtet und durch kurzes Ansaugen auf die Filterplatte
gedriickt, so daB es auf ihr gleichmiBig anliegt. In neuerer Zeit
bringt die Firma Schott & Gen., Jepa, durchsichtige BUCHNER-
Trichter mit Schlitzsiebplatte aus Jenaer Glas in den Handel.
Bei diesen liegt das Papierfilter vollkommen dicht auf der Sieb-
platte, die oben plan geschliffen ist, auf.

Abb. 143. GoocCH-
Tiegel.
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Fir Saurefiltrationen koénnen in die Porzellannutschen pas-
sende Steinfilterplatten eingesetzt werden. Niheres siehe im
Kapitel ,,Filtermaterial, Steinfilter‘, S. 100.

d) Jenaer Glasfiltergeriate. Die Filterplatten der Glas-
filtergerite bestehen aus gekérntem und gesichtetem Glas, das
in entsprechenden Formen gesintert wird. Fiir die meisten
Zwecke ist die Dicke der Platte so gewihlt, daBl ein Druckunter-
schied von etwa 1 at von den Platten ausgehalten wird. Sie haben
gegeniiber anderen Filtergeriten den Vorteil, daB sie durchsichtig
sind, rasche Filtration gewdhrleisten und grofe Trocknungs-
geschwindigkeit besitzen. Sie sind gegen heilles Wasser und
kochende Sauren unempfindlich.

Neue Gerdte miissen mit heifler Salzsiure und Wasser gut
gewaschen werden, um etwaige Glassplitter und Staubteilchen
sicher zu entfernen. Der Boden der Glasgerite ist eben, erst
Filter von 90 mm Durchmesser aufwarts besitzen der hoheren
Bestandigkeit und Druckfestigkeit halber einen gewdslbten Boden.

Die Gerite werden, je nach ihrem Verwendungsgebiet, mit
verschiedener Porenweite geliefert.

Die Jenaer Glasfiltergerite sind mit einem Buchstaben
zwischen zwei Zahlen gekennzeichnet. Die erste Zahl gibt die
Form und GroBe des Gerdtes an. Der grofle Buchstabe bedeutet
die Glasart, z. B.

G Jenaer Geriteglas 20,

D Jenaer Duranglas,

N Jenaer Normalglas 161 und
B Quarzglas.

Die letzte Zahl bezieht sich auf die Filterplatte und bezeichnet
die Kérnung. Der Buchstabe P an das Ende der Bezeichnung an-
gefiigt, bedeutet Filterplatte plan geschliffen und poliert. Bei
solchen Gerdten kann der Niederschlag leichter von der Filter-
platte abgenommen werden.

Z. B. ein Tiegel der Form 1 aus Jenaer Geriteglas, etwa 30 mm
Plattendurchmesser, Korngré8e 3, ungeschliffen, trigt die Be-
zeichnung 1 G 3.

Vor dem Jahre 1925 war eine andere Bezeichnung der Korngroe
in Gebrauch:

Jetzige Bezeichnung Friihere Bezeichnung
1 2—3
2 3—5
3 5—17
4 <7



Filtrieren unter vermindertem Druck (Absaugen). 113

Tabelle der mittleren Porenweiten der Glasfiltergerdte.

Bezeichnung | Mittlerer Poren-

der durchmesser Anwendungsgebiet
Korngrofe in Mikron
00 200—500 || Gasverteilung in Flissigkeiten bei ge-
150—200 |J ringem Gasdruck.
1 90—150 Filtration ganz grober Niederschlige, Gas-
verteilung in Flissigkeiten, in Extrak-
tionsapparaten fir grobkorniges

Material, als Unterlage fiir lose Filter-
schichten gegen gelatinése Niederschlage.

2 40—90 Priparative Arbeiten mit vielen kristall.
Niederschliagen.
3 15—40 Priaparative Arbeiten mit vielen feinen

Niederschldgen; analytische Arbeiten
mit mittelfeinen Niederschlagen; als
Filter fiur die Zellstoffchemie; Feingas-
filter; in Extraktionsapparaten fiir fein-
korniges Material.

4 5—15 Analytische Arbeiten mit sehr feinen
Niederschligen (Bariumsulfat, Cupro-
oxyd).

5 1— 1,5 Bakterienfiltration; allerfeinste Gasver-
teilung in Flissigkeiten bei sehr hohen
Drucken.

Formen der Jenaer Glasfiltergerite:

1. Glasfiltertiegel (Abb. 146), besonders geeignet fiir Nieder-
schlige, die bis zur Gewichtskonstanz getrocknet werden miissen.
Wichtig ist die Auswahl der richtigen
PorengroBe des Filters. Filter mit der
KorngroBe 4 filtrieren sicher klar, wenn
der Niederschlag in der zu filtrierenden
Fliissigkeit nicht dauernd in Schwebe
bleibt. Die Fillung dringt dann auch
nicht in die Poren der Filterplatte ein.
Von d(?r Ll.efe,rflrma' (SChOtt & G €I, Abb.146. Tenaer Glasfiltertiegel.
Jena)sind die einzelnen Formen mit den Form 1 und 10.
Ziffern 1, 1b, 2 und 10 bezeichnet.

2. Glasfilternutschen, die den Porzellannutschen entsprechen.

3. Filtrierrchrchen (Abb. 147), die zur Filtration von Nieder-
schligen im Gasstrom dienen.

4. Eintauchnutschen (Abb. 148) fiir die sog. umgekehrte Fil-
tration. Diese sind dann anzuwenden, wenn ein klares Filtrat,
aber nicht der Niederschlag benétigt wird. Man 143t den Nieder-

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 8
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schlag absitzen und
das Filter.

Filtern.

saugt dariiber weg das klare Filtrat durch

Reinigung der Glasfiltergerite:
Mechanisch geschieht dies durch Riickspiilung an der Wasser-

leitung (Abb. 149).

Die chemische Reinigung richtet sich nach dem

enthaltenen Niederschlag. Man verwendet dazu:

Abb. 147. Abb. 148. Eintauchnutsche mit Filter- Abb. 149. Reinigung der
Filtrierrohrchen. stibchen (umgekehrte Filtration). Glasfiltertiegel.
Form 15a.
fir Fett Tetrachlorkohlenstoff,

,,» Eiweil

,, organische Stoffe
,»» Kupferoxyd

,» Bariumsulfat

,» Silberchlorid

heiBen Ammoniak oder Salzséure,
heiBe Schwefelsdure mit Natronsalpeter,
heiBe Salzsiure und Kaliumchlorat,
heiBe konz. Schwefelsaure,

Ammoniak oder Natriumthiosulfat.

Man mache es sich zur Regel, alle Glasfilter stets sofort nach
dem Gebrauch sorgfiltig zu reinigen, dann sind sie jederzeit ver-

Abb. 150. Saugflasche.

wendungsbereit und sehr lange haltbar.

e) An Stelle von Glas- dienen auch Por-
zellangeridte mit pordser Filterplatte
den gleichen Zwecken. Sie sind ebenfalls
sehr widerstandsfihig gegen chemische An-
griffe, auch fiir starke Laugen gut geeignet.
Bei den Tiegeln ist der Boden etwas erhoht
eingesetzt. Die Gerite sind glihbestindig.

3. AuffanggefiiBe. Als solche dienen Saug-
flaschen. Das sind konische, starkwandige
Flaschen  mit  seitlichem  Ansatzrohr
(Abb. 150).

4. Anordnung einer Filtration. Das Ablaufrohr des VorstoSes
oder der Nutsche mufl unterhalb des Saugstutzens der Saug-
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flasche enden, da sonst das Filtrat teilweise in die Leitung gesogen
werden kénnte.

Die Schlauchverbindung zwischen Saugflasche und Vorschalt-
flasche, bzw. zwischen letzterer und der Pumpe wéhlt man stark-
wandig (Vakuumschlauch), damit der Luftdruck sie nicht zu-
sammenpreBt. Handelt es sich aber um niedrig siedende Filtrate,
ist unter Umstdnden doch ein diinnwandiger Schlauch vorzu-
ziehen, der als selbsttétiges Ventil wirkt und iiberméaBiges Ver-
dunsten des Filtrats verhiitet.

Nach dem AbflieBen des Filtrats ist, ehe man die Pumpe ab-
stellt, die Verbindung dieser mit der Saugflasche zu unterbrechen,
da sonst bei Verwendung einer Wasserstrahlpumpe Wasser aus
der Pumpe in die Saugflasche steigt.

Das Liiften des Schlauches an der Saugflasche hat auch nach
Abstellen des Vakuums langsam zu geschehen, um ein Reiflen
des Filters oder ein Heben desselben durch den plétzlichen starken
Luftzutritt zu verhindern.

Befestigung der Filtergerite in der Saugflasche.

a) Tiegel. Glasfilter- und Goocr-Tiegel werden mit Hilfe
einer ,, Tulpe mit der Saugflasche verbunden. Diese besteht
aus einem glidsernen VorstoB, in den ein
Gummiring einpaBt. In letzteren wird
der Tiegel eingesetzt (Abb. 151a).

BehelfsmiBig geniigt ein gréBeres
Stiick weiten Gummischlauches, welches
teils iiber den auf den VorstoB aufgesetz-
ten Tiegel und teils iiber den Vorstofl
selbst gezogen wird (Abb. 151b).

b) Nutschen. Die Befestigung von
Nutschen kann entweder mit Hilfe eines
durchbohrten Gummistopfens oder rascher
durch eine einfache, dicke, durchbohrte
Gummiplatte, die sich beim Absaugen
von selbst fest anzieht, bewerkstelligt
werden.

Fir kleine Fliissigkeitymengen stellt

. . . a b
man in die Saugflasche ein Reagenzglas
. . S g . . e g. gas, Abb. 151 a und b. Befestigung
in das die Flissigkeit direkt hineinlaufen des Tiegels.

kann.

5. Durehfiihrung der Filtration. a) Bei Anwendung von
Tiegeln. Filtration nach vorhergegangener Dekantation ebenso
wie beim Filtrieren durch einen gewohnlichen Trichter.

b) Bei Anwendung von Nutschen. Nachdem nach

8%
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eventuell vorangegangener Dekantation die gesamte Menge des
Niederschlages so auf das Filter gebracht wurde, daB es nie
,,trocken saugen® konnte, d. h. dal wahrend der Filtration nie
ein vollsténdiges Durchsaugen stattfinden konnte (rechtzeitiges
AufgieBen; das Durchsaugen von Luft ist an dem dadurch ver-
ursachten Rauschen sofort hoérbar), wird die Waschflissigkeit in
derselben Weise aufgebracht. Die angesaugte Masse wird mittels
eines abgeplatteten Glasstabes oder eines flachen Glasstopsels
festgedriickt, bzw. die entstandenen , Risse’ im Filterkuchen
(durch die die Waschfliissigkeit hindurchflieBen wiirde, ohne ihre
Aufgabe zu erfiillen) durch Verstreichen mit einem Spatel ver-
schmiert, um mdéglichst viel Mutterlauge (Filtrat) zu entfernen.
Vor dem letzten Auswaschen wird das Vakuum abgestellt und die
Saugflasche beliiftet, der Filterkuchen mit der Waschfliissigkeit
durchfeuchtet und erst nach einiger Zeit wieder angesaugt. In
manchen Fillen wird es sich sogar als notwendig erweisen, die
Masse vom Filter abzunehmen, mit Waschfliissigkeit in einer
Reibschale gut zu verreiben und erneut abzusaugen.

Beim Waschen mit heilem Wasser ist es angezeigt, die Saug-
flasche zuvor durch Eingieflen von warmem Wasser anzuwéirmen,
um ein Springen wihrend der Filtration zu vermeiden.

Fir Substanzen, die nur sehr langsam filtrieren und sich auch
mit heilemn Wasser ebenso langsam auswaschen lassen, ist es zweck-
mifBig, sténdig mit wenig heilem Wasser zu waschen. Man kann so
verfahren, da3 man durch einen verkehrt tibergestiilpten Trichter aus
iai%ertn Dampfentwicklungskolben sténdig Dampf auf die Nutsche
eivet.

Hochsiedende Loésungsmittel kénnen aus dem Filterkuchen in
manchen Féllen durch Auswaschen mit einem niedrig siedenden
Loésungsmittel verdringt werden (Beispiel: Verdringen und Aus-
waschen des Nitrobenzols mit Methylalkohol; Bedingung ist nattirlich,
daB3 der Niederschlag in der niedrig siedenden Fliissigkeit unléslich
ist). Letzteres 148t sich dann durch Trocknen leicht aus der Substanz
entfernen.

¢) Entfernung des Niederschlages vom Filter. In
den meisten Féllen wird der Niederschlag erst nach dem Trocknen
vom Filter, beispielsweise durch Abkratzen, entfernt. Das Ab-
trennen des feuchten Niederschlages vom Filter nennt man
»Abklatschen®’. Die Nutsche samt Inhalt wird mit dem Nutschen-
hals nach oben auf eine Glasplatte oder einen Teller gestellt und
kurz in den Hals eingeblasen, so daf3 das Filter samt dem Filter-
kuchen auf die Unterlage fillt. Das Filter, welches nun obenauf
liegt, kann dann miihelos vom Niederschlag abgehoben werden,
vorausgesetzt, dafl der Nutschkuchen einen bestimmten Feuchtig-
keitsgehalt besitzt. Bei zu scharfem Absaugen (Filter haftet dann
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zu fest an) muB das Filter durch Aufspritzen von wenig Wasch-
fliissigkeit angefeuchtet werden. Ist der Feuchtigkeitsgehalt
dagegen zu groBl (z. B. beim Filtrieren durch einen gewéhnlichen
Trichter), wird das Filter auf einer Platte oder in einer Schale
ausgebreitet (Niederschlag zwischen Filter und Platte) und durch
Betupfen mit trockenem Filterpapier vom tiberschiissigen Wasser
befreit, um ein glattes Abziehen des Filters vom Niederschlag
zu ermoglichen.

6. Absaugen kleiner Substanzmengen. In einen kleinen Glas-
trichter wird ein diinner, plattgedriickter Glasstab (mit einer
Scheibe von etwa 0,5 bis 1em Durchmesser) eingesetzt. Zur
Filtration dient eine passende Scheibe Filtrierpapier, die an Trichter
und Plattchen angelegt und nach dem Befeuchten mit dem
betreffenden Lésungsmittel mit Hilfe eines Glasstabes
angedriickt und festgesaugt wird (Abb. 152).

Fiir kleinste Substanzmengen, z. B. zur Befreiung
weniger Kristalle von der Mutterlauge oder zur Ent-
fernung zahflissiger oder schmieriger Verunreinigun-
gen, bewahrt sich ein Aufstreichen auf
Ton. Die pordse Tonplatte saugt die
Mutterlauge auf. Um die Tonstiicke
wieder verwenden zu konnen, glitht
man sie (am besten im elektrischen
Ofen) aus.

7. Absaugen grofler Substanzmen-
gen. Fir diesen Zweck dienen Saug-

Abb. 152. » Abb. 153.
Absaugen tOpr (Abb 153)- Saugtopf.
kleiner Sub- Saugtopfe sind zylindrische Stein-

stanz-
mengen.

guttépfe mit aufgeschliffener Siebplatte. Die Té6pfe
tragen zwecks Verbindung mit der Pumpe am oberen
Rand, unterhalb der Siebplatte und manchmal auch zum Ab-
lassen des Filtrats dicht iiber dem Boden einen Tubus.

D. Filtration durch Uberdruck.

1. Am einfachsten geschieht das ,,Abpressen‘‘ derart, dall man
die Masse in ein PreBtuch einschligt, das Ganze in eine Presse
legt und den Druck allméhlich steigert. Die Masse wird zum
Auswaschen nochmals mit der Waschfliissigkeit angeteigt und
das Auspressen wiederholt.

2. Die Drucknutsche hat den Vorteil, daB sie eine in sich
geschlossene Apparatur darstellt. Sie besteht aus einem Druck-
faB, aus dem durch Eindriicken von Luft das Filtergut auf die
geschlossene Nutsche gedriickt wird, wo die Filtration statt-
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findet. Diese Methode wird hauptséichlich dann angewandt,
wenn es sich um die Filtration gesundheitsschiadlicher Stoffe
handelt, oder wenn das Filtrat aus einem Ldsungsmittel besteht,
welches zuriickgewonnen werden soll.

3. Weniger Raum beanspruchen die Filterkerzen. Sie haben
die Form eines Hohlzylinders mit geschlossenem Boden. Das
Filtrat muB8 die Wandungen von auBlen nach innen durchdringen,
steigt im Hohlraum des Kerzenzylinders hoch und wird oben
abgefiihrt, wihrend sich die abgetrennte Verunreinigung an der
AuBenwand der Kerze absetzt. Zur Reinigung der Filterkerzen
wird Losungsmittel in umgekehrter Richtung durchgepreBt.

4. Fir groBere Leistungen
dienen die Filterpressen
(Abb. 154 und 155).

Abb. 154. Kammerpresse. Abb. 155. Rahmenpresse.

Eine Reihe von Platten ist an waagrechten, parallelen, eisernen
Tragspindeln nebeneinander aufgehingt und mit Filtertiichern 7'
iiberzogen. Mehrere solcher Platten werden zwischen zwei Kopf-
stiicken, von denen das eine beweglich ist, zusammengepreft.
Zwischen je zwei Platten entstehen Hohlrdume durch die erhabenen
Réander der Platten (bei den Kammerpressen) oder durch Hohl-
rahmen, die zwischen die Platten P geschaltet werden (bei den
Rahmenpressen). Die Dichtung der Hohlriume erfolgt bei
Kammerpressen durch Druck von Tuch gegen Tuch, bei Rahmen-
pressen von Tuch gegen Rahmen.

Wirkungsweise: Die Kammern oder Rahmen werden durch
einen Fiillkanal S, der bei Kammerpressen fast immer in der
Mitte der Platte, bei Rahmenpressen immer am Rande liegt,
unter Druck gefiillt. Die Hohlrdume fiillen sich an, unter dem
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Druck tritt das Filtrat durch die Tiicher, flieBt hinter diesen
durch Rillen herunter und liuft durch den Kanal F zu dem
Ablaufhahn H. Das Waschen geschieht so, daf man durch den
Kanal W Wasser eintreten lift, das bei jeder Platte mit ungerader
Nummer hinter dem Tuch hochsteigt, dann den Kuchen in seiner
ganzen Dicke durchflieBt und bei den Platten mit gerader Nummer
durch den Hahn abflieBt. Dabei sind also alle Hihne der Platten
mit ungerader Nummer verschlossen.

Zum Entleeren wird die Presse geoffnet und ausgepackt. Der
Riickstand fallt bei Kammerpressen meist von selbst heraus, bei
Rahmenpressen kann er mit dem
Rahmen herausgehoben werden.

Ausfithrung der Filterpressen in
Holz oder Eisen.

Die Laboratortumsfilterpressen (Abb.

156) sind zumeist bereits mit einem

DruckfaB und einer Handluftpumpe

kombiniert. In das Druckfal wird

die zu filtrierende Flissigkeit ein-

gefiillt und mittels Druckluft in die

Filterpresse gedriickt. Ein Druck- 4y, 156 Laboratoriumsfilter-
fal ist ein geschlossenes Gefafl mit presse.

einem bis zum Boden reichenden

Steigrobr zum Herausdriicken der Flissigkeit, ferner einem
AnschluBl fiir die Druckluft und einem Hahn zur Entlif-
tung. Fir groBere Pressen wird die Druckluft aus Kom-
pressoren entnommen.

E. Abschleudern.

Die Trennung von Niederschlag und Fliissigkeit kann auch
mit Hilfe von Zentrifugen vorgenommen werden.

Fiir groBere Fliissigkeitsmengen dienen die
sog. Schleudertrommeln oder Siebzentrifugen, die
aus einer siebartig durchlochten Trommel und
einem diese umgebenden Mantel bestehen.

Das Filtergut wird in die Trommel (moglichst
gleichmiBig) eingefiillt und dieselbe durch Hand-
betrieb oder mittels Motors in Umdrehung ver-
setzt. Infolge der Flieh- oder Zentrifugalkraft wird
die Masse am Filtertuch, mit dem die Siebtrommel
bezogen ist, angepreBt, wédhrend die Fliissigkeit L
hindurchgeht und sich im Mantel ansammelt, aus ~ Abb- 157

) . edimentier-
dem sie abflief3t. zentrifuge.
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Bei den Sedimentierzentrifugen (Abb. 157) setzt sich der infolge
der Drehung nach auBlen geschleuderte Niederschlag am Boden
des Zentrifugengefies fest, von dem man dann die iiberstehende
Fliissigkeit vorsichtig abhebern oder abgieBen kann.

Solche Laboratoriumszentrifugen bestehen aus zwei oder vier
beweglichen Metallhiilsen, die sich beim raschen Drehen in eine
horizontale Lage stellen. In den Hiilsen stecken passende Glas-
réhrchen. Der Antrieb erfolgt durch eine Handkurbel. Wichtig
fiir den guten Gang der Zentrifuge ist die gleichméBige Beschickung
der Rohrchen.

Diese Zentrifuge ist auch fiir die Trennung von Emulsionen
geeignet, denn sie ergibt eine sehr rasche Trennung der beiden
Fliissigkeiten nach dem spezifischen Gewicht.
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12. Hilfsoperationen bei analytischen Arbeiten.

1. Auflosen fester Substanzen auf chemischem Wege. Beim
Auflosen fester Substanzen auf chemischem Wege, z. B. in Saure,
sind groBere VorsichtsmaBnahmen zu beachten als beim Losen

eines Stoffes in Wasser. Es kann hierbei Gas-

entwicklung eintreten, die zu Verlusten fiithren

Q kann (MitreiBen von Losung). Arbeitet man in

einem Becherglas, mufl dieses mit einem Uhrglas

bedeckt werden. Zum Entweichen eines entstehen-

den Gases hangt man iiber den Rand des Becher-

Apb. 158, glases ein kleines gebogenes Glasstabstiick, damit

des Kolbens. ~ das Uhrglas nicht unmittelbar auf dem Becher-
glasrand aufliegt.

Besser eignen sich Kolben mit engem Hals und Aufsetzen eines
Trichterchens oder eines Kugelrohres (Abb. 158). Vom Uhrglas,
Trichter oder Kugelrohr lassen sich die bei der Gasentwicklung
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mitgerissenen Fliissigkeitsteilchen leicht in das Analysengefif3
zuriickspiilen.

2. AufschlieBen unloslicher Substanzen. Die feinstgemahlene
Substanz wird mit dem im Tiegel befindlichen Aufschlufimittel
(fiinf- bis sechsfache Menge) durch Verriihren mit einem diinnen
Glasstab oder einem Platindraht vermischt und das Gemisch
noch mit etwas reinem Aufschlufimittel bedeckt.

Nun wird der mit einem Deckel verschlossene Tiegel langsam
erhitzt, damit zuerst das enthaltene Wasser entweichen kann und
hierauf die Temperatur allmahlich gesteigert; 10 bis 15 Minuten
sind in den meisten Féllen ausreichend. Die Beendigung der
Reaktion ist nicht immer leicht erkennbar. Bei der Sodaschmelze
z. B. findet nach Beendigung, auch nach Zugabe neuer Soda keine
Kohlendioxydentwicklung mehr statt, bei anderen Schmelzen
wiederum erkennt man die Beendigung an dem vollstdndigen
Klar- und Durchsichtigwerden der fliissigen Schmelze.

Als AufschluBmittel kommen in Betracht: Soda, ein Gemisch von
Soda-Salpeter, festes Atznatron, Soda + Schwefel, Soda 4 Kalium-
chlorat, Kaliumbisulfat, Kaliumpersulfat je nach der aufzuschlieBen-
den Substanz.

Das Schmelzen wird in Tiegeln aus Platin, Porzellan, Quarz
oder Nickel vorgenommen. (Angabe der Analysenvorschrift be-
achten'!).

Fliissige AufschluBmittel (rauchende Salzsiure, Brom-Eis-
essig) werden als , Losungsmittel“ angewendet. Der AufschluB
erfolgt dann in Becherglisern, Kolben oder Schalen. Bei An-
wendung von Salzsiure wird fast immer nach lingerem Stehen
zur Trockene eingedampft.

3. Auflosen erstarrter Schmelzen. a) Leichtlosliche
Schmelzaufschliisse. Man gieBt iiber den in einer Schale
liegenden Tiegel Wasser, der Deckel wird mit der Tiegelzange
gefaBt und gesondert abgespritzt. Ist der Schmelzkuchen im
Tiegel zerfallen, hebt man den Tiegel mit einem Glasstabhaken
aus der Losung, spritzt ihn duBerlich mit Wasser ab, fafit ihn
mit der Hand und reinigt ihn durch Ausspritzung des Inneren
vollkommen.

b) Schwerlésliche Schmelzaufschliisse (z. B. eine
Sodaschmelze im Platintiegel).

Man schreckt die glutfliissige Schmelze ab, indem man zum
SchluB den kalten Luftstrom des Geblidses gegen den Tiegel
richtet oder den heifien Tiegel in kaltes destilliertes Wasser ein-
stellt, wodurch sich der Schmelzkuchen zusammenzieht und sich
dann leicht von der Tiegelwandung losldst. Die erstarrte Schmelze
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kann auch nachtriaglich gelockert werden, durch nochmaliges
starkes Erhitzen des bereits kalt gewordenen Tiegels, so zwar,
daB nur die duBeren Teile des Inhalts weich werden, und 148t
wiederum erkalten.

Auf keinen Fall darf man einen Platintiegel durch Driicken
und Klopfen von der erstarrten Schmelze befreien wollen, da
hierdurch der Tiegel rasch unbrauchbar wird.

Nach einem anderen Verfahren wird die noch fliissige Schmelze
durch Neigen und Drehen des Tiegels wihrend des Erstarrens
iber die ganze Innenfliche verteilt, an der sie dann in diinner
Schicht fest wird.

Wenn beim Auflésen eine heftige Gasentwicklung eintreten kann,
muB das Auflésen beschleunigt werden. Man taucht den Tiegel, den
man an einem Doppelhaken aus Glas aufgehéingt
hat, in ein mit Wasser gefiilltes Becherglas. Die
entstehende Lésung ist schwer und sinkt zu Boden
und neues Wasser kann an die noch ungeléste Sub-
stanz treten (Abb. 159).

4. Fillen. Durch das Fillen entsteht in einer
Losung ein fester Stoff, der Niederschlag, wih-

Abb. 159 rend eine Losung zuriickbleibt (Mutterlauge oder
Losen erstarrter  Riltrat). Das Fillen hat stets nach der in der Ar-

' beitsvorschrift angegebenen Methode zu erfolgen,
also z. B. in der Kilte, in der Hitze, durch langsame oder rasche
Zugabe des Fillungsmittels usw.

Es kann darin bestehen, da3 man entweder

a) die Verunreinigung ausfillt oder

b) die Substanz selbst ausfillt und von der Verunreinigung,
die in Loésung bleibt, abfiltriert. Aus dem Filtrat kann ein
zweiter Bestandteil ausgefillt werden usw.

Die Vollstindigkeit einer Fallung hingt von der Schwer-
l6slichkeit des Niederschlages ab.

Die Form, in der ein Stoff ausfillt, ist maBgebend fiir eine
sichere und vollstdndige Trennung von der Verunreinigung.
Gallertartige Niederschlige schliefen dabei oft winzige Tropfchen
Mutterlauge ein oder sie absorbieren sie, d. h. sie halten an ihrer
Oberflache etwas Filtrat zuriick.

Die Fallung wird in Becherglisern, ERLENMEYER-Kolben oder
Schalen vorgenommen. Das Reagens liBt man stets entlang
eines Glasstabes in die Fliissigkeit flieBen und riihrt diese sodann
um. Die Gefale diirfen dabei hochstens bis zur Hilfte mit
Flissigkeit gefillt sein.

b. Filtrieren. Ausfiihrliches dariiber siehe im Abschnitt
,,Filtern¢¢ (S. 101).
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6. Auswaschen von Niederschligen, Das Waschen eines
Niederschlages mul} stets im frischen, feuchten Zustand vorge-
nommen und in der Regel so lange fortgesetzt werden, bis der
auszuwaschende Stoff im Filtrat nicht mehr nachgewiesen werden
kann. Meist wird das Waschen nach viermaligem AufgieBen der
Waschfliissigkeit beendet sein, oft aber muB man auch weit
haufiger, 10- bis 20mal, aufgieBen. Es ist besser, mit kleinen
Mengen Waschfliissigkeit haufiger, als mit groen Mengen weniger
haufig zu waschen.

Man soll aber nicht nur den loslichen Stoff beim Auswaschen
vollstindig entfernen, sondern dies mit méglichst wenig Wasch-
fliissigkeit zu erreichen versuchen, weil kein Niederschlag als
vollstdndig unloslich bezeichnet werden kann und somit ein zu
groBer UberschuB an Waschfliissigkeit Verluste ergeben kann.
Die Menge der Waschfliissigkeit hingt stets von der Natur des
zu waschenden Niederschlages ab.

Gelatinése Niederschlige erfordern mehr Waschfliissigkeit als
kristalline und pulvrige.

Kristallinische Niederschlige sollen beim Auswaschen nicht
aufgespritzt werden, da sie hiufig zum ,,Klettern*“ neigen, d. h.
sie steigen von selbst auf dem feuchten Filter iiber den Filterrand
auf die Wandung des Trichters empor und bilden somit eine Quelle
fur Verluste.

Die Waschfliissigkeit wird mittels einer Spritzflasche auf das
Filter gegossen, bzw. aufgespritzt. Handelt es sich um gelatintse
Niederschlige, ist darauf zu achten, daB wihrend des Waschens
keine ,,Risse’ entstehen (die Waschfliissigkeit darf also nie voll-
standig ablaufen), um ein plotzliches Absinken der Waschgeschwin-
digkeit zu verhindern. Solche schleimige Niederschlige werden
auf dem Filter mit einem Kkleinen Glasstab etwas aufgeriihrt.
Gegen Ende des Waschens trachtet man alle Niederschlige in
die Spitze des Filters zu bringen und spiilt den oberen Filterrand
sorgfiltig nach. Man 1aBt die Waschfliissigkeit jedesmal zwar nie
ganz, aber moglichst weitgehend abflieBen und durchfeuchtet
bei jedem neuen Aufspritzen den Niederschlag griindlich. Wenn
moglich, wischt man mit heiBem Wasser aus, weil sich der Nieder-
schlag darin rascher absetzt und die Verunreinigungen besser
gelost werden.

Das Filtrat und das Waschwasser sammelt man in einem
untergestellten Becherglas, einem Filtrierstutzen oder Kolben,
welche so groB sein miissen, daf sie das gesamte Filtrat aufnehmen
kénnen. Die letzten Mengen Waschwasser fangt man getrennt auf,
um bei einem etwa eintretenden Reiflen des Filters oder Triib-
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laufen des Filtrats nicht die ganze Fliissigkeit nochmals filtrieren
zu miissen.

Wenn die Moglichkeit gegeben ist, soll das Auswaschen durch
Dekantieren vorgenommen werden, da hierbei jedes Teilchen von
allen Seiten von Waschflussigkeit umgeben ist. Auf dem Filter da-
gegen liuft das Wasser nur durch eine verhdltnisméBig geringe An-
zahl der weitesten Kanile, wahrend die Hauptmenge des Nieder-
schlages dabei ungewaschen zuriickbleibt und daher ein léngeres
Waschen erforderlich ist.

7. Trocknen von Niederschligen. Niederschlage, die bei einer
bestimmten Temperatur getrocknet werden sollen, sammelt man
auf einem bei der angegebenen Temperatur getrockneten und dann
gewogenen Papierfilter. Vorsicht beim Trocknen, das stets in
einem Wageglas zu geschehen hat, ist notig, da bei zu hoher
Temperatur die Gefahr des Ankohlens des Papierfilters besteht.
Geeigneter ist daher die Verwendung eines Glasfiltertiegels fiir
diesen Zweck.

Wenn irgend méglich, umgeht man dieses zeitraubende
Trocknen bis zur Gewichtskonstanz und trocknet das Filter im
Trichter, den man zum Schutz mit einem befeuchteten Filtrier-
papier bespannt, das man auf den Trichterrand aufdriickt und das
iiberstehende Filtrierpapier abreilt. Sodann werden mit einem
spitzen Glasstab oder einer Pinzette zwei bis drei kleine Locher
in das iibergespannte.Filter gestoBen (zum rascheren Entweichen
der Wasserddmpfe). Der so priparierte Trichter wird nach Ent-
fernung der Wassersiule aus dem Trichterrohr in einen Trocken-
schrank oder einen geheizten Blechzylinder zum Trocknen ein-
gehangt.

8. Veraschen und Gliihen von Niederschligen. Das trockene
Filter wird aus dem Trichter vorsichtig herausgenommen und nun
entweder direkt in einen Tiegel gebracht oder zuvor vom Nieder-
schlag getrennt. Zu diesem Zweck wird der Niederschlag auf ein
Stiick schwarzes (fiir dunkle Niederschlige weifles) Glanzpapier
durch vorsichtiges Driicken des Filters entleert, mit einem Pinsel
zu einem Héaufchen zusammengekehrt und einstweilen mit einem
Trichter bedeckt. Dann erst wird das Filter vorsichtig zusammen-
gefaltet in einen Porzellan- oder Platintiegel gebracht, so daB es
moglichst tief darin steckt und keinesfalls iiber den Rand des-
selben herausschaut und mit kleiner Flamme, die den Tiegelboden
nicht bertihrt, erhitzt und verkohlt. Das Verkohlen muB langsam
und bei niedriger Temperatur geschehen. Falls sich das Filter
entzlindet, wird abgewartet, bis es von selbst abgebrannt ist
(Flamme wegziehen), dann wird stirker erhitzt, bis schlieBSlich
das ganze Filter verascht ist. Nun wird der iibrige Niederschlag
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vom Glanzpapier vorsichtig und vollstandig in den Tiegel gebracht
(die letzten Reste mit einem Pinsel), erhitzt und endlich gegliiht
(Brenner oder Gebldse). In manchen Fallen ist es vorgeschrieben,
bei halbbedecktem Tiegel, wobei also der Tiegeldeckel nur einen
kleinen Spalt offen lassen darf, zu erhitzen und zu glithen. Wahrend
des Gliihens befindet sich der Tiegel auf einem Dreifufl in einem
Tondreieck zuerst gerade, spéter etwas schief gestellt, um die zur
Verbrennung nétige Luft leichter zustromen zu lassen, wobei
aber keine Flammengase in den Tiegel gelangen diirfen. SchlieB3-
lich wird die Flamme nicht nur auf den Tiegelboden, sondern
auch gegen die Tiegelwandungen gerichtet und der Tiegel von
Zeit zu Zeit gedreht, wodurch die kohligen Beschldge von seiner
Seite wegbrennen. Zum Schlufl wird wieder im aufrecht stehenden
Tiegel gegliiht. Der heie, aber nicht mehr glithende Tiegel wird
im Exsiccator abkiihlen gelassen; letzterer wird sogleich nach
Einstellen des Tiegels in das Wagezimmer gebracht. Die Wagung
kann bei Porzellantiegeln erst nach 30 bis 40 Minuten erfolgen,
bei Platintiegeln nach 15 bis 20 Minuten.

Das Glilhen muf3 so lange wiederholt werden, bis Gewichts-
konstanz eingetreten ist.

Sollte beim Filtrieren und Auswaschen doch etwas Nieder-
schlag an die Trichterwand gelangt sein, wird er von dieser mit
einem kleinen Stiickchen aschenfreien Filtrierpapiers abgewischt
und dieses Stiickchen mit in den Tiegel gegeben.

Wenn es die Art des Niederschlages zuldBt, verascht man das
noch feuchte Filter, um Substanzverluste zu vermeiden. Man
nimmt mit der Pinzette das noch feuchte Filter aus dem Trichter,
schligt den Filterrand nach der Mitte zu an mehreren Stellen
ein, so daB der Niederschlag iiberdeckt ist und stellt die iiberall
geschlossene Filtertiite mit der Spitze nach oben in den Tiegel.
Der Tiegel wird in einem Ton- oder Quarzdreieck zirka 10 cm
oberhalb einer kleinen Flamme getrocknet. Nach dem Trocknen
senkt man den Tiegel, vergréBert die Flamme etwas und arbeitet,
wie bereits beschrieben, weiter.

Es kann ferner empfohlen werden, das vom Niederschlag weit-
gehend befreite Filter nicht im, sondern auBerhalb des Tiegels zu
veraschen. Man wickelt um das zusammengelegte Filter einen Platin-
draht, entziindet das Filter und hélt es wihrend des Verbrennens itber
den Tiegel, in dem sich der vorher abgetrennte Niederschlag befindet.
Den Tiegel selbst stellt man dabei auf eine Porzellanplatte oder einen
Bogen Glanzpapier, so daB etwa herabfallende Teilchen des Nieder-
schlages oder der Asche nach dem Verbrennen des Filters mit Hilfe
einer Federfahne oder eines Pinsels in den Tiegel gebracht werden
konnen.
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9. Abrauchen von Niederschligen. Durch die Einwirkung der
Filterkohle werden manche Niederschlige chemisch verdndert.
Um sie in eine chemisch genau bekannte Form iiberzufiihren,
werden solche Niederschlige abgeraucht. Das geschieht jeweils
nach dem Abkiihlenlassen durch Zugabe von 2 bis 3 Tropfen
einer angegebenen Losung (z. B. konz. Salpeterséure oder Schwefel-
siure). Der Niederschlag muB3 wenig, aber vollstindig durch-
feuchtet sein. Dann wird mit ganz kleiner Flamme so lange
vorsichtig erhitzt, bis keine Dampfe mehr entweichen, da sonst
ein Verspritzen eintreten koénnte. AnschlieBend wird wieder
gegliiht.

10. Wiederauflosen von Niedersehligen. Ein Wiederauflosen
von Niederschlag kommt z. B. dann in Frage, wenn nach der
Filtration noch kleine Reste Niederschlag hartnidckig an der
GefiBBwandung haften, die sich auch. mit Hilfe eines Gummi-
wischers nicht entfernen lassen. Sie werden in wenig Losungs-
mittel aufgelost und wieder ausgefillt und zu der Hauptmenge
des Niederschlages auf das Filter gegossen.

Der hiaufigere Fall ist der, daB ein Niederschlag, wie bereits
erwihnt, groBere Mengen des Filtrats eingeschlossen oder ab-
sorbiert enthilt, die sich auch durch lingeres Auswaschen nicht
vollstindig entfernen lassen. Dann wird der noch feuchte Nieder-
schlag nochmals aufgelést und erneut ausgefallt (,,Doppelte
Fillung‘‘). Die Hauptsache dabei ist, da man den Niederschlag
in frischem und ungetrocknetem Zustand mit dem Losungsmittel
zusammenbringt.

Sehr leichtlésliche Niederschlige werden unmittelbar vom
Filter gelost. Schwerlosliche Niederschlige spiilt man mit dem
Loésungsmittel moglichst vollstindig vom Filter in ein Becher-
glas, nachdem man das Filter im Trichter mit einem zu einer
Spitze ausgezogenen Glasstab durchstoBen hat.

11. Sehdumen von Fliissigkeiten. Die bei manchen Reaktionen
entweichenden Gase (z. B. Kohlendioxyd) fithren in der Flissig-
keit zur Schaumbildung, die so stark sein kann, da8 ein ,,Uber-
schdumen‘ eintritt.

Um dies zu verhindern, werden einige Tropfen einer Fliissigkeit,
die selbstversténdlich den Reaktionsgang nicht beeinflussen darf,
auf die Oberfliche getropft, wodurch ein Zusammenfallen des
Schaumes bewirkt wird.

Solche Mittel sind fiir analytische Arbeiten Ather, Amyl-
alkohol oder aus diesem hergestellte Produkte, fiir praparative
Arbeiten auflerdem noch Seifenlésung.
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13. Trocknen.

Unter Trocknen versteht man die Entfernung von Wasser
oder anderen Fliissigkeiten aus feuchten Stoffen.

1. Trocknen fester Stoffe. Feste Stoffe sollen, soweit dies
moglich ist, schon vor dem eigentlichen Trocknen weitgehend
von der anhaftenden oder darin enthaltenen Fliissigkeit befreit
werden; z. B. durch scharfes Absaugen.

In den allermeisten Fillen ist die zu entfernende Fliissigkeit
Wasser.

Wasser kann in der Substanz in verschiedener Form vorhanden
sein:

1. Als Feuchtigkeit. Diese wird durch Erwirmen auf 105 bis 120°
entfernt.

Stoffe, die beim Liegen an der Luft von selbst Wasser anziehen,
nennt man hygroskopisch. Die Wasseranziehung kann so weit gehen,
daf3 die Substanzen beim ldngeren Stehenlassen an der Luft zerflieBen.
Man macht sich diese Eigenschaft zunutze, indem man derartige Sub-
stanzen als Trocknungsmittel fiir andere Stoffe verwendet.

2. Als Kristallwasser. Dieses wird von verschiedenen chemischen
Stoffen zur Kristallbildung benoétigt. Es kann erst durch Erhitzen
auf etwas hohere Temperatur entfernt werden, wobei eine Zerstérung
des Kristallgebildes erfolgt und der Stoff in die wasserfreie Form
iibergeht.

3. Als chemisch gebundenes Wasser, d. h. der Stoff vereinigt sich
mit dem Wasser zu einer chemischen Verbindung, zu einem Hydrat.
So entsteht beispielsweise aus gebranntem Kalk und Wasser der
geloschte Kalk CaO 4+ H,0 = Ca(OH),.

Das chemisch gebundene Wasser kann nur durch Glithen wieder
vollstindig entfernt werden, wobei Zersetzung der chemischen Ver-
bindung eintritt.

Durchfiihrung des Trocknens: Die zu trocknende Sub-
stanz befindet sich in Schalen, auf Uhrglasern und bei analytischen
Arbeiten in verschlieBbaren Wigeglidschen oder zwischen auf-
einandergeschliffenen und durch Spangen zusammengehaltenen
Uhrglésern.

a) Das Trocknen bei gewshnlicher Temperatur wird
durch Liegenlassen an der Luft erreicht. Diese Art der Trocknung
ist dann beendet, wenn die Substanz den gleichen Feuchtigkeits-
gehalt besitzt wie die umgebende Luft. Eine weitergehende
Trocknung erzielt man durch lingeres Einstellen in einen Ex-
siccator.
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Exsiccatoren sind Glasgefafle mit abnehmbarer Haube von
verschiedener Form. Der einfachste stellt ein einseitig ge-
schlossenes Rohr dar, dessen Hinterteil das Trockenmittel ent-
hélt, und in welches ein Schiffchen mit der Substanz gestellt
wird.

Am gebrauchlichsten sind die Exsiccatoren nach ScHEIBLER
(Abb. 160) und die Dosenexsiccatoren (Abb. 161).

Der Exsiccator ent-

hélt einen Raum (ge-

N wohnlich der untere) zur
Aufnahme des Trocken-

o O

Abb. 160. Exsiccator nach Abb. 161. Dosen- Abb. 162. Exsiccator-
SCHEIBLER. exsiccator. einsatz.

zum Daraufstellen der Gefifle mit den zu trocknenden Sub-
stanzen. Der Rand des Exsiccatorgefifles und der Deckel
sind aufeinandergeschliffen; der luftdichte Abschluf wird
durch Einfetten der Schliffflichen erreicht. Oben oder an
der Seite befindet sich bei manchen Ausfiihrungsformen ein
Hahn zum Anschlul an eine Vakuumpumpe, bzw. als Ent-
liftungshahn zum Ausgleich der Druckdifferenz, die entsteht,
wenn heile Gerdte im Exsiccator langsam auskiihlen. Wird
die einmalige Offnung des Hahnes oder Liiftung des Deckels
nach dem Einstellen des heien Gerdtes unterlassen, kann es
geschehen, daBl sich der Deckel von selbst plotzlich kurz hebt.

Exsiccatoren, die mit VakuumanschluB3 versehen sind, miissen
einen gewolbten Deckel besitzen. Bei ihrer ersten Evakuierung
miissen die Augen unbedingt durch eine Schutzbrille geschiitzt
sein, wegen der zu groen Gefahr des Platzens. Vakuumexsicca-
toren sollen stets mit einem Chlorcalciumrohrechen versehen sein,
um beim vorsichtigen Einlassen der Luft vor dem Offnen diese
entsprechend vorzutrocknen. Auf den mittleren Teil des Ex-
siccators werden Porzellaneinsidtze mit mehreren verschieden
groBen Lochern (zum Einsetzen von Tiegeln und Schalen, Abb. 162)
oder selbst angefertigte glédserne Dreifiile gestellt. Auch ein
eingelegtes Drahtnetz erfiillt diesen Zweck.

In den Exsiccator, der nicht nur zum Trocknen, sondern
auch zum Auskiihlen erhitzter Tiegel, zum Aufbewahren von
Waigeglidschen usw. vor der Wigung dient (Vermeidung der An-
ziehung von Luftfeuchtigkeit wihrend des Abkiihlens), diirfen
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nur heile, keinesfalls aber glithende Gerdte gebracht wer-
den.

Ist das Trockenmittel eine Fliissigkeit, so wird zur Vergrofe-
rung der Oberfliche derselben der Boden des Exsiccators mit
Glasperlen oder kleinen Glasrohrstiickchen beschickt, die ein
wenig aus der Fliissigkeit herausragen sollen. Bei festen Trock-
nungsmitteln werden grobe, porose Stiicke oder Kornchen ver-
wendet, um ebenfalls eine groBe Trocknungsoberfliche zu erreichen.

Trocknungsmittel: Konz. Schwefelsiure, ferner (geordnet nach
ihrer Wirksamkeit, wobei das letzte das wirksamste ist),

Calciumchlorid kalziniert (gekornt),

Atzkali,

Atzkalk,

Magnesiumperchlorat und

Phosphorpentoxyd.

Auch Natronkalk (das ist mit Natronlauge geldschter Kalk)
wird angewendet, allerdings in der Hauptsache als Schutz gegen
das Kohlendioxyd der Luft.

b) Das Trocknen fester Stoffe wird durch Anwendung
von Warme beschleunigt.

1. Trocknen im geheizten Easiccator. Der Exsiccator besitzt
eine eingebaute, elektrisch geheizte Platte, auf der die Gefalle
mit den Substanzen stehen.

2. Trocknen im Trockenschrank oder Heizbad.

Trockenschrinke (Abb. 163
und 164) sind Metallkasten, die
von unten mit Gas oder elek-
trisch geheizt werden und in-
nen mehrere Etagen aus sieb-

Abb. 163. Gastrockenschrank. Abb. 164. ZElektrisch geheizter Trocken-
schrank.
artig durchlochten Blechen besitzen. Von oben reicht ein Ther-
mometer in den Trockenschrank, wahrend durch einen zweiten
Stutzen die Feuchtigkeit entweichen kann.

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 9
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Die Priifung, ob ein Stoff bereits trocken ist, kann durch
Halten einer kalten, trockenen Glasplatte knapp tiber die Ober-
flache des aus dem Trockenschrank genommenen heilen Trocken-
gutes erfolgen. Ein leichter Beschlag mit Wasserddmpfen zeigt
an, daB die Substanz noch Feuchtigkeit enthalt.

Die Eigenschaft, daBl der Siedepunkt einer Fliissigkeit vom
herrschenden Luftdruck abhingig ist, benutzt man bei der An-
wendung der Vakuwmtrockenschrinke (Abb. 165). Da der Siede-
punkt einer Fliissigkeit im Vakuum betrichtlich niedriger ist

Abb. 165. Vakuumtrockenschrank (Heraeus).

als im lufterfiillten Raum, ist diese Methode fiir die Trocknung
leichtzersetzlicher und leicht schmelzbarer Verbindungen un-
erlaBlich. Die Tir des Vakuumtrockenschrankes wird durch
Gummidichtungen abgedichtet, die Thermometerhiilse soll, zur
besseren Temperaturiibertragung, mit Ol angefiillt sein. Die
Substanz wird in den Trockenschrank mdoglichst weit vom Ende
des Absaugrohres eingesetzt, um ein Mitreilen von Substanz
beim Evakuieren zu vermeiden.

Trockenschrinke konnen zur Konstanthaltung der Temperatur
sog. Temperaturregler besitzen.

3. Die Heizung von Exsiccatoren und Trockenschrinken kann
auch durch stromenden Fliissigkeitsdampf erfolgen.

Solche Trockenschrinke sind doppelwandig ausgefiihrt. Durch



Trocknen. 131

den erhaltenen Mantel strémt dauernd Dampf oder siedende
Fliissigkeit.

Auch die mit Vakuumanschlufl versehenen Réhrenexsiccatoren
besitzen einen Mantel zur Aufnahme des Heizdampfes (Abb. 166).

Abb. 166. Rohrenexsiccator zum Trocknen im Vakuum bei hoherer Temperatur.

c¢) Das Trocknen kann auch bewerkstelligt werden durch
Uberleiten eines trockenen, gegebenenfalls erwirmten Gas-
stromes, in den meisten Féllen Luft oder bei Substanzen, die
durch Luft Verinderungen erfahren kénnten, Verwendung eines
indifferenten Gasstromes, z. B. Kohlendioxyd oder Stickstoff.

d) Uber das Trocknen von Niederschligen siehe im
Abschnitt ,,Hilfsoperationen bei analytischen Arbeiten‘‘, S.124.

e) Um aus einer Suspension oder Losung den festen Stoff durch
rasche Trocknung abzuscheiden, verwendet man, angepaBt an den
GroBbetrieb, auch im Laboratorium kleine Dampfwalzentrockner.
Diese bestehen aus einer sich langsam drehenden Stahlwalze, die von
innen mit Dampf geheizt wird und sich durch Eintauchen in die in
einer Wanne befindliche Suspension oder Lésung in diinner Schicht
damit tiberzieht, die wihrend der Drehung auf der Walze eintrocknet.
Nach einer halben Umdrehung wird das trockene Material auf der
anderen Seite durch ein Messer von der Walze abgekratzt und fallt
von dort in einen bereitgestellten Behilter.

2. Trocknen von Fliissigkeiten. 1. Durch Erhitzen der Fliissig-
keit iiber 100° kann sie vom Wasser befreit werden, mit Ausnahme
der letzten, oft hartnickig anhaftenden Reste. Beschleunigen
148t sich die Trocknung durch Uber- oder Durchleiten eines in-
differenten, trockenen Gasstromes.

2. Durch Einstellen in einen Ewxsiccator bei geringen Fliissig-
keitsmengen. Die Trocknung erfolgt dabei sehr langsam.

3. Durch direkte Zugabe des Trocknungsmitiels und lingeres
Stehenlassen mit demselben. Dabei ist ein 6fteres Umschiitteln
von Vorteil.

Nach lingerem Stehen (mehrere Tage) wird vom Trocken-
mittel abfiltriert und die Fliissigkeit anschliefend eventuell noch

g%
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destilliert oder die Flissigkeit wird mit dem Trockenmittel unter
RiickfluB gekocht und schliefilich von diesem abdestilliert (z. B.
bei der Entfernung des Wassers aus Alkohol wird dieser mit Kalk
destilliert).

Trocknungsmittel fiir Flissigkeiten: Die Wirkung
derselben beruht entweder darauf, daB sie mit Wasser chemisch
in Reaktion treten, oder daB sie das Wasser lediglich aufnehmen
und mit ihm Hydrate bilden.

Calciumchlorid, gekérnt oder geschmolzen;

Kaliumcarbonat, in wasserfreier Form durch Gliithen von
reinem Kaliumcarbonat hergestellt;

Atzkali (Vorsicht!, ist sehr stark alkalisch);

Phosphorpentoxyd (rasche Wirkung);

Natrium, Anwendung in Form von diinnen Scheibchen oder
in Drahtform gepreft. Das in Petroleum aufbewahrte Natrium
wird mit Filtrierpapier abgetupft und die duBeren Schichten weg-
geschnitten (Vernichtung von Natriumabféillen durch Einwerfen
in Spiritus, nicht in Wasser!). Natrium eignet sich besonders
gut zum Trocknen von Ather, der bereits mit Calciumchlorid
vorgetrocknet wurde. Vorsicht beim Arbeiten mit Natrium!

Sehr indifferente Trocknungsmittel stellen die durch Erhitzen
entwésserten Salze dar, die sich daher insbesondere zur Trocknung
empfindlicher Substanzen eignen. Es kommen in Betracht:

Natriumsulfat, gegliihter Gips, Kupfersulfat u. a.

Wichtig ist natiirlich, daB das Trockenmittel die zu trocknende
Substanz nicht verdndern darf!

3. Trocknen von Gasen. Das Trocknen von Gasen wird im
Abschnitt ,,Arbeiten mit Gasen‘* (S. 194) behandelt.

Benutzte Literatur:

BERNHAUER: Einfithrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942.

HoUBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

14. Erhitzen.

Das Erhitzen eines Stoffes kann vorgenommen werden durch
Innenheizung, die aber verhdltnisméfBig selten ist, oder durch AuBen-
heizung. Fir den ersten Fall benétigt man zum Erhitzen von Fliissig-
keiten eingebaute Heizschlangen oder eine elektrische Innenheizung,
Gase 188t man um einen Heizkérper stromen.

Der fir das Laboratorium weit héufigere Fall ist die AuBen-
heizung.
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Gase werden fast nur in réhren- oder kugelférmigen Gefiflen
erhitzt. Als Heizvorrichtungen dienen Dampf- oder Fliissigkeits-
bader oder ausgehohlte Metallblocke.

Fliissigkeiten werden in kleinen Mengen in Reagenzglisern,
groBere Mengen in Becherglisern, Retorten, Kolben, Schalen usw.
erhitzt.

Feste Stoffe miissen vorsichtig angeheizt werden, Umkleiden
der AuBenwand des GefdBles mit Asbestpapier ist von Vorteil.
Verwendet werden Schalen, Réhren, Retorten,
Tiegel, Schiffchen (letztere dann, wenn die Opera-
tion in einem Rohr vor sich gehen soll).

Zum Erhitzen fester Substanzen im Gasstrom
dienen Rose-Tiegel (Abb. 167), d.s. hohe Tiegel
aus glasiertem oder unglasiertem Porzellan, die
einen durchbohrten Deckel besitzen, durch den
ein gebogenes Porzellanrohr in das Innere fiihrt.
Durch dieses Rohr wird das Gas eingeleitet. Statt der RosE-
Tiegel verwendet man fiir diesen Zweck auch Filtertiegel.

Abb. 167.
RoOSE-Tiegel.

Heizvorrichtungen.

1. Direkte Gasheizung. In den weitaus meisten Fallen handelt
es sich um die Verwendung von Leuchtgas.

Leuchtgas wird durch Erhitzen von Steinkohle unter Luftabschlu3
gewonnen. Dabei entsteht Koks, Gas und Teer. Das Gas wird in

groflen Behiltern (Gasometern) gesammelt und von dort an die Ver-
braucherstellen durch Leitungen verteilt.

Leuchtgas ist giftig, hat aber einen charakteristischen Geruch,
an dem es leicht erkannt werden kann.

Es besteht zum groBen Teil aus Methan und Wasserstoff, neben
kleinen anderen Beimengungen, wie Kohlenoxyd, Stickstoff, Kohlen-
dioxyd und einigen Kohlenwasserstoffen.

An Stelle von Leuchtgas werden auch andere Heizgase, z. B.
Propangas, Blaugas u. a., verwendet. Sie kommen in kompri-
miertem Zustand (verfliissigt) in Stahlflaschen in den Handel,
aus denen sie im Laboratorium bequem entnommen werden
kénnen (Verwendung von Reduzierventilen! Sichere Aufstellung
der Stahlflasche!).

a) Die Leuchtgasflamme. Leuchtgas verbrennt mit leuchten-
der Flamme, hervorgerufen durch enthaltene Kohlenwasserstoffe, wie
Athylen, Acgetylen, Benzol u.&. Diese zerfallen beim Erhitzen in
Methan und Kohlenstoff, welcher gliht und das Leuchten ver-
ursacht. Alle anderen Bestandteile des Leuchtgases brennen mit
nichtleuchtender Flamme. Die Stoffe, die im Leuchtgas enthalten
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sind, wirken reduzierend. Fihrt man ihm aber Luft zu, so verbrennt
der ausgeschiedene Kohlenstoff und die Flamme wird nichtleuchtend.

An der Leuchtgasflamme unterscheidet man den inneren Flammen-
kegel, in dem keine Verbrennung stattfindet, weil hier eine zu niedrige
Temperatur herrscht, und den Flammenmantel, der von brennendem,
mit Luft gemischtem Leuchtgas gebildet wird. Die hochste Tem-
peratur herrscht etwas unterhalb des ersten Drittels der ganzen
Flammenhohe, gleich weit von der &uleren und inneren Begrenzung
des Flammenmantels entfernt (,,Schmelzraum®). Innerhalb der
nichtleuchtenden Spitze des Flammenmantels liegt der ,,Oxydations-
raum‘‘, knapp iiber der Spitze des inneren, dunklen Flammenkegels
der ,,Reduktionsraum®.

b) Gasbrenner. Der BUNSEN-Brenner besteht aus einem
guBeisernen Standfull, mit darauf befestigter Gaskammer, in die
seitlich das Gaszufilhrungsrohr eingeschraubt ist,
wahrend sich auf der Oberseite die Gasdiise be-
findet. Letztere ist umgeben von dem Brenner-
rohr, das auf dem Brennerunterteil festgeschraubt
ist und unten zwei seitlich einander gegeniiber-
stehende Locher besitzt (Abb. 168). Durch eine
drehbare Manschette konnen diese Zuglocher mehr
oder weniger iiberdeckt werden, wodurch die Luft-
zufuhr ganz oder teilweise abgesperrt wird. Durch
die Zugl6cher reifit das aus der Dise strémende
Abb. 168, Gas Luft mit sich und vermischt sich mit ihr auf sei-
BUNSEN- nem Wege durch das Brennerrohr. Die erhaltene
Brenner. Flamme zeigt groBle Temperaturunterschiede, im inne-

ren Kegel etwa 300 bis 500°, auflen 1500° und mehr.

Eine gleichmaBigere Flamme wird durch den MEKER- Brenner
erzielt, bei dem sich das Mischrohr B oben konisch erweitert. Seine
Miindung ist stark unterteilt, d. h. durch eine dicke, mit recht-
eckigen Loéchern versehene Scheibe C abgeschlossen. Dadurch wird
eine groBe Zahl von Flammchen mit hoher, gleichméfBiger Tem-
peratur erhalten bei verhédltnisméBig geringem Gasverbrauch
(Abb. 169).

Diese Einrichtung leistet auch gute Dienste gegen das ,,Zuriick-
schlagen‘ des Brenners, das mit dem Entweichen unverbrannter
und unangenehm riechender Gase verbunden ist (Vorsicht, heiBes
Brennerrohr!). Es kann durch einen plétzlichen Luftzug oder
durch zu reichliche Luftzufuhr verursacht werden.

Guten Schutz gegen das Zuriickschlagen bietet auch ein
,»,Schornstein“ (Abb. 170), der entweder lose auf einem Stern
am oberen Brennerrand aufgesetzt ist oder mit einer Klemm-

schraube befestigt wird.
Die Regulierung des Gaszutrittes bei den einfachen Brennern
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erfolgt durch Anbringung eines Schraubenquetschhahnes am Gas-
zuleitungsschlauch. Sie kann allerdings auch am Brenner selbst
mit Hilfe einer eingebauten Stellschraube
vorgenommen werden (Abb. 171).

Der TrcLU- Brenner besteht aus einem
unten offenen und trichterférmig erwei-
terten Brennerrohr, welches feststeht,
wihrend sich eine mit geriffeltem Rand
versehene Schraube auf der rohrenférmi-
gen QGasdise auf- und niederschrauben
laBt, wodurch die Luftregulierung be-
sorgt wird (Abb. 172). Mit Hilfe dieser
Einrichtung kann man die Luftzufuhr
bis zur duBersten Grenze steigern; der
TecLU-Brenner eignet sich daher fiir
sehr groBle Hitzegrade.

Ahnlich beschaffen ist der HEINTZE-
Brenner.

Zur Verteilung der Flamme auf eine groBere Fliche wird auf
den BuNsEN-Brenner ein Pilz- oder Kreuzbrenneraufsatz gesteckt
(Abb. 172a und 172b).

Abb. 169. MEKER-Brenner.

Abb. 170. Schornsteinaufsatz.

Abb. 171. Regulierschraube am Gasbrenner. Abb. 172. TECLU-Brenner.

a Pilzaufsatz, b Kreuzbrenneraufsatz,

Bei den sog Sparbrennern ¢ Schlitzbrenneraufsatz.

befindet sich im Brennerrohr ein
zweites diinnes Rohrchen, das nur eine ganz kleine Gasflamme
erzeugt. Durch Umklappen eines Hebels kann nun das Brenner-
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rohr ausgeschaltet werden, so dal nur das innere Réhrchen mit
der Gaszufuhr verbunden bleibt.

Fir grofere Gefalle, also zum Beheizen grofler Flichen,
dienen die Heizkrdnze (Abb. 173) und die Gaskocher (Abb. 174).
Letztere bestehen aus einem horizontalen Mischrohr, die Brenner-

....

Abb. 173. Heizkranz. Abb. 174. Gaskocher.

miindung ist tellerférmig gestaltet und zur Flammenverteilung

vielfach geteilt durch Anbringung mehrerer Schlitze oder Locher

(im Kreis angeordnet). Unterlegen von Asbestplatten ist notig,

da diese Kocher sebr groBle Hitze ausstrahlen, die ein leichtes
Anbrennen der Tischplatte zur Folge haben kann.

Langere Rohre werden mit Hilfe von Reithenbrennern geheizt

(Abb. 175). Von einem gemeinsamen Zufiihrungsrohr zweigen

die einzelnen Brennerrohre ab.

Moikrobrenner dienen zur Er-

zeugung ganz kleiner Flamm-

chen. Sie stellen BuUNSEN-

Brenner kleinsten Formats dar.

BUNSEN- Brenner fiir andere

Heizgase, z. B. Blaugas, Ace-

tylen, Propangas u. a. Zum

Unterschied vom Leuchtgas

haben diese Gase einen hohe-

( =

Abb. 175. Reihenbrenner. Abb. 176. Lotrohr.

ren Kohlenstoffgehalt. Die Diisensffnungen der Brenner miissen
daher verkleinert und die Luftzufuhr mufl vergréfert werden.
c) Geblase. Das Litrohr (Abb. 176) besteht aus einem Messing-
rohr mit einem Mundstiick und dient zum Hervorbringen eines
Luftstromes.
Das eigentliche Gasgeblise wurde bereits im Abschnitt ,,Glas-
blasen (S. 20) beschrieben.

d) Gasanziinder. In Verwendung sind die iiblichen Geréte mit
einem eingesetzten Feuerstein.
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Um von einer schon brennenden Flamme, etwa einer Sparflamme,
andere (asbrenner anzuziinden, bedient man sich eines leicht an-
zufertigenden Hilfsmittels. (Das vielfach iibliche Anzinden mit
Papierstiicken oder Holzspdanen ist unschon und unsauber.) An
einem Draht, der durch einen Korkstopfen Findurchgeht, wird am
unteren Ende, das in ein Pulverglas eintaucht, ein Stiickchen Bims-
stein befestigt. Im Glas befindet sich Brennspiritus. Der Bimsstein
ist imstande, geniigend Brennspiritus in sich aufzunehmen, um damit
eine Flamme von einem Heizgerat auf ein anderes zu ubertragen.

e) Wirmeverteiler. Die direkte Heizung mit freier Flamme,
also auch ohne Drahtnetz, ist im allgemeinen nicht iiblich und
geschieht nur ausnahmsweise beim FErhitzen von Retorten u. 4.
Man umgibt aber auch dann das zu erhitzende Glasgefall vorteil-
haft mit Asbestpapier.

Zur gleichmiBigen Verteilung der Warme auf die ganze Fliche
stellt man das GefaB auf ein Drahtnetz, wodurch ortliche Uber-
hitzungen und damit ein Springen des GefiBes vermieden werden.

Eine noch gré8iere Sicherheit bietet
ein mit Asbest versehenes Drahtnetz.

Gegen Luftstromungen schiitzt man
die Flamme durch Einstellen in einen
Turm aus Asbestpappe oder Blech. Eine
solche Anordnung ist besonders zum De-
stillieren hochsieden-
der Fliissigkeiten zu et
empfehlen.

Verwendet werden
ferner die BaBo- Ble-
che, d. s. umgekehrte

Baborrvichirer

Aslimmerfenster—_

Ofungen
fir Luffzufubr
(4 I oo )

Abb. 177. BAaBO-Bleche. Abb. 178. Turmschutz. Abb. 179. Gas-Tiegelofen.

Kegelstiimpfe aus Eisenblech, auf deren Innenwandungen Asbest-
streifen radial angeordnet sind und sowohl eine Beriihrung des
GefidBes mit dem Blech verhindern als auch den Verbrennungs-
gasen freien Abzug gestatten (Abb.177). Um eine konstante
Temperatur zu erzielen, wird gleichzeitig ein Asbest- oder Blech-
zylinder verwendet (Abb. 178).
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2. Indirekte Gasheizung. Die Flamme beriihrt das zu er-
hitzende GefaB nicht unmittelbar, sondern es befindet sich
zwischen Gefil und Flamme ein wirmeiibertragender Stoff, wo-
durch eine gleichméfigere Temperatur erhalten wird.

a) QGas6fen. Gaséfen (Abb.179) dienen zur Erzeugung
einer hohen, gleichméfligen Temperatur. Die hiufigste Form ist
der Tiegelofen, heizbar durch BuxsSEN-Brenner, bestehend aus
einem Tonrohr mit Platindreieck zur Aufnahme des Tiegels.

b) Luftbidder. Das einfachste Luftbad besteht aus einer
halbkugelférmigen Asbestschale mit zentraler Offnung zur Ein-
fiihrung des Brenners. Am oberen Rand werden die Heizgase
durch eine Anzahl Zuglécher abgefiihrt. Bedeckt ist die Schale
mit einem Drahtnetz (Abb. 180). Denselben Zweck erfiillen die
bereits genannten BaBo-Bleche.

Eine sehr gleichmiBige Verteilung der Wérme erzielt man
dadurch, da man iiber der Heizflamme zwei oder mehrere Draht-
netze, am besten in einem Turm, anordnet.

Die aus Jenaer Glas hergestellten durchsichtigen Luftbéder be-
stehen aus einem Glaszylinder, einer Bodenscheibe aus Asbest, beide
in einem eisernen Stativ gehalten und oben bedeckt von einer ge-
teilten Kopfscheibe aus Asbest.

Zu den Luftbiédern gehéren auch die Trockenschrinke, die
iiberall dort verwendet werden, wo es sich um die Einhaltung

konstanter Temperaturen durch lin-
gere Zeit handelt.

Zum Erhitzen von Substanzen
in zugeschmolzenen Rohren unter

Abb. 180. Luftbad. Abb. 181. SchieBofen.

Druck auf héhere Temperatur dienen die SchiefBifen nach Carius.
Das sind vierseitige Kasten aus Eisenblech, mit Schiebetiir
an der langen Seite und Offnungen an der Stirnseite, die lose
mit Klappen verschlossen sind. In die Offnungen passen Rohren,
die wiederum zur Aufnahme der glisernen Bombenrshren dienen
und schrig in den Kasten hineingelegt werden. Zur Aufnahme
des Thermometers besitzt jeder Kasten eine Blechhiilse. Bei
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Explosion der Glasréhren bildet der Eisenkasten einen sicheren

Schutz (Abb. 181).

c) Dampfbéider. Die einfachste Form ist ein zylindrischer
oder halbkugelférmiger Topf aus Kupfer, Nickel, Aluminium,
innen emailliertem GufBeisen, der gewShnlich

von einem eisernen Dreifull getragen wird.
Auf den Topf pafit ein Satz konzentrischer
Einlageringe aus Kupfer oder Porzellan,
die einzeln herausgenommen bzw. einge-
setzt werden kénnen, je nach der GroBe
des daraufzustellenden Gefiles (Abb. 182).

Ubelstand: Das Bad kocht mit der Zeit
leer und bedarf wegen seines ziemlich groBlen Wasserquantums
einige Zeit, bis es ins Kochen kommt.

Abb. 183. Niveauhalter.

Abb. 182. Wasserbad.

Zur Vermeidung des Leerkochens kénnen Niveauhalter am
Badgefifl angebracht sein, die an die Wasserleitung angeschlossen
werden und einen dauernden Ersatz
des verdampften Wassers gewdihrlei-

Abb. 184. Dampfbad.

sten (Abb. 183).

Ist eine Dampflei-
tung vorhanden, ver-
wendet man Wasser-
dampfbider ohne Was-
serbehélter und Heiz-
vorrichtung (Abb. 184).
Auch hier wird das
Gefdll entweder in den
Trichter eingesenkt oder

Abb.185. Dampf-
entwickler.

auf die Ringe desselben gestellt. Ist eine Dampfleitung nicht
vorhanden, stellt man sich den Dampf in einem sog. Dampf-
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entwickler selbst her (Abb. 185). Ein Dampfentwickler ist ein
Kupfer- oder WeiBlblechtopf mit Wasserstandsanzeiger, nach
oben sich verengend und durch einen Stopfen verschlossen. Durch
letzteren fithrt das Dampfableitungsrohr und das zirka 80 bis
100 cm herausragende lange Sicherheitsrohr, das bis zum Boden des
Dampfentwicklers reicht. Das Wasser wird darin zum Sieden erhitzt.

Statt der Wasser- bzw. Wasserdampfbiader aus Kupfer stellt
die Firma Schott & Gen., Jena, solche aus Duranglas her, die
neben dem Vorzug der Durchsichtigkeit noch den Vorteil haben,
daB sie unempfindlich gegen die Ddmpfe des Laboratoriums sind
und der harte Niederschlag, den das Wasser nach einiger Zeit
verursacht, leicht mit Salzsdure herausgelost werden kann.

d) Flussigkeitsbiader. Das zu erwirmende Gefifl wird in
Topfe oder Schalen aus emailliertem Eisenblech, die mit der
Heizfliissigkeit teilweise angefiillt sind, eingesenkt.

Fir Temperaturen unter 100° sind dieselben mit Wasser
gefiillt. Durch Anwendung von Riihrvorrichtungen im Bad sind
damit sehr konstante Temperaturen zu erzielen.

Zum FErhitzen kleiner GefiBle verwendet man an Stelle der
undurchsichtigen Metalltépfe Bechergliser aus widerstands-
faihigem Glas.

Badfliissigkeiten: Kochsalzlosung, Chlorcalciumlésung. Diese
greifen Kupfergefifle stark an, man muB daher mit innen email-
lierten Topfen arbeiten. Gesittigte Kochsalzlosung siedet bei
108°, gesittigte Chlorcalciumlosung bei 180°.

Glycerin. Verwendbar bis zirka 220°, bei héherer Temperatur
beginnt es sich zu zersetzen.

Konz. Schwefelsiure. Bis etwa 280° verwendbar, dariiber
beginnt sie zu rauchen (Abspaltung von Schwefeltrioxyd). Sie
wird in vollig offenen Béadern selten benutzt, hiufig dagegen in
Schmelzpunktsapparaturen.

Paraffinél. Fiir Temperaturen bis etwa 250° geeignet; ober-
halb dieser Temperatur raucht es bereits betrichtlich.

Festes Paraffin. Sein Schmelzpunkt liegt bei 30 bis 60°. Ver-
wendbar bis gegen 300°, dariiber starke Rauchentwicklung.

Vakuuméle fiir Olbader bis zirka 300°, je nach der Art des
Oles. Sie sind dunkel gefirbt und werden bei éfterem Gebrauch
schwarz und immer dickfliissiger.

Alle Badfliissigkeiten miissen nach léngerer Benutzungs-
dauer erneuert werden.

Die Temperatur eines Bades muf im allgemeinen 20 bis 30°
hoher sein als diejenige der Fliissigkeit, die in ihm zum vélligen
Sieden erhitzt werden soll.
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So empfiehlt es sich z.B., Kolben mit abzudestillierendem
Alkohol #n das siedende Wasser eines Wasserbades zu setzen, weil
auf dem Wasserbad, also im Wasserdampf, kein geniigend schnelles
Destillieren erzielt wird. Kolben mit Ather wird man dagegen stets
auf das Wasserbad setzen, weil fir sie diese Temperatur mehr als
ausreichend ist.

e) Biader mit festem Fillmaterial. Als Sandbdder be-
nutzt man Metallschalen mit einer diinnen Sandschicht, auf die
das zu erhitzende GefaB zu stehen kommt. Die Regulierung und
Konstanthaltung der Temperatur ist schwierig. Ahnlich ist dies
bei Graphitbiddern. Vorzuziehen sind Badfiillungen, wie Eisen-
feile, Aluminiumspéne usw.

Metallbider gestatten wegen der guten Warmeleitung die Er-
zielung gleichméaBiger Temperaturen. Sie enthalten als Bad-

Abb. 186. Benzinbrenner.

filllungen Metallegierungen. Man benutzt Eisengefille von ge-
eigneter Form, meist schalen- oder halbkugelférmig. Die Bad-
fiillung wird zunichst geschmolzen und der Kolben vor dem Ein-
tauchen mittels einer ruBenden Flamme angerufit. Das Metall
haftet dann nicht so leicht an und der Kolben kann infolge der
langsameren Wirmeiibertragung nicht so leicht springen. Es ist
zweckmiBig, den Kolben vor dem Wiedererstarren des Metalls
aus dem Bad herauszuheben.

Fiillungen fir Metallbédder:

Woobsche Legierung; Schmelzpunkt 71°.
Sie besteht aus 1 bis 2 Teilen Cadmium, 2 Teilen Zinn und
7 bis 8 Teilen Wismut.

Roosesches Metall; Schmelzpunkt 95°.
Es besteht aus 2 Teilen Wismut, 1 Teil Blei und 1 Teil Zinn.
Fiir hohere Temperaturen verwendet man Metallgemische aus
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1 Teil Blei mit 1 Teil Zinn (Schmelzpunkt zirka 200°) oder reines
Blei (Schmelzpunkt 300°).

Bei stark bleihaltigen Legierungen mull man wegen der Giftig-
keit der Bleidimpfe unter dem Abzug arbeiten.

3. Benutzung fliissiger Brennstoffe. a) Spiritusbrenner, be-
stehend aus einem gldsernen Behélter mit Einfillbtubus. Durch
einen Docht wird der Spiritus der Flamme zugefiihrt. Sie sind
nur noch wenig in Gebrauch.

b) Benzinbrenner, die als Geblise ausgebildet sind. Das Benzin
wird durch Eindriicken von Luft (z. B. mit einem Gummiballhand-
geblise) vergast und mit Luft vermischt (Abb. 186).

4. Elektrische Heizung. Siehe im Abschnitt ,,Arbeiten mit
dem elektrischen Strom‘, S.239.

Benutzte Literatur:

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

HouBeN: Methoden der organischen Chemie. 1925.

BERNHAUER: Einfilhrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942.

TREADWELL: Kurzes Lehrbuch der analytischen Chemie. 1939.

Druckschriften der Firma Schott & Gen., Jena. 1941.

15. - Kiihlen.

Soll ein Stoff gekiihlt werden, hat man ganz allgemein folgendes
zu beachten:

a) Auswahl des Kiihlmittels. Diese mufl so getroffen
werden, daB der Unterschied zwischen der Temperatur des Kiihl-
mittels und der zu kiihlenden Substanz nicht zu klein ist. Daher
ist es wichtig, bei linger dauernden Operationen das Kiihlmittel
zu erneuern, bzw. wenn es sich um die Verwendung von Wasser
handelt, im flieBenden Wasser zu kiihlen.

b) GroBe der Kiihlflache. Der Kiihleffekt ist um so
groBer, je grofler die Kiihlfliche ist. Ist eine VergroBerung der
Kiihlfliche apparativ unmoglich, so trachtet man, daB die zu
kiithlende Substanz geniigend fein verteilt ist oder die zu kiihlende
Fliissigkeit bewegt wird, z. B. durch Riihren oder Schiitteln.

c¢) Vermeidung zu rascher Erwiarmung des Kiihl-
mittels von auBen. Man umgibt das GefiB, welches das Kiihl-
mittel enthilt, mit Warmeschutzmitteln, z. B. Asbest oder Kork-
platten. Gut bewihrt sich die Verwendung von zwei ineinander-
gestellten Becherglidsern, bei denen der Zwischenraum durch Watte
ausgefillt ist.



Kiihlen. 143

1. Kiihlen fester Stoffe. Feste Stoffe werden durch Einstellen
in einen Kiiklschrank oder durch Einpacken in Eis oder eine
Kéiltemischung gekiihlt.

2. Kiihlen von Fliissigkeiten. Die Kiihlung erfolgt durch
Einstellen in ein Wasserbad oder rascher durch Einstellen oder
Einhalten in flieBendes Wasser.

Soll eine Reaktion unter dauernder Kiihlung ausgefiihrt werden,
wird das Reaktionsgefal in ein zweites Gefall (Schale, Topf,
Becherglas), das ein Kithlmittel enthélt, eingesenkt und darin

mittels Klammern festgehalten.

Kiihlgefifle fiir sehr tiefe Temperaturen sind die DEWAR-
oder 'WEINHOLD-Gefdfle (Abb.187). Das sind doppelwandige
nen versilbert (Thermosflasche).

Die GefifBle sind empfindlich,
man mul} sich hiiten, sie innen
iber den Rand hinwegfliet.

Zum Kiihlen wahrend des Filtrierens verwendet man Eis-
trichter, in die der gewdhnliche Trichter eingesetzt wird. Der
Eis, das man gegebenenfalls mit etwas Wasser durchtrinkt. Das
Reaktionsgefal wird in das zerstoBene Eis eingebettet.

Das ZerstoBen des Eises wird entweder in einem Morser oder

Eis ist ein sehr gutes Kiihlmittel, besonders dann, wenn es
sich darum handelt, moglichst lange bei konstanter Temperatur
zu halten, ohne daf eine sténdige Beaufsichtigung notwendig ist.

Gefdlle, deren Mantel sehr gut
Y
mit Sand oder Glas zu kratzen,
Zwischenraum zwischen beiden wird mit dem Kiihlmittel ange-
in groflen Steingutschalen durch Zerschlagen mit einem Holzham-
Fir Temperaturen unterhalb 0° sind Kéltemischungen un-

evakuiert ist. Der duflere Glas-

sie schroff abzukiihlen, und muf3 Abb. 187, DEWAR Abb. 188, Tis-
fullt (Abb. 188).

mer, schlieBlich auch durch Einschlagen des Eises in ein Tuch und
entbehrlich. Die gebriauchlichsten Kéltemischungen bestehen aus:

mantel ist auBerdem oftmals in-

vermeiden, daB das Kiihlmittel sches GefiB. trichter.
Als Kiihlmittel dient Wasser, Schnee oder fein zerstoBenes

Zerschlagen oder durch Zermahlen in sog. Eismiihlen vorgenommen.

100 Teilen Wasser
von Zimmertemperatur -+ 250 Teilen krist. Calciumchlorid — 8°

100 Teilen Wasser
von Zimmertemperatur + 33 Teilen Salmiak 4
33 Salpeter ........... —12°
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100 Teilen Wasser
von Zimmertemperatur + 100 Teilen Salmiak -
100 ,, Salpeter .......... — 25°
100 Gewichtsteilen
Schnee oder fein zer-
kleinertem KEis + 33 Teilen Kochsalz........... — 20°

100 Gewichtsteilen
Schnee oder fein zer-
kleinertem Eis 4+ 150 Teilen krist. Calciumchlorid — 49°

Zur Herstellung noch tieferer Temperaturen verwendet man
Kohlenséureschnee (feste Kohlensdure, Schmelzpunkt —78,8°).
Zur Gewinnung desselben wird die Kohlensiurebombe auf ein
Gestell schrig abwirts gelegt und die Kohlensiure durch einen
einfachen Schlauchansatz in einen Sack (der Sack kann auch
direkt an die Bombe angebunden werden) aus festem Leinen oder
einen Lederbeutel, der gut befestigt sein muB}, scharf einstrémen
gelassen unter gleichzeitigem, kraftigem Schiitteln (Darauf-
schlagen mit den Hénden, an die man Handschuhe gezogen hat,
wird als Melken bezeichnet). Durch die rasche Verdunstung eines
Teiles der ausstromenden Kohlensaure findet so starke Temperatur-
erniedrigung statt, dafl die Kohlensdure zu einem schneeartigen
Pulver erstarrt, das aus dem Beutel bequem herausgeschiittelt
werden kann. Vorsicht beim Arbeiten mit -fester Kohlensiure,
sie kann Brandwunden verursachen!

Dem Kohlensdureschnee fiigt man organische Fliissigkeiten
zu, wodurch eine verschieden grofle Temperaturerniedrigung er-
zielt wird, und zwar mit Aceton —86°, mit Ather —90°.

3. Kiihlen von Dimpfen. Dimpfe werden durch Kiihler ab-
gekiihlt und kondensiert. Die Kiihlung kann sein:

a) Innenkiihlung. Ein Innenkiihler besteht aus einem
rohren- oder kugelférmigen, von einem kalten Fliissigkeitsstrom
durchflossenen Gefafl, welches so in die Dampfe hineinragt, daB
letztere die kalte Flache bestreichen miissen und dabei als Fliissig-
keit niedergeschlagen werden. Je nach der Anordnung kann das
Kondensat in die siedende Fliissigkeit zuriickgeleitet (RiickfluB3-
kiihler) oder in eine Vorlage iibergefithrt werden (absteigender
Kiihler).

Der Kiihler kann z.B. als Schlangenrohr ausgefiihrt sein,
der in den Kolben eingehéngt wird (Abb. 189).

b) Aullenkiihlung. Die Dimpfe werden durch ein diinn-
wandiges, gerades oder spiralférmiges Rohr geleitet, welches von
einem kalten Flussigkeits- oder Luftstrom umstrémt wird.

Handelt es sich um Luft als Kiihlmittel, verwendet man ein
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einfaches, langes Rohr, das auf den Kolben aufgesetzt und von
der AuBenluft umspiilt wird. Bei der Kondensation hochsiedender
Fliissigkeiten bewdhrt sich die Anwendung eines LieBigschen
Kiihlers, durch dessen Mantel ein Luftstrom geblasen wird.

Bei der Anwendung von Wasser als Kiihl-
mittel verwendet man stets einen Kiihler. -=

Ein Kiihler besteht aus einem Rohr, durch wel-
ches die Dampfe bzw. das Kondensat flieBen und
einen dieses Rohr umgebenden Mantel, durch den
die Kiihlfliissigkeit stromt.

Beim Liesie-Kiihler ist das Rohr gerade
(Abb. 190), beim Kugelkiihler (ALLiaNscher Kiihler)
besitzt es kugelférmige Erweiterungen (Abb.191),
wodurch eine grofle Kiihifliche erreicht wird.

In den mejsten Fillen werden die Ddmpfe
im Qegenstromprinzip gekiihlt, d. h. Dampf Avb. 180. Rin-
und Kiihlfliissigkeit gehen den entgegengesetzten — hingekiibler.
Weg, so daB der noch heile Dampf bzw. das
Kondensat von bereits gebrauchter Kiihlfliissigkeit umspiilt
wird, wihrend das schon weitgehend abgekiihlte Gas oder Kon-
densat von frischer, kalter Kiihlflissigkeit umstromt wird, so
daB eine vollkommene Kiihlung bzw. Kondensation gewéhrleistet
ist. Der Wasseranschlufl an den Kiihler hat also so zu erfolgen,
daB das Wasser im Kiihler emporsteigt.

Als absteigenden Kiihler verwendet man fast
stets Lresic-Kiihler. Bei Riickflufl wird der Kiihler
senkrecht oder im Winkel von 45° aufwirts auf das
Siedegefal aufgesetzt, so daBl die kondensierte Fliis-

—cd o

Abb. 190. LIEBIG-Kiihler. Abh. 191.
Kugelkiihler.

sigkeit in das SiedegefiBl zuriickflieBen muB. Als RiickfluB-
kiihler werden Kugel- und Schlangenkiihler (Abb. 192), bei dem
Diampfe und Kondensat einen langen Weg zuriickzulegen haben,
wodurch der Kiihleffekt erh6ht wird, verwendet.

Die Kugelkiihler nach SOXHLET haben den Vorteil, da sie nicht
so lang sind wie die tiblichen RiickfluBkiihler. In einer Kugel ist eine

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 10
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zweite, kleinere festgehalten, durch die ein Strom kalten Wassers
geleitet wird (Abb. 193).

Die Befestigung eines Kiihlers geschieht durch Kiihlerklammern,
deren Greifer man mit einem Stiick Gummischlauch iiberzieht.
Um ein Einknicken des Schlauches, was besonders
leicht bei alten Schliuchen eintreten kann, zu ver-
meiden, wird iiber die AnschluBlstelle des Schlau-
ches eine Spirale aus Kupferdraht geschoben, die
den Schlauch in der gewiinschten Lage erhélt, oder
man hilft sich so, dal man ein Stiickchen starken
Drahtes in das Zu- bzw. Abfluirohr fiir Wasser
so einsetzt, daBl es noch einige Zentimeter aus dem
Rohr herausragt und
streift nunmehr den
Schlauch iiber Draht
und Rohr.

Soll eine Vorlage
gekiithlt werden, wird
diese in einen Trichter
eingestellt und durch
Berieseln oder Bespii-
len mit Wasser ge-
kiihlt, welches durch
den Trichter in den

Abb. 192. Abb. 193. SoXHLET-Kiihler. AusguB geleitet wird.
Schlangenkiihler.

Benutzte Literatur:

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

HouBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.

BErRNHAUER: Einfithrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942.

16. Temperaturmessung.
A. Allgemeines.

1. Temperatur. Bei der Beriihrung eines Kérpers hat man eine
gewisse Wiarmeempfindung (kalt oder warm). Die meisten Kérper
vergroBern durch Zufuhr von Wirme ihr Volumen, letzteres kann
daher als Erkennungszeichen eines bestimmten Wirmezustandes
(Temperatur) dienen.

Vorrichtungen, bei denen der Volumszustand als MaB fiir den
Waérmezustand benutzt wird, heiBen Thermometer.

2. Wirkungsweise und Wesen der Wirme. Die Koérper zeigen
einerseits bei der Frwidrmung keine Gewichtszunahme, anderseits 1a8t
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sich durch mechanische Arbeit (Reibung) Wirme erzielen, woraus
man schlieBen kann, daf3 die Warme eine Form der Energie ist, und
zwar handelt es sich um eine sehr rasche Bewegung der einzelnen
Molekiile.

Wird z. B. eine Eisenkugel fortgesetzt erwarmt, so schwingen die
einzelnen Molekiile immer rascher und rascher, wobei sich die Kugel
immer warmer und wérmer anfiihlt, bis jene Schnelligkeit der Schwin-
gung erreicht ist, bei welcher der erwérmte Korper anfiangt, leuchtend
zu werden. Er wird zuerst rot- und endlich weillglithend. Erfahrungs-
geméf ergeben sich folgende Gluttemperaturen:

Beginnende Rotglut..... 525° Gelbglut .............. 1100°
Dunkelrotglut .......... 700° Beginnende Weillglut... 1300°
Hellrotglut ............. 950° Blendende Weilighut. ... 1500°

3. Wirmemenge. Werden zwei Korper von verschiedener Tem-
peratur miteinander in Berithrung gebracht, so gleicht sich ihre
Temperatur aus; es ist eine gewisse Wiarmemenge vom wirmeren auf
den kilteren Korper tibergegangen. Als Einheit fur die Warmemenge
gilt eine Kalorie (Kal.), das ist jene Wirmemenge, die erforderlich ist,
um 1 kg Wasser um 1° zu erwdrmen. Der tausendste Teil davon ist
eine Grammkalorie (kleine Kalorie).

Fiir die Erwérmung eines beliebigen Kérpers wird eine andere
Wiarmemenge als fiir die Erwédrmung des Wassers notwendig sein.
Und zwar wird jene Warmemenge, die notig ist, um 1 kg irgendeines
Stoffes um 1° zu erwirmen, seine spezifische Wdrme genannt. Diese
ist z. B. fur Wasser 1 Kal., fiir Eisen 0,11 Kal., fiir Blei 0,03 Kal.

4, Schmelz- und Verdampfungswiirme. Das Schmelzen und Ver-
dampfen eines Korpers ist mit einer mechanischen Teilung vergleich-
bar und bedarf einer fortgesetzten Wiarmezufuhr, die nur fir das
Schmelzen bzw. Verdampfen verbraucht wird und keine Temperatur-
erhohung bewirkt. Die fiir die vollstindige Verfliissigung bzw. Ver-
dampfung von 1kg eines Stoffes wihrend des Schmelzens oder
Siedens notwendige Wiarmemenge heit Schmelz- bzw. Verdampfungs-
wirme. Das Schmelzen und Verdampfen geschieht bei den ver-
schiedenen Stoffen bei verschiedenen Temperaturen, den Schmelz-
und Siedepunkten der betreffenden Substanzen. .

Als Beispiel diene 1 kg Wasser:

Eis hat eine Temperatur von 0°. Durch Zufuhr von rund 80 Kal.
schmilzt das Eis zu Wasser von 0° und erst bei weiterer Zufuhr von
Wirme steigt die Temperatur des Wassers. Zur Temperaturerhhung
von 0° auf 100° miissen 100 Kal. zugefiihrt werden. Der so erreichte
Siedepunkt des Wassers bleibt nun bei weiterer Wérmezufuhr un-
verdndert, aber das Wasser verdampft. Die notwendige Verdampfungs-
wirme, um 1 kg Wasser von 100° in Dampf von 100° zu verwandeln,
betragt 537 Kal.

Da die Hohe des Siedepunktes vom herrschenden Luftdruck ab-
hiéngig ist, bezieht man séimtliche Angaben auf den Normalsiedepunik:.
Es ist dies der Siedepunkt bei 760 mm Quecksilberdruck (1 at). Auf
Bergen ist z. B. infolge des geringeren Luftdruckes auch der
Siedepunkt des Wassers niedriger, und zwar errechnet man auf
27,25 mm Luftdruckerniedrigung 1° Erniedrigung des Siedepunktes.
Anderseits steigt der Siedepunkt einer Fliissigkeit bei erhohtem Druck,
wovon man beim Arbeiten im Autoklaven Gebrauch macht.

10*
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5. Wirmeausdehnung. Durch die Erwidrmung dehnen sich die
Koérper aus, und zwar hat man bei fliissigen und gasférmigen Korpern
immer nur mit der Raumausdehnung zu rechnen infolge der leichten
Verschiebbarkeit der einzelnhen Teilchen, wihrend bei festen Kérpern
die Volumsausdehnung aus der Langenausdehnung berechnet werden
kann.

ZahlenméBig wird diese Ausdehnung fester Koérper durch den
Ausdehnungskoeffizienten o« angegeben ; er bedeutet die Verldngerung,
welche die Liangeneinheit (1 m) bei der Temperaturerh6hung um 1°
erfahrt. Er ist z. B. fur Platin 1/,4,000 fur Eisen /g¢q90, fur Glas
1/14)0090’ fir Blei /3900 ) .

Die Ausdehnung der gasférmigen Stoffe ist gré8er und regel-
maifBiger als die der festen Korper und auBerdem fiir alle Gase infolge
Mangels jeglichen Zusammenhanges nahezu gleich. Der Ausdehnungs-

1
973 = 0,00367.

6. Gasgesetze. Jedes in einem Gefd befindliche Gas steht unter
einem gewissen Druck und nimmt ein bestimmtes, durch das Gefd8
festgelegtes Volumen ein. Druck und Volumen stehen aber bei den
Gasen in einem ganz bestimmten, voneinander abhéngigen Verhéltnis,
und zwar ist unter der Voraussetzung, daB3 die Temperatur gleich-
bleibt, das Produkt aus Volumen (V) und dem Druck (p) unter dem
das Gas steht, konstant.

V-p = konstant (BoYLE-MARIOTTESches Gesetz).

koeffizient « fiir Gase betrégt

Das heil3t beispielsweise, daf3 der Druck eines Gases, das man auf
ein Drittel seines Volumens zusammendriickt, auf das Dreifache
ansteigt.

Da nun bei der Erwérmung eines Gases gleichzeitig eine Volums-
dnderung eintritt, mufl dieses Gesetz eine Erweiterung erfahren, die
die gleichzeitige Abhédngigkeit von der Temperatur ausdriickt (Gax-
Lussacsches Gesetz):

VP = Vo' P (1 + ).
Darin bedeuten

v; und p; Volumen und Druck bei der betreffenden Temperatur ¢,
vy und p, Volumen und Druck bei 0°,
1
* = “2—7§.
Um zwei Gase miteinander vergleichen zu kénnen, rechnet man
alle Angaben auf Normalverhdltnisse um. Ein Gas steht unter Normal-
verhéltnissen, wenn es bei 0° unter einem Druck von 760 mm Queck-
silber steht. 1
Wenn wir in dieser Zustandsgleichung statt « den Zahlenwert 373
einsetzen, kommen wir zu folgender Form:

.-
vy py = ;773’1-(273 1y,

Vo' Po

273
eine stets gleichbleibende bestimmte GréBe) und fiir (273 + ¢) das
Zeichen T'.

Fir den Bruch setzen wir R (dieser Wert ist fiir jedes Gas
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Das so verwandelte Gesetz lautet nun:
vyepy=R-T.

Darin ist T' die sog. absolute Temperatur, die aus den um 273
vermehrten Celsiusgraden errechnet wird.

Fir die Temperatur ¢ = —273° wird 7' gleich Null, und es miifite
fiir diese Temperatur der Druck eines Gases nach obiger Gleichung
ebenfalls Null werden und jede Molekiilbewegung aufhéren. Eine
noch tiefere Temperatur ist firr uns unvorstellbar. Die Temperatur
—273° bezeichnet man als absoluten Nullpunkt, der im Experiment
bereits bis auf wenige Zehntelgrade errcicht werden konnte.

B. Temperaturmessung.
Zur Temperaturmessung werden gegenwirtig benutzt:

. Flissigkeitsthermometer,

. Dampfdruck- und Gasthermometer,
. Widerstandsthermometer,

. Thermoelemente,

. Optische Thermometer.

= QUK W N

. Fliissigkeitsthermometer. Flissigkeitsthermometer beruhen
auf der Volumsausdehnung einer Fliissigkeit und bestehen meist
aus einem GefdB mit anschlieBendem engem, zylindrischem Rohr,
der sog. Kapillare, die mit der als thermometrischer Substanz
dienenden Fliissigkeit so weit gefiillt ist, dafl der Flissigkeits-
spiegel bei der zu messenden Temperatur in der Kapillare liegt.

Als solche Fliissigkeiten dienen Quecksilber, Alkohol, Toluol,
Petrolither, Pentan.

Temperaturskalen. Die Temperatur wird nach Graden
gemessen, und zwar betrigt nach CeLs1Us die Volumsausdehnung
des Quecksilbers zwischen dem Eispunkt und dem Siedepunkt
des Wassers 100°, nach REAumMUR 80° und nach FAHRENHEIT 180°.
Bei letzterem ist der Eispunkt nicht mit 0°, sondern mit -+32°,
der Siedepunkt folglich mit 212° bezeichnet.

Zur Umrechnung von °R in °C werden die ersteren mit 3/,
multipliziert.

Im allgemeinen wird heute nur nack Graden Celsius (° C)
gerechnet.

Quecksilberthermometer. Der Schmelzpunkt des Quecksilbers
liegt bei —38,8°, der Siedepunkt bei - 357°, wodurch der Ver-
wendung des Quecksilbers als Thermometerfliissigkeit Grenzen
gesetzt sind.

Uber der Quecksilbersiule (das Quecksilber wird durch Aus-
kochen moglichst luftfrei gemacht) befindet sich ein luftleerer
Raum, wodurch eine gleichméiBige Gradeinteilung erzielt wird.
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a) Formen der Thermometer: Stabthermometer (Abb. 194).
Die Kapillare ist so dickwandig, daf ihr &duBerer Durchmesser
zirka gleich dem GefiBe ist. Die Teilung ist direkt auf der Auflen-

seite des Kapillarrohres angebracht.
Einschlufthermometer. Das Gefal setzt
@ sich in eine feine Kapillare fort. Die Ka-
pillare ist in ein Umbhiillungsrohr einge-
schlossen, das auBer-
dem noch die einge-
fiigte Skala enthalt.
Stockthermometer
(Abb. 195). Bei die-
sen wird die Ka-
pillare auf einige

| BT |
|a

= Zentimeter oberhalb
&3 des GefiBles von
E3 einem  Glasmantel
i {4 umschlossen, der zir-
ES ka dem Durchmes-
E3 ser des GefiBes
L5, gleichkommt. Erst
oben erweitert sich
.1, das Umbhiillungsglas
130
| |
G 2

4ok
. .

Abb. 194. Stabthermo- Abb. 195. Stockthermo- Abb. 196. Thermometer-
meter. meter. ablesung.

und enthilt dort, wie bei den EinschluBthermometern, die
Skala mit eingeschlossen.

Die Skala mufl gut befestigt sein, damit kein Verschieben
stattfinden kann (einkitten!).

Die Wahl der Thermometerform richtet sich nach dem Ver-
wendungszweck und der Apparatur.

b) Ablesung. Abgelesen wird an der héchsten Stelle der
Quecksilberkuppe. Bei richtiger Ablesung mufi das Auge senk-



Temperaturmessung. 151

recht zur Thermometerachse iiber das Ende des Quecksilber-
fadens gehalten werden. Die Lage der Quecksilberkuppe gegen
die Teilstriche muf} richtig geschitzt werden. Ablesefehler ent-
stehen durch unrichtige Augenhaltung; ist das Auge zu tief, er-
scheint die Quecksilberkuppe héher (Abb. 196).

c) Fehlerquellen von Quecksilberthermometern. Bei
neugekauften Thermometern beachte man, falls kein Eichschein
beigegeben wurde, folgendes: Das Gefil darf nicht schroff in
die Kapillare iibergehen, die Skala mull sauber geteilt sein. Man
priift den Eispunkt und zwei andere leicht herstellbare Tempera-
turen. Sind die Abweichungen grob, gebe man das Thermometer
zuriick.,

Die wichtigsten Fehlerquellen eines Quecksilberthermometers
sind :

1. Nachwirkungserscheinungen des (lases. Bei der Alterung
des Glases kommt es zur Kontraktion (Zusammenziehung) und
dadurch zum bleibenden Anstieg des Thermometers. Dem wird
dadurch vorgebeugt, daB man das Glas kiinstlich altert, d. h.
vor der Eichung einer mdéglichst hohen Temperatur aussetzt und
sehr langsam abkiihlt.

Eine voriibergehende Volumsédnderung des Glases beobachtet
man, wenn man das Thermometer lingere Zeit bei einer hoheren
Temperatur (z. B. 100°) benutzt. Mit man mit diesem Thermo-
meter gleich darauf z. B. den Eispunkt des Wassers, so ist dieser
verschieden, was sich aber nach einigen Tagen wieder gibt.

2. Der ,herausragende Faden. Zu erheblichen Fehlern kann
die Nichtberiicksichtigung des herausragenden Fadens fiihren.
Dieser aus dem erwirmten Raum (Beispiel: aus dem Stopfen
herausragender Quecksilberfaden bei einer Destillation) heraus-
ragende Quecksilberfaden des Thermometers (kiltere Umgebung,
daher geringere Ausdehnung, folglich zu niedrige Temperatur)
mull bei genauen Bestimmungen durch Rechnung korrigiert
werden.

Dies kann nach folgender Formel geschehen:
in Graden. (0g — ag) (8 — o) h
Darin kedeuten:

o, Ausdehnungskoeffizient des Quecksilbers,
v ,, Glases.
Fur Jenaer Normalglas betrigt (&, — «;) = 0,00016.
h  Lange des herausragenden Fadens in Graden,
t, abgelesene Temperatur,
t, mittlere Temperatur des herausragenden Fadens, die mittels eines
angelegten Thermometers bestimmt wird.
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Dieser Fehler wird durch Anwendung kurzer Thermometer
mit begrenztem Temperaturbereich (z. B. von 200 bis 250°) ver-
mieden. Der herausragende Faden wird dabei entweder sehr
gering sein oder vollkommen wegfallen.

3. Der ,tote Gang‘‘. Bei der Messung einer Temperatur ist es
nicht gleichgiiltig, ob man diese mit steigendem Thermometer oder
mit einem von einer héheren Temperatur fallenden Thermometer
vornimmt. Man soll méglichst das erstere tun. Grund zu dieser Ver-
schiedenheit liegt in dem Widerstand, den das Quecksilber in
der Kapillare findet. Durch Anklopfen des Thermometers mit
dem Finger unmittelbar vor der Ablesung beseitigt man den
groBten Teil dieses toten Ganges.

4. Abdestillieren des Quecksilbers. Dieses kann besonders bei
der Messung héherer Temperaturen zu Fehlern fiihren.

Bei der Messung von Temperaturen ist auf die Einstellungszeit
des Thermometers Riicksicht zu nehmen. Bei der Messung von
Fliissigkeiten wird sich die Temperatur rascher einstellen als in
Gasen. Die Einstellungszeit betragt in Fliissigkeiten nur etwa
3 bis 30 Sekunden, je nachdem ob geriihrt wird oder nicht. Man
kann ein Thermometer ohne Gefahr aus einem Fliissigkeitsbad
in ein anderes bringen, wenn der Temperaturunterschied nicht
mehr als 50° betrégt.

d) Eichung eines Thermometers. Die Physikalisch-
technische Reichsanstalt in Berlin vergleicht eingesandte Thermo-
meter (mit einem Gasthermometer) und teilt die eventuellen
Abweichungen in einer Korrektionstabelle mit.

Selbstkontrolle: 1. Vergleich mit einem Normalthermometer,
welches von der Reichsanstalt geeicht wurde. Beide Thermometer
werden in ein groBeres Fliissigkeitsbad so eingehingt, dafBl die
Quecksilberkugeln dicht beieinander sind. (Solche Béder, die eine
Konstanthaltung der Temperatur gestatten, nennt man Thermo-
staten; sie miissen mit einem Riihrwerk versehen sein.) Bis 100°
dient Wasser, bis etwa 250° Paraffinsl, dariiber hinaus ges¢hmol-
zener Salpeter. Das Temperaturbad wird dauernd gut geriihrt
und seine Temperatur wihrend der Messung langsam erhoht
(ein kleinster Temperaturintervall pro Minute). Abgelesen wird
mit einer Lupe. Die Korrektur fiir den herausragenden Faden
ist gering, wenn gleich viele Grade bei beiden Thermometern
herausragen.

2. Mit Hilfe einer Reihe von Fixpunkten (genau feststehenden
Temperaturen).

0°, der Eispunkt des Wassers. Man darf nicht Eis unbekannter
Herkunft verwenden, sondern muB das Eis aus destilliertem
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Wasser selbst herstellen und fein schaben. Die verwendete Eis-
masse muf} dickbreiig sein.

100°, der Siedepunkt des Wassers. Zur Kontrolle des Siede-
punktes hingt man das Thermometer in einen !/,-Liter-Kolben
mit langem Hals so ein, daB sich der Quecksilberfaden vollstindig
im Dampf befindet. Dabei mufl jedoch das Quecksilbergefi
mindestens 5 cm von der Oberfliche des siedenden Wassers ent-
fernt sein, um Spritzer zu vermeiden. Selbstverstindlich ist die
Verwendung von destilliertem Wasser, zu dem reichlich Siede-
erleichterer (z. B. Platintetraeder) zu setzen sind. Zu beriick-
sichtigen ist der herrschende Barometerstand.

Zwischen 0° und 100° dienen beispielsweise folgende Umwand-
lungspunkte (scheinbare Schmelzpunkte) zum Eichen:

Ubergang von Na,CO,; + 10 H,0O in Na,CO, + 1 H,0 ..... 35,20°
Abgabe des Wassers von Ba(OH), +- 8 H,O .............. 77,9 °

Als Fixpunkte dienen ferner Schmelz- und Ersfarrungspunkte
(beim Ubergang eines Stoffes aus dem festen in den fliissigen Aggregat-
zustand und umgekehrt bleibt die Temperatur konstant, solange die
feste und fliisssige Form nebeneinander vorhanden sind), z. B. Queck-
silber —38,87°, oder Siedepunkte, z.B. Quecksilber --356,9°,
Schwefel 4 444,6°

e) Thermometer mit verinderlicher Quecksilber-
fillung (BEcKMANN-Thermometer). Solche Thermometer, die
in Hundertstelgrade geteilt sind, dienen in erster Linie zur Messung
von Temperaturdifferenzen innerhalb weniger Grade. Um nun
ein und dasselbe Thermometer fiir die verschiedensten Tempera-
turen verwenden zu kénnen, muBl die Queck-
silbermenge im Thermometergefil vergroBert
oder verkleinert werden. Das BrckmMaNN-Ther-
mometer besitzt zu diesem Zweck ein Quecksilber-
vorratsgefdl, aus dem je nach Bedarf Queck-
silber entnommen werden kann (Abb. 197). Die
Kapillare ist am oberen Ende zunichst abwirts-
und dann wieder aufwartsgebogen, wobei der
Mittelteil zylindrisch erweitert ist. Dadurch ist
erreicht, daB von dem Quecksilber, das oben in
die Erweiterung tritt, leicht ein bestimmter Teil
abgetrennt werden kann, und daB der abgetrennte Abb. 197.
Teil nie von selbst (etwa durch Erschiitterungen) BECKMANN-
in die Kapillare zuriicktreten kann. v Thermometer.

Die Uberfilhrung des Quecksilbers aus dem Hauptgefi in das
Reservegefa3 geschieht folgendermaflen: Man erwédrmt das Queck-
silber, bis es in den oberen Teil des Reservegefiales eintritt und klopft
nun das mit der einen Hand in der Mitte gefalite Thermometer mit
dem oberen (das Reservegefifl enthaltenden) Ende leicht gegen die
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andere Hand, wodurch die Abtrennung des Quecksilbers stattfindet.
Ist eine Wiedervereinigung beabsichtigt, so kehrt man, nachdem man
durch Erwidrmen des GefiBes die Hauptmenge des Quecksilbers in die
Erweiterung hat treten lassen, das Thermometer rasch um und bringt
das abgetrennte Quecksilber durch leichtes Schleudern zum Zu-
sammenflieBen mit der Hauptmenge, worauf es beim Abkiihlen mit
in die Kapillare gezogen wird.

f) Quecksilberthermometer fiirhdhere Temperaturen.
Firr hohe Temperaturen verwendet man an Stelle von Glas

Quarzglas (bis 750°). Der iiber dem Quecksilber-

L faden befindliche Raum ist nicht luftleer, sondern

mit Stickstoff oder Kohlendioxyd unter Druck ge-

fullt. Dadurch wird die Verdampfung des Queck-
silbers verhindert.

g) Andere Flissigkeitsthermometer. Zur
Messung niedriger Temperaturen ist Quecksilber
ungeeignet. Es wird fiir diesen Fall ersetzt durch
Alkohol (zum besseren Sichtbarmachen gefirbt)
fir Temperaturen bis zirka —60°. Solche Thermo-
meter haben den Nachteil, daB3 Alkohol die Wande
der Kapillare benetzt, wodurch leicht ein zu niedri-
ger Stand vorgetduscht wird. Andere Thermometer-
fliissigkeiten sind Pentan und Petroldther bis zu
Temperaturen von —180°.

2. Dampfdruck- und Gasthermometer. Bei diesen
Instrumenten wird meist nicht die Volumsénderung,
sondern die Druckinderung von Gasen und Dampfen
bei der Erwiarmung gemessen.

Sie dienen fiir feinste Messungen, werden aber bei
den iiblichen Laboratoriumsarbeiten selten verwen-
det, weshalb ihre ndhere Beschreibung hier unter-
bleiben kann.

3. Widerstandsthermometer. Die Widerstands-
thermometer beruhen auf der Tatsache, daBl der
elektrische Widerstand reiner Metalle mit steigen-
der Temperatur zunimmt. Dieser Wert ist bei
allen reinen Metallen bei der Erhéhung um 1° nahe-

Abb. 108, zu gleich, etwa :1/1000 seines Wertes l?.ei 0°. .
Widerstands- Aus der Grofe der Widerstandsinderung eines
thermometer.  Teiters' kann daher ein Schlufl auf die Temperatur

desselben gezogen werden. Diese Temperatur-
messung ist sehr exakt. Als Material dient Platin (bis 1000°).

Konstruktion (Abb. 198): Der Widerstand besteht aus einem
diinnen Draht, der auf eine isolierende Unterlage (Glimmer- oder
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Quarzglas) gewickelt oder eingeschmolzen ist. Das Thermometer
besteht aus einem zylindrischen, unten geschlossenen Rohr aus
Glas, Porzellan usw., in dessen unterem Ende sich der eigentliche
Widerstand befindet. Von diesem fiithren Zuleitungsdrihte zu
den in besonderen Kopfen untergebrachten Anschluistellen oder
der Platindraht ist in Quarzglas so eingeschmolzen, daf er in
engen Windungen dicht unter der Oberfliche des nur wenige
Millimeter starken zylindrischen Quarzkérpers hinlduft. Wider-
standsschwankungen in den Zuleitungen, die durch Temperatur-
schwankungen hervorgerufen werden, kénnen dadurch vermieden
werden, dall man die Zuleitungen aus gutleitendem, dickem
Material (Silber) baut, oder man verwendet Konstantan, bei dem
sich der Widerstand mit der Temperatur nur sehr wenig éndert.

Mefmethode. Man stellt sich einen Vergleichswiderstand her, dessen
Temperatur wiahrend der Messung leicht konstant gehalten werden
kann. Die Anordnung ist die einer
WHEATSTONEschen  Bricke  (Abb.
199). Das Widerstandsthermometer P
bildet einen Zweig der Briicke, deren
Zweige A, B und C aus drei gleichen,
unverdnderlichen Widersténden beste-
hen. Die GroBe dieser Widersténde
ist gleich der des Thermometers bei
0°, infolgedessen spielt das Galvano-
meter G auf Null ein, wenn das Ther-
mometer der Temperatur 0° ausgesetzt
ist. Bei anderen Temperaturen ist
das Gleichgewicht der Briicke gestort
und G zeigt einen Ausschlag an.
Dieser Ausschlag ist aber auller von
der Hohe der Temperatur auch von
der Spannung abhéngig, die an der
Bricke liegt. Um letztere auf einen
konstanten Wert einzustellen, verféahrt
man so, da3 man an Stelle des Ther-
mometers P einen Ersatzwiderstand
P, einschaltet und den Vorschaltwiderstand E so lange verédndert,
bis das Galvanometer auf eine bestimmte Marke einspielt. Arbeitet
man mit Wechselstrom, muf3 statt des Galvanometers ein Telephon
eingeschaltet werden.

Abb. 199. MeBanordnung des Wider-
standsthermometers.

4. Thermoelemente. Prinzip: Wird in einem aus verschiedenen
metallischen Leitern zusammengesetzten Stromkreis die Verbin-
dungsstelle (Schweiistelle) von zweien dieser Leiter auf eine
andere Temperatur gebracht als die aller {ibrigen, so wird sie
dadurch Sitz einer elektromotorischén Kraft (Thermokraft). Aus
der GréBe dieser Thermokraft kann ein RiickschluB auf die Tem-
peratur der Schweiistelle gezogen werden.
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Als Metalle kommen folgende Kombinationen in Betracht:
fir mittlere und tiefere Temperaturen:

— 190° bis + 700° Konstantan gegen Kupfer,
s 1000° Nickel gegen Nickelchrom;

fur héhere und hochste Temperaturen:
bis 1600° Platin gegen Platin-Rhodium,

»» 2000° Iridium gegen Iridium-Rhodium,
» 3000° Wolfram gegen Molybdén.

(Konstantan ist eine Legierung aus 609, Kupfer und 409, Nickel.)

Das meistverwendete ist das LE-CHATELIER-Element (300 bis
1600°) aus Platin/Platin-Rhodium (mit 109, Rhodium). Es besteht
aus 0,6 bis 0,4 mm starkem Draht, die Hauptschweilistelle wird mit
dem Leuchtgas-Sauerstoff-Geblise zusammengeschmolzen. Die Ge-
nauigkeit betragt 5°.

Praktische Ausfithrung (Abb. 200): Zwei lange Metalldrahte
werden an einem Ende verschweifit. Dieser Punkt wird an die
zu messende Stelle ge-
bracht (Temperatur £°).
Die Drahte fithren von
dort zu einer Stelle
konstanter Temperatur
(zwei neue Verbin-
dungsstellen mit den
Zuleitungsdrihten), und
zwar entweder Zim-
mertemperatur oder
fir genauere Messun-
gen 0° (durch KEis-
wasser hergestellt) und
von da zum MeBinstru-
ment.

Der eine Draht wird gegen den anderen elektrisch durch ein
iibergeschobenes unglasiertes Porzellan- oder Quarzrohr isoliert
und das ganze Element durch ein iibergeschobenes glasiertes
Porzellanrohr vor Flammengasen und dhnlichem geschiitzt. Der
durch den Temperaturunterschied der beiden Schweilstellen
hervorgerufene Strom wird mit einem empfindlichen Galvano-
meter gemessen, das fiir praktische Zwecke meist mit einer Skala
versehen ist, an der man sofort die Temperatur ablesen kann.

Als Ausschlagsinstrument zur Messung der Thermokraft dient
im allgemeinen ein Drehspuleninstrument.

5. Optische Temperaturmessung. Die von einem glithenden
Korper ausgesandte Lichtstrahlung ist in ihrer Stidrke und

Abb. 200. Thermoelement.
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Farbe von der Hohe der Temperatur abhingig, die der Kérper
besitzt.

Zum Unterschied von allen anderen Temperaturmessungen
befindet sich das MeBinstrument nicht an dem Ort, dessen Tem-
peratur zu bestimmen ist, sondern es wird z. B. das aus einem
glihenden Ofen austretende Licht in einem ,,Strahlungspyro-
meter‘‘ durch optische Prismen in seine Bestandteile zerlegt und
einer davon (ein Rot von bestimmter Wellenlinge) mit dem Licht
einer Vergleichslampe verglichen.

Die beiden Gesichtsfeldhédlften des Pyrometers zeigen nun
verschiedene Helligkeit. Durch Drehen am eingebauten Analysator
oder durch Verinderung der Lichtstirke der Vergleichslampe
wird nun wiederum auf gleiche Helligkeit des Gesichtsfeldes ein-
gestellt und aus der Drehung des
Analysators, bzw. aus der meB-
baren Verdnderung der Ver-
gleichslichtstirke die Temperatur
errechnet.

AnschlieBendseinoch die Tem-
peraturmessung mittels SEGER-

Kegels erwahnt. SecEr-Kegel

(Abb.201) sind kleine dreiseitige

Pyramiden aus verschiedenen Abb. 201. SEGER-Kegel.
Mischungen von Ton, Quarz und

Feldspat, die an dem Ort des Ofens aufgestellt werden, an dem
die Temperatur gemessen werden soll. Bei fortschreitender Hitze
erweichen sie und gelten als geschmolzen, wenn die sich neigende
Spitze die Unterlage leicht beriihrt. Die Kegel tragen Nummern,
je nach ihrer Schmelztemperatur, und sind geeignet fiir Tempera-
turen von 600 bis 2000°.

C. Selbsttiitige Regulierung der Temperatur.

Die Einstellung einer genauen Temperatur, bzw. die Nicht-
iiberschreitung einer Héchsttemperatur wird bei der Durchfiihrung
vieler Reaktionen gefordert.

An elektrischen Gerdten (z. B. Trockenschrinken) sind Tem-
peraturregler oft bereits durch die Herstellerfirma eingebaut. Sie
beruhen darauf, daf3 zwischen einem Platindraht und einem Queck-
silbermeniskus der Stromkreis geschlossen oder unterbrochen wird.

Fir gasgeheizte Apparate, die nur voriibergehend in
Betrieb sind, kénnen die Thermoregulatoren fallweise eingebaut
werden. Sie beruhen darauf, daB der Gasstrom bei Erreichung
der betreffenden Temperatur abgestoppt wird.
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Als einfachste Thermoregulatoren kénnte man die Schrauben-
quetschhahne und Regulierhéhne bezeichnen. Von den Temperatur-
reglern, die nach vorgenommener Einstellung keiner stindigen Kon-
trolle mehr bediirfen, seien zwei einfache hier ndaher beschrieben, die
auf der Ausdehnung des Quecksilbers bei der Erwérmung beruhen.
Sie dienen in der Hauptsache zur Temperatureinstellung von Ol-
oder anderen Flussigkeitsbddern.

1. Thermoregulator nach REICHERT (Abb. 202). Der Gasstrom
verzweigt sich, ein Teil gelangt durch das vertikale, eingeschliffene
Rohr ZZ, das unten dicht iiber dem in der Kapillare stehenden

Abb. 202. Thermoregulator nach Abb. 203. Thermoregulator mit U-férmigem
REICHERT. Gasweg.

Quecksilber miindet, in die Erweiterung und von hier durch das
seitlich angeschlossene Rohr A4 zum BuUNSEN-Brenner. Ein
anderer Teil des Heizgases tritt durch eine kurze Schlauchver-
bindung und den Hahn H in die Erweiterung.

Bei Benutzung des Instruments 148t man die Temperatur des
Bades bis auf etwa 2° der gewiinschten nahekommen und treibt
hierauf durch Schrauben bei S das Quecksilberniveau in die Héhe,
bis die Flamme sich eben zu verkleinern beginnt, worauf die
selbsttatige Regulierung der Flammenhdohe, die man durch Nach-
stellen von § noch genau auf den gewiinschten Punkt bringen
kann, einsetzt. Sollte das Quecksilber einmal die untere Offnung
von Z vollig verschlieBen, so gelangt durch die Zweigleitung
dennoch eine kleine Gasmenge, die durch den Hahn so zu regulieren
ist, daB diese ,,Notflamme* keinesfalls das Bad auf der gewiinschten
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Temperatur zu erhalten vermag, zum Brenner, um ein voll-
stdndiges Verloschen zu verhindern.

2. Thermoregulator mit U-formigem Gasweg (Abb.203). Im
Prinzip wirkt dieser Thermoregulator ebenso wie der unter 1
beschriebene. Auch hier ist oben eine durch einen Hahn einstell-
bare Notleitung vorhanden.

Benutzte Literatur:

StAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

HoUBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.

WEYGAND: Organisch-chemische Experimentierkunst. 1938.

LAssAR-COHN: Arbeitsmethoden flir organisch-chemische Labora-
torien, 5. Aufl. 1923.

GRIMSEHL-TOMASCHEK: Lehrbuch der Physik. 1940.

KORNER: Lehrbuch der Physik. 1921.

Druckschriften der Firma Heraeus, Hanau.

17. Charakteristische Temperaturen.

1. Flamm- und Brennpunkt. Die Bestimmung des Flamm-
und Brennpunktes dient zur Kennzeichnung der Feuergefiahrlich-
keit fliissiger Brennstoffe. Sie beruht darauf, jene Temperatur
festzustellen, bis zu der ein fliissiger Brennstoff erwéirmt werden
muB, damit die entweichenden Dampfe mit Luft ein explosives
Gemisch bilden und zum Entflammen bzw. Brennen gelangen
konnen.

Man benutzt zur Bestimmung einen grofen Porzellantiegel
(4 em breit, 4 cm hoch). Er wird bis 1 cm unter den Rand mit
dem Ol gefiillt, ein Thermometer eingesetzt und am Sandbad so
erhitzt, daB der Temperaturanstieg zirka 4 bis 6° pro Minute
betrigt. Wihrend der letzten 15° vor Erreichung des Flamm-
punktes soll die Temperatur nicht mehr als 3° pro Minute steigen.
Von Zeit zu Zeit wird ein Ziindrohr mit ganz kleiner Flamme
an den Tiegel gebracht. Das Flimmchen soll 2 bis 3 mm von der
Oberflache des Oles entfernt bleiben. Das Ziindrohr ist ein meist
an dem Apparat drehbar befestigtes Rohr mit Gaszuleitung, das
sich in eine Spitze verjiingt, so da an dieser nur ein kleines
Flammchen entstehen kann. BehelfsmaBig benutzt man ein Lot-
rohr, durch das Gas geleitet wird und das man von Hand aus an
die Flamme heranbringt. Sobald die Temperatur geniigend hoch
ist, zeigt ein kurzes Aufflammen der entwickelten Démpfe den
Flammpunkt des Oles an. Unmittelbar daran schlieBt sich die
Bestimmung des Brennpunktes. Diese besteht darin, da man
das Ol so lange weitererhitzt, bis nach der Entfernung der Ziind-
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flamme das Ol von selbst weiterbrennt. Diese Temperatur wird
abgelesen (Abb. 204). Als Schiedsapparat ist zur Zeit der Apparat
nach MarcussoN giiltig. Er besteht aus
einem Tiegel von 2mm Wandstirke und
einer lichten Weite von 40 mm bei einer
duBeren Héhe von 42 mm mit zwei inne-
ren Strichmarken im Abstand von 10 bzw.
15mm von der oberen Tiegelkante. Das
Sandbad ist durch einen Schirm gegen
Luftzug geschiitzt. Zylinderole werden bis
zur unteren, alle anderen Ole bis zur oberen
Marke eingefiillt. Nach jedem Grad Tem-
peraturerh6hung schwenkt man die 10 mm
lange Ziindflamme auf die Oloberfliche.
2. Stockpunkt (Erstarrungspunkt). Er
dient ebenfalls zur Uberpriifung fliissiger
Brennstoffe.
APD 204, Rlammpunkts: Man fillt das Ol mit Hilfe einer Pi-
pette in ein Reagenzglas von zirka 4 cm
lichter Weite 4 cm hoch an. Das Rohr wird durch einen
Kork, durch den ein Thermometer gefiihrt ist, welches so in
das Ol taucht, daB das obere Ende der Quecksilberkugel
mindestens noch 2 mm unter der Oloberfliche ist, verschlossen.
Das Ganze wird in eine Kaltemischung gestellt und von Zeit zu
Zeit herausgenommen und gepriift, ob das Ol beim leichten Neigen
keine sofort sichtbare Bewegung mehr gibt. Dies gilt als der
Stockpunkt des Oles.

3. Schmelzpunkt. In der Literatur wird der Schmelzpunkt
mit dem Buchstaben Fp (Flissigkeitspunkt) bezeichnet.

a) Als Schmelzpunkt ist jene Temperatur anzusehen, bei der die
Substanz nach der Meniskusbildung vollkommen klar und durch-
sichtig erscheint. Man nennt einen Schmelzpunkt konstant, wenn
er sich durch weitere Reinigung der Substanz (Umkristallisieren)
nicht mehr verédndern 140t.

Gewisse Substanzen verindern sich beim Schmelzen, man
spricht dann nicht von Schmelz-, sondern von Zersetzungs-
punkten. Ist der Schmelzpunkt unscharf, kann man in vielen
Fillen auf das Vorliegen eines Substanzgemisches schliefen, da
der Schmelzpunkt reiner Substanzen fast immer scharf und eine
ganz bestimmte konstante GréBe fiir diese Substanz ist. Un-
scharf heiflt, daf} sich das Schmelzen iiber einige Grade erstreckt.
Manchmal (bei unreinen Stoffen ofters) tritt kein Schmelzen,
sondern lediglich ein Sintern (Zusammenbacken) ein.
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b) Korrigierter Schmelzpunkt. Die groBten Fehler bei der
Schmelzpunktsbestimmung treten neben dem meist zu raschen Er-
hitzen durch den sog. herausragenden Faden auf. Um Vergleichs-
werte zu erhalten, mu3 daher fiir wissenschaftliche Zwecke der
korrigierte Schmelzpunkt angegeben werden. Die Korrektur fiir den
herausragenden Faden wird errechnet oder nach vorhandenen
Tabellen bestimmt (siehe S.151).

c) Bestimmung des Schmelzpunktes. Die Substanz
wird in Kapillarréhrchen, die rein und trocken sein miissen,
eingefiillt. Der innere Durchmesser der Rohrchen soll 0,75 bis
1 mm betragen. Man erhilt solche passende Kapillaren, wenn
man ein zirka 5 mm weites Glasrohr unter fortwihrendem Drehen
iiber dem entleuchteten BUNSEN-Brenner bis zum Weichwerden
erhitzt und auBerhalb der Flamme auszieht. Auf dieselbe Weise
kénnen aus eineim Glasstab Fiden gezogen werden, die gerade
in die Kapillaren einpassen. Beim Abschneiden der Kapillaren
ist darauf zu achten, daf} eine gerade Schnittfliche entsteht, weil
sonst das Einfiillen der Substanz Schwierigkeiten macht. Das
eine Ende des Rohrchens wird zugeschmolzen.

Die vollkommen trockene, in einer Achatschale fein zerriebene
Substanz wird eingefiillt, indem man durch Eintauchen des
offenen Endes in die aufgehidufte Substanz ein wenig davon auf-
nimmt und dann mit dem Glasfaden auf den Grund des Rohrchens
schiebt, sie dort feststampft, und dies so lange wiederholt, bis
eine 2 mm hohe Schicht entsteht. Statt des Einstampfens kann
man auch so vorgehen, dafl man das Réhrchen mit der Substanz
durch ein langes Glasrohr frei herunterfallen 148t, wobei sich
die Substanz durch den elastischen AufstoB (den man auch durch
vorsichtiges kurzes StoBen des mit der Hand gefaBten Rohrchens
gegen die Tischplatte ausfithren kann) von selbst auf dem Kapillar-
réhrchenboden festsetzt.

Das so vorbereitete Rohrchen wird in den Schmelzpunkts-
apparat gebracht. Beobachtung des Schmelzens am besten
mittels einer Lupe.

Vor jeder Schmelzpunktsbestimmung sind unbekannte Sub-
stanzen durch Erhitzen einer kleinen Probe auf einem Spatel auf
ihr Verhalten zu priifen (explosive Stoffe!).

d) Schmelzpunktsapparate. Ein einfacher, selbst her-
stellbarer Apparat (Abb. 205) besteht aus einem Rundkoélbchen
mit kurzem Hals, in dem sich die Badfliissigkeit befindet. Hinein
reicht durch einen auf einer Seite eingekerbten Kork (kleiner
Ausschnitt zum Entweichen der durch die Ausdehnung der Bad-
fliissigkeit verdrangten Luft) ein Reagenzglas. In dieses wiederum
reicht das Thermometer durch einen ebenfalls eingekerbten Kork

‘Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 11
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(Binkerbung nach vorn, dadurch ist der gesamte Quecksilber-
faden sichtbar). An der Thermometerkugel wird das Schmelz-
punktsrohrchen mittels eines Platindrahtes, eines schwachen
Gummiringes (schwacher Abschnitt eines Gummischlauches)
oder fiir héhere Temperaturen auch mit einem kleinen Tropfen
Schwefelsiure oder einfach mit Speichel befestigt bzw. angeklebt.
Das Roéhrchen muBl so angebracht sein, daB sich die Substanz in
der Mitte der Quecksilberkugel befindet.

Eigens fiir die Schmelzpunktshestimmung gebaute Apparate
ermoglichen eine gleichmaBigere Erwarmung des Heizbades sowie

ein anderes Befestigen der Kapillarr6hrchen.
Das Anheizen des Bades mulB, besonders einige
Grad vor der Schmelztemperatur, sehr all-
mihlich vorgenommen werden. Nach Ent-
fernung des Brenners darf das Thermometer
keine weitere Temperatursteigerung mehr an-
zeigen.

Der Apparat von THIELE (Abb. 206) besteht
aus einem Rohr von zirka 2 cm Weite, an das
ein Bogen von 1cm Weite so angesetzt ist, daB
er das untere Ende des Rohres mit der Mitte
verbindet. Der Bogen, der mit einem Draht-
netz umwickelt wird, wird mit direkter Flamme

erhitzt. Dadurch beginnt die Bad-

flussigkeit zu zirkulieren, der Ap-

parat heizt sich daher sehr schnell

anund geht nicht nach, d.h. die

Temperatur des Heizbades ist

nicht hoher als die Anzeige des

Abb. 205. Selbsther- Abb. 206, Thermometers. Er kiihlt ander-
gestellter Schmelz-  Schmelzpunkts-  seits auch wieder rasch ab. Das
punktsapparat. apparat nach  Thermometer mit dem daran be-

THIBLE: festigten Rohrchen wird von oben

direkt in die Badfliissigkeit eingefiihrt und mit Hilfe eines Stopfens
festgehalten. Bei einem weiter verbesserten Apparat werden die
Schmelzpunktsrohrchen durch seitliche kleine Offnungen eingesetzt,
so daf ihr unteres Ende direkt an die Thermometerkugel zu liegen
kommt. Oben werden die Rohrchen durch ein kleines Gummiplétt-
chen gesteckt, um ein Hineinfallen in das Bad zu verhindern.

Als Badfliissigkeiten dienen Wasser, konz. Schwefelsiure oder
geschmolzenes Paraffin. Konzentrierte Schwefelsdure wird durch
hineinfallenden Staub rasch braun gefirbt, wodurch die Er-
kennung eines Schmelzpunktes undeutlich wird. Zur Verhinderung
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dieses Braunwerdens setzt man dem frischen Schwefelsaurebad
ein kleines Koérnchen Kalisalpeter zu. Schwefelsdure ist bis
gegen 300° brauchbar, vorausgesetzt, daB sie noch kein Wasser
angezogen hat. Bei 300° beginnen bereits groBere Mengen von
Diampfen zu entweichen; sie siedet bei 338°. Beim Arbeiten mit
Schwefelsiure ist groBte Vorsicht am Platze; Verwendung einer
Schutzbrille.

Fiir Schmelzpunkte bis zu 325° empfiehlt sich die Verwendung
eines 5 Minuten lang gekochten Gemisches von 7 Teilen Schwefel-
siure vom spez. (Gewicht 1,84 und 3 Teilen Kaliumsulfat. Fiir
Schmelzpunkte zwischen 325° und 360° ist ein Gemisch von 6 Teilen
Schwefelsdure und 4 Teilen Kaliumsulfat brauchbar. Fir noch
hohere Temperaturen verwendet man geschmolzenes Zinkchlorid
(dieses ist nach der Verwendung aus dem Gefdfl auszugieBen, sonst
Zersprengung!).

Fiir sehr hohe Temperaturen benutzt man zur Bestimmung
des Schmelzpunktes einen Messing- oder Aluminiumblock von
zirka 8 cm Linge, 4 em Breite und 4 cm Hohe. 1/, cm unter der
Oberflache befindet sich ein Kanal zur Einfithrung des mit Asbest-
papier umwickelten Thermometers. Die Oberfliche des Blocks
besitzt zwei Reihen kleiner Aushohlungen, in die man die Substanz
bringt. Erhitzt wird der Block langsam durch eine Reihe kleiner
Flammen.

Substanzen, die vor dem Schmelzen sublimieren oder die sich
zersetzen, miissen in einem beiderseits zugeschmolzenen Kapillar-
réhrchen erhitzt werden. Das Rohrchen wird bei solchen Stoffen
erst dann in den Apparat gebracht, wenn eine dem Schmelz-
punkt nahe liegende Temperatur erreicht ist, was durch Vor-
versuche festgestellt werden muB.

e) Bei unreinen Substanzen oder Substanzgemischen liegt der
Schmelzpunkt zumeist viel niedriger als bei der reinen Substanz.
Von dieser Schmelzpunktserniedrigung bei Gemischen macht man zur
Uberpriifung eines Stoffes und zu seiner Identifizierung Gebrauch
durch die Ausfithrung von Mischschmelzpunkien. Eine Substanz A
habe den Schmelzpunkt S, eine unbekannte Substanz B ebenfalls
den Schmelzpunkt S oder doch einen sehr nahe liegenden. Mischt
man zirka gleiche Teile von 4 und B in einer Reibschale und be-
stimmt von dem Gemisch den Schmelzpunkt, so kann entweder
wiederum der Schmelzpunkt S erhalten werden, dann waren beide
Substanzen gleich, also identisch, oder ein bedeutend tieferer Schmelz.-

punkt als der der einzelnen Substanzen A4 und B, woraus man
schlieBen kann, daB A und B chemisch verschiedene Stoffe sind.

4. Siedepunkt. In der Literatur wird der Siedepunkt mit den
Buchstaben Kp. (Kochpunkt) bezeichnet.
a) Zur Siedepunktsbestimmung verwendet man die gewo6hnliche
Methode der Destillation. Als Siedepunkt bezeichnet man jene
11*
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Temperatur, bei der das Thermometer wiahrend nahezu der ganzen
Operation konstant bleibt.

Zu beachten ist, da zwar die Thermometerkugel, die sich in
der H6he des Ansatzrohres des Siedekolbens befinden mubB, fast
augenblicklich die Temperatur des Dampfes annimmt, dall es
aber geraume Zeit braucht, bis der Quecksilberfaden, der ja
durch eine dicke Glasschicht bedeckt ist, sich ins Wérmegleich-
gewicht stellt. AuBerdem rinnt die zuerst an den oberen Teilen
des Siedekolbchens kondensierte Fliissigkeit am Thermometer
herunter und kiihlt die Kugel ab.

Der Quecksilberfaden muB selbstverstindlich ginzlich im
Dampf sein (eventuell Korrektur des herausragenden Fadens).
Vorkehrungen zur Verhinderung des StoBens miissen getroffen
sein (Verwendung von Siedeerleichterern). Die Destillation muf3
langsam erfolgen (1 bis 2 Tropfen Kondensat pro Sekunde), bei
schnellerer Verdampfung tritt eine Stauung ein, die die Siede-
temperatur zu hoch erscheinen 148t.

b) Siedepunktsbestimmung kleiner Substanzmengen.
Ein Kélbchen von 100 cem Inhalt ist mit einer geeigneten Bad-
fliissigkeit versehen. In seinem Hals befindet sich ein Stopfen
mit engem Seitenkanal und einer Offnung in der Mitte, durch die
ein diinnwandiges Reagenzglas (zirka 7mm weit)
reicht. Das untere Ende dieses Rohres taucht in
die Badfliissigkeit ein. In das Reagenzglas bringt
man 0,5 bis 1,5cem der zu priifenden Fliissigkeit
und befestigt dariiber ein Thermometer. Beim
Sieden der Fliissigkeit zeigt das Thermometer einige
Zeit die gleiche Temperatur.

Bei noch kleineren Substanzmengen (Abb. 207)
ftihrt man einen Tropfen in eine Glasrdhre ein.
In diesen Fliissigkeitstropfen taucht gleichzeitig
eine etwas iiber dem unteren Ende zugeschmol-
- zene Kapillare ein. Das Glasrohr wird an einem

w Thermometer befestigt und nun wie bei der

. Schmelzpunktsbestimmung verfahren, d.h. man
A;&f&%;sst;ﬁf' taucht das Ganze in ein Heizbad und erwéirmt.
mung kleiner ~ Ehe der Siedepunkt erreicht wird, entwickeln

s sich aus dem Kapillarrohrchen einzelne Blis-

chen, die sich rasch vermehren und zuletzt einen
ganzen Faden kleiner Dampfperlen bilden. Dies ist der Mo-
ment, an dem das Thermometer abgelesen wird.

c) Gefrierpunktserniedrigungund Siedepunktserhé6hung.
Durch das Auflésen fester oder fliissiger Stoffe in einem Ldsungsmittel
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wird bewirkt, da8 der Gefrierpunkt des Lésungsmittels absinkt und der
Siedepunkt desselben steigt. Da dies eine fiir das betreffende Losungs-
mittel ganz charakteristische und gleichbleibende Eigenschaft und
GroBe ist, kann durch Auflésen unbekannter Substanzen und Be-
stimmung der dadurch verursachten Differenz im Siede- bzw. Ge-
frierpunkt (Messung mit BECEMANN-Thermometer) das Molekular-
gewicht des aufgelosten Stoffes nach bestimmten Formeln errechnet
werden.

Benutzte Literatur:

HoUBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.

Lassar-CoBN: Arbeitsmethoden fiir organisch-chemische Labora-
torien. 1923.

Chemiker-Taschenbuch, 60. Aufl. 1937.

18. Eindampfen.

Das Eindampfen hat den Zweck, eine Losung zu konzentrieren.
Ist das Losungsmittel Wasser, so bedient man sich der eigentlichen
Verdampfungsmethode, wahrend organische Losungsmittel in den
meisten Fillen durch Abdestillieren wiedergewonnen werden.

Unter Abdampfen versteht man die Entfernung einer Fliissig-
keit durch Verflichtigung; der Hauptwert wird zum Unterschied
von der Destillation auf den Riickstand gelegt.

Das Verdampfen einer Fliissigkeit kann geschehen:

a) unterhalb der Siedetemperatur (Verdunsten) oder
b) unter Sieden der Fliissigkeit.

1. Verdampfen einer Fliissigkeit unterhalb der Siedetemperatur.
Die Verdunstung geht langsam vor sich und erfolgt nur an der
Oberfléache.

Die GefaBle sollen daher eine Form

besitzen, die die Ausbreitung auf eine
moglichst groBe Oberfliche gestattet.
Bechergliser verwendet man fast nur
bei Anwendung tieferer Temperaturen
und nur dann, wenn der Abdampfriick-
stand keine festen Krusten bildet. Am
vorteilhaftesten sind Schalen. Bei gréfe-
ren Fliissigkeitsmengen wird zunéchstin
groBeren Gefiflen eingedampft, die man
spater gegen kleinere auswechselt.

Beschleunigt wird das Abdampfen
dadurch, daBl man die sich bildenden Abb. 208. Eindampftrichter.
Diampfe wegblist oder absaugt. Man
stiilpt iiber das GefaB einen abgesprengten Trichter, in den ein
Glasrohr reicht, durch das die Luft abgesaugt wird (Abb. 208).
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Das Eindampfen wird iiber freier Flamme oder mittels eines
Heizbades ausgefiihrt.

Schutzvorrichtungen wéhrend des Eindampfens: Gegen. das
Hineinfallen von Staub schiitzt man sich durch einen {iber-
gestiilpten Trichter, durch Bedecken mit einem Uhrglas, das auf
kleinen, winkelférmig gebogenen Glasstdbchen, die iiber den Rand
der Schale gehingt werden, sitzt oder durch Anbringen eines mit
Filtrierpapier bespannten Holzrahmens iiber dem Abdampfgefa.

Manche Stoffe, die wihrend des Eindampfens aus der Losung
in fester Form abgeschieden werden, haben die Eigenschaft, an
den Wandungen des GefiBles in die Hoéhe zu kriechen (z. B.
Ammonsalze). Vermieden kann dies dadurch werden, dal man
die Seitenwinde der Schale heiBler als die Flissigkeit halt. Auf
diese Weise wird die sich hochziehende Salzmasse vollkommen
ausgetrocknet, bevor sie den oberen Rand des Gefalles erreicht.

Das Abdampfen iibelriechender Stoffe mufl unter dem Abzug
vorgenommen werden. Besondere Vorsichtsmafinahmen sind
beim Abdampfen feuergefihrlicher oder schidlicher Fliissigkeiten
zu beachten. Man trachtet in diesem Falle, die aufsteigenden
Dimpfe so rasch als moglich zu entfernen (Anwendung eines
Luftstromes).

2. Verdampfen einer Fliissigkeit unter Sieden derselben. Das
Sieden wird in Kolben oder Bechergldsern, besser in Porzellan-
schalen oder Tépfen, also in offenen GefdBlen, vorgenommen.

Viele Fliissigkeiten, besonders wenn sie feste Substanzen
gelost oder als Bodensatz enthalten, alkalische Fliissigkeiten (z. B.
starke Natronlauge) unterliegen der Gefahr des ,,Stofens‘.
Ursache des StoBens ist ein pl6tzlich eintretendes Sieden, d. h.
die entwickelten kleinen Dampfblischen steigen nicht einzeln an
die Fliissigkeitsoberfliche, sondern vereinigen sich noch in der
Fliissigkeit am Boden des GefidBes zu groflen Blasen, die dann
plotzlich entweichen. Das Stofen kann zu Verlusten durch Ver-
spritzen fithren, ja mitunter so heftig sein, daBl ein Umkippen des
GefaBes erfolgen kann. Diese Erscheinung des zu spiten, dann aber
plotzlichen Eintretens der Dampfentwicklung nennt man Siede-
verzug.

3. MaBnahmen zur Aufhebung des Siedeverzuges. Zugabe von
Siedeerleichterern. Der Zusatz muB bereits am Anfang erfolgen
und nicht erst dann, wenn die Fliissigkeit bereits stark erhitzt
ist, da hierdurch ein plotzliches Sieden ausgelést werden kdnnte.

Siedesteinchen sind nicht gréBer als erbsengrofie Stilicke von
unglasiertem, gebranntem Ton oder Bimsstein. Zwei bis drei
Steinchen reichen fast immer aus. Falls die Fliissigkeit voriiber-
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gehend aus dem Kochen kommt, mu8 der "Zusatz von Siede-
steinchen erneuert werden.

Platvntetraeder.

Stedestibchen, das sind Spéne aus harzarmem Fichtenholz.

An den Kanten und Poren aller dieser Siedeerleichterer kénnen
sich die kleinen Dampfblischen besser bilden, die dann von dort
entweichen.

Siedekapillaren aus Glas von 1 mm oder kleinerem Durch-
messer, die oben zugeschmolzen sind oder beiderseits offene
Kapillarréhrchen, die einen &uBerst kleinen Durchmesser haben
und so lang sein miissen, daBl ihr oberes Ende iiber den Fliissig-
keitsspiegel hinausragt, sind ein gutes Mittel gegen den Siede-
verzug.

Empfohlen werden ferner Stedeblitichen aus aschenfreiem Filtrier-
papier. Es sind dies kleine Filtrierpapierscheibchen von der GréBe
10 X 20 mm mit abgerundeten Ecken, welche unter einen Glasstab
gelegt werden. Dadurch soll ein ruhiges Sieden erzielt werden, weil
die feinporige Beschaffenheit eine sehr gleichmiBige Dampfverteilung
zuldft. Bel einem gegebenenfalls sich anschlieBenden Filtrieren ge-
langt das Blittchen mit auf das Filter und wird bei der nachtrig-
lichen Veraschung mit verbrannt. AuBerdem verhindert das Blittchen
das Durchschlagen des Glases durch den Glasstab.

Falls sich wihrend des Eindampfens ein fester Stoff ausscheidet,
wodurch das sehr listige StoSen der Fliissigkeit unvermeidlich
wird, kann die Abdampfung unter Durchleiten eines Luft- oder
Gasstromes vorgenommen werden. Alle Siedeerleichterer versagen
aber, wenn sich aus der kochenden Lisung feste Stoffe in gréBerer
Menge ausscheiden; dann hilft nur noch kriftiges Riihren.

Benutzte Literatur:

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

WEYGAND : - Organisch-chemische Experimentierkunst. 1938.

SCHLEICHER und ScHULL: Filtration im chemischen Laboratorium,
3. Aufl. 1936.

19. Destillieren.

Eine Destillation besteht aus zwei Teilen, dem Verdampfen
der Fliissigkeit und der Kondensation der erhaltenen Dampfe.
Sie ist ein ausgezeichnetes Mittel zur Reinigung von Fliissigkeiten.

Eine Destillationsapparatur setzt sich zusammen aus dem
DestilliergefiB, in dem die Verdampfung der Flissigkeit statt-
findet, und dem Kiihler, in welchem die Ddmpfe wieder kondensiert
werden. Das Kondensat wird in einer Vorlage aufgefangen.
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1. Destillation unter Atmosphirendruek. a) Verdampfung
der Fliissigkeit. Als GefafBe, in denen das Sieden und damit
die Verdampfung vor sich geht, verwendet man Kolben, die mit
einem Stopfen verschlossen sind, durch den ein kurzes, gebogenes
Rohr reicht, das die Verbindung mit dem absteigenden Kiihler
herstellt. Zur Kontrolle der Temperatur reicht durch eine zweite
Bohrung ein Thermometer in den Kolben, dessen Quecksilber-
kugel im Dampfraum liegen mus.

Vorteilhafter ist die Verwendung eines Destillierkolbens
(Abb. 209), das ist ein Rundkolben mit langem, engem Hals, an
den ein geneigtes Rohr angeschmolzen ist, welches mit dem
Kiihler mittels eines Stopfens verbunden wird. Der Kolbenhals
wird mit einem Stopfen, durch den das Thermometer reicht, ver-

schlossen. Das Quecksilbergefi3

des Thermometers muf} sich un-

mittelbar unterhalb des Ansatz-

rohres befinden, so daBl es

von den iibergehenden Dampfen

stets vOllig umspiilt wird. Das

Ansatzrohr soll so weit iiber

dem Kolben angebracht sein,

Abb. 209. Abb. 210, Vorstase, a8 die Thermometerkugel nicht

Destillierkolben. in den Kolbenraum ragt.

Man darf nie versiumen,

MaBnahmen zur Aufhebung des Siedeverzuges zu treffen. Das An-

heizen des Kolbens geschieht entweder direkt (Drahtnetz) oder unter

Zuhilfenahme eines Bades. Gasbrenner sollen stets mit einem Turm

versehen sein. Bei Anwendung der direkten Gasheizung soll mit dem

Brenner gefiachelt werden, bis Sieden eintritt, erst dann lit man

ihn in ruhiger Lage unter dem Kolben stehen. Die Erhitzung hat
allmahlich zu erfolgen, um eine Uberhitzung zu vermeiden.

b) Kondensation der Dampfe. Wichtig ist die richtige
Ableitung und Kondensation der Démpfe durch einen absteigenden
Kiihler. Verwendet wird fast stets ein Liespic-Kiihler, durch
dessen Mantel Wasser geleitet wird. Nur beim Destillieren héher
siedender Fliissigkeiten verwendet man warmes Wasser oder Luft.
Die Kiihlung erfolgt im Gegenstromprinzip, d. h. das Kiihlwasser
steigt dem abflieBenden Kondensat entgegen.

Je hoher die zu destillierende Substanz siedet, desto linger
soll der Kiihler sein. Zu lange Kiihler vermeidet man, da sie un-
handlich sind. Das Kiihlwasser ist vor Beginn der Destillation
einzuschalten, da bei zu spatem Einschalten der bereits erwirmte
Kiihler springen kann.



Destillieren. 169

c) Das Auffangen des Kondensats erfolgt zumeist ohne
weiteres in untergestellten GefdBlen oder unter Zwischenschaltung
eines VorstoBes (Abb.210), der mittels eines Stopfens, durch
dessen Bohrung das Ende des Kiihlerrohres reicht, mit dem Kiihler
verbunden ist. Das Ende des VorstoBes reicht frei hingend etwas
in das untergestellte AuffanggefiB.

d) Verlauf der Destillation. Sobald das Sieden beginnt,
steigt das Thermometer plotzlich und stellt sich auf den Siede-
punkt ein. Man fingt das ganze Destillat in einer einzigen Vor-
lage auf. Die Abb. 211 zeigt die Anordnung einer Destillation.

Abb. 211. Anordnung einer Destillation.

2. Fraktionierte Destillation. Bei der fraktionierten Destillation
wird das Kondensat in einzelne Fraktionen (Anteile) von ver-
schiedenem Siedepunkt unterteilt. Die fraktionierte Destillation
wird dann angewendet, wenn es sich um die Trennung von
Fliissigkeitsgemischen handelt.

Schon bei der einfachen Destillation wird eine Fraktionierung
dadurch erreicht, da man nach dem Auffangen der ersten
Tropfen des Kondensats (des Vorlaufes) die Vorlage wechselt
und nun den Hauptlauf, der einen moglichst konstanten Siede-
punkt haben muB, auffingt. Beginnt gegen Ende der Destillation
die Siedetemperatur weiter anzusteigen, wechselt man abermals
die Vorlage, um auch den Nachlauf getrennt auffangen zu konnen.
Die mittlere Fraktion, die ein Gemisch darstellt, kann nun durch
wiederholte Destillation neuerdings in drei Fraktionen zerlegt
werden.

Um bereits wihrend des Siedens eine Fraktionierung in
niedriger und héher siedende Anteile zu erzielen, schaltet man
Fraktionieraufsdtze ein, die auf den Siedekolben aufgesetzt werden
und eine Art RiickfluBkiihler darstellen. Darin nimmt die Siede-
temperatur von unten nach oben ab, das hther Siedende flieft
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zuriick und oben destilliert die fliichtigere Substanz mit nahezu
konstanter Siedetemperatur und in guter Reinheit ab.

Die einfachste Hilfe bildet die Verlingerung des Kolbenhalses.
Um aber den Weg des Dampfes weiter zu vergréBern, setzt man
eine Kolonne auf den Siedekolben (Abb.212a—c).

a b a
Abb. 212. Fraktionieraufsitze

@ nach WURTZ, b nach HEMPEL, ¢ nach WIDMER, d nach KAHLBAUM.

Verwendet wird ein weites Rohr, das eventuell noch kugel-
formige Erweiterungen besitzt und mit Fillmaterial, wie z. B.
Glasrohrstiickchen oder Glasperlen, beschickt sein kann. Andere
Formen von Fraktionieraufsitzen sind mit Glasspiralen versehen,
so daf der Dampf ebenfalls einen lingeren Weg zuriickzulegen
hat. Fir die Destillation hoher siedender Stoffe konnen die Auf-
sitze mit einem Mantel umgeben werden, wodurch die umgebende
Luft auf gleichméBiger Temperatur gehalten und somit ein gleich-
miBigeres Sieden erzielt wird.

Beim KaurBaumschen Aufsatz ist ein zweites wichtiges
Prinzip der Fraktionieraufsitze verwirklicht, ndmlich die Vor-
heizung eines inneren Rohres durch den Dampf der destillierenden
Fliissigkeit (Abb. 212d). Beide Prinzipien (Verlingerung des Weges
sowie Vorheizung durch den Dampf) sind bei der WipmER-Kolonne
(Abb. 213) vereinigt.

Das Thermometer wird in den Fraktionieraufsatz eingesetzt.

Dije Trennung von Flissigkeitsgemischen durch Destillation ist
um so schwieriger, je néher die Siedepunkte der betreffenden Stoffe
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beisammen liegen. Der DestillationsprozeB ist dann unter Auffangung
der einzelnen Anteile sehr oft zu wiederholen. Es gibt jedoch auch
Gemische, die durch Destillation nicht zu trennen sind, die sog.
»konstant siedenden Destillate*

Soll eine Fliissigkeit langere Zeit gekocht werden, ohne daB eine
Destillation stattfindet, befestigt man auf dem Siedekolben einen
Riickflupkiihler, der bewirkt, daB das Kondensat

vollkommen in das Siedegefil zuriickflieBt.

3. Vakuumdestillation. Stoffe, die bei ihrer

p T Siedetemperatur unbestindig sind, miissen im
it A
l?

L
N

Abb. 213. WIiDMER-Kolonne. Abb. 214. CLAISEN-Kolben. Abb. 215. Spitzkolben.

Vakuum destilliert werden, da durch Herabsetzung des herr-
schenden Druckes auch der Siedepunkt der Substanz fillt.
Dieser Unterschied kann 80 bis 150° betragen, wodurch die Ge-
fahr der Zersetzung vermindert wird.

a) Destillierkolben. Es kénnen Destillierkolben mit einem
von der Kolbenwandung abzweigenden Ansatzrohr zur Einfithrung
der Siedekapillare verwendet werden. Das Rohr, in das das
Thermometer eingesetzt wird, soll geniigend lang sein, damit die
Déampfe nicht bis zum Stopfen gelangen kénnen. Dabei befindet
sich auch die ganze Thermometerskala innerhalb des Siede-
gefifles. Die beiden Rohrenden zum Einsetzen der Kapillare und
des Thermometers kénnen zweckméifBig auch verjiingt sein und
die Verbindung durch Dariiberziehen eines Gummischlauches
statt durch einen Stopfen hergestellt werden.

CLa1SEN-Kolben besitzen eine vom Kolbenhals nach oben
gehende Abzweigung, die erst das Dampfabfiihrungsrohr tragt.
In diese Abzweigung wird das Thermometer eingefiihrt, wihrend
in den eigentlichen Kolbenhals die Kapillare reicht (Abb. 214).
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Fiir kleinere Substanzmengen (bis zu einer Gréfe von 400cem)
verwendet man sog. Spitzkolben (Abb. 215), da bei diesen nur
geringe Destillationsriickstinde zuriickbleiben.

b) Destillationsvorlagen. Die Kiihlung erfolgt in gleicher
Weise wie bei der Destillation unter Atmosphirendruck.

Soll eine einzige Fraktion aufgefangen werden, verwendet man
als Vorlage Destillierkolben mit einem einfachen seitlichen An-
satzrohr (das zum Anschluf an das Vakuum dient) oder eine
Saugflasche, die mittels eines durchbohrten Stopfens, durch den

das Kiihlerende in den Hals der
Vorlage reicht, mit dem Kiihler
verbunden wird.

Hat gleichzeitig eine Frak-
tionierung stattzufinden, mul
das gesonderte Auffangen der
einzelnen Fraktionen ohne Unter-
brechen ermoglicht werden. Dies
wird erreicht durch Verwendung
von HahnvorstéBen (VorstoBe,
die durch einen Hahn abge-
schlossen und die Vorlage dann
ohne Unterbrechung der Destil-
lation aunsgewechselt werden
kann) oder Euter- oder Spinnen-
vorlagen (Abb. 216), bestehend
aus einem Hahn mit drei Lo-
chern zum Ablauf des Destillats
in die Vorlagen, welche mit

Abb. 216. Eutervorlage. Sperr- und Entluftungshdhnen
versehen sind.

Bei der Vakuumdestillation solcher Stoffe, die normalerweise
fest sind, muB} dafiir gesorgt werden, daf das tiibergehende
Destillat im Destillierrohr fliissig erhalten bleibt, damit es in die
Vorlage abtropfen kann. Dies wird erzielt durch Anbringung
eines Heizmantels oder mit Hilfe eines elektrischen Heizkorpers,
der im Destillierrohr untergebracht ist (ein durch eine Kapillare
gezogener und um sie gewickelter Platindraht).

¢) Zur Verhinderung des Siedeverzuges dient eine Siede-
kapillare, die durch eine Stopfenbohrung so in den Kolben
reicht, dafl sie den Boden fast beriihrt und durch die ein ganz
feiner Luftstrom in den Kolben eintreten kann.

Fir diese Zwecke diirfen nur Kapillarréhrehen verwendet
werden, die man zundchst in der Flamme grob und sodann in
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einer Mikroflamme noch fein auszieht. Vor dem Gebrauch ist
sie stets auf Durchlissigkeit zu priifen, indem man die Spitze in
Ather eintaucht und hindurchblist; dabei sollen die Blasen einzeln
und langsam austreten. Die Kapillare soll leicht beweglich wie
ein Seidenfaden sein.

d) Technik der Vakuumdestillation (Abb.217). Das
obere herausragende Ende der Kapillare wird mit einem Kapillar-

Abb. 217. Vakuumdestillation.

1 Schraubenquetschhahn, 2 Kapillare und CLAISEN-Kolben, 3 Wasserkiihlung, 4 Vor-
lage, & Vakuummeter, 6 Sicherheitshahn, 7 Sicherheitsgefi8, & zur Vakuumpumpe.

schlauch und einem Schraubenquetschhahn zur Regulierung ver-
schlossen. Wahrend der Destillation 148t man gerade soviel Luft
in den Kolben, daB sie ruhig verliuft. Das angeschlossene
Vakuummeter wird nicht in den Kreis der Pumpe eingeschlossen,
sondern, damit keine Fliissigkeit hineinkommt, an ein besonderes
Robrehen. Wichtig ist der sog. Sicherheitshahn, der sofort
gestattet, ein wenig Luft einzulassen, wenn die Fliissigkeit im
Destillierkolben hinaufsteigen oder schiumen will. Die Pumpe
soll durch ein groBes Sicherheitsgefi3 (Wurrrsche Flasche) von
der Destillationsapparatur getrennt sein. Die zusammengesetzte
leere Apparatur priift man vor Beginn der eigentlichen Destillation
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stets auf Dichtigkeit durch Einschalten der Pumpe und des Va-
kuummeters. Erst wenn sich die Apparatur als dicht erwiesen
hat, fiillt man die Substanz in den Kolben. Bei Vakuumdestil-
lationen ist ¢mmer Schutzbrille zu tragen.

Durchfithrung: Zum Erhitzen der GefdBe dienen stets Bider.
Man erhitzt das Bad (meist Olbad) auf die richtige Temperatur
und setzt die Pumpe in Bewegung. Anfangs geht meist etwas
Wasser oder Losungsmittel iiber, so da man das Vakuum ver-
mindern muf}, was durch den Sicherheitshahn leicht méglich ist.
Nach einiger Zeit tritt ruhiges Sieden ein und man reguliert den
Luftzutritt durch die Kapillare, aus der ein lebhafter Strom
kleinster Luftblischen treten soll. Bei Fliissigkeiten bietet die
Destillation keine Schwierigkeiten, bei festwerdenden Substanzen
verstopft sich aber das Ubergangsrohr sehr leicht. Man erhitzt
daher, schon bevor die Destillation beginnt, den Kolbenhals,
damit die ersten Tropfen iiberhitzt werden.

Die Destillation soll rasch vonstatten gehen. Das Vakuum-
meter schlieBt man von der Apparatur ab und itberprift nur
von Zeit zu Zeit das Vakuum.

Bei gewdhnlichen Vakuumdestillationen geniigen Kork-
verbindungen, wobei aber ein Verschmieren mit Paraffin, Kol-
lodium u. 4. nicht zu empfehlen ist. Am einfachsten geschieht
die Abdichtung, wenn man die guten Korke vorher mit heiBlem,
hartem Paraffin vollstindig trénkt, worauf eine weitere Ab-
dichtung unnotig ist. Bei Destillationen im Hochvakuum sind
aber Gummistopfen, Glasschliffe oder zusammengeschmolzene
Apparaturen auf jeden Fall erforderlich. Gummiverbindungen
sind nur nach dem Betupfen mit Glycerin, Glasschliffe nur nach
dem Einfetten mit einem geeigneten Vakuumfett zu verwenden.

4. Wasserdampfdestillation. a) Prinzip. Jede Flussigkeit sendet
in den sie umgebenden Raum so lange ihren Dampf aus (Verdunsten),
bis der Druck dieses Dampfes einen bestimmten Hoéchstwert erreicht
hat. Dieser als ,,Dampfdruck‘‘ bezeichnete Hochstwert hingt aufler
von der Natur der Flissigkeit von der Temperatur ab und nimmt mit
steigender Temperatur zu. Der sich iiber der Flissigkeit ansammelnde
Dampf ist nur dann imstande, das ihn umgebende Gas (Luft) zu ver-
dréingen, wenn sein Dampfdruck gleich dem Druck des umgebenden
Gases ist. Dies ist bei der Siedetemperatur der Fall, der Fliussigkeits-
dampf kann entweichen. Dieselbe Wirkung erzielt man durch Zu-
mischen eines Gases oder Dampfes (meist Wasserdampf), bis die
Summe des Dampfdruckes der Flissigkeit und des Dampfdruckes
von Wasser dem AuBendruck entspricht. Man kann auf diese Weise
Substanzen, die einen bedeutend hoheren Siedepunkt als Wasser
haben, zugleich mit dem Wasserdampf destillieren.

Verwendet wird geséttigter Wasserdampf (der viel mitgerissenes
Wasser enthélt) oder iiberhitzter Wasserdampf, bei dem das mit-
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gerissene Wasser durch Uberhitzen auch noch in Dampf verwandelt
wurde (,,trockener Dampf*‘).

b) Destillation mit gesdttigtem Wasserdampf. Man
kann so vorgehen, daB die betreffende Substanz zugleich mit
Wasser destilliert wird, oder in der Weise, daB in die in einem
Kolben befindliche Substanz Wasserdampf eingeleitet wird. Im

Abb. 218. Wasserdampfdestillation.

ersteren Fall erhitzt man das Wasser in einem Kolben, in dem sich
auch die Substanz befindet, zum Sieden und ersetzt das ab-

destillierende Wasser durch einen Tropftrichter.
Bei der Destillation im strémenden Wasserdampf wird
der Dampf entweder aus einem Dampfentwickler oder aus
einer vorhandenen Dampfleitung entnommen.

Besonders im letzteren Falle fiihrt der Dampf
groBere Mengen Wasser mit, die durch Zwi-
schenschaltung eines Kondenswasserabscheiders
entfernt werden miissen. Eine sol-
che Vorrichtung (Abb. 219) besteht
aus einem weiten Glasrohr, das
nach unten verengt ist und mit
einem Schlauchstiick und Quetsch-
hahn verschlossen wird, und
einem seitlichen Ansatz zum Ab-
leiten des Dampfes. In dieses weite
Rohr reicht von oben das engere
Dampfzuleitungsrohr bis etwas

unterhalb des Abzweigungsrohres. Abb. 220.
Abb. 219. Kondens- Das im Dampf enthaltene Wasser REITMAYER-
wasserabscleider. wird _durch das untere Rohr (des- Aufsatz

sen Offnung mit dem Schrauben-
quetschhahn entsprechend eingestellt werden kann) abgeleitet, wihrend
der Dampf durch den seitlichen Ansatz ausstrémen kann.

Die eigentliche Destillation findet in einem Rundkolben statt.
Durch ein bis fast zum Boden reichendes Rohr wird der Dampf
eingeleitet, wihrend das Gemisch von Fliissigkeits- und Wasser-
dampf durch ein kurzes, gebogenes Rohr zum Kiihler gelangt.
Um ein MitreiBen eventuell vorhandener fester Substanz zu
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vermeiden, kann zwischen Kolben und Kiihler ein REITMAYER-
Aufsatz (Abb. 220) geschaltet werden.

Ist kein Kondenswasserabscheider vorhanden, kann, um zu
verhindern, daB sich zu viel Kondenswasser im Destillations-
kolben ansammelt, der Destillationskolben direkt oder mit Hilfe
eines Bades erhitzt werden.

Bei der Wasserdampfdestillation fester Substanzen vermeidet
man ein Verstopfen des Kiihlerrohres durch zeitweises Abstellen
der Wasserkiihlung, wodurch die Substanz aus dem Rohr heraus-
geschmolzen wird.

Die Beendigung der Destillation ist bei wasserunloslichen
Stoffen daran zu erkennen, daB keine ,,01‘‘tropfen mehr iibergehen.
Bei wasserloslichen Stoffen mufl eine genommene Probe unter-
sucht werden.

¢) Destillation mit iiberhitztem Wasserdampf. Der
Dampf wird vor dem Einleiten in den Destillationskolben durch
einen Uberhitzer geleitet und so auf die gewiinschte, etwas hohere
Temperatur gebracht. Ein Uberhitzer besteht aus einem spiralig
gewundenen Metallrohr (aus Kupfer), das direkt oder in einem
Olbad angeheizt wird.

Benutzte Literatur:

STAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.
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LassAarR-CoHN: Arbeitsmethoden fir organisch-chemische Labora-
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20. Sublimieren.

Unter Sublimation bezeichnet man jenen Vorgang, bei dem
ein fester Stoff durch Erhitzen in den dampfférmigen und durch
Kiihlung wieder in den festen Zustand iibergefiithrt wird.

Die Sublimation geht unterhalb der Schmelztemperatur des
betreffenden Korpers vor sich. Angewendet wird sie insbesondere
dann, wenn sich eine Substanz bereits beim Schmelzpunkt zer-
setzt, dieselbe daher nicht durch Schmelzen und folgendes Destil-
lieren gereinigt werden kann, oder wenn sie durch harzartige
Stoffe stark verunreinigt ist, die sich durch Umbkristallisieren
nicht oder nur schwer entfernen lassen. Auch erreicht man oft
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durch einmalige Sublimation den gleichen Reinheitsgrad wie
durch mehrmalige Umkristallisation. Besonders bei der Reinigung
kleiner Substanzmengen bietet die Sublimation auBerordentliche
Vorteile und ist mit wesentlich geringeren Verlusten verbunden
als das Umkristallisieren.

1. Sublimation unter Atmosphirendruck. a) Im einfachsten Falle
benutzt man zwei Uhrgléser, deren Rinder aufeinandergeschliffen
sind und die durch eine Spange zusammengehalten werden.
Zwischen beide Glaser wird ein Stiick Filtrierpapier (oder Asbest-
papier) gelegt, das mit einer Anzahl kleiner Locher versehen sein
kann. Das Filtrierpapier verhindert das Zuriickfallen des Sublimats
in den unteren, den Substanzriickstand enthaltenden Raum. Das
untere Uhrglas enthilt die Substanz und liegt auf einer Asbest-
scheibe mit kreisrundem Loch. FErhitzt wird mit einer Mikro-
flamme oder mittels eines passenden Luft- oder Sandbades.

Vorteilhaft kann an Stelle des oberen Uhrglases ein passender
Trichter aufgesetzt werden, durch dessen Rohr man ein Thermometer
einfithrt. Statt des unteren Uhrglases kann auch eine Porzellanschale
oder ein Porzellantiegel verwendet werden.

Bei Anwendung direkter Gasheizung werden zweckmiBig
kurz abgeschnittene Retorten verwendet und das Sublimat aus
dem Hals herausgekratzt oder auf ein unter
einem Glassturz befindliches Uhrglas geleitet,
auf dem es sich absetzt (Abb.221).

b) Sublimation im indifferenten Gas-

strom. Durch dieses Verfahren
wird einerseits der Sublimations-
[ < vorgang beschleunigt und an-
Eﬂ:’ ’_Q‘ derseits die sublimierende Sub-
stanz rascher aus dem erhitzten
Raum weggefiihrt. Verwendung
eines Rohres oder einer tubulier-
ten Retorte. Man kann auch
, ein Becherglas benutzen, auf
dessen Boden sich die Substanz

Abb. 221, befindet, dariiber ein Glasge- Abb. 222,
Sublimation aus . . 1y . B Sublimation im
einer Retorte. stell mit einer Filtrierpapier- Gasstrom.

scheibe. Auf dem Becherglas liegt
ein zweites Filtrierpapier, dariiber ein umgestiilpter Trichter. Ein
Glasrohr, durch das ein Kohlendioxydstrom geleitet wird, fithrt
hindurch bis nahe zum Boden. Anheizen am Sandbad. Die Haupt-
menge des Sublimats sammelt sich zwischen den beiden Filtrier-
papierscheiben (Abb. 222).

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 12
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¢) Sublimation mit Wasserkithlung. Diese dient zur Reini-
gung groBerer Substanzmengen. In einem Becherglas oder weithalsi-
gen Rundkolben, auf dessen Boden sich die Substanz befindet, ist
ein einseitig geschlossenes Rohr oder ein Rundkolben eingebaut, in
dem sich Wasser befindet, bzw. durch den Wasser geleitet wird.
2. Vakuumsublimation. Hierzu kann ein einseitig geschlossenes
Rohr verwendet werden, das in horizontaler Lage in einem
Trockenschrank angeheizt und zugleich evakuiert wird. Die Sub-
stanz befindet sich in einem Porzellanschiffchen oder einem passen-
den kurzen Glasrohrchen innerhalb des erhitzten Rohrteiles. Das
Sublimat sammelt sich im herausragenden Teile des Rohres an.
In dem eigens fiir diesen Zweck gebauten Apparat von
DIEPOLDER (Abb.223) liegt die Substanz in einem Népfchen am
Boden einer starkwandigen, weiten Proberchre. Dariiber ist ein gut
passendes, weites Rohr angebracht, das an die Luft-

pumpe angeschlossen wird. Durch eine zweite Boh-

rung des Stopfens reicht seitlich ein Ansatzrohr

mit Hahn zur Beliftung. Auch in diese Anord-

nung koénnen Kiihlvorrichtungen eingebaut sein.
3. Fraktionierte Sublimation. Man verwendet réhren-
formige Sublimationsapparate in horizontaler Lage
und fithrt dieselben zunichst so tief ins Heizbad
(Trockenschrank) ein, daf sich nur ein kurzes Rohr-

b stiick auBlen befindet. Fiir jede Fraktion, die unter

Erhohung der Temperatur zu erzielen ist, wird das
Robr ein Stiick herausgezogen, so daf sich die einzelnen
é:llzuff Fraktionen in Form von Ringen im Rohr ansetzen.
sublimation.  Leetztere konnen durch Herauskratzen (nach eventuel-
lem Zerschneiden des Rohres) gewonnen werden.
4. Sublimationsteechnik. Die Sublimation soll langsam ver-
laufen, da es sich dabei gewissermaflen um einen Verdunstungs-
vorgang handelt. Die Badtemperatur ist so zu regeln, daf} die
Substanz noch nicht schmilzt. Allerdings findet bei manchen
Stoffen eine Sublimation erst nach dem Schmelzen statt.
Wichtig fiir den einheitlichen Verlauf einer Sublimation ist
eine moglichst gute Zerkleinerung des Materials durch Pulverisieren,
insbesondere wenn es sich um kristallisierte Stoffe handelt, die
bei der Sublimationstemperatur nicht schmelzen.
Benutzte Literatur:
HouBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.
BERNHAUER: Einfihrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942.

Lassar-CoHN: Arbeitsmethoden fiir organisch-chemische Labora-
torien. 1923.
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21. Extrahieren.

Unter Extraktion versteht man das Herauslosen eines Stoffes
aus einem festen Substanzgemisch oder aus einer Losung mittels
eines Losungsmittels.

Wichtig fiir den eigentlichen Lésungsvorgang ist vor allem,
daBl keine Umsetzung zwischen dem Lésungsmittel und dem
gelosten Stoff stattfindet.

Wahl des Euxtraktionsmittels: Ist die herauszulésende Substanz
wasserloslich, verwendet man naturgemif Wasser. Methyl- und
Athylalkohol und Aceton kénnen fiir die Extraktion wiiBriger
Losungen nicht verwendet werden, sondern nur fiir feste Stoffe.
Die meist angewandten Extraktionsmittel sind Ather, Petrolither,
Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff, Benzol und Toluol.

Ist die Loslichkeit des betreffenden Stoffes geniigend grof}, so
geniigt ein Digerieren oder Auskochen, bzw. bei Fliissigkeiten
Awusschiitteln. Bei schwerldslichen Stoffen dagegen wird man sich
eines kontinuierlich (ununterbrochen) arbeitenden Extraktions-
apparats bedienen.

1. Extraktion fester Stoffe. a) Extraktion durch Dige-
rieren oder Schiitteln bei gewéhnlicher Temperatur. Im
einfachsten Fall ist ein Auslaugen der Substanz mit einem
geeigneten Losungsmittel in verschlossenen Flaschen oder
Kolben ausreichend. Beschleunigt wird der Vorgang durch
Schiitteln.

b) Extraktion bei erh6hter Temperatur. Diese Arbeits-
weise fithrt rascher zum Ziele. Das Extraktionsgut wird dabei
am besten ausgekocht (unter Anwendung von RiickfluBkiihlung).
Nach Sattigung des Losungsmittels muBl dasselbe entfernt und
durch frisches ersetzt werden. Dies wird so lange fortgesetzt,
bis das Extraktionsgut erschoépft ist.

c)Extraktioninkontinuierlich wirkenden Apparaten.
In diesem Falle kommt stets frisches Losungsmittel zur Wirkung.
Es gelangt aus einem Siedegefd in einen RiickfluBkiihler und aus
diesem auf das Extraktionsgut.

In Ermanglung eines Extraktionsapparats und fiir hochsiedende
Flissigkeiten geht man so vor, da man in einen Weithalskolben
(WaLTER-Kolben), in dem sich das Losungsmittel befindet, ein
Drahtgestell einhéngt, welches jedoch nicht in die Fliissigkeit
eintauchen darf. Der mit einem Stopfen verschlossene Kolben
tragt den RiickfluBkiihler, aus dem das kondensierte Lésungs-
mittel in eine Filterhiilse, die mit Extraktionsgut gefillt ist und
sich in dem Drahtgestell befindet, tropft. Die Filtrierpapier-Ex-

12+
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traktionshiilse wird zum Schutz gegen das Herausspiilen von
Substanz und zur besseren Verteilung des auftropfenden Losungs-
mittels mit einem kleinen Filterchen bedeckt (Abb. 224).

Die meistverwendeten Extraktionsapparate sind nach dem
SoxHLET- Prinzip gebaut. Der Extraktor ist unten mit dem
Siedekolben (weithalsiger Rundkolben) und oben mit dem Riick-
fluBkiihler durch Glasschliffe oder eventuell Korke, da Gummi
fir Dampfe organischer Loésungsmittel nicht in Frage kommt,
verbunden. Korke miissen sehr sorgfiltig abgedichtet werden.

Die Konstruktion des SOXHLET-
Apparats ist aus der Abb. 225 er-
sichtlich. Vom tiefsten Punkt des
Extraktors fithrt ein enges Heber-
robhr erst nach oben, ist dann wieder
nach unten abgebogen und durch die
Wandung des weiten Auffangrohres
nach dem Innern des Extraktions-
koélbchens gefithrt. Ebenso fiihrt
ein weites Dampfleitungsrohr vom
Aufsatzrohr nach oben und miin-
det iiber der Mitte des Extraktors

Abb. 224, Extraktion Abb. 225. in diesen.
durch Einhingen SOXHLET- Der Extraktor dient zur Auf-
der Hiilse. Apparat.

nahme der Extraktionshiilse aus
Filtrierpapier. (Neuere Apparate sind mit durchléssigen Sinterglas-
platten ausgestattet.) Der Rand der Extraktionshilse muf} iiber
die Hohe der Heberkrimmung reichen. Setzt man die Hiilse
direkt in den Soxhlet ein, wird beim Abhebern oft nur die Flissig-
keit zwischen Hiilse und Glaswand entfernt, wihrend die Fliissig-
keit im Hiilseninhalt nicht rasch genug durchflieBen kann. Es ist
daher besser, die Hiilse nicht so weit zu fiillen, sie aber dafiir auf
einen glisernen Dreiful (oder behelfsmifBig auf ein kurzes, in
den Extraktor schief eingelegtes Glasstabstiickchen) zu stellen.
Der Kolben wird mit dem Losungsmittel beschickt.

Die Dimpfe des siedenden Losungsmittels steigen durch das
Aufsatzrohr und seitliche Dampfleitungsrohr in den Kiihler, werden
dort kondensiert und tropfen auf den Inhalt der Hiilse. Sobald
die entstehende Lésung die Hohe des Heberrohres erreicht hat,
wird sie durch dieses nach dem Innern des Kolbens automatisch
abgehebert. Dies wird so lange wiederholt, bis sich der gesamte
losliche Anteil herausgeldst hat.

2. Extraktion von Fliissigkeiten. a) Ausschiitteln. Zum
Ausschiitteln verwendet man Scheidetrichter (Schiitteltrichter,
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Abb. 226) von konischer oder zylindrischer Form (Schiittel-
zylinder mit cem-Teilung). Sie besitzen eingeschliffene Stopsel.
Wird eine wafirige Losung mit einem spezifisch leichteren
Extraktionsmittel (dieses schwimmt auf dem Wasser) ausge-
schiittelt, so 148t man die untere Schicht bis zum trennenden
Niveau durch den Hahn ab, wihrend die obere durch den Tubus
ausgegossen wird. Spezifisch schwerere Extraktionsmittel (z. B.
Chloroform) werden einfach unten ab-
gelassen.
Das Ausschiitteln einer Lésung mufl
zumeist (stets mit frischem Extrak-
tionsmittel) Ofters wiederholt werden.
Beim Ausschiitteln von Emulsio-
nen, die sich nicht wieder in zwei

Abb. 226. Scheide- Abb. 227. Perforator nach Abb. 228, Fliissigkeitsextraktion
trichter. NEUMANN. nach KUTSCHER-STEUDEL.

Schichten trennen lassen, kommt man oft durch sehr langes
Stehen zum Ziele, oder aber man setzt etwas Alkohol oder eine
wiBrige Losung von Kochsalz oder Ammonsulfat zu.

Beim Durchschiitteln, insbesondere mit leichtsiedenden Fliissig-
keiten, muB bei gut verschlossenem und umgestiilptem Schiittel-
trichter der jetzt nach oben zeigende Hahn hie und da vorsichtig
gedffnet werden, um den durch die Handwéirme entstandenen
Dampf (z. B. Atherdampf) zu entfernen und damit den geringen
Uberdruck zu beheben. Dabei ist der Stopfen durch Handdruck
fest verschlossen zu halten.

b) Kontinuierliche Fliissigkeitsextraktion. Vorrich-
tungen, die das Extrahieren durch ein selbsttéitiges, dauerndes
Ausschiitteln erreichen, nennt man Perforatoren. Ein solcher
Perforator (nach NEUMANN, Abb. 227) besteht aus einem Koch-
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kolben, der das Extraktionsmittel, z. B. Ather enthilt. Die
Atherdimpfe gelangen auf den Boden der Flasche, die die auszu-
schiittelnde Fliissigkeit enthalt, werden kondensiert, 16sen dort
den zu extrahierenden Stoff heraus, sammeln sich tiber der Fliissig-
keit wieder an und werden zeitweise durch das kurze seitliche
Rohr wieder in den Kochkolben zuriickgehebert. Ein aufgesetzter
Kiihler dient zur Kondensation des verdampfenden Athers. Die
extrahierte Fliissigkeit kann durch einen Hahn abgelassen werden.
Der Scheidetrichter dient zum Einfiillen neuer zu extrahierender
Flissigkeit.

Ein anderer Extraktionsapparat fir die Extraktion mit spe-
zifisch leichteren Extraktionsmitteln (dies ist meist der Fall)
ist der von KUTSCHER-STEUDEL (Abb. 228).

Aus dem Siedegefif gelangt der Dampf des Extraktions-
mittels durch ein Rohr in den RiickfluBkiihler, wird kondensiert,
tropft durch das Trichterrohr (das wegen des Druckes geniigend
lang sein muB}) und tritt durch Kapillaren am unteren Ende
desselben in einem dauernden Strom kleiner Tropfchen aus. Das
Extraktionsmittel strémt nun nach oben durch die zu extra-
hierende Fliissigkeit, sammelt sich auf der Oberfliche der letzteren
an und flieBt durch das seitliche Ansatzrohr wieder in das Siede-
gefill zuriick.

Benutzte Literatur:
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22. Kristallisieren.

Das Kristallisieren ist eine geeignete Methode zur Reinigung
organischer Substanzen.

Die Kristallisation im weitesten Sinne ist der Ubergang eines
Stoffes aus irgendeinem Aggregatzustand in den kristallinischen, z. B.
das Erstarren einer Schmelze (Kristallisieren aus dem SchmelzfluB)
oder der Ubergang aus dem amorphen in den kristallinischen Zustand.

Unter Kristallisation im engeren Sinne versteht man den Uber-
gang aus dem geldsten in den festen (kristallinischen) Zustand. Da-
von wird bei der Reinigung von Substanzen durch Umkristallisation
Gebrauch gemacht, indem der Stoff gelést und wieder zur Ab-
scheidung gebracht wird. Dabei bleiben die Verunreinigungen ent-
weder in der Mutterlauge (das ist das von den Kristallen abgetrennte
Filtrat) oder sie gehen in dem betreffenden Losungsmittel gar nicht
in Losung.
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Durch den Zusatz von Adsorptionsmitteln gelingt es vielfach, ge-
farbte und andere Verunreinigungen zu entfernen. Die meisten Stoffe
sind in der Hitze leichter 16slich, kristallisieren daher beim Erkalten
der heil} gesidttigten Lésung aus.

Die Wahl des rechten Losungsmittels ist fiir das Umkristalli-
sieren von allergrofiter Bedeutung. In Frage kommen: Wasser,
Salzsdure, konz. Schwefelsiure und organische Losungsmittel,
wie Aceton, Ather, Methyl- und Athylalkohol, Benzol, Toluol,
Chloroform, Essigsidure, Nitrobenzol, Pyridin u.a. (siehe S.92).

Durch Mischen zweier verschiedener Losungsmittel erzielt
man oft gerade die zum Umbkristallisieren geeignete, gréBte Los-
lichkeit.

Vor dem Beginn ist es notwendig, durch Vorproben die Los-
lichkeit und das Kristallisationsvermogen der betreffenden Sub-
stanz in den verschiedenen Losungsmitteln festzustellen. Die
Kristalle sollen sich in gut filtrierbarer Form abscheiden, sehr feine,
schwammige Kristalle lassen sich schlecht auswaschen. Es gibt
Fille, bei denen das Loésungsmittel in die sich abscheidenden
Kristalle eintritt. Man kennt auBler den Substanzen mit Kristall-
wasser auch solche mit Kristallbenzol, Kristallalkohol u. 4.

Von gréBiter Wichtigkeit ist, da das Losungsmittel indifferent
gegen den zu losenden Stoff ist, d. h. keinen chemischen Einflull
auf diesen ausiibt.

Als Reinheitsnachweis fur die kristallisierte Substanz gilt bei an-
organischen Stoffen meist eine Analyse, bei organischen Koérpern in
der Regel der Schmelzpunkt. Man kristallisiert daher solange wieder-
holt um, bis ein konstanter Schmelzpunkt erreicht ist.

1. Reinigungsmethoden. Gefirbte Verunreinigungen gehen
héufig beim Umkristallisieren nicht in die Mutterlauge, sondern
haften hartnickig an den Kristallen. Diese Verunreinigungen
entfernt man durch folgende Methoden:

a) Entfidrbung durch Adsorptionsmittel. Das Ad-
sorptionsmittel wird zu der heilen Lisung zugesetzt, diese damit
meistens noch aufgekocht und filtriert. Das Adsorptionsmittel
nimmt die Verunreinigung auf. Man sucht mit einer moglichst
geringen Menge an Adsorptionsmittel zu arbeiten, da es auch die
zu reinigende Substanz absorbieren kann, wodurch Verluste ent-
stehen. Die Adsorptionskraft ist auch von dem Losungsmittel,
in dem gearbeitet wird, abhéngig.

Adsorptionsmittel: Tierkohle. Bei Verwendung von Tierkohle
ist darauf zu achten, daB dieselbe Siedeverziige heftig auslost;
man gebe sie daher nie zu moglicherweise iiberhitzten Fliissig-
keiten. Nach dem Zusatz wird noch 1 Minute im Sieden gehalten.
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Beim Abfiltrieren kommt es hdufig vor, daB kleinste Teilchen
der Tierkohle durch das Filter gehen. Abhilfe durch Anwendung
dichterer Filtrierpapiere oder mehrmaliges Filtrieren durch das-
selbe Filter. Es ist auf jeden Fall zu empfehlen, die erhaltene
Kristallmasse nochmals ohne Tierkohle umzukristallisieren.

Fullererde (Bleicherde, bestehend aus einem Aluminium-
Magnesium-Silicat).

Kieselgur. (Ist fast reines Siliciumdioxyd.) Kieselgur vermag
ganz feine Triibungen ausgezeichnet zu binden. Man setzt zu
je 100 ccm Fliissigkeit eine Spatelspitze davon zu und 148t an-
schlieBend noch !/, Minute aufkochen, schiittelt um und filtriert
sofort, bevor sich die Kieselgur zu Boden gesetzt hat.

Talkum. (Ist ein Magnesiumhydrosilicat.)

b) Klirungsmethoden. Sie beruhen auf der Ausfillung
von Verunreinigungen. Man erzeugt also in der betreffenden
Losung eine Fallung, z. B. durch Zusatz von Bleiacetat, und fillt
letzteres wieder mit Sodaldésung aus. Zugleich mit dem erzeugten
Niederschlag wird die kristallisationsstérende Verunreinigung mit-
gerissen.

¢) Zerstorung der Verunreinigung. Diese Methode ist
nur dann anwendbar, wenn nicht die zu reinigende Substanz
gleichzeitig angegriffen wird. So dienen beispielsweise Oxydations-
mittel, wie Kaliumpermanganat, Chlorkalk, Wasserstoffsuper-
oxyd, oder Reduktionsmittel, wie schweflige Siure u.a., zum
Entfarben von Lésungen.

d) Umféallen von Substanzen. Man 16st z. B. den zu
reinigenden Stoff in Lauge, filtriert die Losung und fallt aus ihr
durch Zusatz von Sdure den Stoff wiederum aus. Die Zwischen-
16sung kann gegebenenfalls durch die beschriebenen Methoden
entfarbt werden.

2. Umkristallisieren. Die Substanz wird in dem Losungs-
mittel in einem Kolben gelost. Wahrend des Siedens (Anwendung
eines RiickfluBkiihlers) ist darauf zu achten, daB das Losungs-
mittel in lebhaftem Sieden gehalten und moglichst geriihrt wird.
Sollten sich geringe grobkérnige Reste nur schwer 16sen, so setzt
man kein weiteres Losungsmittel zu, sondern filtriert davon ab.
Nachdem sich manche Stoffe an und fiir sich schwer 16sen, mufl
mit der Zugabe neuer Lisungsmittelmengen lingere Zeit gewartet
werden. Man beginnt mit einer zur vélligen Losung voraussicht-
lich unzureichenden Fliissigkeitsmenge, und erst wenn keine
Anderung mehr zu bemerken ist, gibt man (durch den Riickfluf-
kiihler) portionenweise, ohne das Sieden zu unterbrechen, neue
Mengen zu, die man vorher abmiBt.
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Bei kleinen Anséitzen ist es besser, nicht mit gesittigten
Losungen zu arbeiten, man erhilt auf diese Weise eine sehr reine
Substanz.

Adsorptionsmittel soll man erst zusetzen, wenn die ganze
Substanz in Losung gegangen ist.

Die heiBle Losung wird durch ein Faltenfilter, das sich in einem
weiten Trichter mit ganz kurzem Hals befindet und mit dem
Losungsmittel angefeuchtet wurde, filtriert. Bei schwerl6slichen
Substanzen, die bei geringer Temperaturerniedrigung bereits aus-
fallen, verwendet man eine Heizvorrichtung fiir den Trichter.
Kommt es bereits wihrend des Filtrierens zum Auskristallisieren
auf dem Filter, ist die Operation zweckmifBig abzubrechen.

Das Filtrat wird in einem untergestellten Kolben aufgefangen.
ErRLENMEYER-Kolben, die solche heifle Losungen enthalten, diirfen
nicht luftdicht verschlossen werden, da sie beim Kiihlen unter dem
Druck der Atmosphire zusammenbrechen kénnen.

Die Kristallisation kann erfolgen:

a) Aus gesittigter Losung. Die Substanz kristallisiert
aus dem Filtrat beim Erkalten desselben aus. Zur Erzielung
groBer Kristalle muB das Abkiihlen langsam erfolgen.

Falls die Kristallisation unterbleibt kommt es zur Bildung
iibersattigter Losungen. Um dies zu verhindern und um ganz all-
gemein die Kristallisation zu beschleunigen, hat man folgende
Mittel: Abkiihlen auf tiefere Temperaturen durch Einstellen in
Eis, in eine Kiltemischung oder einen Kiihlschrank; Schiitteln;
Kratzen der inneren Gefifwinde mit einem Glasstab; Impfen
(Zugeben) mit kleinen Kristdllchen der betreffenden reinen
Substanz.

Sehr niedrig schmelzende Stoffe miissen sehr langsam abge-
kiihlt werden, um &lige Abscheidungen zu vermeiden.

b) Durch Abdunsten des Lésungsmittels. Diese
Methode mufl angewandt werden, wenn die Losung nicht gentigend
konzentriert ist und auf andere Weise keine Kristallisation er-
zielt werden kann. Das Losungsmittel wird teilweise abgedunstet
oder abgedampft.

¢) Durch Zusatz anderer Losungsmittel. Die Substanz
wird in einem Lésungsmittel von groBem Lisungsvermdogen gelost.
Das Filtrat wird mit einem zweiten Loésungsmittel versetzt, in
dem die Substanz schwer 16slich ist, so daBl deren Léslichkeit im
ersten Losungsmittel herabgemindert wird. Doch darf nur so viel
von dem zweiten Losungsmittel zugesetzt werden, daB in der Hitze
héchstens eine schwache Triibung entsteht und erst beim Erkalten
die Kristallisation stattfindet.
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d) Durch Aussalzen. Die Loslichkeit der auszuscheidenden
Substanz (vor allem in Wasser) kann auch durch Zusatz von
anorganischen Salzen verringert werden. Hiervon macht man
vielfach Gebrauch bei der Abscheidung von Seifen, Farbstoffen u. 4.

Zum Aussalzen verwendet man: Kochsalz, Natriumsulfat,
Calciumchlorid. Man setzt dabei entweder eine konzentrierte
Losung oder aber das Salz in fester Form zu.

Die Tremnung der ausgeschiedenen festen Substanz von der
Mutterlauge geschieht durch Absaugen und Auswaschen oder
durch Zentrifugieren bzw. Abpressen. Das Auswaschen der
Kristalle erfolgt in der Regel mit dem gleichen Lésungsmittel,
aus dem umkristallisiert worden ist. Das Waschmittel muf} die
Kristallmasse gleichmaBig durchtrinken (Abstellen des Vakuums,
Beliiften der Nutsche, Verstreichen eventuell vorhandener Risse
in der Kristallmasse, AufgieBen des Waschmittels, langsam durch-
sickern lassen und dann erneut scharf absaugen). Bei leicht-
l6slichen Stoffen kann man auch so vorgehen, dafl man durch ein
anderes, meist niedriger siedendes Losungsmittel, in dem die
Kristalle unloslich sind, die Mutterlauge verdringt. Die letzten
Reste Losungsmittel werden durch direktes Trocknen der Kristalle
im Trockenschrank oder Exsiccator, bzw. durch Wasserdampf-
destillation und anschlieBendes Trocknen entfernt. Fir sehr
kleine Substanzmengen eignet sich ein Aufstreichen auf Ton-
platten, von denen die Mutterlauge aufgesaugt wird.

3. Fraktionierte Kristallisation. Diese Methode dient zur
Trennung zweier Stoffe auf Grund ihrer verschiedenen Léslichkeit
in einem Losungsmittel oder einem Lésungsmittelgemisch.

Man sucht sich durch Vorversuche ein geeignetes Losungsmittel
und kontrolliert jede einzelne Fraktion durch Schmelzpunkts-
bestimmung und Feststellung der Schmelzpunktséinderung bei
Wiederholung, bis sie einen konstanten Schmelzpunkt aufweist.

a) Fraktionierte Kristallisation durch Verdampfen
der Mutterlauge. Das Substanzgemisch wird zunichst unter
Anwendung einer etwas grofleren Menge Losungsmittel um-
kristallisiert. Dadurch wird eine erste Kristallisation erzielt.
Durch Eindampfen der Mutterlauge werden sodann nach und
nach weitere Fraktionen anfallen, etwa nach folgendem Schema
(siehe S. 187).

b) Fraktionierung durch Kristallisation bei ver-
schiedener Temperatur. Diese Methode ist dann anzuwenden,
wenn die Loslichkeit der Bestandteile eines Gemisches sehr von
der Temperatur abhéngig ist. Die bei der bestimmten Temperatur
auskristallisierten Anteile werden jeweils sofort abgetrennt.
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Substanzgemisch + Lésungsmittel
]
\ |

Riickstand I (Kristallisat I) Mutterlauge I
|
\ \
Rickstand IT Mutterlauge IT
|
I \
Riickstand III Mutterlauge III

4. Kristallformen. Wenn wir uns einen kristallisierten Korper
mit freiem Auge oder unter dem Mikroskop betrachten, erkennen wir,
ob er einheitlich ist oder ein Gemisch verschiedenartiger Kristalle
darstellt. Wir sprechen von Blittchen, Tafeln, Prismen, Nadeln
usw., ohne jedoch auf die genauere Bestimmung des Kristall-
systems, nach dem dieser Stoff kristallisiert, einzugehen. Eine
solche Bestimmung erfordert grofle Spezialkenntnis und besondere
Hilfsmittel.

Das Wachstum der Kristalle erfolgt derart, daB sich auf die vor-
handenen Fléchen immer neue Schichten von Substanz gleichférmig
auflagern. Unvollkommenheiten in der Kristallentwicklung sind nicht
selten, besonders dann, wenn sich die Kristalle rasch bilden oder aber
die Stoffzufuhr infolge irgendeiner Stérung (z. B. Strémung der
Loésung) ungleichmaBig wird.

Kristalle werden  be- 4
grenzt durch Flichen F, :
Kanten K und Ecken E. 3
Unter ihnen gilt der Satz: ¢ ;
s P N7 U
Es kénnen auch mehrere |
b) c)

Kristallformen ein und des-
selben Systems zu sog.
Durchdringungen oder Zwil-

lingsverwachsungen zusam- N
mentreten.

Kristallsysteme. Um die /
Lage der Kristallflichen im ,'
Raum zu bezeichnen, pflegt v

d)

man dieselben auf Koordi-
naten, sog. kristallographi-
sche Achsen zu beziehen.
Man hat auf diese Weise
sechs verschiedene AChseI‘l' Abb. 229. Kristallsysteme (Grundformen).
systeme aufgestellt, auf die

sich alle méglichen Kri-

stallformen in einfacher Weise beziehen lassen. Als ein Kristall-
system faBt man alle diejenigen Formen zusammen, welche auf ein
und dasselbe Achsensystem zuriickzufiihren sind (Abb. 229).
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a) Regulédres System: Drei gleichlange Achsen schneiden sich unter
rechten Winkeln, stehen also senkrecht aufeinander (einfache Formen :
Wiirfel, Oktaeder).

b) Tetragonales System: Zwei gleichlange und eine verschieden
lange Achse schneiden sich unter rechten Winkeln.

¢) Rhombisches System: Drei verschieden lange Achsen schneiden
sich unter rechten Winkeln.

d) Monoklines System: Drei verschieden lange Achsen ; zwei davon
schneiden sich unter schiefen Winkeln, die dritte steht senkrecht auf
den beiden ersten.

e) Triklines System: Drei verschieden lange Achsen, die sich alle
unter schiefen Winkeln schneiden.

f) Hexagonales System: Vier Achsen; drei davon sind gleich lang
und schneiden sich unter Winkeln von 60°. Die vierte ist verschieden
lang und steht senkrecht auf den anderen.

Benutzte Literatur:

HouBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.

BERNHAUER: Einfithrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942.

WEYGAND: Organisch-chemische Experimentierkunst. 1938.

23. Arbeiten mit Gasen.

Uber die einfachsten Gasgesetze siehe im Abschnitt ,,Tem-
peraturmessung®, S. 148.

A. Aufbewahrung von Gasen.

1. AufbewahrungsgefiBe ohne Sperrfliissigkeit. a) Fir Atmo-
sphérendruck. Kleinere Gasmengen bewahrt man in Réhren
oder Flaschen auf. In eine auf der einen Seite zugeschmolzenen
und evakuierten Rohre wird das Gas eintreten gelassen, worauf
sie durch Zuschmelzen verschlossen wird. Oder das Gas wird
durch eine an beiden Enden verengte Réhre strémen gelassen
und diese durch Zuschmelzen oder Absperren vorhandener Hihne
geschlossen.

Im Glas kann eine Gasprobe jahrelang ohne Verinderung
aufbewahrt werden.

b) Fir hohe Drucke. Hierfiir eignen sich starkwandige
Glasgefifle, z. B. SchieSr6hren und Druckflaschen sowie Stahl-
flaschen.

Da in diesen GefifBlen ein starker Uberdruck herrscht, sind
besondere VorsichtsmafBinahmen bei der Entnahme von Gasen
einzuhalten und geeignete Ventile anzuschliefen.

Die Gase befinden sich in den nahtlosen Stahlflaschen (,,Bom-
ben‘) in komprimiertem (verdichtetem, verfliissigtem) Zustand.
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Zur Entnahme wird die VerschluBkappe der Bombe abgeschraubt
und die VerschluBschraube durch ein bestimmtes Ventil ersetzt.
Man benutzt dazu entweder Feinventile, die trotz des hohen
Gasdruckes in den Bomben (bis 200 at) einen gleichmiBigen Gas-
strom einzustellen gestatten oder Reduzierventile (d.h. Druck-
verminderungsventile) bzw. Druckregler, die mit zwei Manometern
versehen sind, welche die Ablesung des Druckes in der Bombe
(Inhaltsmanometer), sowie nach der Druckreduktion (Arbeits-
manometer) ermdglichen (Abb.230).

Die AnschluBmuttern haben bei brennbaren Gasen (Wasserstoff,
Kohlenoxyd) Links-, bei nicht brennbaren (Ammoniak, Sauerstoff,

Abb. 230. Bombenkopf mit Reduzierventil und Manometern.  Abb. 231. Reduzierventil.

Kohlendioxyd) Rechtsgewinde, damit verkehrte Fiillungen, die zu
Explosionen fithren kénnen, moéglichst vermieden werden.

Bau eines Reduzierventils (Abb. 231): Eine Schraube bewegt sich
in einer Mutter, deren Génge ein wenig abgedreht sind, so daB fiir das
Gas ein enger spiralférmiger Weg ubrigbleibt. — Bei den Nadel-
ventilen wird eine enge Offnung durch Ein- bzw. Ausschrauben einer
Nadel mehr oder weniger gesffnet. Fur alle Gase sind die sog. Kegel-
ventile aus Aluminiumbronze verwendbar.

Der Inhalt der Bombe wird durch Streichen derselben mit einer
vorgeschriebenen Farbe gekennzeichnet, und zwar fiir Sauerstoff blau,
Wasserstoff rot, Stickstoff griin, Acetylen weiB, fiir die iibrigen Gase
grau.

2. AufbewahrungsgefiiBe mit Absperrfliissigkeit. Die gebréuch-
lichsten Sperrfliissigkeiten sind Wasser und Quecksilber.

Luft wird vom Wasser langsam aufgenommen, es eignet sich daher
als Sperrfliissigkeit bei analytischen Arbeiten nur. dann, wenn
man das Gas sofort nach dem Auffangen analysiert. Die beste Ab-
sperrfliissigkeit ist Quecksilber, denn dieses absorbiert nur minimale
Mengen der verschiedenen Gase.
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Gase, die sich mit Quecksilber chemisch verbinden, wie z. B. Chlor,
Bromdampf, Schwefelwasserstoff, diirfen selbstverstindlich nicht
uber Quecksilber abgesperrt werden.

a) Behélter zum Eintauschen in die Sperrfliissig-
keit. Man verwendet ein an einem Ende zugeschmolzenes Glas-
rohr, welches man mit der Sperrfliissigkeit fiillt, die Offnung mit
dem Daumen, einem aufgeschliffenen Uhrglas oder einer Glas-
platte verschlieBt und nun das Glasrohr in der Sperrfliissigkeit
umstiilpt. Als Behilter fiir letztere dienen Zylinder oder Wannen
aus Glas, fiir Quecksilber aus Porzellan. Das Gas wird durch
ein Roéhrchen, welches etwas in das Auffangrohr hinein-
reicht, zugeleitet und fiillt das Rohr

durch Verdringen der Sperrfliissigkeit
(Abb. 232). S
I
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Abb. 232. Auffangen von Gasen. Abb. 233. Gasometer.

b) Gasbehédlter mit angeschlossenem Fliissigkeits-
gefdaB. 1. Gasometer (Abb. 233) sind metallene oder gliserne Auf-
bewahrungsgefiale fiir groBere Gasmengen. Als Absperrflissigkeit
dient meist Wasser.

Ein Laboratoriumsgasometer besteht aus zwei getrennten
Behiltern, die durch Rohren miteinander verbunden sind. Durch
Regulierung mittels eines Hahnes kann daraus ein gleichméBiger
Gasstrom entnommen werden.

Fillung des Gasometers: Der untere Tubus (d) wird geschlossen,
der obere seitliche Hahn (a) geodffnet, wodurch das untere Gefial II
mit der AuBenluft in Verbindung steht. Nun fullt man das obere
Gefdl I mit Wasser, 6ffnet die Hahne der beiden Verbindungsréhren
(b und c), damit sich das GefaB II vollstindig mit Wasser fiillen kann.
Nachdem dies geschehen ist, werden siamtliche Hahne (a, b und c)
geschlossen, der untere Tubus (d) geéffnet und hier ein Schlauch ein-
gefiihrt, durch den das Gas (z. B. aus einer Bombe) eingeleitet wird.
Das verdrangte Wasser lduft bei (d) aus (deshalb Einstellen des Gaso-
meters in eine Schale und Ableiten des ausflieBenden Wassers in den
Abflul), wihrend sich das untere GefiB II mit dem Gas anfillt.
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Erst wenn darin nur noch ein geringer Wasserstand vorhanden ist,
wird die Gaszuleitung unterbrochen, der Tubus geschlossen und das

obere Gefd I erneut mit Wasser gefiillt.
Aus dem so hergerichteten Gasometer wird
das Gas durch Offnen des oberen seitlichen
Hahnes (a) entnommen, nachdem der Hahn
(¢) an dem langen, fast bis zum Boden
des unteren GefédBes reichenden Rohr ge-
offnet worden ist. Das Wasser flieBt aus
dem oberen Gefiaf3 in das untere (vorhande-
ner Druck), wodurch das Gas aus dem letz-
teren verdriangt wird.

2. Gasbehdlter mit Niveaugefdfs beste-
hen aus einem unten mit einem Rohran-
satz, oben mit einem Hahnrohr versehe-
nen GefiB. Vom Rohransatz fithrt ein
Schlauch zu einem Behilter, der zur Auf-
nahme der Sperrfliissigkeit dient.

Als Beispiel diene das Azotometer
(Abb. 234), das als Sperrflussigkeit Kali-
lauge enthélt und zur Aufnahme von Stick-
stoff, von der Verbrennungsanalyse herriih-
rend, benotigt wird. Das vom Stickstoff mit-
gefiihrte Kohlendioxyd wird durch die Kali-
lauge absorbiert, wihrend sich der reine
Stickstoff tiber derselben ansammelt und dort

Abb. 234. Azotometer.

gemessen wird (das MeBrohr trigt Kubikzentimeterteilung). Die
Fillung geschieht durch Offnen des oberen Hahnes und Heben der
gefiillten Niveaukugel, so daf3 die Flussigkeit schlielich etwas durch

den Hahn in den oberen Ansatz steigt.
Nun wird der Hahn geschlossen und das
NiveaugefdB in seine normale Lage gebracht
(Einhéngen in einen Eisenring). Durch den
eingeleiteten Stickstoff wird die Kalilauge
aus dem Rohr verdringt.

Fir die richtige Ablesung des Stickstoff-
volumens muf8 nach halbstiindigem Stehen
in einem Raum mit gleichméBiger Tempera-
tur das innere Niveau (des Rohres) und das
auBere Niveau (im Niveaugefaf3) auf gleiche
Hohe gebracht werden, was man durch
Verschieben des Niveaugeféles erreicht.
Selbstversténdlich miissen Temperatur und
Barometerstand gleichzeitig abgelesen wer-
den.

Abb. 235. Gaspipette.

3. Gaspipetten dienen im allgemeinen nur zur voriibergehenden
Auf- und Entnahme von Gasen, namentlich zum Zwecke der
Untersuchung. Es sind also Apparate, die zur Aufnahme eines be-
stimmten Gasvolumens dienen und mit Hilfe leicht 16sbarer Verbin-
dungskapillaren an die Gasbiiretten angeschlossen werden kénnen.
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Die Gaspipette (Abb. 235) besteht aus zwei Glaskugeln a und b,
die durch ein gebogenes Rohr d miteinander verbunden sind. An
die tiefere Kugel b schlieBt sich eine heberartige Kapillare ¢ an,
die einige Zentimeter iiber das. Stativ, auf dem die Pipette be-
festigt ist, hinausragt und in ein Stiick Kapillarschlauch endigt.

Die Kugel a faft zirka 100 ccm, die Kugel b 150 cem.

Fillen der Gaspipette: Die Absorptionsflissigkeit wird durch
einen Trichter in die weite Rohrmindung der duBeren Kugel a ein-
gefiillt und hierauf durch die Kapillare die in der mittleren Kugel
befindliche Luft angesaugt (mit dem Munde), bis der Fliissigkeits-
stand in der Kapillare ungefihr die Hohe der oberen Rohrbiegung
erreicht hat. Dann ist die mittlere Kugel mit Flussigkeit angefillt,
wihrend die duBlere Kugel nahezu leer ist und gentigend Raum bietet,
um beim Einfillen des Gases die aus der mittleren Kugel verdringte
Flissigkeit aufzunehmen. Wéhrend des Gebrauches wird der Schlauch-
ansatz mit einem Quetschhahn verschlossen.

3. Aufbewahrung verfliissigter Gase. Diese erfolgt in Stahl-
flaschen oder DEwAR-Gefiflen.

B. Herstellung von Gasen im Laboratorium.

1. Gasentwicklungsapparate. a) Eine einfache Vorrichtung
besteht aus zwei unfen tubulierten Flaschen, die durch einen
Schlauch miteinander verbunden sind. Die
eine Flasche enthilt die feste Substanz, die
andere Flasche die zur Einwirkung gelan-
gende Saure. Durch Heben dieser Flasche
gelangt die Sdure in das erste GefdB und
das Gas, das sich nun entwickelt, entweicht
durch einen Hahn aus der ersten Flasche.
Der Vorteil dieser Anordnung liegt darin,
daB die Séure nach der Benutzung durch
Senken der zweiten Flasche wieder in letztere
zuriickgefiihrt werden kann und verbrauchte
Saure leicht durch frische ersetzbar ist.

b) Der Krprsche Apparat (Abb.236) setzt
sich zusammen aus einem oberen kugelfor-
migen Teil, der ein sich etwas verjiingendes
Ansatzrohr besitzt, welches fast bis zum
Boden des unteren Teiles reicht. Unter-

Abb, 236, halb der Kugel ist das Ansatzrohr in den

Kirpscher Apparat. unteren Teil des Kippschen Apparats einge-
schliffen.

Der untere Teil besteht aus einem etwas groBeren kugelfsrmigen

GefaBl (mit dem Gasableitungshahn), das nach unten in einen er-
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weiterten halbkugelférmigen Raum (mit Tubus nahe dem Boden)
iibergeht. In die Verengung zwischen Kugel und Halbkugel,
durch die das Ansatzrohr des oberen Teiles hindurchreicht, wird
vorteilhaft eine Siebplatte zum Auflegen des festen Materials
eingesetzt. Die oberste Kugel ist durch ein Sicherheitsrohr ab-
geschlossen.

Gefilllt wird der Kipp durch teilweises Herausziehen des
oberen Teiles, damit gerade nur geniigend Raum zwischen den
Schliffstellen entsteht, um die Stiicke des festen Materials ein-
zuwerfen. Nachdem dies geschehen ist, wird der obere Teil wieder
in die rechte Lage gebracht. Der Tubus, der zum Entleeren aus-
gebrauchter Sdure dient, mufl geschlossen sein. Nun wird der
Ableitungshahn gedffnet und in die obere Kugel soviel Fliissigkeit
eingefiillt, dal3 der feste Stoff im Mittelteil des Apparats eben
von ihr bedeckt ist, worauf der Hahn wiederum geschlossen wird.
Durch die Beriihrung von Fliissigkeit und festem Material wird
das geforderte Gas entwickelt, welches die Sdure in den untersten
Teil, aus dem sie durch das Ansatzrohr nach oben steigt, ver-
dringt. Demzufolge hoért aber die Gasentwicklung in kurzer Zeit
auf. Zur Gasentnahme wird der Hahn geéffnet, das Gas ent-
weicht und die Fliissigkeit sinkt wieder von oben herab und
steigt von dort in den Mittelteil, wo sofort neues Gas entwickelt
wird.

Nachteile des Kippschen Apparats: Nach kiirzerer oder lingerer
Nichtbenutzung ist der Apparat selten gebrauchsfdhig. Die dem
Fullmaterial zustromende Sdure wird beim Anstellen durch das nach-
entwickelte Gas verdriangt, wodurch die nur zum Teil verbrauchte
Sédure mit frischer gemischt wird. Daraus ergibt sich ein vorzeitiger
Verbrauch der Reagenzien.

Der Krppsche Apparat hat bereits viele Abdnderungen und
Verbesserungen erfahren.

¢) Man liBt die Saure aus einem Tropftrichter auf die in einem
Kolben befindliche Substanz tropfen. Der Kolben trigt aullerdem
durch eine zweite Bohrung des Stopfens das Gasableitungsrohr.
Diese Methode ist fiir die Gasentwicklung aus Flissigkeiten sehr
gut geeignet. Der Gasstrom wird durch die Geschwindigkeit des
Zutropfens reguliert.

2. Herstellung der wichtigsten Gase im Laboratorium. Sauer-
stoff: Einwirkung von Kaliumbichromat oder Kaliumpermanganat
auf Wasserstoffsuperoxydlosung. Auf je 100 cem 39%,ige Wasserstoff-
superoxydlésung setzt man 15 ccm konz. Schwefelsdure zu (Kipp).

Wasserstoff: Stangenzink + 209 ige Schwefelsdure oder verd.
Salzsdure 1:1 (Kipp).

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 13
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Chlor: Kaliumpermanganat -+ konz. Salzsdure (spez. Gew.1,16)
unter Kiihlung. (Auf 10 g Kaliumpermanganat verwendet man
60 bis 65 ccm Salzsdure und erhilt 11,2 g Chlor.)

Einwirkung von Salzsiure 3:1 auf Kaliumbichromat in Gas-
entwicklungsflaschen (gegen Ende erwidrmen). Im Kipp: Salz-
sdure (Dichte: 1,124) auf Chlorkalkwiirfel.

Kohlendioxyd: Marmor + Salzsiure 1:1 (das Gas ist luft-
frei, wenn Marmor und Wasser vorher ausgekocht wurden); Kipp.

Chlorwasserstoff: Konz. Schwefelsdure zu konz. Salzsiure
flieBen lassen oder umgekehrt. Schwefelsgure + Ammonchlorid-
stiicke (Kipp).

Schwefelwasserstoff: Schwefeleisen 4 Salzsdure 1:1 (Kipp).

Schwefeldioxyd: Natriumbisulfit in Stiicken + Schwefelsdure
(Kipp).

Ammoniak: Konz. Ammoniakwasser 4 Lauge.

Alle diese (Gase, mit Ausnahme von Chlorwasserstoff und
Schwefelwasserstoff, kénnen in komprimiertem Zustand in Stahl-
flaschen bezogen werden.

C. Waschen und Trocknen von Gasen.

Das Reinigen des Gases wird fast stets mit dem Trocknen
verbunden, bzw. findet anschlieBend an das Waschen ein Trocknen
statt. Zu diesen Zwecken wird das Gas durch das Wasch- und
Trockenmittel geleitet.

1. Wasch- und Trockenapparate. a) Apparate fiir fliissige
Wasch- und Trockenmittel. Die am hiufigsten gebrauchten
Gaswaschflaschen sind mit der jeweils geeigneten Fliissigkeit teil-
weise angefiillt. Sie bestehen aus einfachen Standflaschen mit weitem
Hals, die durch einen Gummistopfen mit doppelter Bohrung ver-
schlossen sind, durch den das Gaszuleitungsrohr bis nahe auf den
Boden und ein kurzes Gasableitungsrohr reichen. An Stelle der
Flaschen mit Gummiverbindung sind solche mit eingeschliffenem
Glasstopfen, in den das Zu- und Ableitungsrohr eingeschmolzen
sind, vorteilhafter (Abb. 237).

Das durchgeleitete Gas ist bei dieser Ausfithrung nur kurze
Zeit mit der Flissigkeit in Beriihrung. Um den Effekt zu steigern,
kann man entweder die Gasverteilung in der Fliissigkeit ver-
bessern, indem man das Gas aus mehreren kleinen, angeschmolzenen
Kapillaren oder durch eine Sinterglasplatte austreten 148t, oder
aber man verlingert den Weg, den das Gas in der Fliissigkeit
zuriicklegen muB. Letzteres geschieht durch Beschicken der
Waschflasche mit Glasperlen oder Glasrohrstiickchen, wodurch
dem aufsteigenden Gas Hindernisse entgegengesetzt werden,
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oder man bringt in der Waschflasche einen Glaskorper an, der
verursacht, daB das Gas einen spiralfsrmigen Weg durch die
Fliissigkeit machen mul} (Wasch-
flaschen nach dem Schrauben-
prinzip, Abb. 238).

Abb. 237. Gaswaschflaschen. Abb. 238. Waschflaschen nach dem
Schraubenprinzip.

Den gleichen Erfolg zeigen Kugelrohren (Abb. 239).

Um besonders bei analytischen Arbeiten die Raschheit des Gas-
stromes zu kontrollieren, schaltet man einen Blasenzdihler ein. Dieser
ist nach dem Prinzip der Waschflaschen gebaut, nur kleiner als diese.
Bei Anwendung von Waschflaschen
ist aber zumeist ein eigener Blasen-
zéhler tiberfliissig, da man in der
Waschflasche die Geschwindigkeit
des Gasstromes beobachten kann.

Zur Reinigung groBerer Gas-
mengen benutzt man Riesel-
tiirme, in denen die Fliissig-

Abb. 239. Kugelrohr. Abb. 240. Gastrockengerite.
. . a Trockenturm, & U-Rohr, ¢ Trocken-
keit fein verteilt von oben nach rohrehen.

unten rieselt, wihrend das Gas

entgegenstrémt. Auch sie konnen gegebenenfalls mit Glas-

rohrstiickchen, Bimsstein oder Tonstiicken (im Betrieb RascHig-
13+
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Ringe) gefiillt sein, um einerseits dem zu raschen Herabrieseln der
Fliissigkeit entgegenzuwirken und anderseits dem durchstrémenden
Gas Hindernisse in den Weg zu legen, wodurch eine linger dauernde
Beriihrung zwischen Gas und Flissigkeit gewéhrleistet wird.

b) Apparate fiir feste Trockenmittel. In Verwendung
sind Trockentiirme, die dhnlich den Waschflaschen aus einem
zylindrischen Gefal bestehen, in das das Gas unten eingeleitet
wird, durch die kleinen Zwischenriume des locker auf einem Sieb
aufgeschichteten festen Trockenmittels strémen muf und schlieflich
oben durch ein Réhrchen austritt (Abb. 240a).

Bei den U-Rohren (Abb.240b) muB das feste Trockenmittel
durch eingedriickte Watte oder Glaswolle am Verrutschen in
die Ansatzrohrchen verhindert werden. Verschlossen werden
U-Rohren durch Korke, die mit Siegellack abgedichtet sind, oder
durch Glashihne, die den Vorteil haben, daB die Réhren nach
dem Gebrauch bequem abgeschlossen werden kénnen. Gewéhn-
liche U-Réhren werden durch kurze Gummischlduche und Glas-
stabstiickchen verschlossen. .

Die Trockenréhren (Abb.240¢) zeigen eine gerade Form mit
oder ohne kugelférmigen Erweiterungen. Sie dienen meist als
AbschluBréhrehen fiir zusammengebaute Apparaturen und haben
den Zweck, Luftfeuchtigkeit und Luftkohlensiure abzuhalten.
Sie sind daher auf der einen Seite mit Chlorcalcium, in der anderen
Halfte mit Natronkalk (mit Natronlauge geloschter Kalk) gefiillt.
Die beiden Schichten sind voneinander und gegen die AnschluB3-
réhrchen wieder durch Watte oder Glaswolle abgetrennt. Der
AbschluB erfolgt durch Stopfen, durch die kleine Réhrchen fiihren.

2. Tabelle der wichtigsten Wasch- und Trockenmittel fiir Gase.

Gas Waschfliissigkeit } Trockenmittel
Sauerstoff ......... — Schwefelsdure,
Phosphorpentoxyd
Wasserstoff........ Gesiattigte Kalium- Schwefelsdure
permanganatlosung
und Atzkalilauge
Chlor ............. Gesdttigte Kalium- Schwefelsiure,
permanganatlosung Calciumchlorid
Kohlendioxyd. ... .. Wasser, Natrium- Schwefelsdure,
bicarbonatlésung Phosphorpentoxyd
Stickstoff ......... Alkalische Schwefelsdure
Pyrogallollésung
Chlorwasserstoff ... — Schwefelsdure
Schwefelwasserstoff . | Wasser —
Schwefeldioxyd .... | Wasser Schwefelsdure
Ammoniak ........ — Atzkalk, Natronkalk,
Atzkali
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D. Absorbieren von Gasen.

Unter Absorbieren eines Gases versteht man das Aufnehmen
und Festhalten desselben durch einen festen Stoff oder eine
Fliissigkeit.

Das Gaseinleitungsrohr wird in die in einem Becherglas oder
Kolben befindliche Fliissigkeit bis fast zum GefiBboden einge-
senkt und ein langsamer Gasstrom durchgeleitet. Das Einleitungs-
rohr kann zwecks guter Gasverteilung mit einem Sinterglas-
réhrchen verbunden werden.

Eine ausgezeichnete Absorption erreicht man durch Rieseltiirme.

Bei der Sittigung einer Fliissigkeit mit einem
Gas ist es von Vorteil, die Fliissigkeit zu kiihlen,
weil eine Fliissigkeit um so mehr eines Gases
auflost, je kilter sie ist.

Als besondere Absorptionsgefifle dienen die
Kugelréhren nach Lunce und Absorptionsgefifle
nach VorLHARD (Abb. 241), die die Form eines
ErLENMEYER-Kolbens besitzen, an den ein von
unten nach oben gehendes, mit kugelférmigen Er- Abb. 241.
weiterungen versehenes Rohr angesetzt ist, so- Absorptionsgefifl

. . . nach VOLLHARD.
wie der DrenscamipTsche Absorptionszylinder,
der einer Waschflasche &hnelt. Das Gaszulei-
tungsrohr endet in eine siebartig durchlochte Glasglocke, aus
der das Gas in vielen kleinen Bldschen in die Fliissigkeit austritt.

Absorptionsmittel fiir Gase. In der angegebenen Reihenfolge er-
folgt die Absorption der einzelnen Bestandteile in einem Gasgemisch.

Kohlendioryd — Litergewicht 1,9769 g; Molarvolumen 22,26 1.
Absorptionsmittel: Kalilauge; 250 g méglichst reines Atzkali werden
in Wasser gelost und auf 11 aufgefiillt. 1 cem dieser Lauge enthilt
zirka 0,21 g KOH und vermag 0,083 g = 42 cem Kohlendioxyd zu
absorbieren. Die Absorption ist in 1 Minute sicher.

Sauerstoff — Litergew. 1,4289 g; Molarvol. 22,34 1. Absorptions-
mittel: Alkalische Pyrogallollésung (1 Vol. 259 iger Pyrogallollésung
mischen mit dem fiunffachen Volumen konz. Kalilauge; 1 cem ab-
sorbiert langsam 12 ccem Sauerstoff) oder feuchter Phosphor.

Kohlenoxyd — Litergew. 1,2502 g; Molarvol. 22,397 1. Absorp-
tionsmittel: Kupferchlorirlosung (200 g Kupferchloriir mit 250 g
Ammonchlorid und 750 cem Wasser in einer verschlossenen Flasche
schiitteln. Auf 3 Vol. dieser Lésung wird 1 Vol. Ammoniak von der
Dichte 0,91 zugesetzt. Aufbewahren tber metallischem Kupfer.
1 ccm absorbiert 16 cem Kohlenoxyd. Sauerstoff und ungesittigte
Kohlenwasserstoffe werden ebenfalls absorbiert).

Wasserstoff — Litergew. 0,08987 g; Molarvol. 22,4051. Absorp-
tionsmittel: In 125 cem Palladiumlésung (kolloidal, mit 1 bis 29, Pal.)
werden 5 g Pikrinsdure, die mit 22 cem n/1 Natronlauge neutralisiert
sind, gelost. 1 cem absorbiert zirka 400 cem Wasserstoff, Dauer der
Absorption 20 bis 30 Minuten.
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Meist erfolgt die Bestimmung des Wasserstoffes durch Ver-
brennung. Da 2 Vol. Wasserstoff und 1 Vol. Sauerstoff 0 Vol.
Wasser (flussig) ergeben, entsprechen zwei Drittel der Volums-
verminderung dem vorhandenen Wasserstoff.

Bei einem Vorhandensein ungesdttigter Kohlenwasserstoffe ist deren
Bestimmung nach der Absorption von Kohlendioxyd einzuschalten.
Als Absorptionsmittel dienen rauchende Schwefelsaure (20 bis 25%,
S0,-Gehalt; 1 cem absorbiert z. B. 8 ccm Athylen) oder Bromwasser,
welches ebenfalls stark absorbiert.

E. Gasanalyse.

Die Bestimmung einzelner Bestandteile von Gasgemischen
erfolgt in der Regel durch Messen (nicht durch Wigen), die
Resultate werden daher in Volumprozent angegeben.

Das Volumen eines Gases ist von Temperatur, Druck und seinem
Feuchtigkeitsgehalt abhéingig. Bei der technischen Gasanalyse wird
ein Gasvolumen in mit Wasserdampf gesittigtern Zustand unter
Atmosphérendruck und bei der Temperatur des Arbeitsraumes ge-
messen. Um aber verschiedene Gase miteinander vergleichen zu
konnen, wird das Volumen jeweils auf den Normalzustand reduziert
(korrigiertes oder reduziertes Volumen). Es ist dies das Volumen des
trockenen Gases bei 0° und 760 mm Quecksilberstand des Barometers.

Die Reduktionsformel lautet:

V _ V'273'(B0 :Q
°7 (273 +t)-760 °
Darin bedeuten:

Vo, Gasvolumen im Normalzustand,

V  gemessenes Volumen,

B, auf 0° reduzierter Barometerstand,

t  Temperatur des Arbeitsraumes,

f  Tension des Wasserdampfes bei ¢° (aus Tabellen zu entnehmen).

B, errechnet sich nach der Formel:

1+8.t

BO:fl—{-oe.t

worin B der Barometerstand bei ¢°,

B der kubische Ausdehnungskoeffizient des Quecksilbers = 0,000181
und

o« der lineare Ausdehnungskoeffizient der Skala fiir Glas 0,0000085
(ftir Messing 0,0000185) ist.

Bei der Durchfithrung einer (Gasanalyse wird so vorgegangen,
daB ein Bestandteil nach dem anderen durch Uberfithrung in
eine feste oder fliissige Verbindung entfernt wird. Das Volumen
des gesuchten Bestandteiles ergibt sich dann aus der eingetretenen
Volumsabnahme.
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Tabelle. Tension (Sdttigungsdruck) des Wasser-
dampfes iiber Wasser in Millimetern.

c°|16 17‘18}19 20‘21|22}23}24

“

13,634, 14,530 15,477 16,477| 17,535| 18,650| 19,827 21,068] 22,377
13,721 14,622/ 15,575/ 16,681 17,644| 18,765 19,948/ 21,196 22,510
13,809 14,715 15,673 16,685! 17,753| 18,880| 20,070 21,324/ 22,648
13,898 14,809| 15,772 16,789| 17,863| 18,996| 20,193| 21,453/ 22,785
13,987/ 14,903/ 15,871| 16,894| 17,974| 19,113/ 20,316 21,583, 22,932
14,076 14,997| 15,971} 16,999| 18,085| 19,231| 20,440| 21,714| 23,060
14,166 15,092/ 16,071| 17,105| 18,197| 19,349| 20,565, 21,845 23,198
14,256/ 15,188 16,171| 17,212} 18,309| 19,468/ 20,690| 21,977 23,337
14,347/ 15,284 16,272| 17,319| 18,422| 19,587,.20,815| 22,110/ 23,476
14,438) 15,380] 16,374 17,427 18,536| 19,707| 20,941} 22,243, 23,616

Die Fortsetzung der Tabelle siehe im Chemiker-Taschenbuch!)
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Die Bestimmung erfolgt entweder nach
Absorptionsmethoden, wobei der zu bestim-
mende Bestandteil durch ein Absorptions-
mittel entfernt wird, oder durch Verbrennung
des Gases mit Sauerstoff.

Uber die Probenakme von Gasen siehe im
Abschnitt: Probenahme, S. 213.

Messen und Analysieren der Gase.

1. In Gasbiiretten. Gasbiiretten bestehen
aus zylindrischen Glasrohren, die mit cem-
Teilung versehen und oben sowie unten
durch Hihne absperrbar sind. Zur Verkiir-
zung der Rohre kann ein Teil als Kugel
oder erweiterter Zylinder gebaut sein. Den
wichtigsten Bestandteil bildet der vorhan-
dene Dreiweghahn. Abgelesen wird der tiefste
Punkt des Fliissigkeitsmeniskus.

a) Bunrte-Biirette (Abb. 242). Diese be-
steht aus einer zylindrisch erweiterten MeB3-
réhre A, die sich oben in eine Kapillare
verengt und mit einem Dreiweghahn a gegen
den oberen Trichteraufsatz, der eine Marke
tragt, abgeschlossen werden kann. Der
untere Teil der MeBrohre geht ebenfalls in
eine Kapillare iiber, die durch den Hahn b
abgeschlossen ist. Der Raum zwischen beiden
Héahnen betriagt etwas mehr als 110 cem. Der
Teilstrich 100 fillt mit dem AbschluB des App. 242. Bunre-Biirette.
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oberen Hahnes a zusammen, der Nullpunkt liegt etwas ober-
halb des Hahnes b und die Teilung ist noch 10 cem iiber die-
sen fortgesetzt. Die MeBréhre hingt in einem Stativ mit leicht
16sbarer Klammer. Mit der MeBrohre ist durch den unteren
Hahn und einen Schlauch S ein Niveaugefil £ verbunden.
Vorhanden sind auBlerdem: ein Napf P zur Aufnahme des
Absorptionsmittels sowie die Saugflasche N, die dazu bestimmt
ist, Wasser in die Biirette einzudriicken oder aus ihr abzusaugen.

Handhabung der BUNTE-Biirette. Man fillt die Burette durch
Heben des NiveaugefdBes mit Sperrflissigkeit, bis sie bel a austritt.
Dabei mu3 der Hahn @ so gestellt sein, daB die Biirette mit der
AuBenluft verbunden ist. Dann wird die Lidngsbohrung des Dreiweg-
hahnes @ mit dem bereits gefiillten Gaszuleitungsrohr verbunden, das
Niveaugefa3 bis unter die Nullmarke gesenkt und dadurch das Gas
in die Biirette eingesaugt. Man saugt etwas mehr als 100 cem Gas
an und stellt erst dann auf die Nullmarke wie folgt ein: Die Saug-
flasche wird an den Hahn b angeschlossen und Wasser in die Biirette
eingepreBt, bis sich das Gas auf etwa 95cem komprimiert, dann
schlieBt man den Hahn b, nimmt die Saugflasche wieder ab und be-
wirkt durch vorsichtiges Drehen des Hahnes b den Wiederausflu3 des
Wassers genau bis zur Nullmarke. Um den Uberdruck in der Biirette
zu beseitigen, 6ffnet man den Hahn a einen Augenblick nach oben,
wobei der Gasiiberschuf8 durch das Wasser im Trichteransatz ent-
weicht. Nun enthélt die Burette genau 100 ccm Gas.

Absorption eines Gasbestandteiles: Das in der Birette befindliche
Wasser wird durch die Saugflasche bis zum Hahn b abgesaugt, der
Hahn geschlossen und nun die Biirettenspitze in den Napf P, der die
Absorptionsflissigkeit enthilt, eingetaucht. Durch Offnen des
Hahnes b dringt Absorptionsfliissigkeit in die Biirette ein. Nach dem
VerschluB von b faBt man die Biirette am Trichteraufsatz (Offnung
des Trichters und der AusfluBspitze mit den Hénden verschlieen)
und bewegt sie in horizontaler Lage hin und her. Dann wird die
Biirettenspitze wieder in den Napf eingetaucht, der Hahn b geéffnet,
worauf an Stelle des absorbierten Gases Flissigkeit in die Biirette
eintritt. Diese Operation wird wiederholt, und nachdem das Gas
unter den richtigen Druck gebracht wurde (aus dem Trichteransatz
Wasser in die Biirette einflieBen lassen, Hahn a nach oben 6ffnen
und das eingeflossene Wasser bis zur Trichtermarke ergénzen), wird
abgelesen.

b) HEmPEL-Biirette (Abb.243). Diese besteht aus zwei zylindri-
schen Glasrohren von zirka 1,5 cm Weite und 65 bis 68 cm Lange.
Die MeBrohre 4 endet oben in ein 3 cm langes Kapillarrohr
von 5 mm duBerem und 1 mm innerem Durchmesser, auf das ein
5 cm langes Stiick Kapillarschlauch aufgesteckt ist, das durch
einen Quetschhahn f verschlossen werden kann. Die MeQBrohre
ist in Finftel- oder Zehntelkubikzentimeter geteilt und faBt
etwas mehr als 100 ccem. Durch einen Schlauch ist das MeBrohr A
mit dem Niveaurohr B, das oben offen ist, verbunden.
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Handhabung der HEMPEL-Biirette. Die mit Wasser gefiillte
Niveaurshre B wird mit der linken Hand emporgehoben und mit der
rechten Hand der Quetschhahn der MeBrohre gedffnet, wodurch sie
sich anfiillt und das Wasser auszutreten beginnt. Im Verbindungs-
schlauch bei f diirfen keine Luftblasen mehr vorhanden sein. Nun
wird der Schlauch des Quetsch-
hahnes f mit dem Dbereits mit Gas
gefiillten Saugrohr verbunden, das
Niveaurohr auf den Boden des
Zimmers gesetzt und darauf der
Quetschhahn wieder gedffnet, wo-
bei unter RiickfluB des Wassers
in die Niveaurdhre das Gas ange-
saugt wird. Man 1aBt etwas mehr
als 100 cem Gas eintreten, nach
2 Minuten Wartezeit wird das Gas
durch Heben der Niveaurdhre
komprimiert, bis der Wasserstand
in der MeBréhre die Nullmarke
uberschritten hat. Nun klemmt
man den Verbindungsschlauch dicht
unter der Ansatzstelle mit den Fin-
gern ab, stellt die Niveaurchre
wieder tief und 148t durch vorsich-
tiges Liften des Schlauches soviel
Wasser zuriicktreten, bis die Null-
marke eben erreicht wird. Dann
6ffnet man bei noch immer ge-
schlossenem Verbindungsschlauch
einen Augenblick den Quetsch-
hahn der MeBrohre, damit der
Uberdruck entweichen kann. Jetzt
hat man, wovon man sich durch
Gleichstellung der Fliissigkeits- Abb. 243. HEMPEL-Biirette.
oberflichen in beiden Rohren
tiberzeugen kann, genau 100 cem Gas unter Atmosphérendruck ein-

eftllt.

g Zur Absorption wird das MeBrohr A4 durch das Kapillarrohr E
mit der Gaspipette verbunden, der Quetschhahn f dauernd geéffnet,
das Niveaurohr B mit der linken Hand hochgehalten und gleichzeitig
mit der rechten Hand der Quetschhahn der Pipette gedffnet. Das
Gas tritt aus der MeBréhre in die Pipettenkugel uiber, deren Flissig-
keit in die zweite Pipettenkugel verdringt wird. Nach der Uber-
fiilhrung werden beide Quetschhéhne geschlessen und die Pipette ab-
genommen. Durch gelindes Schwenken der Pipette (nicht heftig
durchschiitteln!) beschleunigt man die Absorption, die in zirka
2 Minuten beendet ist. Hierauf wird die Pipette wieder mit dem
Kapillarrohr E verbunden, die Niveaurchre B tiefgestellt und das
Gas durch’ vorsichtiges Offnen beider Quetschhihne in die MeB8réhre
zuriickgefiillt, wobei darauf zu achten ist, dafl die Absorptionsflissig-
keit zuletzt bis in den aufsteigenden Schenkel der Pipettenkapillare,
nicht aber in die Verbindungskapillare eintritt.

Nach erfolgter Uberfithrung des Gases in die Biirette wird die
Pipette wiederum abgenommen und verschlossen. Man stellt das
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Niveaurohr auf den Boden und wartet das ZusammenflieBen des
Sperrwassers in der Birette ab. Nach zirka 2 Minuten hebt man die
MeBrohre mit der rechten, dann die Niveaurshre mit der linken Hand
empor, bis sich der Flissigkeitsspiegel in beiden in der Héhe des
Auges in gleicher Ebene befindet und liest den Flussigkeitsstand und
damit das Gasvolumen ab.

2. Durch Verbrennung. Das zu analysierende Gas wird nach
Entfernung aller absorbierbaren Bestandteile mit einer gemessenen
Menge Sauerstoff oder Luft gemischt und das Gemisch in der
Hemprrschen Explosionspipette (mit Quecksilberfiillung) durch
einen Induktionsfunken zwischen zwei eingeschmolzenen Platin-
drdhten zur Explosion und dadurch zur Verbrennung gebracht.

3. Technische Gasuntersuchung mit dem ORSAT-Apparat
(Abb. 244). Es handelt sich dabei vorwiegend um die Bestimmung

von Kohlendioxyd, Sauerstoff und
Kohlenoxyd in Rauchgasen.

Die Melrohre A hat einen Fas-
sungsraum von 100cem und ist gegen
Temperatureinflisse mit einem wasser-
gefiillten Mantel umgeben. E ist eine
Niveauflasche, B, C und D sind mit
Glasréhrenbiindeln  gefiillte Absorp-
tionsgefifle, von denen jedes unten
mit einem gleich groBen Gefi verbun-
den ist. Die Hahnea, b und ¢ sind ein-
fache Glashihne, die von einer gemeinsa-
men Kapillare abzweigen, d ist ein Drei-
weghahn mit Léngsbohrung. Das U-
Roéhrechen e ist mit Watte gefiillt, um

Abb. 244. ORSAT-Apparat. das durchstreichende Gas vom Staub
zu befreien.

Das erste Gefa8 B wird mit Kalilauge (100 g Atzkali in 200 g
Wasser; fiir etwa 100 Bestimmungen ausreichend) gefiillt, C' mit
alkalischer Pyrogallollssung (180 g Atzkali in 300 cem Wasser,
vermischt mit einer Losung von 12 g Pyrogallussdure in 50 ccm
Wasser), D mit einer ammoniakalischen Kupferchloriirlésung
(250 cem gesdttigte Salmiaklosung werden mit 250 cem starkem
Ammoniak versetzt und in einem Stopselglas mit Kupferspanen
geschiittelt).

Handhabung. Die Hiéhne a, b und ¢ werden geschlossen und die
MeBrohre A mittels des Dreiweghahnes mit der AuBenluft verbunden.
Durch Heben der Niveauflasche E wird die MeBréhre 4 bis zur Marke
mit Wasser gefiillt. Dann wird die Kapillare mit dem Saugrohr zur
Zufithrung der Gasprobe verbunden und durch den Dreiweghahn d
gleichzeitig die Luft entfernt. Durch Senken von E und Drehen von d
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um 90° fiillt sich die MeBrohre mit der Gasprobe. Nach AbflieSen
des Wassers bis etwas unter die Nullmarke wird d geschlossen und
durch Heben von E das Gas etwas komprimiert, der Verbindungs-
schlauch dicht an der Ansatzstelle mit den Fingern zusammen-
gedriickt, B wieder gesenkt und durch vorsichtiges Liiften des
Schlauches der Wasseriiberschuf3 bis zur Nullmarke austreten ge-
lassen. Schlieflich wird d einen Augenblick gedffnet, um Atmo-
sphirendruck herzustellen. In der Mefirohre sind jetzt genau 100 com
Gas. Zur Bestimmung der Kohlensiure .wird das Gas in das erste
Absorptionsgefi B durch Heben von E und gleichzeitigem Offnen
von a iberfillt. Der Flissigkeitsspiegel mu3 1m Absorptionsgefd(3
auf die Marke eingestellt werden, worauf der Hahn a geschlossen wird.
Das Ablesen des Volumens erfolgt, nachdem man die Niveaurdhre bis
zur gleichen Hohe des Meniskus in der MeBrohre gehoben hat. Die
Volumsabnahme zeigt den Gehalt an Kohlendioxyd an.

In dhnlicher Weise wird in C der Sauerstoff und in D das Kohlen-
oxyd bestimmt.

Als Kontrolle fiir die Nochbrauchbarkeit der Pyrogallollésung
fithrt man von Zeit zu Zeit eine Luftanalyse durch, die 21% Sauer-
stoff ergeben muB.

Neben dem OrsaT-Apparat gibt es eine Anzahl anderer
ahnlicher Apparate, von denen einige auch selbsttétig arbeiten.

Benutzte Literatur:

Stiurer: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

HouBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.

BERNHAUER: Einfilhrung in die organisch-chemische Laboratoriums-
technik, 2. Aufl. 1942.
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24. Arbeiten unter Luftabschluf.

Das Arbeiten unter Luftabschlu macht nur dann einige
Schwierigkeiten, wenn dabei gleichzeitig gerithrt werden soll.

Fiir viele praparative Arbeiten ist es vollkommen ausreichend,
den in den Kolben eingebauten Riihrer in einer langen Fithrungs-
hiilse aus Glas laufen zu lassen. Die Fithrungshiilse taucht in
die Fliissigkeit ein, so dafB letztere gleichzeitig als Sperrfliissigkeit
dient. Der erreichte Abschluf der Luft ist weitgehend und die
eventuellen Verluste an entweichendem Fliissigkeitsdampf sind
gering. Wichtig ist die gute Zentrierung des Riihrers. Das obere
aus dem Stopfen herausragende Ende der Fiihrungshiilse wird zur
Verminderung der manchmal auftretenden Reibung mit wenig
Hahnfett geschmiert.
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Bendtigt man eine vollkommene Ab-
dichtung gegen die AufBlenluft, bedient
man sich eines Quecksilberverschlusses
(Abb. 245).

Am Riihrer ist eine Glocke ange-
schmolzen, deren Offnung in einen ober-
halb des Kolbenstopfens angeschmolze-
nen Napf, der mit Quecksilber gefiillt
ist, eintaucht. Um den Riihrer einwand-
frei zu zentrieren, fithrt man- ihn oberhalb
der Quecksilberdichtung noch durch ein
Fiihrungsrohr aus Glas, das mit Paraffin-
6l oder anderen Mitteln geschmiert wird.

Benutzte Literatur:

HouBEN: Methoden der organischen Che-
mie. 1925.

BERNHAUER: Einfithrung in die organisch-
chemische Laboratoriumstechnik, 2. Aufl.

1942.

25. Druckmessung.

Als Druck bezeichnet man jene Kraft,
. . die auf die Flicheneinheit wirkt.
Ab&iﬁ'ﬂiﬂﬁfﬁfﬁ,ﬁ;‘ ‘t Die physikalische Einheit fiir den
Druck ist die Aitmosphdre, und zwar ist
1 Atmosphéire (at) jener Druck, den eine Quecksilbersiule von
760 mm Linge bei 0° auf eine Fliche von 1 qem ausiibt; er be-
tragt etwa 1,033 kg.
1 technische Atmosphére ist der Druck von 1 kg auf 1 gem.
Auch die die Erde umgebende Luft iibt auf alle Koérper, die
mit ihr in unmittelbare Beriihrung kommen, einen bestimmten
Druck aus, den Luftdruck. Dieser betrigt in Meeresspiegelhohe
760mm Quecksilbersiule.
Gemessen wird der Luftdruck mit dem Barometer.

1. Barometer. a) Quecksilberbarometer. Taucht man
eine einseitig geschlossene, luftleer gemachte Roéhre in ein Gefif3
mit Quecksilber, so steigt dieses in der Rohre und nimmt je nach
dem herrschenden Luftdruck eine bestimmte Hohe ein. Ein an
der Rohre befestigter Metermalstab gestattet die sofortige Ab-
lesung des ,,Barometerstandes“. Vor jeder Ablesung klopfe man
sacht mit dem Finger an das Barometerrohr, um das Hingen-
bleiben des Quecksilbers zu beseitigen.
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Das offene Ende der Barometerrohre endet in ein erweitertes
QuecksilbergefiB. Es wird sich also bei der Anderung der Héhe
der Quecksilbersidule in der R6hre auch die Hohe des Quecksilber-
standes im Gefil dndern. Bei genaueren Messungen mufl nun
entweder der Stand im Quecksilbergefil wieder auf die gleiche
normale Hohe gebracht werden oder es mufl die Differenz der
beiden Oberflichen gemessen werden.

«) Birnbarometer (Abb. 246). Der offene Schenkel der Baro-
meterrshre ist umgebogen und zu einem birnenformigen Gefafl
erweitert. Durch diese Erweiterung wird gegeniiber dem Rohr
ein vielmals groBerer Querschnitt erzielt, so daBl sich die Hohe
des Quecksilberstandes in der Birne gegeniiber dem in der Rohre

nur wenig dndert. Fiir grobe Messungen.kann die-

"‘ ser Ablesefehler vernachldssigt werden.
B) Bei den Gefifbarometern (Abb. 247) ist der Bo-
den des unteren QuecksilbergefaBes aus Leder herge-

g

(O A Y I R

Abb. 246. Birn- Abb. 247. GefiB- Abb. 248. Aneroidbarometer.
barometer. barometer.

stellt. Mit Hilfe einer gegen den Boden driickenden Schraube kann
der Boden gehoben oder gesenkt werden, bis die Oberfliche des
Quecksilbers im Gefdl wieder auf die Nullmarke des MaB-
stabes eingestellt ist. Diese Einstellung mufl vor jeder Able-
sung vorgenommen werden.

Da der bei hoher Temperatur abgelesene Barometerstand
(Ausdehnung des Quecksilbers) hoher ist als er bei tiefer Tem-
peratur sein wiirde, muf} fiir genaue barometrische Messungen
gleichzeitig die Temperatur (mittels eines am Barometer ange-
brachten Thermometers) gemessen und eine entsprechende
Korrektur vorgenommen werden (siehe S.198).

b) Metallbarometer (Aneroidbarometer; Abb. 248). Bei
diesem wirkt der Luftdruck auf eine luftleere Metalldose mit ge-
welltem, sehr elastischem Metalldeckel, der in seiner Mitte mit einer
Metallfeder verbunden ist. Uber ein Hebelwerk wird die Bewegung
der elastischen Teile, die bei Verinderungen des Luftdruckes
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eintreten, auf einen Zeiger iibertragen. Auf demselben Prinzip
beruhen auch die selbstschreibenden Barometer.

2. Manometer. Apparate, mit denen man den Druck oder die
Spannkraft eines Gases (Ursache ist die Ausdehnbarkeit) in einem
Gefa mift, nennt man Manometer.

a) Fliissigkeitsmanometer. ) Offene Manometer (Abb. 249).
Der Druck wird durch die Hohe einer Fliissigkeitssdule gemessen,
die das Gas zu heben vermag. Man mull den Flissigkeitsstand
in beiden Schenkeln des Rohres ablesen und beide Werte addieren.

Fiir kleine Drucke verwendet man zur Fiillung Wasser (hat
den Nachteil, daB es das Glas benetzt), fiir gr6Bere Drucke Queck-
silber (dieses netzt zwar das Glas nicht, hat
dafiir aber den Nachteil, daB es sehr schwer

Abb. 249. Offenes Manometer. Abb. 250. Geschlossenes Abb. 251. Vakuum-
Manometer. meter.

ist und daher ungenau arbeitet). Die Ablesung erfolgt auf
einer dicht hinter dem Rohr angebrachten Skala.

B) Geschlossene Manometer (Abb. 250). Die in dem U-Rohr
befindliche Fliissigkeit (Quecksilber) wird durch den darauf
lastenden Gasdruck zum Teil in den rechts liegenden, geschlossenen
Schenkel des Rohres getrieben. Dieser enthilt Luft, die zusammen-
gedriickt wird. Aus der Grofle des Zusammendriickens kann die
Grofle des Druckes ermittelt werden. Wird z. B. die Luft auf die
Hailfte zusammengedriickt, so steht sie, also auch das Gas in
dem an das Manometer angeschlossenen Behilter, unter dem
Druck von 2 at. Die Verringerung auf ein Drittel der urspriing-
lichen Lénge zeigt einen Druck von 3 at an usw. Das geschlos-
sene Manometer kann fiir hohe Drucke verwendet werden,
allerdings stehen die Angaben fiir hohe Drucke sehr dicht bei-
einander.
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y) Vakuummeter (Abb. 251). Das Vakuummeter ist eine Vorrich-
tung zur Messung des Druckes, wenn dieser kleiner als 1 atist. Es
stellt ein abgekiirztes Barometer dar, besteht also aus einem luft-
leeren Rohr, das mit Quecksilber gefiillt ist. Wenn es mit einem
nahezu luftleeren Raum in Verbindung steht, ist die Hohe des
Quecksilbers in beiden Schenkeln ebenfalls nahezu gleich.

War ein solches Instrument in Verwendung, darf es zur Her-
stellung der normalen Verhéltnisse nur langsam mit der Auflen-
luft verbunden werden, und zwar durch vorsichtiges Offnen des
Hahnes, durch den es abgesperrt werden kann, weil ein zu scharfes
Anschlagen des Quecksilbers in der Glasrohre zu Schidigungen
fihrt. Um ein Zerschlagen der Kuppe durch Anprallen des Queck-
silbers zu vermeiden, kann der obere Teil der Réhre stark verengt
ausgefiihrt werden. Das hinaufspringende Quecksilber wird da-
durch gezwungen, sich durch diese enge Stelle zu zwéngen, und
der StoB verliert dabei sehr an Kraft.

An einem verschiebbaren MaBstab wird die Differenz des
Quecksilberstandes in beiden Schenkeln gemessen.

Wichtig ist die Verwendung von gutem Quecksilber. Getrocknet
wird Quecksilber in einer Eisenschale durch Erhitzen auf 150° unter
Rithren. Mechanische Verunreinigungen werden durch Filtration ent-
fernt. Die chemische Reinigung erfolgt mit Salpetersdure oder besser
mit Mercurinitrat. Man 148t das Quecksilber aus einem Filter, das
ein stecknadelgrof3es Loch besitzt, in eine Mercurinitratlosung tropfen.
Eine weitere Reinigungsmethode ist die Destillation im Vakuum.

b) Metallmanometer (Abb. 252). Diese sind dhnlich den
Metallbarometern konstruiert. Die Messung des Druckes beruht auf
der Kriimmung einer Spiralrohre (Rohren-
federmanometer) oder auf der elastischen Durch-
biegung einer Membran (Plattenfedermano-
meter), welche durch ein Hebelwerk auf einen
Zeiger, der auf einer Skala spielt, iibertragen
wird. Solche Manometer dienen hauptséachlich
zur Messung des Druckes in Autoklaven und
Druckgefaen.

Vor der Belastung durch den Druck steht das
Instrument auf der Nullmarke, es zeigt daher nur Abb. 252. Rohren-
den sog. Uberdruck (atii) an, um welchen der zu federmanometer.
messende Gasdruck groBer ist als der jeweilige
Luftdruck. Der Hochstdruck, bis zu dem der betreffende Appa-
rat, an den das Manometer angeschlossen ist, belastet werden
darf, ist auf dem Instrument durch einen roten Strich gekenn-
zeichnet.
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26. Durchfiihrung von Reaktionen unter
erhohtem Druck.

Bei der Durchfithrung von Reaktionen unter erhéhtem Druck
sind die Augen stets durch Tragen einer Schutzbrille zu schiitzen !

1. Einschmelz- oder SchieSrohren (Bombenréhren). Bomben-
rohren sind einseitig geschlossene, starkwandige Réhren aus
widerstandsfahigem Glas. Sie sind verwendbar fiir Drucke von
10 bis 20 at.

a) Fiilllung der Bombenr6hren. In die an der spiteren Zu-
schmelzstelle bereits verengte Rohre wird ein Trichter mit sehr
langem Rohr eingesetzt, um bei der Einfiillung die Innenwand
in der Néhe der Zuschmelzstelle reinzuhalten.

Falls wihrend der Reaktion Gase entwickelt werden, darf
nur wenig Substanz eingefiillt werden. Feste Stoffe werden in
einem kleinen Reagenzglischen oder einem aus einem Glasrohr

selbst hergestellten Glasndpfchen eingewo-

gen und dieses zusammen mit der Ein-

' waage in das Bombenrohr gleiten gelassen.
b) Zuschmelzen der Bombenréh-

ren (Abb. 253). Man setzt an das unter

Drehen weichgemachte Ende des Bomben-

rohres einen am Ende ebenfalls erweich-

ten Glasstab, den man bei der weiteren

Abb. 253. Zuschmelzen von  Arbeit als Handhabe benutzt. Die Zu-

Bombenrshren. schmelzstelle wird am Geblise erhitzt, bis

sich das Glas verdickt, worauf man eine

etwa 6 cm lange Kapillare auszieht und letztere in einer kleinen

Flamme abschlieft. Die heiBe Stelle it man unter stindigem

Drehen in einer ruenden Flamme erkalten.

c)Einsetzen derBombenrdhren. Die mit Papier umwickelte

Einschmelzréhre wird so in den SchieBofen (diesen siehe im Ab-

schnitt ,,Erhitzen®, S.138) eingelegt, daB einige Zentimeter der Zu-
schmelzkapillare aus dem Eisenmantel herausragen.

d) Offnen der Bombenrshren. Dieses darf erst nach dem
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vollsténdigen Erkalten erfolgen. Das Rohr befindet sich noch im
SchieBofen, die herausragende Kapillare wird mittels eines dar-
unter gestellten scharfen Brenners erhitzt, wobei die unter Druck
befindlichen Gase die Kapillare 6ffnen. Erst dann wird der oberste
Teil des Rohres abgesprengt.
2. Druckflasehen  (Ab-
bildung 254). Fiir Versuche
in gréBerem MaBstab, aber
fir einen Druck von nur
wenigen Atmosphédren, ver-
wendet man starkwandige
Flaschen, die man durch
Stopfen und Festbinden der-
selben mit Draht fest ver-
schlieBt. ZweckmaBiger sind
sog. Druckflaschen, die durch
einen  Patentbiigelverschluf3
verschlossen werden. Im ein-
fachsten Fall benutzt man eine
Sodawasserflasche, die in ein
Tuch eingewickelt und zum
Erhitzen in ein geeignetes
Wasserbad eingehdngt wird.

Abb. 254. Druckflasche. Abb. 255. Autoklav.

Besondere Druckflaschen werden durch eine aufgeschliffene
Glasplatte verschlossen, die durch eine Schraube aufgepreBt
wird. Wichtig ist die allmihliche Temperatursteigerung des Heiz-
bades.

3. Autoklaven (Abb.255). Autoklaven werden iiberall dort
verwendet, wo die Temperatur iiber den Siedepunkt eines Stoffes
gesteigert werden muB oder wo sich beim Erhitzen Gase ent-
wickeln, welche fiir die Reaktion wesentlich sind.

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 14
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Die Drucke kénnen im allgemeinen bis 60 at, die Temperaturen
bis gegen 300° steigen.

Autoklaven sind starkwandige, zylindrische Hohlkérper, deren
Deckel durch Biigel oder durch Schrauben und Schraubenmuttern
verschlossen werden. Das Anziehen der Schraubenmuttern hat
stets iibers Kreuz und allméhlich zu erfolgen, um eine gleichmafBige
Abdichtung zu erzielen. Die Dichtung besteht aus einem Ring
aus dem Dichtungsmaterial (z. B. Blei, Kupfer, Asbest usw.),
der in die Nuten eingepreBt wird.

Als Material fiir Autoklaven kommen fast immer GuBeisen oder
StahlguBl in Betracht. Fiir besondere Zwecke wird der Autoklav
innen emailliert oder mit Einsitzen aus anderen Metallen aus-
gestattet. Der Boden des Autoklaven ist der groferen Festigkeit
wegen meist halbkugelférmig ausgefiihrt.

Am Deckel sind verschiedene Stutzen zum Festschrauben der
Armaturen und zur Aufnahme der Stopfbiichse bei Riihrauto-.
klaven vorgesehen.

Die Stopfbiichse, durch welche die Riihrerwelle hindurchgeht,
soll moglichst einfach konstruiert sein und gegebenenfalls durch
Wasser gekiihlt werden kénnen. An Armaturen sind vorhanden:
Manometer, Thermometer, Abblasventile und ein Sicherheits-
ventil. Falls das letztere weggelassen wird, muf die Anzahl der
Manometer und Thermometer auf je zwei erhht werden, um eine
gentigende Druckkontrolle sicherzustellen. Die Thermometer-
hiilsen werden zur besseren Temperaturiibertragung mit Ol
gefiillt.

Bei den Laboratoriumsautoklaven, welche je nach dem
Verwendungszweck mit oder ohne Riihrwerk gebaut sind, wird
fast stets auf die Kiihlung der Stopfbiichse verzichtet.

Das Heizen soll nach Moglichkeit durch ein Heizbad vorge-
nommen werden. Falls ein Brenner als Heizquelle dient, hat
dieser unten in der Mitte zu stehen. Das Heizen soll nicht etwa
durch verschiedene Brenner auf verschiedenen Seiten geschehen.
‘Wenn der Autoklav unter Druck steht, diirfen die Deckelschrauben
nicht angezogen werden.

Das Offnen eines Autoklaven hat stets erst nach dem vélligen
Erkalten desselben zu erfolgen, nachdem der im Autoklaven
herrschende Druck durch ein Ventil ,,abgeblasen” wurde. Das
Abblasventil besitzt nur einen feinen Kanal, der durch eine an
der Ventilspindel befindliche ,,Nadel“ geschlossen bzw. getffnet
werden kann.
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Benufzte Literatur:

StAHLER: Handbuch der Arbeitsmethoden in der anorganischen
Chemie. 1913.

HoUBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.
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F1erz-DaviD: Grundlegende Operationen der Farbenchemie, 4. Aufl.
1938.

27. Probenahme.

Um einen Stoff richtig analysieren zu kénnen, mufl von ihm
eine gute Durchschnittsprobe vorliegen. Das heiit, das kleine
Muster, welches ins Laboratorium zur Untersuchung kommt,
muf} ebenso zusammengesetzt sein und die gleichen Eigenschaften
haben wie der betreffende Stoff im groflen. Im anderen Falle
wire eine auch noch so sorgfiltig ausgefiihrte Analyse wertlos.

Da es oft recht schwierig ist, eine gute Durchschnittsprobe
zu nehmen, miissen alle VorsichtsmafBnahmen und angegebenen
Vorschriften genauestens beachtet werden.

Am schwierigsten gestaltet sich die Probenahme bei grob-
stiickigem Material, besonders schwierig auch dann, wenn der
Stoff wihrend der Probenahme durch die Beriihrung mit der
Luft (z. B. hygroskopische Substanzen) Verinderungen erleiden
kann.

Die Genauigkeit der Probenahme héngt in hohem Mafe von
der Aufmerksamkeit und Geschicklichkeit der arbeitenden
Personen ab.

1. Feste Stoffe. a) Grobstiickiges Material (z. B. Kiese,
Erze). Bei grobstiickigem Material wird die Probe in der Regel
bei der Ankunft im Hafen (bei Schiffstransporten) genommen,
meist in Verbindung mit dem Abladen, in der Fabrik wihrend
des Abladens.

Die Probe mufl um so groBer sein, je grobstiickiger und un-
gleichméBiger das Material ist; auch muB3 das Verhéltnis von
groben Stiicken und Pulver richtig sein, d.h. der Wirklichkeit
entsprechen.

Aus jeder Fordereinheit werden mit einer Schaufel 5 kg,
oder von Zeit zu Zeit eine ganze Fordereinheit (z. B. Schub-
karren) auf einen Haufen geschiittet. Die Menge der ersten Probe
soll nicht unter 300 kg betragen.

Nun wird auf WalnuBgréBe (in Kollergingen oder Stein-
brechern) zerkleinert, zu einem Haufen durchgeschaufelt und

14+
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schlieBlich auf eine groBe Fliche, etwa ein Quadrat ausgebreitet.
Das Quadrat wird durch die Diagonalen in vier Teile geteilt und
davon zwei gegeniiberliegende Teile entfernt, wihrend der Rest
als neue kleinere Probe weiter zerkleinert, umgeschaufelt und
wiederum ausgebreitet wird. Auf diese Weise gelangt man
schlieBlich zu einer Probe von zirka 10 kg, die auf einer GuB-

eisenplatte oder im Stahlmérser bis auf 3 mm Korn-
gréBe weiter zerkleinert und durch ein Sieb von 3 mm
Maschenweite gesiebt wird. Zuriickbleibende Stiicke
, werden so weit zerkleinert, bis die gesamte 10-kg-Probe
% durch das Sieb gegangen ist. Das so vorbereitete Ma-
| terial wird, wie oben beschrieben, auf 1 bis 2 kg redu-
| ziert, gut durchgemischt und in einige knapp nebenein-
I anderstehende Pulvergliser mit der Hand oder einer
| kleinen Schaufel so eingebracht, daf beim Dariiber-
streichen in jedes der Gldser ungefihr gleich viel hin-
. einfillt. Um die Verdunstung oder Anziehung groferer
51 Mengen Feuchtigkeit zu verhiiten, miissen alle Opera-
i tionen (Zerkleinern, Mischen, Fiillen der Glaser) mdg-
lichst rasch vorgenommen werden. Die gefiillten Flaschen
werden verschlossen und versiegelt und kommen ins
Untersuchungslaboratorium.

Dort wird von diesen Proben eine Feuchtigkeits-
bestimmung ausgefithrt und der Rest im Achat- oder
Stahlmorser oder einer Reibschale noch weiter zerkleinert

b und analysiert.
Abb. 256. b) Pulver (z. B. Kochsalz, Kalisalz u.a.). Aus jeder
probe- Foérdereinheit wird mit einem Schopfloffel zirka !/, kg
stecher.  entnommen. Aus einem Waggon am besten von verschie-
denen Stellen. Im tibrigen wird so verfahren wie friiher.

Aus Sicken und Fassern wird die Probe mit Hilfe eines Probe-
stechers (Abb. 256) genommen. Dieser besteht aus einem unten
zugespitzten Eisenrohr, welches oben mit einem Handgriff und
seitlich mit einem Schlitz versehen ist. Manche Konstruktionen
sind unten verschlieBbar. Mit dem Probestecher wird langsam
in die Substanz hineingestochen, der Probestecher gedreht
und dann vorsichtig herausgezogen. Auf diese Weise hat man
eine ganze Siule des Stoffes von oben nach unten heraus-
geschnitten.

2. Fliissigkeiten. Man nimmt die Probe mit einem Schopfer
in verschiedenen Zeitriumen oder ununterbrochen durch einen
angebrachten Hahn und einem diinnen Rohr. Die erste Probe
betragt 10 bis 15 1, von der nach guter Durchmischung (Schiitteln)
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in Flaschen von 100 bis 200 cecm Inhalt abgefiillt wird, die sofort
verschlossen und versiegelt werden.

In grolen Behiltern scheidet sich bei lingerem Stehen hie
und da Schlamm am Boden oder schwebende Teilchen an der
Oberfliche ab. In diesem Falle wird so verfahren, daf mit einem
Eisen- oder Zinnrohr von 2!/, cm Durchmesser, wel-
ches so lang ist, daB es vom Mannloch bis zum
Boden reicht und eine Erweiterung am unteren Ende
besitzt, vorsichtig in die Flissigkeit eingegangen wird :
(Abb. 257). Durch einen Draht, der durch das Rohr '
gefithrt ist, wird ein am unteren Ende befestigter ':F‘
Stopsel in die Rohréffnung gezogen und diese damit
verschlossen.

Ein anders ausgefiihrter Probestecher fiir Flissig-
keiten besteht aus einem Doppelhohlzylinder mit seit-
lichen Offnungen, wobei gleichzeitig der innere gegen
den dulleren drehbar eingerichtet ist. Wenn sich die
Offnungen decken, fiillt sich der Zylinder mit Fliissig-
keit und wird durch Drehen des inneren Zylinders
geschlossen und kann in diesem Zustand gefiillt aus
der Fliissigkeit herausgezogen werden. Der Probe-
stecher wird geschlossen in die Fliissigkeit eingefiithrt
und erst in dieser geoffnet.

Die einfachste Art der Probenahme einer Fliissig-
keit ist die mittels eines von oben eingefiihrten Glas-
rohres, das nach der Fiillung mit dem Daumen ver-
schlossen wird.

- “‘5’;5! chlossen

Bei einigen Fabrikationen ist es nétig, wihrend
des Betriebes laufend Proben zu nehmen, was durch
an den Apparaten eingebaute Hédhne geschieht. i

3. Gase. Die Wegnahme von Gasproben erfolgt
durch Ansaugen des Gases unter Anwendung eines Abb. 257.
Aspirators. Wichtig ist, daB zuvor die Luft vollkom- P“’bj::hme
men aus den Leitungsrohren entfernt worden ist. Fliissigkeiten.

a) Saugrohre. Im Kanal oder Schornstein wird
an einer engen Stelle ein an beiden Seiten offenes Rohr (Saug-
rohr) bis zur Mitte des Kanals eingebracht und das duBlere Ende
durch einen Schlauch mit der Auffangvorrichtung verbunden.

b) Saugvorrichtungen. Alssolche kommen in Betracht Saug-
und Druckpumpen aus Gummi (Gummiball mit Ventilen) und
Wasserstrahlpumpen, fiir gréfiere Gasmengen Saugflaschen
(Abb. 258).

Eine tubulierte Flasche A, die oben durch einen Gummi-
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stopfen mit einem Dreiweghahn B in Verbindung steht, dient
als Aspirator. Bei der Stellung I des Dreiweghahnes (Verbindung
a—c) wird die Flasche vollkommen mit Wasser gefiillt. Nun wird
der Schenkel b an die Gasentnahmestelle angeschlossen, b mit ¢
verbunden (Stellung IT des Dreiweghahnes) und an ¢ ein zweiter
Aspirator oder eine Wasserstrahlpumpe angeschlossen. Bei dieser
Hahnstellung wird das Gas eine Zeitlang durch-
gesaugt, bis die in Frage kommenden Rohre
mit dem Gas angefiillt sind. Dann erst bringt
man den Dreiweghahn in die Stellung III und
beginnt mit der Gasentnahme durch Offnen des
Ablaufhahnes. Das langsam aus dem Aspirator
austretende Wasser macht dem einstrémenden
Gas Platz.

=< =

Abb. 258. Probenahme Abb. 259. Gastransportgefis.
von Gasen.

c¢) Sammel-, Aufbewahrungs- und TransportgefaBe.
Wenn es moglich ist, soll das Gas an der Stelle der Probenahme
analysiert werden.

SammelgefiBle aus Glas sind nur dann dauernd dicht, wenn
die Enden kapillar verjingt sind und nach der Einfillung zu-
geschmolzen werden.

Will man spéter daraus in eine Gasbiirette fiillen, schiebt man
iiber beide Roéhrenenden enge Schliuche, fiillt diese mit Wasser
und schlieBt sie durch eingeschobene Glasstibchen oder aufge-
setzte Quetschhihne, worauf man die zugeschmolzenen Rohr-
spitzen innerhalb des Schlauches durch duBleren Druck abbrechen
kann.

Zumeist geniigt es aber, die Sammelrohren nur mit Gummi,
Quetschhihnen oder Glasstibchen zu verschlieBen.

Das Umfiillen in die Gasbiirette wird unterhalb einer Wasser-
oberfliche vorgenommen.

Eine rasche Handhabung gestatten GefdiBe mit eingeschliffenen
Glashdhnen (Abb. 259).

Benutzte Literatur:

BEeRL-LUNGE: Chemisch-technische Untersuchungsmethoden, 8. Aufl.
1931.
Chemiker-Taschenbuch, 60. Aufl. 1937.
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28. Sperzifisches Gewicht.

1. Allgemeines. Das spezifische Gewicht ist das Gewicht der
Volumseinheit (Gramm pro Kubikzentimeter). Als Einheit gilt
das spezifische Gewicht von Wasser bei 4-4° C.

Das spezifische Gewicht eines festen oder fliissigen Korpers
gibt also an, wievielmal dieser schwerer ist als das gleiche Volumen
Wasser bei 4°C.

Unter Dichte versteht man die unbenannte Zahl des spezifischen
Gewichtes.

Wenn s den Zahlenwert des spezifischen Gewichtes angibt,
V das Volumen (in Kubikzentimeter bzw. Kubikdezimeter) und
@ das Gewicht (in Gramm bzw. Kilogramm) bedeutet, so berechnet
sich

G=7V-s; daraus s= %g/ccm bzw. kg/edm.

Auftrieb. Taucht man einen starren Koérper unter die Ober-
fliche einer Flussigkeit, in welcher er unléslich ist, so. erfihrt er in
derselben allseitigen Druck, wobei sich die Seitendriicke aufheben,
wihrend Bodendruck und Aufdruck wirken,
da sie verschieden grof sind, und zwar er-
geben sie eine Wirkung nach oben (Abb. 260).
Dieser nach oben gerichtete Druck errechnet
sich aus

T
T ls

A—B=F-(H—h)s.

Da H—h die Ho6he des eingetauchten
Korpers ausmacht, F' sein Querschnitt (seine
Grundfléiche) ist, so ist F-(H — h) das Vo-
lumen des Koérpers, was gleichzusetzen ist Abb. 260. Auftrieb,
dem Volumen der durch ihn verdringten

Flussigkeit. Multipliziert man dieses mit

dem spezifischen Gewicht s der Flissigkeit, so erhdlt man das Gewicht
der verdringten Fliissigkeitsmenge. Um dieses Gewicht erscheint der
eingetauchte Korper leichter.

Jeder in eine Fliissigkeit untergetauchte Korper erscheint in der-
selben infolge des Auftriebes um soviel leichter, als die von ihm ver-
dréingte Flussigkeitsmenge wiegt (Archimedisches Prinzip).

Derartige Wagungen werden mit der hydrostatischen Waage aus-
gefithrt. Bei dieser sind zwar beide Waagschalen gleich schwer, die
eine héngt aber kiirzer herab und ist aulerdem durchbrochen, so da$
darunter ein Gefa mit Flissigkeit Platz hat, in die ein an die Waag-
schale angehéngter Korper wihrend der Wigung eintauchen kann.

— =

36‘
S I tA

2. Bestimmung des spezifischen Gewichtes. A. Feste Stoffe.
a) Durch einfache Wagung und Volumsbestimmung. Die
Berechnung erfolgt nach der Formel:

_ e

v
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Die Ermittlung des Volumens kann vorgenommen werden:

&) durch Ausmessen und Berechnen, wenn der Korper eine
regelmifige geometrische Form besitzt;

f) durch Eintauchen des Korpers in einen mit Fliissigkeit,
in der er unlGslich ist, gefiillten MaBzylinder und Messung der
Volumszunahme, die dem Volumen des eingetauchten Korpers
gleich ist. Bei Koérpern, die im Wasser schwimmen, kann das
Eintauchen mit Hilfe eines angebundenen schweren Kérpers (z. B.
eines Bleistiickes) erreicht werden. Bei der Berechnung ist das
Volumen des angehingten Korpers abzuziehen.

b) Mit der hydrostatischen Waage. Man bestimmt an
derselben das Gewicht G des Korpers und seinen Gewichtsverlust
unter Wasser W. Wenn d die Dichte des Wassers bei der Versuchs-
temperatur ist (aus Tabellen zu entnehmen), berechnet sich

G
S —W'd

Bei der Wigung unter Wasser ist darauf zu achten, da dem
Korper keine Luftblasen anhaften. Selbstverstdndlich ist, daB
der Korper im Wasser vollkommen unléslich sein muB.

¢) Mit dem Pyknometer (Abb. 261). Ein Pykno-
meter ist ein kleines Glasflischchen, durch dessen ein-
geschliffenen Stopfen eine feine Kapillare fiihrt.

Man wigt:

a) das leere Pyknometer ...................... A
Abb. 261 b) das mit Wasser gefiillte Pyknometer......... B
Pykno- Dabei ist darauf zu achten, daf im Pyknometer

meter.  keine Luftblasen vorhanden sind. AuBen muB es gut
abgetrocknet und eventuell aus der Kapillare aus-
tretende Fliissigkeit mit Filtrierpapier weggenommen werden.

c) das leere Pyknometer + dem festen Korper.......... c
d) das mit Wasser und dem festen Korper gefiillte Pykno-
1177 E
c—A4
8

T~ (B—4)—(E—C)"

Bei allen durchgefiilhrten Wagungen ist gleichzeitig die Tem-
peratur zu messen, da das spez. Gewicht temperaturabhingig ist.
Korrekturen wegen der Temperatur werden nach folgender Formel
berechnet :

r e ¥
p=p d .



Spezifisches Gewicht. 217

Darin bedeuten:
p das Gewicht des Wassers bei der Versuchstemperatur ¢°,
p’ das Gewicht des Wassers bei der Temperatur #’, auf die bezogen
werden soll,
d die Dichte des Wassers bei ¢° und
d’ die Dichte des Wassers bei ¢/, die beide aus Tabellen zu entnehmen
sind.

Tabelle. Dichte des destillierten Wassers und seine
Abhingigkeit von der Temperatur.
(Wigt man Wasser mit Messinggewichten in Luft ohne Vakuum-
korrektur, erhilt man Werte fiir d, die um 0,00106 kleiner sind als
die in der Tabelle angegcbenen.)

Temperatur ‘ Dichte Temperatur Dichte Temperatur Dichte
0 0,99987 11 0,99963 22 0,99780
1 0,99993 12 0,99952 23 0,99756
2 0,99997 13 0,99940 24 0,99732
3 0,99999 14 0,99927 25 0,99707
4 1,00000 15 0,99913 26 0,99681
5 0,99999 16 0,99897 27 0,99654
6 0,99997 17 0,99880 28 0,99626
7 0,99993 18 0,99862 29 0,99597
8 0,99988 19 0,99843 30 0,99567
9 0,99981 20 0,99823 40 0,99224

10 | 0,99973 21 0,99802 50 0,98807

B. Fliissigkeiten.

a) Mit der Mo=HR-

WestPHALs chen Dich-

tenwaage (Abb. 262).

Man bestimmt dabei den

Auftrieb eines Probe-

korpers in der betreffen-

den Flissigkeit. Mei-

stens verwendet man

einen beschwerten Glas-

korper, der an einem

diinnen Platindraht

hangt. Dieser Schwimm-

kérper ist zweckmdBig

als Thermometer aus-

gefiihrt.

Durch ein Gegenge- Abb. 262. MOHR-WEsTPHALsche Dichtenwaage.

wicht auf der entgegen-

gesetzten Seite des Waagebalkens wird der Tauchkérper in der
Luft im Gleichgewicht gehalten. Beim Eintauchen des Tauch-
korpers in  destilliertes Wasser von 15° wird der Gewichts-
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verlust durch das Reitergewicht 4, (= 4) durch Einhingen in
den duBleren Haken ausgeglichen. Die Reitergewichte B und C
sind gleich 0,1 4 bzw. 0,01 4.

Taucht man den Tauchkérper in eine Fliissigkeit von 15°,
schwerer als Wasser, so geniigt A nicht zur Herstellung des
Gleichgewichtes, man muf} weitere Gewichte zusitzlich auf ver-
schiedene Stellen des Waagebalkens verteilen.

Beispiel: Reiter 4 =1 auf Teilstrich 5........ Wert: 0,5
' B =01 ,, ' 6........ ,, : 0,06
, O =001 ,, ’s 3,7 ...... , : 0,0037
1,5637

Das spez. Gewicht s wire dann = 1,5637 bei 15°.

Bei Fliissigkeiten, die leichter sind als Wasser, wird das
Reitergewicht A4, am &dulBleren Haken des Waagebalkens fort-
gelassen.

b) Mit dem Pyknometer. Man bestimmt folgende
Gewichte:

a) Pyknometer, gefiillt mit der Fliissigkeit ............. A
b) ’ ’ b, Wasser .................... B
c) leeres Pyknometer .............. ..., c
Dann ist
_A—cC
$=B=C

c¢) Mit dem Arédometer durch Spindeln. Die Ardometer
(Abb. 263) beruhen ganz allgemein auf dem Prinzip, daB ein schwim-
mender Korper so tief in eine Flussigkeit einsinkt, daf die von ihm
verdriangte Flussigkeit ebensoviel wiegt wie er selbst.

Volumardometer sind nach dem spezifischen Gewicht geteilt,
das an der Spindel sofort abgelesen werden kann. Sie bestehen
aus einer diinnen, zylindrischen und unten erweiterten und be-
schwerten Spindel. Die Teilung, die sich im zylindrischen Stengel
befindet, wird nach unten immer enger.

Das Ardometer taucht in Fliissigkeiten von verschiedenem
spezifischem Gewicht verschieden tief ein.

AuBer der Teilung nach dem spezifischen Gewicht gibt es
leider noch eine ganze Anzahl anderer Ardometerteilungen. Die
meistverwendete davon ist die nach Grad Baumé (° Bé), haupt-
sdchlich wohl deshalb, weil sie eine gleichmiBige Skala besitzt.
Fiir Fliissigkeiten schwerer als Wasser entspricht 0° Bé-Skala
dem Punkt, bis zu dem die Spindel in reinem Wasser und 10° dem
Punkt, bis zu dem sie in einer 10%;gen Kochsalzlésung einsinkt.
Diese Teilung ist dann weitergefithrt. Fiir Fliissigkeiten leichter
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als Wasser sind der Nullpunkt und der Zehnerpunkt vertauscht,
sonst wird ebenso weitergeteilt. Je nach der Arbeitstemperatur
erhilt man ganz verschiedene Teilungen, da Wasser einen viel
kleineren Ausdehnungskoeffizienten hat als jene Koch-
salzlosung.

Die Umrechnung der Bé-Grade in das spezifische Ge-
wicht kann nach folgenden Formeln vorgenommen werden :

Fir Flissigkeiten leichter als Wasser:

1443
T 1443 —n"
Fir Fliissigkeiten schwerer als Wasser:
1443
T 1443 + 0

n sind die abgelesenen Grade, und M
zwar giltig bei 15° C.

Andere Ardometer mit willkiirlicher Tei- B, B,
lung sind die nach BrixX, BALLING, TWADDLE
usw. _A,Z JLA_

Jedes Ardometer muf3 bei seiner Ver- ! *
wendung trocken und rein sein; das Ein-
senken in den Standzylinder, in dem sich

sbb. 263, die zu messende Fliissigkeit befindet, Abb. 264.
AP . Ardometer-
Ariiometer. muB3 langsam vorgenommen werden, da- ablesung.

mit es nicht iiber den Einsenkungspunkt
hinaus benetzt wird. Das Ardometer ist um so empfindlicher, je
diinner der Hals im Verhéltnis zu den Dimensionen des ganzen In-
struments ist, weshalb man, um den Hals nicht zu lang zu
machen, fiir verschieden schwere Fliissigkeiten verschiedene Ar#o-
meter, mit kleineren Intervallen, z. B. von 0,750 bis 0,840 oder
von 1,000 bis 1,300, herstellt.

Das Ardometer darf nicht an die Glaswand anstoBen, sondern
mufB frei schwimmen.

Die Ablesung (Abb. 264) soll in der Regel an der Schnitt-
fliche des Fliissigkeitsspiegels mit dem Ardometer stattfinden,
ohne Beriicksichtigung des dort entstehenden Meniskus. Die Ab-
lesung erfolgt also bei 4,4, und nicht etwa bei B,B,!

Gute Ariometer sollen mit einem Celsiusgradthermometer
versehen sein, dessen Skala den Eispunkt enthalten muf.

Fiir spezielle Zwecke werden ganz spezielle Ardometer ver-
wendet. Prozentariometer dienen zur unmittelbaren Bestimmung
des Wertgehaltes von Weingeist, Zuckerlésungen, Séuren,
Laugen, Milch, Olen usw.
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Das Alkoholometer gibt an, wieviel Volumprozent absoluter
Alkohol in einer Mischung von Weingeist und Wasser enthalten
sind.

Mit dem Saccharometer werden Gewichtsprozente Zucker in
einer wafirigen Zuckerlgsung ermittelt.

C. Gase. Gasférmige Korper bezieht man hiufig, um nicht
zu kleine Zahlen fiir das spezifische Gewicht zu erhalten, statt
auf Wasser von 4-4° auf Luft von der gleichen Temperatur und
dem gleichen Druck als Einheit.

Gewicht des Dampfes

Gewicht der Luft nennt man die

Die Verhiltniszahl

Dampfdichte.

Nach dem Gesetz von AvoGADRO, nach dem gleiche Raumteile
aller Gase unter gleichen Bedingungen die gleiche Anzahl von Mole-
kiillen enthalten, kann man auch sagen, daf} sich die spezifischen Ge-
wichte der Gase verhalten wie die Molekulargewichte.

Bei 0° und 760 mm Quecksilberdruck nimmt ein Grammolekiil
jedes Gases ein Volumen von 22,4 1 ein. Als Grammolekiil bezeichnet

man jene Zahl, die das Molekulargewicht in
Gramm ausgedriickt angibt.

Die Bestimmung des spezifischen Gewichtes
von Gasen wird in einem Kdélbchen (Abb. 265)

vorgenommen.
Wigungen:

Koélbchen luftleer ...............ccovuet. P

Gefiillt mit dem trockenen Gas.......... P

Das Volumen des Kélbchens wird durch
Auswigen mit Wasser bestimmt; also

Abb. 265. Kolbchen Kolbchen 4 Wasser ...........cvvvnen... w
zar Bestimmung des W — P
spezifischen Ge-  Volumen V = ———*; worin ¢ das spezifische

wichtes von Gasen. .
Gewicht des Wassers bei der Versuchstempe-
ratur ist.

Das spezifische Gewicht des Gases errechnet sich dann

o (P—D)

14
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29. Viskositiit.

Die Viskositit oder Zihigkeit von Flissigkeiten tut sich in
dem Reibungswiderstand kund, der entsteht, wenn man einen
festen Korper in einer Fliissigkeit bewegt. Anstatt einen starren
Korper in einer Fliissigkeit zu bewegen, kann man umgekehrt
eine Fliissigkeit an einem festen Koérper entlangstrémen lassen.
Darnach unterscheidet man zwei
Gruppen von Apparaten zur Be-
stimmung der Zahflissigkeit.

In der Technik spielt die Be-
stimmung der Viskositét bei der
Untersuchung von Schmier6len
eine besondere Rolle. Bei der
Erwarmung von Schmierélen auf
hohere Temperatur werden diese
diinnfliissiger; die Viskositédt ist
also von der Temperatur ab-
héngig.

1. Viskosimeter nach ENGLER
(Abb. 266). Die Abmessungen
des Apparats sind genau fest-
gelegt. Er besteht aus einem Be-
hilter A, der zur Aufnahme der
Untersuchungsfliissigkeit be-
stimmt und mit einem Deckel
bedeckt ist. Das Gefafl ist nach
unten etwas ausgebaucht. In
der Mitte der Ausbauchung sitzt
das 20 mm lange, oben 2,9 mm
und unten 2,8 mm weite Aus-
fluBréhrchen, dessen obere Off-
nung mit einem Stift C' verschlossen werden kann.

Abb. 266. Viskosimeter nach ENGLER.

Die zu priifende Fliissigkeit wird bis zu den am Rand ange-
brachten Spitzmarken eingefiillt und zugleich die waagrechte
Aufstellung des Apparats kontrolliert. Das Gefdf ist von einem
Heizbad B umgeben, welches mit einem Kranzbrenner geheizt
wird. Ein Rihrer dient zur Durchmischung der Heizfliissigkeit.

Awusfiihrung der Bestimmung: Der Apparat mufl vor der Ein-
fullung der Untersuchungsfliissigkeit gut gereinigt werden. Fir
Bestimmungen bei héherer Temperatur wird die Flissigkeit erst
eingefiillt, wenn das Bad die Versuchstemperatur erreicht hat.



222 Viskositét.

Den Temperaturausgleich beschleunigt man durch Riihren mit
dem Thermometer (durch Drehen des Deckels).

Nachdem die Temperatur konstant geworden ist, 143t man die
Fliissigkeit durch Liiften des Verschlufistabes ausflieBen und be-
stimmt die AusfluBzeit von 200 ccm, die in einem daruntergestellten
Kolben mit Marke aufgefangen werden.

Zum Vergleich der Viskositdt mull der Eichwert des Apparats
ermittelt werden. Der Eichwert wird in der gleichen Art mit
Wasser bestimmt (Ausfluzeit von Wasser).

Die gefundene Zahigkeit wird in ENGLER-Graden angegeben
und wie folgt berechnet:

__ Auslaufzeit des Oles bei t°
~ Auslaufzeit des Wassers bei £°

2. Viskosimeter mit hingendem Kugelniveau nach UBBELOHDE
(Abb. 267). Der Apparat besteht aus einer pipettenartigen
Hohlkugel 4, welche durch eine Kapillare mit einem Hohlgefa8l C,

dessen oberes Ende halbkugelférmig gestaltet ist,

2 I in Verbindung steht. Das Gefa C steht durch
ein gebogenes Rohr mit dem unteren Gefil B
und durch ein seitliches Rohr mit der AuBenluft
”” in Verbindung. Das Gefi8 B endigt nach oben
4 in ein weites offenes Rohr 3 zur Einfiilhrung des
2 Thermometers und zum Einfiillen der Flussigkeit.

Die Starke der zu verwendenden Kapillare, die
sich nach dem zu priifenden Ol richtet, wird mit
einer beigegebenen Hilfspipette ermittelt. Zu
diesem Zweck saugt man das Ol in die Kugel der
Hilfspipette und a6t austropfen. Fallen die

J c Tropfen in Zeitabstinden kiirzer als 1 Sekunde,
\ 3 verwendet man zur Messung die engste Kapillare I,
fallen die Tropfen in Zeitabstdnden zwischen 1 und
5 Sekunden die Kapillare II, bei noch léngeren

Fallzeiten die weite Kapillare III.
Abb. 267. Viskosi- Wihrend der Messung befindet sich die Anord-
meter mit hingen- nung in einem elektrisch geheizten Thermostaten;
dem Kugelniveat. - eine” genaue Ubereinstimmung der Temperaturen
im Thermostaten und in der Meflanordnung ist
unbedingt erforderlich, da eine Abweichung der Temperatur

um nur 0,1° eine Anderung der Viskositit bereits um 0,69,
bedingen kann.

Durchfithrung der Messung: Der Fliissigkeitsspiegel des ein-
gefiillten Oles (zirka 12 cem) liegt zwischen den Marken x und y
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des GefiBes B. Nach der Einstellung auf gleiche Temperatur
steckt man an das Rohr 2 einen Schlauch, schlieBt das Rohr 7
mit dem Finger und zieht die Fliissigkeit durch Ansaugen bis
zum oberen Rand des GefdBes D. Nun wird der Saugschlauch
losgelassen und gleich darnach der Finger vom Rohr I genommen,
wodurch die Fliissigkeit aus dem Hohlgefdl C plétzlich nach B
zuriickfillt und gleichzeitig die in 4 und D befindliche Flissigkeit
durch die Kapillare abzuflieBen beginnt, wobei sich aber das
Gefall C nicht wieder fiilllt, da die
Fliissigkeit gleichmaBig an den Wan-
dungen herabfliet. Es bildet sich so-
fort im oberen Teil von C eine nach
unten gerichtete, diinne Flissigkeits-
schicht (,,hingendes Kugelniveau‘).
Gemessen wird nun die Zeitdauer in
Sekunden (mit einer Stoppuhr), in der
das obere Fliissigkeitsniveau von der
Marke m, bis zur Marke m, absinkt.

Wichtig ist die sorgfiltige Reini-
gung des Instruments mit Benzol,
Alkohol, verdiinnter Natronlauge und
Wasser, nachdem das Instrument in Abb. 268, Viskostmeter nach
umgekehrter Lage durch Austropfen HOPPLER.
entleert wurde.

3. Viskosimeter nach HOPPLER (Abb. 268). Der Apparat hat
einen groflen MeBumfang bei groBer Mefgenauigkeit. Diese
betragt 0,1 bis 19%,. Benétigt werden zirka 30 cem Fliissigkeit.

Das Instrument besteht aus einem Fallrohr aus Glas und
verschiedenen Kugeln aus Glas bzw. Speziallegierungen. Gemessen
wird die Fallzeit fallender Kugeln in der Fliissigkeit. Zwei ein-
geitzte Ringmarken stellen die Fallstrecke dar. Das Fallrohr
ist von einem Wasserbad umgeben (aus Glas ausgefiihrt). Durch
Umstellen des Apparats kann die Kugel einfach wieder in die
Ausgangsstellung gebracht werden.

Benutzte Literatur:

HouUBEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.
UBBELOHDE: Viskosimetrie. 1940.
Chemiker-Taschenbuch, 60. Aufl. 1937.
Druckschriften der Firma Gebr. Haake, Medingen.
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30. Eichen von Mefigefifien.

1. Eichung von MaBkolben. Der sorgfiltig gereinigte Kolben wird
auf einer genauen Waage tariert. Zu der Tara legt man ein 1-kg-Stuck,
zu dem Kolben die aus einer Tafel fiir die beobachtete Temperatur des
Wassers entnommene Zulage und stellt Gleichgewicht durch Eingieflen
von destilliertem Wasser her. Wasser und GlasgefédBBe miissen sich
laingere Zeit im selben Raum befunden haben.

Zulagetafel. Die Tafel gibt die Zulage in Milligramm fiir 1000 ccm
an unter Annahme eines kubischen Ausdehnungskoeffizienten des
Glases von 0,000027 pro Grad Celsius, einer Normaltemperatur von
20°, die Temperatur des Wassers ist ¢°, einern Barometerstand von
760 mm, einer Lufttemperatur von 15° und einer normalen mittleren
Luftfeuchtigkeit.

¢ ,0|,1i,2 ,3’,4’,5 ,6|,7J,8|,9

[
15 | 2065|2078 | 2090 | 2103 | 2116 | 2129 | 2142 | 2155 | 2168 | 2182
16 | 2195 2209 | 2223 | 2237 | 2251 | 2265 | 2279 | 2294 | 2308 | 2323
17 | 2337|2352 | 2367 | 2382 | 2397 | 2413 | 2428 | 2443 | 2459 | 2475
18 | 2490|2506 | 2522 | 2539 | 2555 | 2571 | 2588 | 2604 | 2621 | 2638
19 | 2654|2671 | 2688 | 2706 | 2723 | 2740 | 2758 | 2775 | 2793 | 2811
20 | 2829|2847 | 2865 | 2883 | 2901 | 2920 | 2938 | 2957 | 2976 | 2995
21 ]3014 | 3033 | 3052 | 3071 | 3091 | 3110 | 3130 | 3150 | 3170 | 3190
22 | 3210|3230 | 3250 | 3270 | 3291 ; 3311 | 3332 | 3352 3373 | 3394
23 | 34153436 | 3457 | 3478 | 3500 | 3521 | 3543 | 3564 | 3586 | 3608
24 13630 3652|3674 | 3697|3719 | 3742 | 3764 | 3787 | 3810 | 3833
25 |3856| 3879|3902 3926 | 3949 | 3973 | 3996 | 4020 : 4044 | 4068

Will man nun die Abweichung der Temperatur und des Druckes
der Luft berucksichitgen, so reicht es aus, fur jeden Millimeter iiber
bzw. unter 760 die Zahl um 1,4 mg zu vergroBern bzw. zu verkleinern
und fir jeden Grad iiber bzw. unter 15° Lufttemperatur um 4 mg zu
verkleinern bzw. zu vergréBern.

Betrug z. B. die Temperatur des Wasserg 17,35°, der Barometer-
stand 720 mm und die Lufttemperatur 23,7°, so berechnet sich die
Zulage wie folgt:

Nach der Tafel betrigt die Zulage fir 17,35° (zwischen 17,3 und
17,4) 2390 mg; diese Zahl ist nun zu vermindern um 40-1,4 = 56 mg
(errechnet aus 760—720), ferner um 8,7-4 = 35 mg (errechnet aus
23,7 — 15), das gibt zusammen 91 mg. Die korrigierte Zulage be-
tragt also 2390 — 91 = 2299 mg.

Kleine, am Kolbenhals oberhalb des Wassermeniskus héngen-
gebliebene Tropfen werden durch Abtupfen mit Filterpapier, das man
um einen Glasstab gewickelt hat, entfernt. Die letzte, genaue Ein-
stellung geschieht mit Hilfe eines Kapillarr6hrchens.

Nun klebt man einen Papierstreifen so um den Hals des Kolbens,
daB} eine durch die entstandene Kreislinie gelegte Ebene den tiefsten
Punkt des Wassermeniskus tangiert. Dieser Teil des Kolbenhalses
wird mit einer Wachsschicht iiberzogen, am Rande des Papierringes
mit einem Messer die Marke um den Kolbenhals gezogen und mit
Flusdure eingeatzt.
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2. Priifung eines MaBkolbens auf Richtigkeit. Man tariert den
Kolben aus, legt zur Tara ein 1-kg-Stiick, fillt den Kolben bis zur
Marke mit destilliertem Wasser und stellt Gleichgewicht durch Auf-
legen von Gewichten her.

Man habe z. B. in drei Versuchen durch Auswigen des Kolbens
mit Wasser von 21,5° folgende Zulagen auf der Kolbenseite zur Her-
stellung des Gleichgewichtes bendtigt: 2,975 g, 2,924 g und 3,104 g;
Mittelwert daraus 3,001 g.

Wire der Kolben ganz richtig, so hitte man laut Tabelle (fur die
Lufttemperatur 15° und 720 mm Barometerstand) 3,110 — 56 =
=3,054 g finden miissen. Die Zulage ist daher um 3,054 — 3,001 =
=0,053 g zu klein, der Kolben also um 0,053 ccm zu gro3. Das wire
eine gute Ubereinstimmung.

Der zuliissige Fehler darf folgende Werte nicht tiberschreiten:

Kolben von 2000 cem 1000 cem 500 cem 250 cem 100 cem
0,5 0,25 0,14 0,08 0,08 cem.

8. Eichung von Vollpipetten. Man klebt an das Saugrohr der
tadellos gereinigten, fettfreien Pipette einen Streifen Papier, schlieBt
das untere Ende mit dem Finger, filllt von oben mit einer Pipette
von derselben GroBe oder mittels einer Biirette mit destilliertem
Wasser, das ldngere Zeit im Wégezimmer gestanden und konstante
Temperatur angenommen hat, markiert den Stand des Wassers mit
einem Bleistift an dem Papierstreifen und 148t das Wasser ausflieen.

Beispiel: 10-cem-Pipette, Wassertemperatur 18°, Barometerstand
720 mm, Lufttemperatur 15°.

Nach der Zulagetafel findet man fiir die Temperatur von 18° fir
1000 ccm die Korrektur 2490 mg-— (40-1,4) = 2434 mg, d. h.
1000 g — 2,434 g = abgerundet 997,57 g Wasser in der Luft gewogen
wiirden genau 1000 cem einnehmen; folglich wiirden 9,9757 g Wasser
von 18° in der Luft gewogen genau 10 cem entsprechen.

Nun saugt man das Wasser bis oberhalb der Bleistiftmarke in die
Pipette, verschlieft mit dem Zeigefinger, wischt auBlen anhaftendes
Wasser ab und stellt durch AusflieBenlassen (Pipettenspitze an die
Becherglaswandung halten!) genau auf die Marke ein. SchlieBlich
1aBt man den Inhalt der Pipette in ein tariertes Becherglas, das mit
einem Uhrglas bedeckt ist, oder in ein Wigegldschen lings der
Wandung ausflieBen und wégt das verschlossene Glas.

Man habe 9,9257 g gefunden, also um 0,0500 g zu wenig. Nun
wird oberhalb der ersten Marke ein zweiter Strich gezogen und die
Auswiigung wiederholt. Sie habe 9,9852 g ergeben. Diese Marke
befindet sich also etwas zu hoch. Unterhalb derselben wird ein dritter
Strich angebracht, wieder ausgewogen und habe diesmal 9,9746 g
ergeben. Diese Marke kann als richtig angesehen werden. Auch laBt
sich der Betrag, um den die falsch angebrachte Marke verschoben
werden muf}, aus dem Durchmesser des Ansaugrohres angenihert
berechnen.

Nun schneidet man den Papierstreifen genau an der richtigen
Marke ab, klebt an dieser Stelle einen Papierstreifen mehrfach um
den Pipettenstiel und &tzt die Marke ein.

Der zuldssige Fehler darf folgende Werte nicht iiberschreiten :

Inhalt 100cem B850cem 25cem  20cem 10cem 2 cem
0,07 0,05 0,025 0,025 0,020 0,006 ccm.

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 15
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4. Kalibrierung von Biiretten. Aus der bis zum Nullpunkt ge-
filllten Birette laB8t man bei gedffnetem Hahn ein bestimmtes
Volumen, z. B. 5 cem in ein tariertes Glas ausflieBen, wobei die Ab-
laufspitze die Wandung des Glases berithren und die Spitze ab-
gestrichen werden mubB.

Hierauf filllt man die Biirette von neuem bis zum Nullpunkt und
laBt 10 ccm, dann 15 cem ausflieBen und bestimmt jedesmal das
Gewicht. Das wird bis 50 cem fortgesetzt. ‘

Die bei der Wagung erhaltenen Abweichungen werden vorteilhaft
in einer Kurve eingetragen, aus der dann die jeweilige Korrektur ge-
nommen werden kann.

Benutzte Literatur:

TREADWELL: Kurzes Lehrbuch der analytischen Chemie. 1939.
JANDER-JAHR: MafBlanalyse. 1935.

31. Heizwert.

Unter Heizwert eines Brennstoffes versteht man die Anzahl
der Kalorien, die 1 kg desselben bei vollkommener Verbrennung
liefert. Dabei ist zu unterscheiden zwischen einem oberen und
einem unteren Heizwert.

Der obere Heizwert stellt jene Warmemenge dar, die bei der
Verbrennung einer Kohle unter Kondensation des entstandenen
Wasserdampfes, wie dies in der Kalorimeterbombe der Fall ist,
erhalten wird.

In der Praxis entweicht jedoch der entstandene Wasserdampf
durch die HEsse. Diese Kondensationswarme (fiir 1kg Dampf
rund 600 Kal.) muB vom oberen Heizwert abgezogen werden,
um den unteren oder absoluten Heizwert zu erhalten.

Die Bestimmung des Heizwertes wird entweder in der Kalori-
meterbombe oder durch Rechnung aus der Elementarzusammen-
setzung vorgenommen.

1. Verbrennung in der Kalorimeterbombe (Abb. 269). Die
Bombe nach BERTHELOT-MAHLER besteht aus einem dickwandigen
Stahlgefil. Im Innern enthilt sie einen feststehenden Trager
aus Platin mit Platinschale (oder Quarztiegel) zur Aufnahme der
Kohle. Ein zweiter Platinstab, gegen den Tréger isoliert, reicht
in die Nahe der Schale. Die beiden Stibe dienen zur Befestigung
eines diinnen Kisendrahtes zur Ziindung durch den elektrischen
Strom. Durch den Deckel der Bombe fiihrt eine durchbohrte
Schraube zum Ein- und Austreten der Gase.

Um die bei der Verbrennung in der Bombe entwickelte Wéarme-
menge genau zu messen, stellt man die Bombe in ein mit Wasser
gefilltes GefiB, das sog. Kalorimeter, und beobachtet die Tem-
peratursteigerung des Wassers mit Hilfe eines Thermometers,
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das in /,-Grade geteilt ist. Das Kalorimeter ist gegen Aus-
strahlung nach auflen durch Luft und Wasser geschiitzt. Nach
oben schlieBen zwei Deckel ab. Ein Rithrwerk aus drei mit Lochern
versehenen ringférmigen Schei-
ben sorgt durch eine auf- und
abwirtsgehende Bewegung fiir
gutes Durchmischen des Wassers.

Ein Teil der Warme wird von
den Metallteilen des Kalorimeters
aufgenommen, welcher Betrag
vorher ermittelt werden mufl
(Wasserwert).

a) Eichung des Kalori-
meters (Bestimmung des Was-
serwertes). Man verbrennt in der
Bombe eine Normalsubstanz,
deren Verbrennungswirme genau
bekannt ist. Als solche kommen
in Betracht: Benzoesiure von
Merck “oder Schering-Kahlbaum
(6324 Kal./g, Einwaage zirka
0,75 g), Rohrzucker (Einwaage
zirka 1,2 g), Naphthalin (Ein-
waage zirka 0,5 g).

Die absolut reine Substanz
wird in Pastillenform gepreft,
im Platinschilchen abgewogen
und in der Bombe die Verbren-
nung ausgefiihrt.

Beispiel: Normalsubstanz Benzoesdure (1 g = 6324 Kal.), Ein-
waage 0,7320 g; Eisendraht 0,0070 g (Verbrennungswirme 1600 Kal.
pro Gramm); Wasserfiilllung 2000 g. Beobachtete Temperatur-
erhéhung korrigiert: 1,954°.

Verbrennungswérme der eingewogenen

Abb. 269. Kalorimeter und Bombe.

Normalsubstanz 0,7320-6324.......... 4629,2 Kal.
Zindung 0,0070-1600 .................. 11,2 ,,

4640,4 Kal.

1,954° Temperaturerh6hung entsprechen.. 4640,4 Kal.
1° » folghich...... 2374,8 ,,

Da 2000g Wasser fir 1° Temperaturerh6hung 2000 Kal. be-
notigen, wurden demnach an die Metallteile des Kalorimeters
2374,8 — 2000 = 374,8 Kal. abgegeben.

b) Arbeitsweise mit der Bombe. Die lufttrockene Kohle
wird mit Hilfe einer Pastillenpresse zu einer festen Pastille von

15*
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zirka 0,8 g Gewicht gepreBt, in der Schlinge eines gewogenen
Eisendrahtes befestigt und das Gewicht bestimmt. Der Eisendraht
wird zwischen die Poldrihte der Bombe gespannt, letztere ver-
schlossen, Sauerstoff durchgeleitet, bis die Luft daraus verdringt
ist, und nun weiter Sauerstoff eingepreBt, bis ein Druck von
25 at erreicht ist. Die festverschlossene Bombe bringt man in
das Kalorimeter, in das man das Wasser eingewogen hat (die
gleiche Menge wie bei der Wasserwertbestimmung), befestigt das
Thermometer im Halter, legt beide Deckel auf und setzt das
Rithrwerk in Gang.

Die Temperatur des Kalorimeterwassers stellt man so ein,
daB sie etwa 1° unter Zimmertemperatur, bzw. unter der Tem-
peratur des Wassers im Mantel liegt. Nun wird 5 Minuten geriihrt,
wobei das Thermometer jede Minute abgelesen wird. Zu Beginn
der 6. Minute schaltet man den Strom ein, wodurch Ziindung
und augenblickliche Verbrennung der Kohle in der Bombe statt-
findet. Das Thermometer steigt schnell an und wird wiederum
von Minute zu Minute abgelesen. Nachdem der Hochststand
erreicht ist (nach 3 bis 6 Minuten) beginnt der Nachversuch,
bei dem die Temperatur wieder langsam fallt. Auch jetzt wird
die Temperatur durch 5 Minuten jede Minute abgelesen.

Bei genauen Messungen ist eine Korrektur fiir die Abkiihlung
zu errechnen, die aber dann sehr gering ist, wenn man 1° unter der
Lufttemperatur beginnt; die Endtemperatur liegt dann zirka 1°
iiber Lufttemperatur.

Da bei der Verbrennung der Kohle aus dem enthaltenen
Schwefel Schwefelsiure und aus dem Stickstoff, der in der Bombe
restlich verbliebenen Luft Salpetersiure entsteht, miifite eben-
falls eine Korrektur fiir diese in Rechnung gezogen werden. Da
aber der Schwefel jedesmal bestimmt werden miifite, die Korrektur
auBerdem sehr gering ist, wird meist auf die Beriicksichtigung
derselben verzichtet.

An die aus dem Kalorimeter herausgenommene Bombe kann
nun ein gewogenes Chlorcalcium-U-Rohr angeschlossen werden
und nach Offnen des Bombenventils die Bombe in einem Glycerin-
bad auf 120° unter Durchdriicken getrockneter Luft erhitzt
werden. Die Gewichtszunahme des U-Rohres ist gleich dem Wasser,
welches in der Bombe gebildet wurde.

Das Wasser kann aber auch durch Elementaranalyse ermittelt
werden, durch Bestimmung des Wasserstoffs + dem in der Kohle
vorhandenen Feuchtigkeitswasser.

c) Beispiel: Die eingewogene lufttrockene Kohle hatte eine Gruben-
feuchtigkeit von 129,.
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Einwaage: Kohle + Eisendraht...... 0,8692 g
Eisendraht .............. 0,0092 ,,
Kohle .................. 0,8600 g

Temperaturablesungen :

Vorversuch, Minute ... 0 21,001° y Der mittlere Temperatur-
1 21,004° | anstieg pro Minute betrigt
2 21,008° % 0,019:5 = 0,0038, das ent-
3 21,013° | spricht einem mittleren Tem-
4 21,016° J peraturabfall d, = — 0,0038°.

Hauptversuch, Zindung 5 21,020°
6 22,228° | n = 5. Temperaturanstieg
7 22,802° \ bis zum ersten fallenden
8 23,016° t = 2,012°.
9 23,033°

Nachversuch ......... 10 23,032°

11 23,028° | Der mittlere Temperatur-
12 23,025° { abfall pro Minute betragt

13 23,024° 0,010: 5 = 0,002°,
14 23,023° dy = + 0,002°.
15 23,022°

Daraus errechnet sich nach der Formel von LANGBEIN die Kor-
rektur fiir die Abkiihlung:
d,

b= (n—1)-dy + i?il
Far unser Beispiel ist k = + 0,0051°.
Die korrigierte Temperatur
T =¢+ k= 2,012 + 0,0051 = 2,0171°.
Berechnung des oberen Heizwertes:

Temperaturerhéhung ....... 2,0171°

Wasserwert ............... 2374,8 Kal.~
2374,8-2,0171 = . ....... . ., 4790,1 Kal.
Korrektur fur die Ziindung 0,0092-1600 . —14,7 ,,

4775,4 Kal.

Durch Ermittlung des Schwefelsiure- und Salpetersduregehaltes
im Verbrennungswasser in der Bombe kann die Korrektur fur diese
ermittelt werden, und zwar fiir 1 mg gebildete Schwefelsdure miissen
0,73 Kal. und fiir 1 mg Salpetersiure 0,23 Kal. in Abzug gebracht
werden.

Die angewandte Substanzmenge ergibt 4775,4 Kal., folglich ergibt
1g der Kohle 4775,4 : 0,8600 = 5552,8 Kal.

Berechnung des unteren Heizwertes:

Dieser errechnet sich aus dem oberen Heizwert durch Abzug der
Kondensationswirme des in der Bombe entstandenen Wassers.

Die gefundene Wassermenge sei 0,4912 g.

0,8600 g Kohle geben .................. 0,4912- 600 = 294,7 Kal.,
folglich gibt 1g Kohle .............. 294,7 : 0,8600 = 342,6 ,,
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Der untere Heizwert betrdgt somit:
5552,8 — 342,6 = 5210,2 Kal.

Berechnung des effektiven Heizwertes:
Die lufttrockene Kohle (889, der urspriinglichen Kohle) hat einen

effektiven Heizwert von ............... 5210,2-0,88 = 4585 Kal.,
davon ist noch die Kondensationswéarme der 129, Gruben-
feuchtigkeit abzuziehen............. — 0,12: 600 = 72 ,,
4513 Kal.

2. Elementaranalyse. Zur Berechnung des Heizwertes aus der
Elementarzusammensetzung dient die ,,Verbandsformel*:

H,=81-C + 290'(H—1/s 0) + 25-§ — 6- W Kal./kg.
Darin sind:

der untere Heizwert,
Prozent Kohlenstoff,
Prozent Wasserstoff,
bei der Berechnung der Elementaranalyse zu 100 fehlender Rest,

Prozent Schwefel und
Prozent Feuchtigkeit.
Durchfiihrung der Elementaranalyse nach Liesic. Eine
gewogene Menge der zu untersuchenden Substanz (0,12 bis 0,2 g)
wird in einem Verbrennungsrohr durch glithendes Kupferoxyd
oxydiert und die entstandenen Produkte, Kohlendioxyd durch
Kalilauge und Wasser durch Chlorcalecium absorbiert und gewogen.
Die Verbrennung erfolgt im Sauerstoffstrom, der die anfangs
durchgeleitete Luft wihrend der Verbrennung ersetzt und durch
einen Trockenapparat getrocknet wird.

Der Trockenapparat (Abb. 270) besteht fiir jedes der beiden
Gase (Luft und Sauerstoff) aus einer Waschflasche mit Kali-
lauge 1:1 und einem Rohrensystem, gefilllt mit Natronkalk

®

S»Oman

Abb. 270. Trockenapparat fiir die Elementaranalyse. Abb. 271. Kaliapparat.

und Chlorcalcium oder anderen Trockenmitteln. Zwischen Ver-
brennungsrohr und Trockenapparatur ist ein Dreiweghahn ein-
geschaltet, der die Verbindung umzustellen gestattet. Die Sauer-
stoff- und Luftentnahme erfolgt aus Gasometern.

Das Verbrennungsrohr ist 95 cm lang, aus schwer schmelz-
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barem Glas, besitzt zwei durchbohrte Gummistopfen, durch die
das Gas eingeleitet, bzw. die Verbrennungsgase abgeleitet werden.
Die Fiillung des Rohres, beginnend von der Absorptionsapparatur,
ist folgende: einige Zentimeter freier Raum, eine 10 cm lange
Kupferspirale, eine 2 cm lange Kupferoxydspirale, 45 cm draht-
formiges Kupferoxyd, wiederum eine 2 cm lange Kupferoxyd-
spirale, 10 cm freier Raum zur Aufnahme des Schiffchens mit der
Substanz, eine 12 bis 15 cm lange Kupferoxydspirale und schlieB3-
lich ein kurzer freier Raum.

Abb. 272. Verbrennungsofen.

Als Absorptionsapparate dienen :

a) Chlorcalcium-U-Rohr. Vor dem erstmaligen Gebrauch muBl
durch dieses ein lebhafter Kohlendioxydstrom (t/, Stunde lang)
geleitet werden.

b) Kaliapparat nach dem Schraubenprinzip oder als GEISSLER-
scher Apparat (Abb. 271), gefilllt mit 50%,iger Kalilauge. Eine
Fillung reicht fiir zwei Verbrennungen aus. Der Apparat wird
mit einem trockenen Tuch gereinigt.

¢) An Stelle von Kaliapparat und Chlorcalciumrohr kénnen
zwei U-Rohren, von denen eines mit Askarit (einer Mischung
von Asbest und Kaliumhydroxyd) oder Natronasbest zur Ab-
sorption der Kohlensdure, das andere mit Magnesiumperchlorat
oder Phosphorpentoxyd zur Absorption des Wassers beschickt
ist, verwendet werden.

Zum Schutz gegen die Feuchtigkeit und Kohlenséure der
AuBenluft wird an das Ende ein kleines AbschluBréhrchen an-
gesetzt.

Der Verbremnungsofen (Abb. 272) besteht aus einer eisernen
Schiene, in die das Verbrennungsrohr zu liegen kommt ; die Heizung
erfolgt durch Reihenbrenner. Um eine geniigend hohe Temperatur
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zu erzielen, ist das Verbrennungsrohr nach oben mit Kacheln
abgedeckt. (Bei neueren Verbrennungstfen wird mit kleineren
Einwaagen gearbeitet und der Gang der Verbrennung durch
ein Uhrwerk reguliert.)
Ausfithrung der Verbrennung: Die Absorptionsapparatur soll
1 Stunde im Waagenraum stehen. Eingewogen wird auf ein
Porzellanschiffchen (Abb. 273). Nach dem Einsetzen des Schiff-
chens in das Verbrennungsrohr wird die Kupferoxydspirale vor-
gelegt und der Stopfen, der das Zuleitungs-
|C— rohr tragt, angeschlossen. Zuvor wurde an
das andere Ende die Absorptionsapparatur,
Abb. 273. Glihschiffchen.  bestehend aus Chlorcalciumrohr, Kaliapparat
und einem weiteren Chlorcalciumrohr (fiir sich
oder direkt mit dem Kaliapparat verbunden ; es dient zur Aufnahme
der aus dem Kaliapparat mitgerissenen Feuchtigkeit), angesetzt.
Der Sauerstoffstrom, der die Luft aus dem Rohr verdringt,
ist so einzuschalten, daBl alle 2 Sekunden eine Gasblase den
Kaliapparat verlafit. Man entziindet die Brenner unter dem
vorderen Teil des Kupferoxyds, spiter die beiden duBeren Brenner
am hinteren Rohrende (in der Nihe der Sauerstoffeintrittsstelle)
und deckt die entsprechenden Kacheln zu. Nachdem man die
duBeren Teile auf méBige Rotglut gebracht hat, riickt man mit
dem Erhitzen allméahlich gegen die Substanz vor, zunéichst durch
Zudecken weiterer Kacheln, dann durch Anziinden der niheren
Brenner. Wihrend der Verbrennung sollen nicht mehr als ein
bis zwei Blasen in der Sekunde den Kaliapparat verlassen. Das
im Rohrende sich anschlagende Kondenswasser wird durch
Dariiber- und Darunterhalten einer heien Kachel in das Chlor-
calciumrohr getrieben. Ist dies geschehen, so wird, sobald am
Austrittsende Sauerstoff nachgewiesen werden kann (glithender
Holzspan entflammt), dieser wiederum durch Durchleiten von
Luft verdrangt und die Brenner werden langsam zuriickgedreht.
Nach Beendigung der Verbrennung nimmt man die Ab-
sorptionsapparatur ab, versieht sie mit den VerschluBBkappen
und 148t sie vor der Wigung 1 Stunde im Waagenraum stehen.
Das Einsetzen einer reduzierten Kupferspirale in das Ver-
brennungsrohr ist dann erforderlich, wenn die zu verbrennende
Substanz Stickstoff enthélt. Die Reduktion der Spirale wird so
vorgenommen, dafl man sie zum Gliihen bringt und darauf in
ein Einschmelzrohr gleiten 148t, auf dessen Boden sich etwas
Glaswolle und zirka 1 ccm reiner Methylalkohol befinden. Nach-
dem die Flamme ausgebrannt hat, wird ein durchbohrter Stopfen
aufgesetzt und das Rohr an die Vakuumpumpe angeschlossen.
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32, Arbeiten mit dem elektrischen Strom.

A. Allgemeines.

Alle Arbeiten mit elektrischem Strom sind mit der nétigen
Vorsicht auszufithren.

1. Ohmsches Gesetz. Das Grundgesetz der flieBenden Elektrizi-
tit, das Oamsche Gesetz, lautet:

Stromsta:rke = Wld—erstand .

Als Stromstirke bezeichnet man die in der Zeiteinheit durch den
Querschnitt des Leiters flieBende Elektrizitdtsmenge. Die Stédrke
1 Ampere hat jener konstante Strom, der in der Sekunde 1,118 mg
Silber abscheidet.

Die Elektrizitdt hat eine gewisse Spannung, welche um so groBer
ist, je groBer die Menge der angesammelten Elektrizitét und je kleiner
der Korper ist, auf welchem sie sich befindet. Herrscht zwischen den
Enden eines Korpers eine elektrische Spannung, so erfolgt eine Be-
wegung der Ladungen, es entsteht ein elektrischer Strom, der so
lange dauert, bis die Spannung zwischen den Enden des Leiters auf
Null gesunken ist. Die Einheit der Spannung ist 1 Volt, das ist jene
elektromotorische Kraft, welche in demm Widerstand 1 Ohm einen
Strom von 1 Ampere erzeugt.

Die Einheit des Widerstandes ist 1 Ohm. Diesen Widerstand er-
zeugt eine Quecksilbersdule von 1,063 mm Lénge und 14,4521 g Ge-
wicht bei 0°. Diese Sédule besitzt einen Querschnitt von 1 qmm.

Der elektrische Leitungswiderstand ist abhéngig von dem Material
des Leiters, von seiner Liange und seinem Querschnitt. Der Wider-
stand von Metallen wichst mit ihrer Erwédrmung.

Die Einheit der Elektrizitdtsmenge, das ist das Produkt:

1 Ampere X 1 Sekunde ist 1 Coulomb.

1 Watt = 1 Volt X 1 Ampere.

1 Wattsekunde = 1 Joule ist das elektrische Maf fiir die Arbeits-
einheit.

Hohere Arbeitsgrofen driickt man im tausendfachen MaB, und
zwar in Kilowattstunden aus.

2. Wirkungen des elekfrischen Stromes. 1. Ein von einem elek-
trischen Strom durchflossener Leiter ist von einem Magnetfeld um-
geben.

2. Wird ein Leiter von einem Strom durchflossen, findet Er-
wérmung des Leiters statt (Gluhlampen).
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3. In flussigen Leitern treten beim Durchgang des Stromes che-
mische Verdnderungen auf. Dieser Vorgang wird als Elektrolyse be-
zeichnet.

4. Lichtwirkungen beim Durchgang des Stromes durch eine fast
luftleer gepumpte Roéhre (Lichtreklame).

8. MeBinstrumente. Wir miissen unterscheiden zwischen Gleich-
strom und Wechselstrom; von letzterem spricht man dann, wenn sich
die Richtung des Stromes periodisch éndert.

Zur Messung von Stromstdrke, Spannung und Leistung dienen
Zeigerinstrumente, die darauf beruhen, daf ein sie durchflieBender
Strom durch seine elektrische, magnetische oder thermische Wirkung
die Bewegung und Einstellung des Zeigers hervorruft.

Da sie meist nur geringe Widerstinde und diinne Dréhte besitzen,
lassen sich mit ihnen nur kleine Strommengen und Spannungen
messen (Millivolt- und Milliamperemeter). Zur Messung hoherer
Spannungen miissen Widerstéinde vorgeschaltet werden. Dabei muB,
wenn das Instrument die x-fache Spannung messen soll, der Gesamt-
widerstand auf den x-fachen Betrag gebracht werden. Beispiel:
Mit einem Voltmeter fiir 0,15 Volt, das 25 Ohm Widerstand besitzt,
sollen 150 Volt gemessen werden. Der Gesamtwiderstand muf3 nach
dem Vorhergesagten auf 25000 Ohm erhéht werden, folglich ist eine
Vorschaltung von 24975 Ohm notwendig.

Zur Messung groBerer Stromstirken legt man das Instrument in
NebenschluB3 an einen geringen Widerstand, so da es nur von einem
Teil des zu messenden Stromes durchflossen wird.

a) Weicheiseninstrumente. Ein kleines Stiick weichen Eisens
wird durch den zu messenden Strom in eine von ihm durchflossene
Spule gegen die Kraft einer Feder hineingezogen. Ein mit dem Eisen
verbundener Zeiger gibt auf einer Skala den Wert an.

b) Hitzdrahtinstrumente. Der Strom durchflieBt und erhitzt
einen diinnen Draht (Platin-Iridium). Die durch die Erhitzung be-
wirkte Verlingerung wird in vergréBertem MaBe auf einen Zeiger
ubertragen.

¢) Drehspuleninstrumente. Die einander nahe gegeniiber-
stehenden Pole eines starken, permanenten Magneten besitzen eine
zylindrische Bohrung, in die sich ein axialer Eisenzylinder von solchem
Durchmesser befindet, da nur ein schmaler, ringférmiger Spalt frei
bleibt. In diesem dreht sich die vom MeBstrom durchflossene, auf
einen Spiralrahmen gewickelte Spule. Der Ablenkung, die sie durch
die Wechselwirkung zwischen Strom und Magnet erfahrt, wirken
Federn entgegen und fiithren zu der der Stromstérke proportionalen
Einstellung.

d) Messung des Widerstandes. «) Man kann den unbekannten
Widerstand R in einen Stromkreis einschalten und die Spannung V
zwischen den Enden des Widerstandes messen, wenn gleichzeitig die
durchgehende Stromstérke J gemessen wird. Es ist dann

|4
R 7

B) Nach der Substitutionsmethode. Man ersetzt den unbekannten
Widerstand durch einen bekannten, der so lange verdndert wird, bis
die gleiche Stromstdrke herrscht wie zuvor. Der abgelesene Betrag
in Ohm ist gleich dem unbekannten Widerstand.
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. v) WHEATSTONEsche Briicke (Abb. 274). W der zu messende Wider-
stand, R bekannter Widerstand, ¢ und b MeBdriahte von bekanntem
Widerstand und bekannter Lénge. Es verhilt sich

W:R = a:b,

a
W= A R.

Man mulB} den Briickenkontakt so lange verschieben, bis das
Galvanometer keinen Ausschlag mehr anzeigt (die Briicke ist dann
stromfrei) und berechnet nach obiger Formel den Widerstand. Bei
Wechselstrom verwendet man statt
des Galvanometers ein Telephon.

Abb. 274. WHEATSTONEsche Briicke. Abb. 275. DANIELL-Element.

4. Stromquellen. a) Herstellung konstanter Spannungen.
Galvanische Elemente: Taucht man zwei Platten verschiedener Metalle
oder metallisch leitender Stoffe, wie Kohle, Bleioxyd, Bleisuperoxyd,
in Wasser oder in die wiBrige Losung eines Salzes, in eine Séure oder
Lauge, so kann man zwischen den Platten eine elektrische Spannung
feststellen. Sie ist sehr gering und auflerdem abhéingig vom Material
der Platten. Man kann auf Grund dieser Eigenschaft die Metalle in
eine sog. Spannungsreihe ordnen, derart, da} jedes Metall gegen ein
in der Reihe spiter aufgezahltes Metall in Wasser eingetaucht positiv
geladen, gegen ein vorherstehendes negativ geladen erscheint.

+ Kohle, Platin, Silber, Kupfer, Eisen, Zinn, Blei, Zink, Aluminium,
Magnesium, Natrium—.

Zwei verschiedene Metalle, die in eine Fliissigkeit eintauchen,
bilden ein galvanisches Element. Die beiden Platten bezeichnet
man als Elektroden, die Fliissigkeit als Elektrolyt. Die aus dem
Elektrolyten herausragenden Enden heilen Pole. Die zwischen
letzteren gemessene Spannung ist die Klemmenspannung. Sind
die beiden Elektroden durch eine Leitung verbunden, so liegt
ein ,,geschlossenes® Element, ist keine leitende Verbindung vor-
handen, ein ,,offenes‘“ Element vor.

Danterr-Element (Abb. 275): Die Kupferelektrode taucht in
eine wiBrige Kupfersulfatlosung, die Zinkelektrode in eine wélrige
Zinksulfatlssung ein. Die beiden Losungen sind durch eine
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pordse Tonwand voneinander getrennt. Das Zink bildet den
negativen, das Kupfer den positiven Pol.

LecrancuE-Element (Abb. 276): Amalgamiertes Zink taucht
in eine 10- bis 209%ige Ammonchloridlosung. Der positive Pol
besteht aus Kohle und Braunstein.

Dieses Element wurde auch als Trockenelement ausgebildet, bei
dem die Ammonchloridlésung mit wasseranziehenden Stoffen ver-
setzt und durch Zusatz von Sdgespénen verdickt ist. Dieser Brei ist
dann mit Pech oder Paraffin tbergossen.

Bleiakkuwmulator: Stellt man zwei Bleiplatten, die von einer
Bleioxydschicht iiberzogen sind, in ein mit verd. Schwefelsdure

gefiilltes Gefil und schickt einen
Strom hindurch, so wird zunéichst
das Bleioxyd in Bleisulfat verwan-
delt und dieses an der Anoden-
platte zu Bleisuperoxyd oxydiert,
wiahrend das Bleisulfat an der
Kathodenplatte zu metallischem
Blei reduziert wird. Nachdem der
elektrische Strom geniigend lange
ADb. 276. LEcraNcEE-Element. ~ durch den Apparat geschickt wurde,
steht eine metallisch reine Blei-
platte einer Bleisuperoxydplatte gegeniiber.

Verbindet man die beiden Platten leitend miteinander, so
flieBt ein dem vorherigen entgegengesetzter Strom im SchlieBungs-
draht von der Bleisuperoxyd- zur Bleiplatte und erzeugt in beiden
Bleisulfat. Die Platte, die bei der Stromdurchschickung Anode
war, ist fir den &uBeren Leiterkreis ebenfalls der positive Pol
und die friihere Kathode bleibt der negative Pol. Den ersten
Vorgang nennt man das Laden, die Stromentnahme das Ent-
laden.

Beim Entladen sinkt die Schwefelsdurekonzentration, daher
ist die Messung derselben ein gutes Mittel, den Entladungszustand
festzustellen.

Die Entladung soll nicht weiter fortgesetzt werden, wenn die
Spannung auf 1,8 Volt gesunken ist. Die Ladespannung betriagt
durchschnittlich 2,3 Volt, die Entladespannung 1,9 Volt.

Die Kapazitdt betrdgt zirka 5 bis 10 Amperestunden pro
Quadratdezimeter positiver Plattengésfe.

Alkalischer Akkumulator: Im geladenen Zustand besteht die
Kathode, die mit dem negativen Pol der Stromquelle verbunden
ist, aus feinverteiltem Eisen, die Anode, die mit dem positiven
Pol der Stromquelle verbunden ist, aus Nickel-3-hydroxyd. Als
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Elektrolyt dient 209ige Kalilauge mit etwas Lithiumzusatz.
Beim Entladen geht das Eisen in Ferrohydroxyd iiber, an der
Anode bildet sich Nickel-2-hydroxyd.

Die Entladespannung ist im Mittel 1,2 Volt.

Der alkalische Akkumulator ist im Gegensatz zum Blei-
akkumulator unempfindlich gegen lingeres Lagern ohne Strom-
entnahme und sehr unempfindlich gegen starke Erschiitterungen.

b)Herstellung beliebiger Spannungen. Eine grofere Zahl
von Elementen wird so geschaltet, dal jeweils der positive Pol des
einen Elements mit dem negativen Pol des folgenden leitend
verbunden wird. Diese Schaltung nennt man Hintereinander-
(auch Reihen- oder Serien-) Schaltung. Man erhélt eine Batterie.

Die Spannung zwischen den offenen Enden einer Batterie
aus mehreren hintereinandergeschalteten Elementen ist gleich
der Summe der Spannung der einzelnen Elemente.

Verbindet man die gleichnamigen Pole gleicher Elemente
(Parallel- oder Nebeneinanderschaltung), so ist die Spannung der
erhaltenen Batterie gleich der eines einzigen Elements.

Zur Feststellung des positiven und negativen Poles z. B. eines
Akkumulators verbindet man seine beiden Pole leitend mit einem
feuchten, mit Kochsalzlosung und Phenolphthalein getrankten
Filtrierpapier. An der Beriihrungsstelle mit dem negativen Pol
tritt Rotung ein (Bildung von NaOH durch Elektrolyse).

¢) Verwendung des Lichtstromes. Vorhanden sei z.B.
Gleichstrom von 220 Volt, aus einer Steckdose zu entnehmen.
Gebraucht wiirde ein Strom von 1 Ampere fiir eine elektrolytische
Kupferbestimmung.

Die beiden Drahtenden fiihren mit Hilfe von Bananensteckern
zur Steckdose. Zur Feststellung der Pole taucht man die beiden
freien Drahtenden (Zwischenschaltung eines Widerstandes) in ein
Glas mit Wasser; am negativen Pol tritt Gasentwicklung ein.
Nun wird der negative Pol mit der Kathode (Zwischenschaltung
eines Amperemeters) und der positive Pol unter Zwischenschaltung
eines entsprechenden Widerstandes mit der Anode der Elektrolysier-
zelle verbunden. Als Widerstand benutzt man im einfachsten Fall
Glithlampen. Fiir unsere Annahme wiirde man z. B. vier Stiick
60-Watt-Lampen bendtigen (60:220 = 0,27; 0,27 X 4 = 1,08
Ampere), die parallel geschaltet werden.

Wechselstrom muf3 durch einen Gleichrichter in Gleichstrom
umgewandelt werden.

5. Ausfiihrung von Widerstéinden. Der Stopselrheostat (Abb.277)
enthidlt Drahte von geeigneten Widerstinden, die so zusammen-
gestellt sind, daB die beiden Enden jedes einzelnen Widerstandes
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mit den zwei nebeneinanderliegenden dicken Metallkldtzen auf
dem Deckel verbunden sind. Je zwei Metallklotzchen konnen
nun durch eingesetzte Stopsel leitend miteinander verbunden
werden, so daB ein an die Zuleitungsstellen angeschlossener
Strom unmittelbar durch den Stopsel lduft. Ist dagegen ein

Ui

Abb. 277. Stopselrheostat.

Stopsel herausgezogen, muBl der Strom den unter dem Stopsel
liegenden Widerstand durchflieBen. Durch Herausziehen ver-
schiedener Stopsel kann man beliebige Widerstinde einstellen.
Soll ein Strom durch Einschalten gréBerer Widerstinde
geschwicht oder geregelt werden,
verwendet man Schieber- und

Kurbelwiderstinde (Abb. 278).
Bei der Hintereinanderschal-
tung von Widerstinden ist der
Gesamtwiderstand gleich der
Summe der Einzelwidersténde.
Bei der Parallelschaltung wvon
Widerstinden ist der reziproke

Abb. 278. Kurbelwiderstand. Abb. 279. Potentiometerschaltung.

Wert des Gesamtwiderstandes gleich der Summe der reziproken
Werte der Einzelwiderstinde.

Beim DurchflieBen des Stromes durch einen Leiter findet ein
Spannungsabfall (Spannungsverlust) statt. Diese Erscheinung kann

dazu benutzt werden, um beliebig kleine Spannungen von einer
gréferen abzuzweigen (Abb. 279).



Elektrische Heizung. 239

Ist. der Widerstand eines Leiterzweiges AB gleich R, der Wider-
stand zwischen BC z. B. gleich 1/,, R, dann ist auch die zwischen B
und C herrschende Spannung nur der zehnte Teil der zwischen den
Punkten A und B des stromdurchflossenen Leiters herrschenden
Spannung (Potentiometerschaltung).

Man kann also die zwischen C und B befindliche Spannung als
elektromotorische Kraft fir eine Anordnung D benutzen, voraus-
gesetzt, daB der Widerstand von D sehr grof3 ist gegen den Wider-
stand CB.

Will man etwa mit Hilfe eines Akkumulators, dessen elektro-
motorische Kraft 2 Volt betrégt, eine Spannung von 0,001 Volt her-
stellen, so kann man mit Hilfe eines geeigneten Widerstandes einen
Stromkreis bilden, der z. B. 2000 Ohm Widerstand hat und nun von
einem 1 Ohm zeigenden Teil dieses Kreises abzweigen.

B. Elektrische Heizung.

Die elektrische Heizung weist gegeniiber der Gasheizung
folgende Vorteile auf: geringer Umfang, Reinlichkeit, Bequemlich-
keit, einfache Regulierfihigkeit und Anpassungsfihigkeit.

Nach praktischen Gesichtspunkten kommen hauptsichlich
drei Arten der elektrischen Heizung in Frage:

a) Wickelofen,

b) KurzschluBéfen und

¢) KohlegrieBofen (Kryptolsfen).

Die Wickeléfen kommen in Betracht fiir relativ schwache
Stréme und héhere Spannungen (50 bis 200 Volt), die Kurzschluf-
ofen fiir starke Strome und kleine Spannungen und die Kryptol-
ofen fiir Lichtbogenbetrieb.

a) Wickeléten. Ein Heizdraht wird spiralig um den zu heizen-
den Kérper selbst oder ein als Ofen dienendes Rohr gewickelt. Als
Drahtmaterialien kommen Metalle in Frage, die eine hohe Tem-
peratur aushalten und sich méglichst wenig oxydieren. Bis 800°
verwendet man Eisen, Nickelchrom, Wolfram, bis 1500° Platin.
Der Querschnitt des verwendeten Drahtes richtet sich nach der
zur Verfiigung stehenden Amperezahl. Nickeldraht soll méglichst
eine Stirke von 1 bis 1,5 mm besitzen, diinnerer Draht unterliegt
der Gefahr des leichten Durchbrennens. Letzteres wird verhindert
durch méglichsten Luftabschluf (Einbau in glasiertes Porzellan).
Vorteilhaft verwendet man statt Draht Metallbinder (z. B.
0,05 mm dick und 7 mm breit), da diese die Wéarme besser auf
den Heizkérper iibertragen.

Als Ofenmaterial kommen in Betracht Porzellan, MARQUARDT-
sche Masse, Silit, Aluminiumoxyd, Magnesia und fiir niedrige
Temperaturen mit Asbestpapier und etwas Wasserglas beklebte
Metallréhren.
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Die Mitte des Ofens verliert durch Leitung und Strahlung
weniger Wirme als die Enden. Es empfiehlt sich daher, den
Widerstandsdraht an den Enden dichter zu wickeln als in der

Mitte.

Der Durchmesser des
Drahtes soll fiir eine zu
erzielende Temperatur ¢
nicht kleiner sein als
etwa 0,00025-f mm.

Die Windungen wer-
den mit einer Kittmasse
(Brei von zirka gleichen
Teilen stark gegliihter
und feingepulverter
Magnesia und silicium-
freier Tonerde mit Was-
ser) bestrichen und ge-
trocknet. Um die so be-

Abb. 280. Elektrischer Réhrenofen. arbeitete Rohre wird

ein Mantel aus Asbest-

pappe gegen Strahlung nach aullen gelegt, der mit gebrannter
Magnesia, Kieselsiure, gepulverter Holzkohle in 5 bis 10 cm

Abb. 281. Elektrischer Tiegelofen.

dicker Schicht ausgefiillt ist.

Wichtig ist das Vermeiden
von Luftstromungen. Am un-
ginstigsten sind daher beider-
seits offene Rohrentfen mit ver-
tikaler Achse, giinstiger solche
mit horizontaler Achse (Abb. 280),
noch besser einseitig geschlossene
Gefafiofen.

Solche als Tiegel6fen (Abb.
281) gebaute Heizvorrichtungen
werden hergestellt, indem man
um einen Schamottebecher bzw.
einen Eisenbecher mit Asbest-
pappenzwischenlage den Wider-
standsdraht wickelt, die Wick-
lungen in einen Kitt von Magne-

siumoxyd- Asbestmehl-Wasserglas einpackt und damit fixiert und
das Ganze in ein groBes EisengefiB gibt und die Zwischenriume
mit einem Isoliermaterial vollkommen ausfiillt. Im allgemeinen
verwendet man Chromnickeldraht von 1 mm Stérke (bei Platin-
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draht geniigt eine Stérke von 0,3 bis 0,4 mm). Soll, was fiir h6here
Temperaturen notig ist, viel Draht aufgebracht werden, macht
man zwei Wicklungen, die aber gleich lang sein miissen, da
sich ansonst die kiirzere stirker erhitzt.

b) Kurzschluf6fen. Als Ofen dient ein stromdurchflossenes
Rohr aus Metall (Platin) oder Kohle.

c) Lichtbogendfen. Beiden Strahlungséfen wird das Schmelz-
oder Heizgut der vom Lichtbogen ausgestrahlten Hitze ausgesetzt,
ohne selbst an der Stromleitung teilzunehmen. Der Lichtbogen
spielt zwischen den Enden zweier Kohlenstébe.

Der Lichtbogen kann auch zwischen einem Kohlenstab und
dem Schmelzgut selbst erzeugt werden, wodurch sehr hohe
Temperaturen erzielt werden kénnen.

Selbstherstellung eines elektrischen Rohrenofens.

I. Berechnung der Drahtwicklung. Beispiel 1. Die zu erreichende
Temperatur sei 800°, die gegebene Spannung 110 Volt.

Dimensionen der Roéhre: Durchmesser 12,5 cm, Linge 16 cm;
daraus berechnet sich der Umfang U = 39,3 cm.

Die Heizfliche betrégt demnach abgerundet 630 qem.

Der Energieverbrauch wird aus der beigefiigten Tabelle ermittelt.

Energieverbrauch elektrischer Ofen in Watt
je Quadratzentimeter Heizfldche:

300° 0,22 700° 1,02 1000° 1,90
400° 0,40 800° 1,29 1100° 2,28
500° 0,59 900° 1,58 1200° 2,70
600° 0,80

Er betragt fir unser Beispiel 1,29-630 = abgerundet 820 Waitt,
wobei angenommen wird, da die Energie allein zum Beheizen des
Ofens gebraucht wird. Werden aber z. B. Gase durchgeleitet, findet
ein besonderer Warmeentzug statt, der bei der Rechnung eigens be-
ricksichtigt werden miuBte.

Die Amperezahl berechnet sich zu 820 : 110 = 7,5 Ampere und der
Gesamtwiderstand des Ofens 110: 7,5 = 14,6 Ohm.

Da der Abstand zwischen den einzelnen Wicklungen 0,5 bis 1 em
(bei schwachen Driahten von unter 1 mm Durchmesser 0,25 bis
0,5 cm) betragen soll, ergibt sich, dal folgende Drahtlinge angebracht
werden kann:

3—65-39,3 bis ?-39,3, das ist gleich 1260 bis 630 cm.
. 14,6 .. 14,6
In Frage kommt also nur ein Draht von 1260 bis 630 das

ist also 0,0116 bis 0,0232 Ohm pro Zentimeter oder 1,16 bis 2,32 Ohm
pro Meter.

Aus der Tabelle der Lieferfirma wird nun der passende Draht aus-
gesucht. Fir die Wicklung soll beispielsweise Megapyr 1 (Chrom-
Eisen-Aluminium-Legierung) verwendet werden.

Wittenberger, Laboratoriumstechnik. 16
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Tabelle 1. Widerstand von Megapyr-I-Draht
(,,Heraeus‘* Hanau).

Drahtdurchmesser Ohm pro Meter Drahtdurchmesser Ohm pro Meter

in Millimeter Drahtlinge in Millimeter Drahtlinge
5 0,0713 1,2 ! 1,24
4 0,111 1,1 \ 1,47
3 0,198 1,0 \ 1,78
2,5 0,285 0,9 i 2,20
2 0,445 0,8 ‘ 2,79
1,3 1,05

Demnach kann der Draht, der dem oben berechneten Widerstand
entspricht, einen Durchmesser von 1,2 bis 0,9 mm besitzen. Aus der
zweiten Tabelle wird nun ermittelt, ob dieser Draht der geforderten
Amperezahl geniigt. Dabei ist zu beachten, dal beispielsweise die
angefithrte Tabelle 2 der Lieferfirma die Strombelastung von frei-
gespannten Drahten bei verschiedenen Temperaturen angibt. Fur
isolierte Drihte, wie dies bei unserem Ofen der Fall ist, und als
SicherungsmafBnahme zur Verldngerung der Lebensdauer der Drahte
soll man nur mit zirka 509 der angegebenen Maximalamperezahl
belasten.

Tabelle 2. Strombelastung freigespannter Drédhte aus
Megapyr I in Ampere.

Drahtdurchmesser o ° o °
in Millimeter 600 l 800 1000 1200
5 98 l 137 196 264

4 75,4 103,5 144 198,5

3 50,7 f 72,5 97,4 135,5

2,5 37,2 i 54,1 69,5 105,5

2 26,7 i 37,2 48,4 76,5

1,3 14,5 19,8 25,8 40,7

1,2 13,02 17,6 23,3 36,2

1,1 11,54 15,5 20,6 31,9

1,0 10,05 ;‘ 13,5 [ 18,4 27,8

0,9 8,7 } 11,6 ‘ 15,8 24,8

Dem Durchmesser 1,2 bis 0,9 mm entsprechen bei 800° die
Amperezahlen 17,6 bis 11,6, davon werden 509, in Rechnung gesetzt,
das sind 8,8 bis 5,8 Ampere.

Die zuvor berechnete Amperezahl war 7,5, es kommt daher nur
ein Draht von 1,2 oder 1,1 mm Durchmesser in Betracht. Von diesen
beiden sei beispielsweise der Draht 1,1 mm vorritig.

Fiir diesen errechnen wir nun die endgiltige Wicklung:

Lange der Wicklung in Zentimetern =
Gesamtwiderstand 14,6
= - - = = 1000 em.
Widerstand des Drahtes pro Zentimeter 0,0147
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Anzahl der Windungen =
Liénge der Wicklung in Zentimetern 1000

~ TUmfang des Rohres in Zentimetern 39,3 25,5.
Mittlerer Abstand der Windungen =
_ Lénge der Heizflédche in Zentimetern _ 16 _ 0.63 om
Anzahl der Windungen 25,5 ’ ’

Beispiel 2. Heiztemperatur 1000°, Volt 55; Umfang des Rohres
40 cm, Lénge 50 cm; daraus die Heizfliche 2000 gem.

Energieverbrauch: 1,9-2000 = 3800 Watt;
daraus errechnet sich 3800: 55 = 69,1 Ampere,
55:69,1 = 0,796 Ohm Gesamtwiderstand.

Die Lénge des Drahtes ergibt sich zu 4000 bis 2000 cm, folglich
kommt ein Draht vom Widerstand 0,0199 bis 0,0898 Ohm pro Meter
in Frage. Als Widerstandsdraht wird wiederum Megapyr I verwendet.

Nach der Tabelle 1 kdme daher ein Draht von 10 bis 8 mm Durch-
messer in Betracht, der zwar nach der Tabelle 2 die Belastung aus-
hielte, aber, was sich bei der weiteren Rechnung herausstellen wiirde,
fir den errechneten Abstand zu dick ist.

Eine gewohnliche Wicklung ist daher unméglich, sie muf3 bi- oder
trifilar erfolgen (bei der bifilaren Wicklung wird der Draht in der
Mitte geknickt).

Die Linge eines Drahtes bei bifilaren Wicklungen entspricht der
Hzilfte (in unserem Fall also 2000 bis 1000 ecm), bei trifilarer dem
dritten Teil der urspringlich berechneten Liénge (133 bis 666 cm).

Der Widerstand eines Drahtes ergibt sich aus der einfachen (mono-
filaren) Wicklung durch Multiplikation mit 4 bzw. 9. In unserem Fall

fir bifilare Wicklung 0,0796 bis 0,1592 Ohm/m,
,»» trifilare » 0,1791 ,, 0,3582 '

Die Belastung eines Drahtes ist wiederum nur die Hilfte bzw.
ein Drittel, also 34,6 bzw. 23 Ampere.

Nach der Tabelle 1 kommen Drihte in Betracht von 5 bis 4 mm
Durchmesser bei bifilarer und 3 bis 2,5 mm bei trifilarer Wicklung

Wir verwenden einen Draht von 2,5 mm Durchmesser und tri-
filare Wicklung und errechnen die endgiiltigen Werte. Die zuldssige
Belastung laut Tabelle 2 wire 69,5. Davon sind 509, 34,8, die der
geforderten Amperezahl geniigt.

Gesamtwiderstand X 2 bzw. 3 ~0,796-3

Drahtlinge = <5 fand des Drahtes pro Zentimeter  0,00285
2,388
= 0,00285 — 838 cm.
. 838
Anzahl der Windungen: a0 = 21.

Abstand der einzelnen Windungen: 50 _ 2,5 cm.

21

II. Bau des Heizapparats. a) Bau eines Réhrenofens. Das
Rohr (aus den vorher angefithrten Ofenmaterialien hergestellt) wird

16*
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vorteilhaft mit einer Lage Asbestpapier umgeben und an den Enden
oine Rohrschelle aus Kupfer befestigt. Hier wird der Wicklungsdraht
angesetzt und straff aufgewickelt (an den Enden etwas ndher an-
einander als in der Mitte). Die Wicklung wird mit einer Schicht
Kaolinbrei oder einem Gemisch von einem Drittel Magnesiumoxyd
und zwei Drittel Kaolin (zu einem Brei verrithrt) bestrichen. Zur
Sicherheit gegen das Beriihren der Driéhte kann zwischen sie eine
Asbestschnur gewickelt werden.

An beiden Enden wird das Rohr durch Asbestpappescheiben ge-
steckt und mit Hilfe derselben im Ofengehduse befestigt. Der
Zwischenraum wird mit Schamottemehl oder Asbestwolle, vermischt
mit zirka 109, Kohlegries, ausgefillt.

Das Ofengehéuse soll im Durchmesser zirka viermal so grol sein
wie das Heizrohr. Es besteht zumeist aus Blech mit Asbestpappe.

Das erste Anheizen des Ofens hat langsam zu erfolgen.

b) Herstellung eines Tauchsieders. Auf ein dinnwandiges
Messingrohr wird der doppelt mit Seide umsponnene Widerstands-
draht von geeigneter Dimension bifilar aufgewickelt. Uber das so
bewickelte Messingrohr wird ein zweites diinnwandiges Messingrohr,
das knapp iiber die Wicklung paf3t, geschoben und am unteren Ende
mit dem inneren Rohr flussigkeitsdicht verlétet und sodann von
auBen vernickelt.

Solche Drahtheizkérper eignen sich nur fiir méfBig hohe Tem-
peraturen und sind gefdhrdet durch mangelhafte Isolation nach aulen
bei leitenden Badflussigkeiten.

c) Einen einfachen, brauchbaren Heizkérper erhilt man durch
Einstampfen von gutem Schuppengraphit in ein U-férmig gebogenes
Hartglasrohr mit Metallzuleitungen an den Enden der Graphitséule.
Bei einer Liange von 40 cm und einem Durchmesser von 3 mm hat
eine solche Séule einige 100 Ohm Widerstand, gibt also mit 110 Volt
etwa 10 bis 20 Kal. pro Sekunde.

Die Schaltung der elektrischen Heizung muf$ auBler der Strom-
quelle und Heizkorper auch einen Regulierwiderstand enthalten,
unter Umsténden ist die Miteinschaltung eines Amperemeters
vorteilhaft.

Uber elektrisch geheizte Trockenschrinke, Exsiccatoren usw. siehe
Seite 129. Zum Erhitzen niedrig siedender, leicht brennbarer Lé-
sungsmittel dient am besten ein sog. ,,Lichtbad* (Heizung durch
eine Kohlenfadenlampe).

C. Elektrische Temperaturmessung.
Siehe im Abschnitt: Temperaturmessung, Seite 154.

D. Elektrolyse.

Taucht man zwei Streifen aus Platinblech, die mit den Polen einer
kriftigen Batterie leitend verbunden sind, in die wiBrige Losung eines
Schwermetallsalzes, so wird die Lésung von einem Strom durchflossen
und an den beiden Platinblechen findet Zersetzung statt. In den
meisten Fillen wird an dem einen Platinblech das Metallsalz in wag-
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barer Form vollstandig abgeschieden, was sich die Elektroanalyse
zunutze macht.

Nach dem Gesetz von FArRADAY werden durch eine gegebene
Strommenge chemisch &aquivalente Mengen verschiedener Stoffe
zersetzt.

a)Stromgquellen: Bleiakkumulatoren sind am geeignetsten, fiir
einfache Analysen sind drei Stiick (6 Volt) ausreichend.

Den gleichen Zweck erfilllen galvanische Elemente oder
Gleichstromleitungen, von denen der Strom abgezweigt wird.

b) Apparatebestandteile: Die Elektroden sollen ein
moglichst kleines Gewicht und groBe Oberfliche haben. Als
Elektrodenmaterial dient Platin oder Platiniridium.

Abb. 282. Draht- Abb. 283. Anoden.
netzkathode.

Als Kathoden dienen Kathodenschalen oder zylindrische
Drahtnetzelektroden (Abb. 282).

Die Anode besteht aus einer durchlochten. Platte oder einem
Spiraldraht, der gleichzeitig als Riihrer dienen kann (Abb. 283).

Beide Elektroden sollen bis zum Boden des Elektrolysier-
bechers reichen. Als letzterer wird ein diinnwandiges Becherglas,
in das die Netzelektrode mit wenig Spielraum hineinpaBt, ver-
wendet. :

Die Befestigung der Elektroden erfolgt mit Hilfe besonderer
Stative, bestehend aus Messinghaltern an einem Glasstativ an-
geschraubt und als Schlitzklemmen ausgefiihrt. Das Elektrolysier-
gefi wird mit zwei Uhrglashilften bedeckt (Abb.284). Das
Riihren kann auBler durch Riihrspindeln auch durch Einblasen
von Gas bewerkstelligt werden, womdglich durch viele Kapillar-
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offnungen iiber den ganzen Querschnitt der Elektrode. Den Gas-
strom setzt man in Gang, bevor die Losung eingefiillt wird.

Beim Einfiillen der Fliissigkeit in den Elektrolysierbecher soll
wenig Waschfliissigkeit zum Nachspiilen verwendet werden. Die
Unterbrechung der Elektrolyse wird durch Herausheben der
rotierenden Elektrode vorgenommen.

c) Die Durchfiihrung der Elektrolyse erfolgt entweder unter
Beobachtung der Spannung (fiir die Trennung mehrerer Metalle)
oder der Stromstirke (wenn die
Giite des Niederschlages in hohem
MaBe von der Stromdichte ab-

hingt).

Abb. 284. Anordnung der Elektrolyse. Abb. 285. Schaltungsschema einer
Elektrolyse.

Unter Stromdichte versteht man das Verhéltnis zwischen
Stromstirke und Kathodenoberfliche.

Schaltungsschema (Abb. 285). Die aus einem bis drei Ak-
kumulatoren bestehende Stromquelle P wird durch den Gefélls-
draht M N kurzgeschlossen. Den Widerstand des Drahtes wihle
man nicht zu hoch, zweckmiBig betrage er so viel Ohm, als die
Stromquelle Volt besitzt. Von M fiihrt eine Verbindung direkt
zu dem Pol der Elektrolysierzelle E, wihrend ihr anderer Pol
mit dem auf MN verschiebbaren Gleitkontakt O verbunden ist.

Bei der Durchfiihrung der Elektrolyse verschiebt man den
Kontakt O so lange, bis der an E direkt angeschlossene (in Zehntel-
Volt geteilte) Spannungsmesser V die gewiinschte Spannung
zeigt. Dann schaltet man die Elektrolyse ein und reguliert nach.
Ein Amperemeter ist tiberfliissig. Will man es zur Kontrolle
einschalten, mufl dies zwischen M und @ oder O und & geschehen.
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33. Colorimetrie.

Die Colorimetrie beschéftigt sich mit der Messung der Stérke
von Farbungen zur Ermittlung der Konzentration von Lésungen.
Es handelt sich dabei um die analytische Bestimmung kleiner
Mengen eines Stoffes (z. B. Ammoniak im Wasser), der durch
Zusatz eines Reagens eine charakteristische Farbe gibt, die mit
einer Vergleichslosung verglichen wird.

1. Mit einfachen MaBzylindern. Bedingung ist die Gleichheit
der verwendeten Mafzylinder, insbesondere in bezug auf Fiarbung
des Glases und Durchmesser. Die nach der Analysenvorschrift
bereitete Losung wird mit der angegebenen Menge (beispielsweise
2 com) der Reagenzlosung versetzt und die entstehende Farbung
(durch Betrachten der gleich hoch stehenden Lésungen von oben)
mit den Farbungen verglichen, die man durch Zu-
gabe derselben Reagenzmenge zu verschiedenen Lé-
sungen mit bekanntem, abgestuftem Gehalt erhilt.
Bei gleicher Firbung und Farbtiefe ist in der
Probenlosung ebensoviel des Stoffes enthalten wie
in der Vergleichslosung.

Tritbe Losungen miissen filtriert werden, dann =
ist es aberndtig, auch die Vergleichslésung durch _ |
ein Filter gleicher Art zu filtrieren.

2. Mit optischen Instrumenten. Diese Messungen be- U

ruhen auf dem BEERschen Gesetz, wonach
81°Cy = 85°Cy.

8; Schichtdicke der bekannten Lésung, ! I
8y ' ,»» Probenlésung,
¢; Konzentration der bekannten Lésung und

Ca » ,» Probenlésung.

Daraus ergibt sich Abb. 286.

Colorimeter.
$1°C (Schema.)
Sg
Die Colorimeter miissen daher eine Einrichtung zur Verénderung
der Schichtdicke besitzen (Abb. 286).

Cyg =
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Der Apparat besteht aus zwei Zylindern, die mit der Proben-
I6sung und der Vergleichslosung gefiillt werden.

Die Verdnderung der Schichtdicke wird durch auf- und ab-
schraubbare Tauchzylinder erreicht.

Die austretenden Lichtstrahlen werden in einem Okular ver-
einigt. Das beobachtende Auge erblickt dann einen durch eine
schmale Trennungslinie in zwei Hilften geteilten Kreis, so daB
ein Vergleich von Farbe und Intensitit leicht angestellt werden
kann. Ist Gleichheit erreicht, wird die Konzentration der Ver-
suchslésung nach obiger Formel berechnet.

Benutzte Literatur:

HouBEeEN: Methoden der organischen Chemie. 1925.
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34. Optische Instrumente.

Die Behandlung optischer Instrumente muf mit der gréBten
Sorgfalt geschehen. In unbenutztem Zustand miissen sie in
ihrem Behilter aufbewahrt werden.

1. Lupe. Die Lupe (VergroBerungsglas) dient zur Beobachtung
kleiner Gegenstédnde. Sie besteht aus einer oder mehreren Sammel-
linsen von kleiner Brennweite. Die VergréBerung der Lupe ist
um so grofer, je kleiner die Brennweite der Lupe ist. Sie ist
annidhernd gleich dem Verhéltnis der deutlichen Sehweite (fiir
das normale Auge 250 mm) zur Linsenbrennweite.

Eine Lupe von einer Brennweite 50 mm vergroBert also
250 : 50, d.i. fiinfmal (Flachenvergréferung).

2. Mikroskop (Abb. 287). Am Tubus, einem Messingrohr, be-
finden sich in bestimmtem Abstand voneinander zwei einfache
oder zusammengesetzte Sammellinsen. Die dem Auge zugewandte,
obere, heilt Okular, die dem Gegenstand zugewandte, untere,
Objektiv. Durch das Objektiv wird von dem auf dem Objekt-
tisch (auf einem glisernen Objekttriger, bedeckt durch ein
diinnes Deckglischen) liegenden Gegenstand ein umgekehrtes,
vergréBertes Bild erzeugt, das durch das Okular betrachtet wird.
Das Okular wirkt als Lupe, vergréBert also das Bild nochmals.

Die Beleuchtungsvorrichtung ist ein drehbarer Spiegel, durch
den Tageslicht oder kiinstliches Licht auf den Gegenstand ge-
worfen wird. Die Stérke dieser Beleuchtung kann durch eine
Blende reguliert werden. Zur genauen Einstellung des Gegen-
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standes wird der Abstand zwischen Tubus und Objekttisch
anfangs durch eine grobe, spiter durch eine feine Schraube
geéndert, bis das Bild scharf erscheint.

Die Abb. 287 soll den komplizierten Bau eines Mikroskopes deut-
lich veranschaulichen und damit dem Benutzer nochmals vor Augen

Abb. 287, Strahlengang *durch das Mikroskop.

fithren, daB optische Instrumente eine besonders sorgfiltige Be-
handlung erfahren miissen.

3. Polarisationsapparat. Gewohnliches Licht schwingt nach allen
Richtungen, wéhrend ,,polarisiertes* Licht nur in einer Ebene
schwingt. Erzeugt wird solches polarisiertes Licht durch Doppel-
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brechung (Hindurchgehen des gewohnlichen Lichtes durch bestimmte
Kristalle, wodurch das Licht in zwei Strahlen zerlegt wird, deren
Schwingungsebenen zueinander normal stehen). Verwendet werden
sog. N1coLsche Prismen, das sind Kalkspatkristalle, die diagonal aus-
einandergeschnitten und mit Kanadabalsam wieder zusammengeklebt
sind. Der eine der beiden Strahlen wird vollstdndig reflektiert,
wihrend der andere hindurchgeht.

Abb. 288. Polarisationsapparat nach MITSCHERLICH.
K1 Klemmschraube, Mi Feinstcllschraube, S Spiegel zur Beleuchtung der Kreisteilung,
L Lupen.

Die Ebene dieses geradlinig schwingenden, also polarisierten
Lichtes wird nun von bestimmten Substanzen gedreht. Aus der
GroBe dieser Drehung kann auf die Menge des vorhandenen Stoffes
geschlossen werden.

Apparate, die derartige Messungen gestatten, nennt man Polari-
sationsapparate oder Polarimeter.

K li] A
My ”21 A rN3 06 8 Ok
N, 12 i) | . | S, || |
= |

Abb. 289. Polarisationsapparat nach MITSCHERLICH (Schema).

a) Der Polarisationsapparat nach MITSCHERLICH
(Abb. 288 u. 289) besteht aus dem Polarisationsrohr R fiir die Un-
tersuchungslésung, links davon befindet sich die Polarisationsein-
richtung, die sich zusammensetzt aus der Eintrittséffnung 4, der
Sammellinse K, dem Polarisator NV;, einem kleinen Nicol N, und der
Blende B. Rechts vom Polarisationsrohr liegt die Blende A’,

A.n'
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der Analysator N, und das Fernrohr Ob—B'—O0k—A4". Als
Lichtquelle wird eine Gas-Natrium-Lampe verwendet.

Durch den kleinen Nicol N, wird das Gesichtsfeld halbiert.
Der Analysator, der mit einem Teilkreis verbunden ist, wird so
lange gedreht, bis die beiden Gesichtsfeldhdlften gleich beschattet
erscheinen (,,Halbschattenapparat‘).

Gemessen wird die Drehung der Polarisationsebene bei ein-
gesetzter Untersuchungsfliissigkeit gegeniiber der Stellung des
leeren Apparats.

Die Ablesung erfolgt auf dem Teilkreis, der mit einem Nonius
ausgestattet ist.

Ablesung des Nonius (Abb. 290): Der Nullpunkt des Nonius
steht z. B. in unserer Abbildung zwischen 3 und 4. Man sucht
die beiden zusammenfallenden
Teilstriche von Nonius und MaB-
stab und findet in unserer Ab-
bildung den dritten Teilstrich,
folglich 3,3° (10 Teilstriche des
Nonius entsprechen 9 Teilen des
HauptmaBstabes).

b) Bei den Polarimetern mit Quarzkeil wird die durch die
Substanz verursachte Drehung der Polarisationsebene durch die
Einfligung einer Quarzschicht von mefibarer, verdnderlicher Dicke
(ein Paar gleicher Quarzkeile), die eine entgegengesetzte Drehung
der Polarisationsebene hervorruft, zunichte gemacht. Diese
Apparate werden hauptsichlich zur Bestimmung des Zucker-
gehaltes von Fliissigkeiten verwendet.

Wenn der Apparat mit eingeschobenem Quarzkeil und ohne
Zuckerlosung in der Skala auf den Nullpunkt gestellt ist, so er-
scheinen beim Durchblicken durch das Fernrohr die beiden
Hilften des Gesichtsfeldes in Farbengleichheit, und zwar blaB-
blauviolett.

Der Hundertpunkt der Skala entspricht einem Drehvermdgen
einer Zuckerlosung vom spez. Gew. 1,1 und 26 g reinstem Zucker
in 100 ccm dest. Wasser, welche bei 17,5° in eine 200 mm lange
Rohre (ohne Luftblasen) eingefiillt und in den Apparat eingelegt
wird. Der bewegliche Keil miifte bis zum Hundertpunkt ver-
schoben werden, damit die Farbengleichheit des Gesichtsfeldes
wieder eintritt.

Abb. 290. Noniusablesung.

Benutzte Literatur:
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Anode 245.

Anordnung einer Destillation 169.

— einer Elektrolyse 246.

Antriebsvorrichtungen fir Riih-
rer 50.

Apothekerwaage 59.

Ardometer 218.

Arbeiten mit dem elektrischen
Strom 233.

— mit Gasen 188.

— unter Luftabschlu3 203.

— unter Vakuum oder Druck 2.

Arbeitstische 12.

Archimedisches Prinzip 215.

Arretierung der analytischen
Waage 61.

Arsen und Arsenverbindungen 4.

Asbest 19, 35.

— als Filtermaterial 100.

Asbeststopfen 35.

Askarit 231.

Aspirator 214.

Atemschutzgerite 8.

Ather 5, 92, 141.

Athylalkohol 92, 141.

Atmosphédre 204.

Atom 45.

Atzende Substanzen 1.

Atzen von Glas 41.

Atztinte 41.

Aufbewahren von Gasen 188.

— von Gummischlduchen 35.

— von Reagenzien 11, 43.
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Aufblasen von Glaskugeln 28.

Auflosen auf chemischem Wege
120.

— erstarrter Schmelzen 121.

Aufschlielen 121.

Auftrieb 215.

Ausdehnungskoeffizient 148.

Auskochen 179.

Aussalzen 186.

Ausschutteln 179, 180.

Auflenkiihlung 144.

Auswaschen von Kristallen 186.

— von Niederschlégen 123.

Auswechselbares Sieb 52.

Ausweiter 22.

Ausziehen von Glasréhren 27.

Autoklav 209.

Azotometer 191.

BABo-Bblech 137.

Badflussigkeiten 140, 162.

Barometer 204.

Bau eines elektrischen Ofens 243.

BauME-Spindel 218.

Baumwollfilter 100.

Becherglas 15.

BECKMANN-Thermometer 153.

BEERsches Gesetz 247.

Benzin 5, 92.

Benzinbrenner 142.

Benzol 5, 92.

Berechnung der Drahtwicklung
eines elektrischen Ofens 241.

— des Heizwertes 228.

Bestimmung der Loslichkeit 96.

Beuteln 53.

Biegen von Glasréhren 26.

Biegerohr 23.

Bifilare Wicklung 243.

Birnbarometer 205.

Blasebalg 20.

Blasenzihler 195.

Blaserohr 23.

Blausdure 5.

Blei 5, 19.

— als Metallbadfilllung 142.

Bleiakkumulator 236.

Bleicherde 184.

Bleipapier 86.

Bohren von Glas 42.

— von Gummistopfen 35.

— von Kork 33.

Bombenrshren 208.

Borpasche Tarawdgung 57.

|
|
|
l
|

|
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Brauseflamme 23.

Brennpunkt 159.

Brom 5, 6.

Bronze 19.

BUCHNER-Trichter 111.

Buna 19.

BUNSEN-Brenner 134.

— fiir verschiedene Heizgase 136.

BUNSEN-Ventil 31, 40.

BuNTE-Biirette 199.

Biirette 78.

— mit automatischer Fillvor-
richtung 80.

— mit automatischer
punkteinstellung 81.

Birettengestell 15.

Birettenklammer 14.

Birettenschwimmer 79.

Biirettenverschliisse 78.

Null-

Chemische Stoffe mit gefiahr-
lichen Eigenschaften 4.

Chlor 6, 194, 196.

Chlorwasserstoff 194, 196.

Chromgelatine 34.

CrAISEN-Kolben 171.

Colorimetrie 247.

Dampfbad 139.

Dampfdichte 220.

Dampfdruck 174.

Dampfdruckthermometer 154.

Dampfentwickler 140.

Dampfwalzentrockner 131.

DavNieLL-Element 235.

Dekantieren 97.

Dekantiergefal 98.

Destillationsvorlagen fir die Va-
kuumdestillation 172.

Destillieren 46, 167.

Destillierkolben 168.

— fir die Vakuumdestillation
171.

Destilliertes Wasser 13.

DEwARr-Gefafl 143, 192.

Dezimalwaage 58.

Diamantmorser 48.

Dichte 215.

— des destillierten Wassers 217.

Dic}?:‘oungsmittel fir Glasschliffe
6.

Differenzwégung 71.
Digerieren 104, 179.
Dimethylsulfat 6.
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Doppelte Fallung 126.

Doppelwégung nach GaUss 57.

Drahtnetz 13, 137.

Drahtnetzkathode 245.

Drehspuleninstrument 234.

Dreifull 13.

Dreikantfeile 22.

Dreiweghahn 39.

Druck 204.

Druckflasche 188, 209.

Druckluftgeblase 21.

Druckmessung 204.

Drucknutsche 117.

Druckverschraubung zur Locke-
rung festsitzender Héhne 40.

Eichung des Kalorimeters 227.
— von MagBkolben 72, 224.
— von Thermometern 152.
— von Vollpipetten 225.
Eindampfen 165.
Eindampftrichter 165.
Einhéngekihler 144.
Einheitsschliff 38.
Einrichtung des chemischen La-
boratoriums 11.
EinschluBBthermometer 150.

Einschmelzen eines Platindrahtes |

30.
Einschmelzrohren 43, 71, 208.
Einsetzen von Glasr6hren in
Gummistopfen 35.
Einstellungszeit des
meters 152.
Eintauchnutsche 113.
Eisen 18.
—, Entrosten und Konservierung
32.
Eisenringe 13.
Eismiihle 143.
Eistrichter 143.
Elektrische Heizung 239.
— MeBinstrumente 234.
— Ofen 239.
— —, Berechnung der
wicklung 241.
Elektroden 235, 245.
Elektrolyse 244.
Elektrolyt 235.
Elementaranalyse 230.
Empfindlichkeit der Waage 57,
65.
Empfindlichkeitskurve 67.
Emulsion 89, 181.

Thermo-

Draht-

i
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ENGLER-Grade 222.
Entférben von Losungen 183.
Entglasen 23.
Entnahme von Gasen aus Stahl-
flaschen 189.
Entrosten 32.
Entziindliche Stoffe 2.
Erhitzen 132. .
ERLENMEYER-Kolben 16.
Erstarren 46.
Erstarrungspunkt 160.
Erste Hilfe bei Verletzungen 3.
Eutervorlage 172.
Explosionspipette 202.
Explosive Stoffe 2.
Exsiccator 128.
Extraktion fester Stoffe 179.
— von Flussigkeiten 180.
Extraktionsapparate 179.
Extraktionshiilse 100.
Extraktionskolben 17.
Extraktionsmittel 179.

Faktor einer Normallosung 83,

Fiallen 122.

Faltenfilter 107.

FaAraDAYsches Gesetz 245.

FaBinhalt 88.

Federfahne 103.

Federnde Klammern zur Schliff-
sicherung 38.

Fehlerquellen an Quecksilber-
thermometern 151.

Festsitzende Glashihne 40.

— Schliffverbindungen 38.

Feuchtigkeit 127.

Filterbrei 104.

Filtereinsiatze fiir Gasmasken 9,
10.

— fiir GoocH-Tiegel 100.

Filtergerite, Befestigung in der
Saugflasche 115.

Filtergewebe 100.

Filterhiilsen 100.

Filterhiite 100.

Filterkarton 99.

Filterkerze 118.

Filterkonus 104.

Filtermaterial 98.

Filtern 97.

Filterpresse 118.

Filtration bei gewGhnlichem
Druck 101..
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Filtration durch Glasfiltergerite
115.

— durch Uberdruck 117.

— heiBler Flissigkeiten 104.

—, umgekehrte 113,

— unter vermindertem Druck
107.

FiltriergefaBe 111.

Filtrierpapier 98.

Filtrierrohrchen 113.

Filtrierstativ 103.

Filtrierstutzen 17.

Fischschwanzbrenner 22.

Fixanal 96.

Fixpunkte des Thermometers 152.

Flammpunkt 159.

Flugelruhrer 51.

Flussigkeitsbiader 140.

Flussigkeitsmanometer 206.

Flussigkeitspunkt 160.

Flussigkeitsthermometer 149.

FluBsaure 6, 41.

Fraktionieraufsatz 169.

Fraktionierte Destillation 169.

— Kiristallisation 186.

— Sublimation 178.

Frischluftgerat 8.

Fullererde 184.

Fallvorrichtungen fur Biiretten
80.

Galvanische Elemente 235.
Gasanalyse 198.

Gasanzinder 136.

Gasbehélter mit Niveaugefa3 191.
Gasbrenner 134.

Gasburette 199.

Gase, Absorbieren 197.

—, Analysieren 199.

—, Aufbewahrung 188.

—, Herstellung 192.

—, Messen 199.

—, Waschen und Trocknen 194.
Gasentwicklungsapparate 192.
Gasgesetze 148.

Gasheizung 133.

Gaskocher 136.

Gasleitungen 1.

Gasmaske 9.

Gasofen 138.

Gasometer 190.

Gaspipette 191.
Gasthermometer 154.
Gastransportgefa3 214.
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Gastrockengerite 194.

Geblidse 20.

Gebldselampe 20.

GefaBbarometer 205.

Gefrieren 46.

Gefrierpunktserniedrigung 164.

Gegenstromprinzip 145.

Gehértete Filter 99.

Gesattigte Losung 89, 93.

Gewicht 55.

Gewichtssatz
Waage 62.

Giftheber 87.

Giftige Stoffe 2.

Glas 18.

— als Filtermaterial 100.

Glasblasen 20.

Glasfiltergerdate 112.

—, Befestigung in der Saugflasche
115

der analytischen

—, Bezeichnung 112.

—, PorengroBie 113.

—, Reinigung 114.

Glasfilternutsche 113.

1 Glasfiltertiegel 113.

' Glasflaschen 43.

i Glasgerédte, Umbhiillen mit As-
bestpapier 35.

Glashidhne 39.

—, Abdichten 39.

—, Einschleifen 39.

—, Lockerung 40.

Glaskugelblasen 28.

Glaskugelverschluf3 40.

Glasmesser 22.

Glasplattenrithrer 51.

Glasrohr 23.

i —, Abkneipen 26.

I —, Abrunden 25.

—, Abschmelzen 25.

—, Absprengen 24.

-—, Aneinanderschmelzen 29.

—, Ausziehen 27.

—, Biegen 26.

—, Offnen 28.

—, Riandern 27.

—, Reinigen 23.

—, Schneiden 24.

—, Zuschmelzen 28.

Glasschliffe 35, 36.

—, Abdichtung 36.

! —, Lockerung 37.

| —, Sicherung 38, 40.

. Glasstabrithrer 51.
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Glaswolle 100.
Gleicharmige Waage 56.
Glaichrichter 237.
Gleichstrom 237.

Glahen von Niederschligen 124.
Glithschiffchen 232.
Gluttemperaturen 147.
GoocH-Tiegel 111.
Gramm-Molekiil 220.
Gummi 19, 34.
Gummischlduche 18.
Gummistopfen, Bohren 35.
Gummiwischer 103.
GuBleisen 19.

Hahnfett 36.

Hahnvorsto 172.

Halbschattenpolarimeter 251.

Halogenkohlenwasserstoffe 6.

Handfeuerloschgerdt 2, 11.

Hérte des Wassers 91.

Hebelgesetz 55.

Heber 86.

HEINTZE-Brenner 135.

HeilBwassertrichter 105.

Heizgase 133.

Heizkranz 136.

Heizvorrichtungen 133.

Heizwert 226.

HempEeL-Birette 200.

Herausragender Faden des Ther-
mometers 151.

Herstellung von Gasen 192.

— von Loésungen 92.

Hilfsoperationen bei analytischen
Arbeiten 120.

Hintereinanderschaltung 237,
238.

Hitzdrahtinstrument 234.

Holz 19.

Holzklstze 14.

Holzringe 14.

Hornschalenwaage 58.

Hydrat 127.

Hydrostatische Waage 216.

Hygroskopische Substanzen 47,
71, 127.

Impfen einer Losung 90, 185.
Indikatoren 83.
Industrieschnellwaage 65.
Innenkithlung 144.

Jodkalistirkepapier 86.
Jutefilter 100.

Sachverzeichnis.

Kanrsaumscher Fraktionierauf-
satz 170.

— Schliff 37.

Kaliapparat 231.

Kalibrieren von Biretten 226.

Kalorie 147.

Kalorimeterbombe 226.

Kiltemischungen 143.

Kammerpresse 119.

Kapillarrohr 23.

Kappenflasche 43.

Kapselpumpe 109.

Kathode 245.

Kelchglas 55.

Kennzeichnung von Filterein-
sdtzen fur Gasmasken 11.

— von Rohrleitungen 12.

— von Stahlflaschen 189.

Kieselgur 184.

Kippscher Apparat 192.

Kitten 35, 42.

KierpanL-Kolben 17.

Klammer 13.

Kldren von Fliussigkeiten 184.

Klemmenspannung 235.

Klettern von Niederschldgen 123.

Kochkolben 16.

Kochpunkt 163.

Kohlegriesofen 239.

Kohlendioxyd 6, 194, 196, 197,
202.

Kohlenoxyd 6, 197, 202.

Kohlensiureschnee 144.

Kohlenwasserstoffe 198.

Kolben mit Tubus 17.

Kollodiumlosung 34.

Kolloidale Losung 89.

Kolloidfilter 8.

Kondensation von Dampfen 46,
144, 168.

Kondenswasserabscheider 175.

Kongorot 85.

Konstantan 156.

Konzentrierte Losung 90.

Koordinatensystem 66.

Kork 18, 33.

—, Abdichten 34.

Korkbohrer 33.

Korkbohrerschirfer 34.

Korkbohrmaschine 34.

Korkpresse 33.

Korkzange 33.

Kreuzbrenneraufsatz 135.

Kristall 45, 187.
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Kristallinische Substanzen 45,
182.
Kristallisieren 46, 182.
Kristallformen 187.
Kristallsysteme 187.
Kristallwasser 127, 183.
Kryptolofen 239.
Kugelkiihler 145.
Kugelmiihle 48.
Kugelrohr 195, 197.
Kiihlen fester Stoffe 143.
— von Dampfen 144.
— von Flussigkeiten 143.
Kiihler 145.
Kiihlerklammer 13.
Kupfer 19.
Kurbelwiderstand 238.
KurzschluSofen 239, 241.

Laboratoriumsbrénde 3.
Laboratoriumseinrichtung 11.
Laboratoriumsfilterpresse 119.
Laboratoriumsgerite 13.

—, Reinigung 31.
Laboratoriumssiebe 53.
Laboratoriumssteinbrecher 47.
Laboratoriumstisch 12.
Laboratoriumswaagen 58.
Lackmus 84, 85.

Laugen 6.
LECLANCHE-Element 236.
Legierungen 19.

Leuchtgas 133.
Leuchtgasflamme 133.
Lichtbad 244.

Lichtbogenofen 241.
Lichtstrom, Verwendung als
Stromquelle 237.

Lies1a-Kihler 145.

Liter, MonRsches 73.

—, wahres 72.

Lockerung festsitzender
héhne 40.

Glas-

— festsitzender Glasstopfen 38.

Loffel 14.

Lésen 89.

— fester Stoffe 92.
— flassiger Stoffe 93.
— von (Gasen 197.
Loslichkeit 89.

—, Bestimmung 96.
Loslichkeitskurve 90.
Losung 89.

—, geséttigte 89, 93.

Wittenberger, Laboratoriumstechnik.

Losung, kolloidale 89.

—, konzentrierte 90.

—, uberséttigte 89.

—, ungesittigte 89.

—, verdiinnte 90, 93.

Loésungsmittel 2, 91.

— fir die Umbkristallisation
183.

Loésungsmittelgemische 185.

Losungswérme 90.

Létrohr 136.

Luftbad 138.

Luftdimpfung der analytischen
Waage 63.

Luftdruck 204.

Luftkihler 144.

Lupe 248.

Manometer 206.
Maschenzahl eines Siebes 54.
MagBkolben 75.

MafBzylinder 74.

Mattieren von Glas 42.
MEKER-Brenner 134.
Mensur 74.

Messen von Gasen 199.
MeBflasche nach KOHLRAUSCH 17.
— nach STIFT 17.
MeBgefile 74.

Messing 19.

MeBpipette 78.

Metallbad 141.

. Metallbarometer 205.

Metallgeriate 13.
Metallmanometer 207.
Metallspiralensicherung an Schlif-
fen 37.
Methylalkohol 7, 92.
Methylorange 84.
Methylrot 84.
Mikrobrenner 136.
Mikrobirette 82.
Mikroskop 248.
Mischen 49.
Mischschmelzpunkt 163.
Mischungsgleichung 94.
Mischungsregel 94.
Mischzylinder 49.
Monrsches Liter 73.
MoHuRr-WEsTPHALsche Dichten-
waage 217.
Molekul 45.
Morser 47.
Motortransmissionen 2.

17
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Muffe 13.
Miihlen 48.

Nachwirkungserscheinungen des
Glases 151.

Nadelventil 189.

Napfschliff 37.

Natronkalk 129.

Nickel 19.

Nitrobenzol 92.

Nitrose Gase 7.

Nitrotuch 100.

Nitroverbindungen 7.

Niveauhalter 139.

Nonius 251.

Normallosung 95.

Normalschliff 38.

Normalsiedepunkt 147.

Normalzustand der Gase 148, 198.

Nutsche 111.

—, Belegen mit Filtergewebe 101.

Objektiv 248.

Offenes Filter 106.
Offnen von Glasréhren 28.
Ohm 233.

OuMsches Gesetz 233.
Okular 248.

Olbad 140.

Optische Ablesung an der ana-
lytischen Waage 64.
Optisches Colorimeter 247.

Optische Instrumente 248. i

Optische
156.
ORsAT-Apparat 202.

Parallelschaltung 237, 238.
Pe-Ce-Filtertuch 101.
Perforator 181.
Petrolither 92.
Phenol 7.
Phenolphthalein 85.
PHiLiPPS-Becher 16.
Phosgen 7.
Phosphorwasserstoff 7.
pu-Wert 83.

Picein 35.

Temperaturmessung

Pilzaufsatz 135.

Pinzette 14.

Pipette 76.

Pistill 47. ‘

Platin 20, 32.

Platindraht, Einschmelzen in ein |
Glasrohr 30. |

Sachverzeichnis.

Platingerdte, Reinigung 32.

Plattenfedermanometer 207.

Polarisationsapparat mit Quarz-
keil 251.

— nach MITSCHERLICH 250.

Polarisiertes Licht 249.

Porzellan 18.

Porzellanfiltergerdte 114.

Porzellangerdte 17.

Potentiometerschaltung 239.

Prézisionswaage 59.

Pressen 117.

Probenahme fester Stoffe 211.

— von Flissigkeiten 212.

— von Gasen 213.

Probestecher 212.

Probierglas 17.

Putzwolle, Aufbewahrung 1.

Pyknometer 216, 218.

Pyrometer 156.

Quarz 18.

Quecksilber 7.

—, Reinigung 207.
Quecksilberbarometer 204.
Quecksilberdichtung 36, 204.
Quecksilberpumpe 110.
Quecksilberthermometer 149.
— fir hohere Temperaturen 154.
Quetschhahn 40.

Rahmenpresse 119.

Réndern von Glasrohrenenden 27.

Rapidanalysentrichter 106.

Reagenzglas 17.

Reagenzglasgestell 14.

Reagenzglashalter 14.

Reagenzpapiere 85.

Reaktionen unter erhohtem
Druck 208.

— unter Luftabschlufl 203.

Reduktionsformel fiir den Baro-
meterstand 198.

Reduzierventil 2, 189.

Regulierung der Temperatur 157.

— von Gasbrennern 134.

Reibschale 47.

Reihenbrenner 136.

Reinigungsbiirsten 31.

Reinigung von Glasfiltergerdten
114.

— von Glasréhren 23.

— von Laboratoriumsgeréten 31,
73.
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Reinigung von Platingeriten 32.

— von Quecksilber 207.

Reiterverschiebung 60, 63.

REITMAYER-Aufsatz 176.

Retorte 177.

Richtigkeit von MaBkolben 225,

Rieselturm 195, 197.

Rippentrichter 105, 107.

Rohrenexsiccator 131.

Roéhrenfedermanometer 207.

Rohrenofen 240.

Rohrleitungen 12.

Ro0SE-Metall 141.

Rose-Tiegel 133.

Rostschutzmittel 32.

RickfluBBkithler 145.

Riicklaufeinstellung von Biiretten
81.

Riickschlagventil 41.

Ruhelage der Waage 65.

Rithrerformen 50.

Riihrvorrichtungen 13, 50.

Riithrwerk mit Quecksilberdich- |

tung 204.
Rundkolben 16.
RuBBende Flamme 283.

Saccharometer 220.

Sandbad 141.

Sandfilter 100.

Sanitidtskasten 3, 4, 11.

Sattigungsdruck des Wasser-
dampfes 199.

Sauerstoff 193, 196, 197, 202.

Sauerstoffgerdt 8.

Saugflasche 114.

Saugrohre fur Gase 213.

Saugtopf 117.

Siuren 8.

Schaltung der Elektrolyse 246.

— von Widerstéinden 238.

Schéumen von Flissigkeiten 126.

Scheidetrichter 180.

SCHELLBACH-Streifen 80.

Schieberwiderstand 238.

Schieofen 138.

SchieBrohr 188, 208.

Schlagstiftmiihle 49.

Schlimmen 54.

Schlammzylinder 54.

Schlangenkiihler 145.

Schleudertrommel 119.

SchlieBen von Glasrohrenenden
28.

4
|
I
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Schliffe mit Quecksilberdichtung
36

Schlitzbrenner 22.

Schmelzen 46.

Schmelzpunkt 160.

Schmelzpunktapparat 161.

Schmelzwirme 147.

Schmiedeeisen 19.

Schneiden von Glasréhren und
Glasstiaben 24.

Schnuffler 8.

Schornsteinaufsatz 134.

Schraubenquetschhahn 40.

Schraubenruhrer 51.

Schreiben auf Glas 42.

Schuttelapparate 52.

Schutteltrichter 180.

Schiittelzylinder 181.

Schittgewicht 88.

Schutzmittel gegen gefdhrliche
chemische Stoffe 4.

Schwarzfarben von Tischen 44.

Schwefeldioxyd 8, 194, 196.

Schwefelkohlenstoff 8.

Schwefelwasserstoff 8, 194, 196.

Schwingkolbenpumpe 110.

Schwingungsmethode 68.

Sedimentéirkelch 55.

Sedimentieren 55.

Sedimentierzentrifuge 120.

Seesand 32.

Segerkegel 157.

SicherheitsmafBnahmen im Labo-
ratorium 2.

Sicherheitsrohr 41.

Sicherung von Schliffverbindun-
gen 37.

Sieben 53.

Siebnummer 54.

Siebschiittelmaschine 53.

Siebzentrifuge 119.

Siedeblittchen 167.

Siedeerleichterer 166.

Siedekapillaren 167.

Siedekapillare zur Vakuumdestil-
lation 172.

Sieden 46, 166.

Siedepunkt 147, 163.

Siedepunktserhéhung 164.

Siedestéabchen 167.

Siedesteinchen 166.

Siedeverzug 166.

Siegellack 42.

Silber 19.

17*
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Sinterglasplatten 100.
SoxHLET-Apparat 180.
— -Kiihler 145.
Spannung 233.
Spannungsabfall 238.
Spannungsreihe 235.
Sparbrenner 135.
Spatel 14.
Sperrflussigkeiten fur Gase 189.
Spezifisches Gewicht 215.
— — fester Stoffe 215.
— — von Flussigkeiten 217.
— — von Gasen 220.
Spezifische Wéarme 147.
Spindeln 218.
Spinnenvorlage 172.
Spiralfedersicherung von Glas-
schliffen 37.
Spiritusbrenner 142.
Spitzkolben 172.
Spritzflasche 30.
Stabthermometer 150.
Stahlflaschen fiir Gase 2, 21, 188.
Starkelosung 85.
Stativ 13.
Stativklemme 13.
Staubfilter 8, 54.
Stehkolben. 16.
Steilbrustflasche 43.
Steinfilter 100.
Stichflamme 23.
Stickstoff 196.
Stickstoffthermometer 154.
Stockpunkt 160.
Stockthermometer 150.
Stopselrheostat 237.
Stromdichte 246.
Stromquellen 135.
Stromstérke 233.
Stufenscheibe 50.
Sublimationsapparate 178.
Sublimationstechnik 178.
Sublimieren 46, 176.

Tafelwaage 58.

Talkum 184.

Tauchsieder 241.
TECLU-Brenner 135.
Temperatur 146.
Temperaturmessung 146, 149.
Temperaturregulierung 157.
Temperaturskalen 149.

Tension des Wasserdampfes 199.

Tetrachlorkohlenstoff 92.

Sachverzeichnis.

Thermoelement 155.

Thermometer 146, 150.

Thermoregulator 158.

Tiegel 18.

Tiegelofen 240.

Tiegelzange 14.

Tierkohle 183.

Titrieren 82.

Titrierfehler 83.

Titrierregeln 82.

Toluol 5, 92.

Tondreieck 14.

Tonplatten zum Trocknen 117,
186.

Toter Gang des Thermometers
152

TransportgefaBe fir Gase 214.

Trichter 101.

— mit Schleifenrohr 106.

— mit ungenauem Trichterwin-
kel 106.

Trockenmittel fir Flissigkeiten
132.

— fur Gase 196.

Trockenrchre 196.

Trockenschrank 129.

Trockenturm 196.

Trocknen fester Stoffe 127.

— von Fliussigkeiten 131.

— von Gasen 194.

— von Niederschligen 124.

Tropiflaschchen 74.

Tropfrohrchen 74.

Tropftrichter 74.

Triblaufen von Filtraten 104.

T-Stuck 29.

Turmschutz 137.

Uberhitzer 176.

Uberlaufeinstellung bei Biretten
81.

Ubersittigte Losung 89.

Uhrglas 17.

Uhrglasklemme 14.

Uhrglasspange 14.

Umfillen 184.

Umlfiillen von Flussigkeiten 2, 86.

Umgang m. chemischen Stoffen 1.

Umbhiillen von Glasgerdten mit
Asbestpapier 35.

Umkristallisieren 184.

Unfallgefahren im chemischen
Laboratorium und ihre Ver-
hitung 1.
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Verdunsten 46, 165.

Verflissigen von Gasen 46.

VergroBerung der Lupe 248.

Verletzungen 3.

V-férmige Glasrohrgabelung 30.

Visierblende 80.

Viskosimeter nach ENGLER 221.

— nach HOPPLER 223.
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Viskositat 221.

Vollpipette 76.
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Wigeglaschen 70.
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Waigeschiffchen 70.

Wahres Liter 72.
WaLTER-Kolben 17.

Waiarme 146.
Wirmeausdehnung 148.
Wirmemenge 147.
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Wirmeverteiler 137.

Waschen von Gasen 194.

— von Kristallen 186.

— von Niederschligen 123.

Waschflasche 194.

Wasch- und Trockenmittel fiir
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Wasser (Feuchtigkeit) 127.

Wasserbad 139.
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Wasserstrahlgeblidse 21.

Wasserstrahlpumpe 108.
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‘Weicheiseninstrument 234.
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Widerstand 233.

Widerstandsthermometer 154.
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155,

i Wiederauflésen von Niederschli-
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Wirkungsweise der Waage 55.

Wirtscher Riihrer 51.

— -Plattchen 111.

Wollfilter 100.

Woobsche Legierung 141.

Wruvrrrsche Flasche 109.

Zeigerablesung der analytischen
Waage 61, 64.
Zentesimalwaage 58.
Zentrifugalrithrer 51.
Zentrifugieren 119.
Zerkleinern 47.
Zerreilen des Filters 104.
Zersetzungspunkt 160.
Zugverschraubung zur Lockerung
festsitzender Glasstopfen 44.
Zuriickschlagen des Brenners 134.
Zuschmelzen von Glasrohren 28.





