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VORWORT ZUR ERSTEN AUFLAGE.

Wihrend ich bei Verdffentlichung meiner ,,Neuen Methoden
zur Analyse der Gase“ vollstindig davon abgesehen habe, ein
Lehrbuch der Gasanalyse zu schreiben, sondern nur meine eigenen
Untersuchungen und Konstruktionen von Apparaten mitteilte, liegt
es jetzt in meiner Absicht, auf Grund zehnjihriger Erfahrung und
der vielseitigsten Arbeiten mit Gasen und deren analytischen
Untersuchungen, die gesamten Operationen zu beschreiben, welche
bei der Analyse von Gasen mit meinen Apparaten vorkommen.
Ich habe geglaubt, dem Buche besonderen Wert zu verleihen,
indem ich mich auf die Beschreibung derjenigen Methoden be-
schrinkte, die ich nach meiner eigenen Ansicht fiir die zurzeit
praktischsten halte. Eine vollstindige Beschreibung aller be-
kannten Methoden und Apparate habe ich nicht zu geben versucht,
weil das Buch sonst zu umfangreich geworden wire, was seinen
eigentlichen Zweck, als Leitfaden im Laboratorium zu dienen, in
Frage gestellt hitte.

DenvonPettersson erfundenen Apparat habe ich beschrieben,
weil derselbe ein ganz neues Prinzip bei der Messung von Gasen
in Anwendung gebracht hat.

Ich hoffe im nachfolgenden eine Anleitung zur Gasanalyse
zu geben, welche, dem augenblicklichen Stande der Wissenschaft
entsprechend, geniigt, um mit Hilfe derselben auch die schwieriger
ausfithrbaren Untersuchungen vornehmen zu kénnen.

Dresden, im Dezember 1889.
Dr. Walther Hempel.



VI Vorwort.

VORWORT ZUR DRITTEN AUFLAGE.

Da seit der Zeit, wo die zweite Auflage des vorliegenden
Buches gedruckt worden, eine ganze Reihe von wichtigen Unter-
suchungen auf gasometrischem Gebiete zur Veroffentlichung ge-
langt ist, so hat der Verfasser versucht, dasselbe allenthalben zu
erginzen, und auf Grund fernerweiter vielfacher Beschiftigung
mit den in Frage kommenden Methoden und Apparaten das Buch
so umzuarbeiten, daf es allen denen, die sich mit Gasanalysen
irgend welcher Art beschéftigen, als zuverldssiger Ratgeber dienen
kann.

Die Einteilung in technische und exakte Gasanalyse ist fallen
gelassen worden, da einerseits die urspriinglich fiir technische
Zwecke bestimmten Apparate auch fiir sehr viele rein wissenschaft-
liche Untersuchungen mit Vorteil benutzt werden konnen, anderer-
seits auch an technische Methoden in bezug auf ihre Genauigkeit
oft die hochsten Anforderungen gestellt werden miissen.

Dresden, im November 1899.
Dr. Walther Hempel.

VORWORT ZUR VIERTEN AUFLAGE.

Da in den letztvergangenen 13 Jahren vielfache Fortschritte
auf dem Gebiet der Gasanalyse gemacht worden sind, so war fiir die
neue Auflage eine vollstindige Umarbeitung des Buches nétig. Das
Buch soll ein zuverlassiger Ratgeber bei Arbeiten mit Gasen sein.

Dresden, im Mirz 1913.
Walther Hempel.
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Ergdnzung vom 26. April 1913.

1. Absorption des Wasserstoffs mit Palladium, S.167. Nach
dem Vorschlag von Walther Frieber, Dissertation Tiibingen
1913, fiillt man Palladiummobr zweckmiflig in ein U-férmiges
Rohr aus Quarzglas. Man kann dann die Regeneration des Palla-
diums nach dem Gebrauch sofort durch Glithen des Rohres vor-
nehmen und erspart so das ldstige und mit Verlusten ver-
bundene Umfiillen.

2. Zum Abdichten von Hihnen, die Siedehitze aushalten
miissen, verwendet man nach dem Vorschlag von Alpers
ein Gemisch von gleichen Teilen Talg mit Talkum; die moglichst
innig durch Kneten miteinander gemischt worden sind.




Erster Teil.

Allgemeine Methoden.

Erster Abschnitt.
Aufsammeln und Aufbewahren der Gase.

Wie bei allen analytischen Arbeiten, so bildet auch in der
Gasanalyse die richtige Entnahme und Aufbewahrung der zu
untersuchenden Proben eine der wichtigsten Arbeiten. Trotz der
grofien Beweglichkeit der Gasmolekiile sind stromende Gasmassen
sehr oft ungleichmifig zusammengesetzt. Dies gilt besonders
dann, wenn chemische Prozesse gleichzeitig in Frage kommen.
Es ist daher von der grofiten Bedeutung, an welcher Stelle die
Gase entnommen werden. In Kanilen wihlt man am zweck-
mifigsten eine Stelle von mdoglichst geringem Querschnitt. Zur
Untersuchung der abgehenden Gase von Feuerungen entnimmt
man die Proben am besten an der Stelle, wo die sichtbare Flamme
zu Ende ist, weil weiterhin, wegen der Porositit des Mauerwerks,
immer ganz erhebliche Quantititen von Luft den Flammengasen
beigemischt sind. Zu diesem Zwecke fiihrt man an einer geeig-
neten Stelle ein eisernes Rohr ein, an welches mittels eines
Gummischlauches ein ganz diinnes Bleirohr, wie solche fiir pneu-
matische Klingeln Anwendung finden, angesteckt wird. Bei Tem-
peraturen unter 3000 kann man auch das Bleirohr direkt nehmen.
Ein solches Bleirohr bietet den grofen Vorteil, dall es sehr wenig
Rauminhalt hat und mit derselben Leichtigkeit wie ein Gummi-
schlauch gehandhabt werden kann. Fiir sehr hohe Temperaturen
muB man entweder Porzellanrohren oder gekiihlte Eisenrohre

Hempel, Gasanalysen. 4. Aufl. 1



9 Aufsammeln und Aufbewahren der Gase.

anwenden. Bei sauren Gasen bedient man sich, wenn mdglich,
der Glasrohren. Bleirdhren halten geringe Mengen von SO, und
SO, zuriick.

Lingere Gummirohre sind zu vermeiden, doch ist es durch-
aus unbedenklich, kurze Stiicke Gummischlauch zur Verbindung
zu benutzen. Ebenso sind Behilter von Gummi durchaus zu
verwerfen. Der vulkanisierte Gummi verhdlt sich den Gasen
gegeniiber wie eine Fliissigkeit, er absorbiert Gase und gibt die-
selben je nach dem herrschenden Druck spiter wieder ab. So
absorbierte z. B. ein 3 cm langes Gummistiick von 4 bis 5mm
duflerem Durchmesser 0,2ccm Kohlensdure und 0,9 cem Stick-
oxydulgas und gab diese Gase nachtridglich beim Liegen in
atmosphérischer Luft wieder ab. Ein diinnwandiger Gummiballon
von 150 ccm Inhalt, der mit ganz sauerstofffreiem Stickstoff
gefiillt wurde, enthielt nach einer Stunde 1 Proz. Sauerstoff, nach
61/, Stunden 41/, Proz. Sauerstoff. Dafl selbst sehr dickwandige
Gummiverbindungen Gase in geringer Quantitit durchlassen,
zeigen die Versuche von Harbeck und Lunge?). Die genannten
Autoren haben gefunden, daB ein Uberstreichen mit Kopallack
den Gummi viel undurchlissiger fiir Gase macht.

Ist der Ort, wo die Gase entnommen werden sollen, direkt
zuginglich, wie es z. B. bei der Untersuchung von Grubengasen
oft der Fall ist, und kommt es bei der Untersuchung nicht auf
hiochste Genauigkeit an, so kann man sich zum Aufsammeln
irgendwelcher Glasflaschen bedienen, die man mit Wasser gefiillt
bhat und durch einfaches Ausgiefen derselben an der fraglichen
Stelle mit dem Gas fiillt und dann mittels eines doppelt durch-
bohrten Gummistopfens verschlieft, in dessen Offnungen kurze
Glasstibe stecken. Will man dann spiter das Gas aus der
Flasche entnehmen, so driickt man mittels Glasrohren, die
mit Wasser gefiillt und an ihren Enden mit einem Gummi-
schlauchstiick und Glasstopsel verschlossen sind, die Glasstibe
mit der Rohre durch den Gummistopfen so, dal man aus der
einen Rohre das Gas entnehmen kann, wihrend man durch die
andere Rohre Wasser zur Verdringung einfliefen liaft. Ganz
zweckmifig sind auch zylindrische, aus Metall oder Glas be-
stehende Gefille, die an beiden Seiten mit Hihnen verschlossen

') Harbeck und Lunge, Zeitschr. f. anorgan. Chem. 16, 30.
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sind. Wird hochste Genauigkeit angestrebt und konnen die Gas-
proben erst nach lédngerer Zeit nach der Entnahme analysiert
werden, so miissen die Gase unbedingt in Glasgefdfen aufgefangen
werden, die man nach der Entnahme zuschmilzt.

Sehr zweckmilig sind Glasgefifle von der aus Fig.1 ersicht-
lichen Form, die man im Laboratorium luftleer pumpt, zuschmilzt
und dann durch einfaches Aufbrechen mit dem fraglichen Gase
fiillt und hierauf zuschmilzt. Das Evakuieren geschieht am
besten, indem man die Rohre senkrecht in eine
Klemme einspannt, bei d einen lingeren halbharten .
Gummischlauch mit einem mit Quecksilber ge- K
filllten Niveaugefal iiberschiebt und bei ¢ ein P
Stiick Gummischlauch mit Que:schhahn ansetzt. B )
Man erhitzt dann zun#chst das ganze Gefdll mit
der freien Flamme eines Bunsenbrenners, bis
es so warm ist, dafl alle an den Wanden héngende
Feuchtigkeit verdampft, verdringt dann mittels
des Quecksilbers die Luft aus dem Gefil3, bis
das Quecksilber in den Gummischlauch zu stehen
kommt, schliefit hierauf den Quetschhahn und
senkt das Niveaugefill so weit, bis das Queck-
silber iiber d zu stehen kommt. Es 16st sich dann
die Gashaut, welche im Inneren des Gefalles haftet,
von den Wandungen, so daB sie durch noch-
maliges Heben des Niveaugefidfles leicht entfernt werden kann.
Es wird dann wieder im Gefall Luftleere hergestellt und dann
bei ¢ und d das Gefdll abgeschmolzen. Man erreicht so leicht
ein sehr hohes Vakuum, was mit einer Quecksilberluftpumpe erst
nach ldngerer Arbeit hergestellt werden kann. Sind die Ab-
schmelzstellen geniigend diinn ausgezogen, so kann man sie in
der Flamme einer Kerze zuschmelzen.

L. Teisserenc de Bort?) hat fiir Registrierlufthallonaufstiege
vorgeschlagen, mittels automatischer Einrichtung die Rohren auf-
zubrechen und mittels eines 0,2 mm starken Platindrahtes, der
zweimal um die Abschmelzstelle geschlungen ist, und eines
Akkumulatorenstromes von 4 Volt und 16 Amperestunden zuzu-
schmelzen. Um eine Entziindung des Ballongases unmdglich zu

Fig. 1.

1) Compt. rend. 147, 219 (1908).
1*
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machen, ist der Platindraht mit einer Mischung von Schlemm-
kreide und Wasserglas bedeckt und in Asbestpapier eingewickelt.
Nach H. Erdmann kann ein Schliefungsfunken derartiger
Akkumulatoren Knallgas nicht entziinden.

Will man das Auspumpen umgehen, so gibt man den Rghren
die nachstehende Form (Fig.2a und b). — Um dieselben zu fiillen,
saugt man das zu unter-
suchende Gas hindurch

e — und schmilzt bei a und
b mit einer Stearinlicht-

flamme ab.
Zum Zweck der Ver-
sendung werden solche
Ré6hren am sichersten in
Kisten fest in Ségespine
gepackt, welche fiir jede
Réhre ein besonderes Fach
haben. Die Kasten selbst
kommen in eine zweite
grolere Kiste in Heu. — In dem eben beschriebenen Fall wird
die Rohre gefiillt durch Verdringung der darin enthaltenen Luft.
Es setzt dies natiirlich voraus, daB groBere Quantititen Gas zur Ver-
tiigung stehen. Kann man nur wenig Gas erlangen, so miissen die
Gefifle vorher mit Wasser oder Quecksilber gefiillt werden, welches
man durch das aufzusaugende Gas verdringt. Ist man imstande, die

Fig. 5.

Gasproben in kurzer Zeit nach der Entnahme zu analysieren, so
kann man sich auch kleiner Glasrohren bedienen, die an beiden
Seiten durch Glashihne verschlieBbar sind, welche kapillare
Rohransitze haben (Fig.3). Solche Rohren verwendet man z B.
zweckmifig zur Untersuchung der Luft in Kohlengruben auf
schlagende Wetter. Wasser ist nur verwendbar, wenn es vorher
mit den fraglichen Gasen gesittigt wurde, was z. B. bei den Gasen,
die gasreichen Quellen entstromen, immer an sich der Fall ist.
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Um aus solchen Wasserquellen, die dem Beobachter unmittelbar
zuginglich sind, das Gas zu gewinnen, bedient man sich nach
Bunsen?) des kleinen, in Fig. 4 abgebildeten Apparates. ,Derselbe
besteht aus einem 40 bis 60 ccm fassenden Probierrshrehen e,
das bei @ zur Weite eines diinnen Strohhalmes vor der Glas-
blidserlampe ausgezogen ist und mittels eines gut schlieffenden
Korkes oder eines Rohrenstiickes von vulkanisiertem Kautschuk
mit dem Trichter & luftdicht verbunden wird. Statt des Probier-
rohrchens 148t sich auch eine kleine langhalsige Arzneiflasche
benutzen, die man vor der Glasblaserlampe in der Mitte des
Halses mit einer #hnlichen strohhalm-
dicken Verengung versehen hat. Man fiillt
den Apparat zundchst mit dem Wasser
der Quelle an. Da dies nicht ohne Luft-
zutritt geschehen kann, wodurch die Zu-
sammensetzung des im eingefiillten Quell-
wasser diffundierten Gases geéindert werden
wiirde, so taucht man den mit der Trichter-
miindung nach oben gekehrten Apparat
unter den Quellenspiegel ein und saugt
vermittelst einer bis auf den Boden des
Probierrshrchens reichenden engen Rohre
das bei der ersten Fiillung mit Luft in
Berithrung gewesene Wasser so lange auf,
bis man {iiberzeugt sein kann, es durch
anderes Wasser aus der Quelle ersetzt zu
haben. LiBt man dann das Quellengas
durch den Trichter in das so gefiillte Probierrohrchen aufsteigen,
so0 ist man vor jeder Verunreinigung desselben gesichert. Werden
die aufsteigenden Blasen in dem Trichterhals oder unter der Ver-
engerung @ zuriickgehalten, so kann man sie leicht durch Klopfen
des Trichterrandes gegen eine harte Unterlage zum Aufsteigen
bringen. — Nachdem der Apparat in einer kleinen Schale aus der
Quelle entfernt ist, schmilzt man das Rohrchen bei a ab, was ohne
Schwierigkeit mit der Lotrohrflamme geschehen kann, mittels
derer man zugleich die Feuchtigkeit an der abzuschmelzenden
Stelle durch Erwirmen vorher entfernt.«

Fig. 4.

1) Bunsen, Gasometrische Methoden, S.2.
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W.Ramsay und M. W. Travers haben die Gase aus Mineral-
wissern, um grofle Quantititen aufzufangen, mit der aus Fig.5
ersichtlichen Einrichtung entnommen. Zu diesem Zweck wurde
die aus Blech hergestellte Trommel 4 mit dem zu untersuchenden
Wasser gefiillt und dann durch den Trichter D die aus dem
Wasser aufsteigenden Gasblasen gesammelt.

Fig. 5.
Fig. 6.

F. Henrich?!) hat einen Apparat angegeben, um die Gase
aus Quellen aufzufangen, die nach der Absorption der Kohlenséure
mit Kalilauge iibrig bleiben. Durch Senken des mit Kalilauge
gefiillten Niveaugefifies £ (Fig.6) wird das Gas aus der Rohre C’
angesaugt; die nicht absorbierbaren Gase bleiben in A zuriick.
Durch Heben und Senken des Niveaugefifles kann die Absorption
der Kohlenséiure beschleunigt werden. Bei B befindet sich etwas

1 B. B. 1908, S. 4199.



Aufsammeln und Aufbewahren der Gase. 7

Quecksilber, bei 1, 2 und 3 sind Quetschhahne. Das Rohrchen C
ist mittels eines Stiickes Kork und Draht mit A verbunden.

Gase, welche in Wasser loslich sind und Quecksilber stark
angreifen, wie Chlor, N,0;, NO, usw., sammelt man entweder
durch Verdringung in einem trockenen Gefifi auf oder man
evakuiert ein groBeres, mit Gummistopfen oder besser nur mit
Glashahn verschlossenes Gefif, bestimmt den Druck der dann
als Riickstand verbliebenen Luft und saugt dann das Gas mit
dem luftleeren GefdB an, bis man Atmosphérendruck hat.

Will man die in Fliissigkeiten absorbierten Gase ihrem
Volumen und ihrer Zusammensetzung nach bestimmen, so bedient

man sich zweckmiBig des von Tiemann und Preusse modifi-
zierten Reichardtschen Apparates?) (Fig.7).

Derselbe besteht aus zwei iiber Gasbrennern stehenden Koch-
flaschen A und B, von denen eine jede ungefihr 1 Liter Wasser
faBt, welche durch ein System von Rohren mit dem Gassammler C
verbunden sind. Die Kochflasche A ist durch einen einfach
durchbohrten Kautschukstopfen verschlossen, in dessen Durch-
bohrung, mit der unteren Fliche des Stopfens abschneidend, die
rechtwinklig gebogene Glasréhre a steckt. Ein Kautschukschlauch
stellt die Verbindung derselben mit der dreimal rechtwinklig

) Ber. d. deutsch. chem. Ges. 1879, S.1768.
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gebogenen Rohre b¢ her, welche ihrerseits die Verbindung mit
dem Gassammler C vermittelt. Dieser wird durch eine Klemme
gehalten, hat einen Durchmesser von 35mm, ist etwa 300 mm
lang und am oberen Ende zu einer kurzen, engen, gelinde
gebogenen Rohre ausgezogen, welche durch den mit Quetschhahn
versehenen Kautschukschlauch g verschlossen werden kann. Ein
doppelt durchbohrter Kautschukstopfen verschlieft die untere
Offnung des Gassammlers. In der einen Durchbohrung steckt
die dreifach gebogene Réhre bc¢, welche etwa 80 mm in den Gas-
sammler hineinragt. In der zweiten Durchbohrung befindet sich
die dreifach gebogene Rohre d, welche nur wenig iiber die obere
Flache des Kautschukstopfens emporragt; dieselbe vermittelt die
Kommunikation der Fliissigkeit in dem Gassammler C und in
der Kochflasche B. Die letztere trigt einen zweimal durch-
bohrten Kautschukstopfen. Das durch die eine Durchbohrung
gesteckte, rechtwinklig gebogene Rohr e endigt etwa 10mm iiber
dem Boden der Kochflasche und ist mit der Réhre d verbunden.
Das in der zweiten Durchbohrung befindliche Rohr f braucht
nicht iiber die untere Fliche des Stopfens hinauszuragen. Man
verbindet damit einen diinnen Kautschukschlauch z von etwa
1 m Linge, welchen man zweckmifBig mit einem glidsernen Mund-
stiick versieht. Ein Quetschhahn ist bereit zu halten, um damit
nach Belieben das Kautschukrhrchen zwischen a und & schliefen
zu koénnen.

Soll der so hergerichtete Apparat zu einem Versuch vor-
bereitet werden, so fiillt man den Kolben B bis iiber die Hilfte
mit ausgekochtem Wasser, entfernt die Kochflasche A4, indem
man die Kautschukverbindung von dem Rohre a abstreift, und
treibt durch Einblasen von Luft in den Kautschukschlauch 2
das Wasser aus der Kochflasche B in den Gassammler C und
die damit in Verbindung stehenden Rohren iiber, bis die Luft
daraus vollstindig verdrdngt ist, worauf man die Kautschuk-
rohrchen bei g und & durch angelegte Quetschhihne verschliefit.
Man fiillt danach die Kochflasche A bis zum Rand mit destilliertem
Wasser, setzt den Stopfen auf, wobei Wasser in das Ableitungs-
rohr a tritt, und stellt die Verbindung zwischen der Kochflasche 4
und dem Gassammler C her, indem man das freie Ende des bei
b befindlichen Kautschukschlauches iiber a streift und den Quetsch-
hahn abnimmt.
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Die Fliissigkeit im Kolben B wird nunmehr zu gelindem,
die in der Kochflasche 4 zu etwas stidrkerem Sieden erhitzt. Die
absorbierte Luft wird dadurch ausgetrieben; die in dem Wasser
der Kochflasche A4, sowie im Gassammler C gelosten Gase
sammeln sich in dem oberen Teil von C an, woraus man sie
von Zeit zu Zeit durch Liiften des bei g aufgesetzten Quetsch-
hahnes und Einblasen von Luft in den Kautschukschlauch z
entfernt. Sobald eine Ansammlung von bei gelindem Abkiihlen
bestindig bleibenden Gasen nicht mehr stattfindet, hort man auf,
die Kochflasche A4 zu erhitzen, setzt zwischen @ und & den
Quetschhahn auf, 16st die Verbindung mit der Kochflasche A und
entleert dieselbe. Das in dem Gassammler C, sowie im Kolben B
vorhandene Wasser ist dann vollstindig frei von geldsten Gasen;
Luft von auBlen kann nicht hinzutreten, da die Fliissigkeit in B
andauernd im Sieden erhalten wird. In diesem Zustand ist der
Apparat zur Ausfithrung eines Versuches bereit. Derselbe geschieht
in folgender Weise.

Man fiillt die erkaltete Kochflasche A, deren Kapazitit vor-
her bestimmt worden ist, mit dem zu untersuchenden Wasser,
setzt den Kautschukstopfen auf und driickt denselben so tief ein,
daB die Luft vollstindig aus dem Ableitungsrohr verdréingt wird.
Man verbindet das Rohr @ in der bereits beschriebenen Weise
mit dem Rohr ¢, indem man sorgfiltig vermeidet, dabei Luft-
blischen mit einzuschliefen. Nachdem man die zwischen a und b
befindliche Klemme entfernt hat, erhitzt man das zu unter-
suchende Wasser zu gelindem Sieden und treibt dadurch die
darin gelosten Gase in den Gassammler C iber. Gleichzeitig
mit den geldsten Gasen entwickeln sich Wasserddmpfe. Man hat
das Erhitzen des Kolbens A nun so zu regulieren, daf durch
das entwickelte Gemisch von Gasen und Diémpfen die Fliissigkeit
aus dem Gassammler C nie weiter als bis etwa zur Hilfte ver-
dringt wird, da man sonst Gefahr lduft, daB Gasblidschen durch
die Verbindungsrohren d und e in den Kolben B iibertreten und
so verloren gehen.

Nachdem man etwa 20 Minuten erhitzt hat, loscht man die
unter dem Kolben A befindliche Flamme aus. Die im Kolben 4,
sowie die im Gassammler C vorhandenen Wasserdimpfe verdichten
sich nach einigen Minuten und die Fliissigkeit steigt infolge-
dessen aus B nach C und A zuriick. Man beobachtet, ob dabei
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in dem Kolben A eine bestindige Gasblase zuriickbleibt. Ist
dies der Fall, so erhitzt man den Kolben 4 von neuem und
wiederholt nach einiger Zeit die soeben erwihnte Beobachtung.
Die Operation ist beendigt, sobald die zuriicksteigende heile
Fliissigkeit den Kolben A vollstindig erfiillt. Man verbindet
dann mit dem Kautschukschlauch g eine mit Wasser oder Queck-
silber gefiillte diinne Gasleitungsrohre und treibt das iiber der
heifen Fliissigkeit in C befindliche Gas durch Einblasen von

Fig. 8.

Luft in # und Liiften des Quetschhahnes bei g in ein Kudiometer,
eine Gasbiirette oder einen Gasometer iiber.

Ein weniger einfacher Apparat zur Entnahme der in Brunnen-,
FluBl- und Meerwasser absorbierten Gase ist in Fig.8 dargestellt;
er ist eine Ab#nderung der von Bunsen und Dittmar urspriing-
lich vorgeschlagenen Methode, mit Verwendung von Ideen, die
von Knud und Ruppin angegeben wurden.

Der Apparat besteht aus einer mit Quecksilber gefiillten
Gasbiirette D, den Glasréhren A, B und einer Niveaukugel F.
Die Rohren 4 und B sind mit Gummistiicken untereinander
und mit dem Hahndreiwegstiick ¢ verbunden. B lauft in ein
umgebogenes Rohrstiick aus.
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Der Apparat wird in der Weise gehandhabt, daB man zunichst
bei geschlossenem Hahn e und passender Stellung der H#hne ¢,
d und g durch Heben der Niveaukugeln E und F die Biirette
D und die Réhren 4 und B ganz mit Quecksilber fiillt, dann
wird der Hahn d geschlossen, worauf man bei e mittels eines
Gummischlauches die mit dem zu untersuchenden Wasser gefiillte
Réhre f ansteckt, deren untere Spitze man unter Quecksilber in
dem Schilchen g aufbricht. Durch Senken der Kugel F' entsteht
in den Rohren A und B ein luftleerer Raum, so dafl beim Offnen
des Hahnes e das Wasser nach A gesaugt wird. Durch Auskochen
desselben 146t sich das absorbierte Gas in die Biirette D bringen,
wobel man mittels der Niveaukugel F' das Wasser bis an den
Hahn f driickt.

Wiederholt man diese Operation dreimal, so erhilt man mit
Leichtigkeit die Gesamtmenge der absorbierten Gase mit Ausnahme
der Kohlensdure. Die Kohlensdure wird vom Wasser so hart-
nickig zuriickgehalten, dall es nach den Beobachtungen von
Jacobsen unmoglich ist, die letzte Quantitit so zu erhalten.
Pettersson hat erkannt, dal selbst nach starkem Ansfuern mit
Schwefelsdure die Kohlensdure beim Auskochen nicht ganz ent-
wickelt werden kann.

Frankforter und Wilhoit!) bestimmen den in Wasser
gelosten Sauerstoff, indem sie 100 ccm desselben mit 1ccm farb-
losem Kupferammoniumchloriir zusammenbringen wund die so
entstehende blaue Farbe kolorimetrisch mit Losungen bekannten
Sauerstoffgehaltes ausgleichen.

H.Erdmann?) hat bei einer Luftballonfahrt eine grofie
Quantitit Luft in der Weise gesammelt, daf er dieselbe mittels
einer kleinen Automobildruckpumpe in einem passenden Apparat
mit fliissigem Stickstoff verfliissigte.

Bei vielen chemischen Prozessen, die man in Einschmelz-
rohren vornimmt, entwickeln sich Gase. Will man diese unter-
suchen, so zieht man nach Bunsens) die Rohre zu einer etwa
2mm weiten und 50mm langen Rohre beim Einschmelzen aus
und erhitzt dieselbe wie gewohnlich. Um die entwickelten
Gase zu entnehmen, macht man mit einer scharfen Feile bei

1) Transactions Amer. Chem. Soc. Ithaio 1906, p. 28.
2) Kgl. Preufl. Aeronautisches Observatorium bei Lindenberg 6, 229.
%) Gasometrische Methoden, 8. 10.
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a (Fig. 9) einen Strich und befestigt dann mittels eines kurzen
Gummirohres ein kapillares Glasrohr. Der Sicherheit halber
bringt man bei b und ¢ Drahtligaturen an. Bricht man hierauf

Fig. 9.

das Rohr bei a innerhalb
des Gummistiickes ab, so
kann das Gas durch das
Gasentbindungsrohr beliebig
in Auffanggefille entleert
werden.

Hat man sehr starken
Druck in der Rohre zu er-
warten, so umwickelt man
das Gummistiick mit einem
Leinwandstreifen und hiillt
die ganze Rohre in ein Tuch
ein. Durch Anlegen einer
dritten Ligatur bei d kann
man den entweichenden
Gasstrom jeden Augenblick
unterbrechen, es bildet dann

der Gummi mit dem abgebrochenen Glasrohr einen Bunsen-

schen Gummihahn.

Um die in Gesteinen enthaltenen Gase zu gewinnen, verfihrt
man nach dem Vorschlag von Ramsay und Travers in der

Weise, dal man das
Mineral in einem
Achatmorser zu fei-
nem Pulver zer-
kleinert und dann
mit dem doppelten
Gewicht von Mono-
kaliumsulfat mischt.
Die Mischung bringt
man in eine Roéhre
aus Hartglas, welche

mit einer Toplerschen Luftpumpe verbunden ist. Nach dem Eva-
kuieren erhitzt man die Rohre zum Rotgliihen mit einem groBen
Bunsenbrenner. Die entweichenden Gase werden ausgepumpt und in
einem Rohrchen, welches etwas kaustisches Kali enthélt, aufgefangen.
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Um mit Sicherheit jede Undichtigkeit auszuschlieGen, ver-
bindet man die Rohre mit der Luftpumpe, wie es Fig. 10 zeigt.
Die Rohre wird bei 4 ausgezogen, mittels eines starken Stiickes
Gummischlauch die Rohre B eingedichtet und iiber den Schlauch
bei C etwas Quecksilber gegossen.

In den meisten Fillen erhédlt man auch ohne Zusatz von Mono-
kaliumsulfat durch einfaches Erhitzen die entwickelbaren Gase.

Will man nur die in den Gesteinen oder in Metallen mecha-
nisch eingeschlossenen Gase haben, so ist die Sache viel schwie-
riger, da selbst bei dem einfachen KErhitzen leicht chemische
Umsetzungen eintreten. So entwickeln
Carbonate Kohlensiure; Eisenoxydul-
salze vermogen Kohlensdure zu Kohlen-
oxyd und Wasserdampf zu Wasserstoft
zu reduzieren.

Der Verfasser verfihrt in diesem
Fall in der Weise, dal} er ein groferes
Stiick B des fraglichen Steines oder
Metalles in einen aus starkem Blech
zusammengenieteten eisernen Zylinder
A (Fig. 11) bringt, und den Raum
zwischen beiden mit Gips C ausgieft.
Hierauf wird iiber den Stein so viel
Quecksilber gegossen, dafl es denselben
etwa 4 cm hoch iiberschichtet. Fiihrt
man dann einen hohlen, mit Queck-
silber gefiillten Stahlbohrer ein, so kann
man vermittelst eines Hammers unter
héufigem Drehen und In-die-Hohe-heben des Bohrers, wobei
natiirlich sein unterstes Ende niemals oberhalb des Quecksilbers
kommen darf, ein beliebig tiefes Loch in den Stein bohren.
Das Bohrmehl sammelt sich mit den im Gestein enthaltenen
Gasen innerhalb der Hohlung des Bohrers an und kann in der
weiterhin beschriebenen Weise aus dem Bohrer entnommen werden.

Der Bohrer wird aus einem massiven Stiick besten Stahles
hergestellt, indem man dasselbe einseitig ausbohrt; der untere
Rand der so entstandenen, oben geschlossenen Rdhre wird aus-
gezackt. Um die beim Bohren entstehenden Stiicke moglichst zu
zerkleinern, wird unten noch ein gezacktes Kreuzstiick eingesetzt.

Fig. 11.
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Um den Bohrer mit Quecksilber zu fiillen, stellt man ihn
aufrecht, das gezackte Endstiick nach oben, und schiebt einen
gewohnlichen gldsernen Vorstol ither, den man mittels eines
Gummiringes andichtet. Hierauf gieft man den Bohrer und den
VorstoB bis zum Uberlaufen voll Quecksilber, verschlieBt ihn mit
dem Finger, dreht ihn um und bringt ihn in ein tiefes, mit
Quecksilber gefiilltes Glas. Hierauf zieht man den Vorstof und
Gummiring unter Quecksilber ab, bringt ein flaches Schélchen
unter den Bohrer und hebt ihn in das Quecksilber des Zylinders 4
iiber. Es gelingt so leicht, den Bohrer villig mit Quecksilber zu
fiillen. Da beim einfachen Eingiefen von Quecksilber die Gas-
haut, welche an allen griofleren Flichen hartnickig haftet, nicht
entfernt werden kann, so mischt sich den aus dem Gestein beim
Bohren frei werdenden Gasen immer eine geringe Quantitdt Luft
bei. Um diese bei der Analyse zu eliminieren, mufl man stets
zwei Versuche machen. Beim ersten Versuche erhdlt man eine
richtige Kohlenséurebestimmung, da die in der Luft enthaltene
Menge bekanntlich so gering ist, dafl sie in so kleinen Gas-
quantititen, wie hier in Frage kommen, vernachlissigt werden
kann. Beim zweiten Versuche verfahrt man dann in der Weise,
daf man in den Bohrer und ebenso in den weiter unten be-
schriebenen Apparat zur Entnahme der Gase aus dem Bohrer vor
der Benutzung langere Zeit Kohlensdure einleitet und so die Gas-
haut durch Ausspiilen mit Kohlensdure vollstindig von aller Luft
befreit. Als Kohlenséiurequelle nehme man immer eine Flasche
mit fliissiger Kohlensdure, da diese viel reiner ist als die, welche
man mit Sduren aus Marmor entwickeln kann. Der gewGhnliche
Marmor ist ndmlich so por6s, dall die beim Aufldsen desselben
entstehende Kohlensdure nicht unerhebliche Quantitdten von Luft
enthilt.

Um aus dem mit Bohrmehl gefiillten Bohrer die Gase zu
entnehmen, hebt man denselben mittels eines flachen Schilchens
aus dem Zylinder 4, stellt das Schilchen auf ein gewGhnliches
eisernes Stativ und schraubt ihn mittels eines Retortenhalters
fest, so dall er senkrecht steht. Hierauf biringt man den Bohrer
unter einen Strahl flieBendes Wasser, um alles &ulerlich an-
haftende Bohrmehl zu entfernen, was anderenfalls verhindern
wiirde, daf} ein iibergezogener Gummiring mit Sicherheit gasdicht
anliegt. Dann bringt man den Bohrer mit dem Schéilchen in ein
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fes, mit Quecksilber gefiilltes Glas, schiebt einen  Fig.13.
mmiring dariiber, so dafl er in der Nihe des ge-

Hahn H eine Quecksilberluftpumpe von der Konstruktion, wie
sie auf S.154 beschrieben ist, so kann man die fraglichen Gase
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mit Leichtigkeit durch Auspumpen entfernen und zur Analyse
bringen.

Die Gasentnahme bietet besondere Schwierigkeiten, wenn
gleichzeitig die storenden Einfliisse hoher Temperatur, chemischer
Einwirkung und starken mechanischen #uBeren Druckes zu iiber-
winden sind, wie solches z. B. bei der Entnahme von Gasen aus
Hochofen der Fall ist. Bunsen und Playfair haben bei ihren
Untersuchungen an dem Hochofen in Alfreton in England ein
schmiedeeisernes Rohr in die Gicht eingesenkt und dieses mit der
Beschickung heruntergehen lassen. Das Rohr bestand aus fiinf
Stiicken, die nach und nach, dem Einsinken entsprechend, an-
geschraubt wurden.

ClL Winkler?) schligt eine Einrichtung vor, die aus
Fig. 13 in der Form ersichtlich ist, wie sie von Schertel bei
seinen Untersuchungen der Freiberger Bleiofen verwendet wurde.
Dieselbe besteht aus drei Rohren, welche sich durch An-
einanderschrauben von entsprechenden Stiicken beliebig verlingern
lassen. Das #uflere Umhiillungsrohr ist unten mit einem an-
geschweillten Boden versehen, an welchen die beiden inneren
Rohren a und b fest angeschraubt sind. & hat dicht iber dem
Boden eine Anzahl seitlicher Offnungen, durchbricht aber den
Boden nicht, wihrend a durch den Boden durchgeht. Beim
Gebrauch leitet man einen Strom von Wasser durch b ein, der,
indem er unten in die Rohre 4 tritt, a umspiilt und dadurch vor
der Einwirkung der Hitze schiitzt. Das Wasser wird bei ¢ mit
einem Gummischlauch abgefiihrt. Um eine Verstopfung der Rohre
durch Flugstaub zu vermeiden, bringt man wihrend des Ein-
tiihrens einen Asbestpfropfen in die Miindung der Réhre a. Die
Rohre wird mittels eines Flaschenzuges bis in das unterste Niveau,
aus welchem man Gase ziehen will, gesenkt. Man st8t dann den
Pfropfen mit einem starken Eisendraht heraus. Will man aus
geringeren Tiefen Gasproben nehmen, so geschieht dieses beim
Herausziehen der Rohre. Man kann dann die Proben leicht in
rascher Aufeinanderfolge erhalten.

Haben die zu entnehmenden Gase geringeren Druck, als der
herrschende Atmosphdrendruck ist, so muB man sie mittels eines
Aspirators ansaugen. Dies kann in einfachster Weise mittels

1) Cl. Winkler, Anleitung zur chemischen Untersuchung der Industrie-
gase, S.7.
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zweier gleich grofer Umstellflaschen geschehen, die gleiche Hals-

Fig. 14 zeigt eine Anordnung, wie man sie wihlt, wenn man

gleichzeitig mit einer Gasbiirette (siehe S.26) Proben absaugen
Hempel, Gasanalysen. 4. Aufl. 2
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will. Das Wasser liuft aus der Flasche A durch den Heber G
nach der Flasche C und saugt dadurch das Gas aus der Rohre F'
an. Ist alles Wasser aus A abgelaufen, so setzt man die nun
gefiillte Flasche C an die Stelle von A4 und wiederholt die Opera-
tion, solange man das Gas abzusaugen beabsichtigt.

Fig. 15.

Sehr handlich sind auch kleine Gummipumpen, wie man solche

in jedem Gummigeschift zu kaufen bekommt (Fig. 15).
Dieselben wirken als Saug- oder Druckpumpen. Der stark-
wandige Behiilter 4 enthélt zwei einfache, einander entgegen-
wirkende Ventile, so dall man mit der Hand durch Zusammen-
driicken desselben in dem einen Ansatzschlauch eine

Fig'_,lm' Gaskompression hervorrufen kann, worauf dann durch
die Elastizitit des Gummis der Behilter in seine an-
fangliche Form zuriickgeht und dadurch auf der

anderen Seite evakuierend wirkt. Man verwendet
\ entweder Gummilippenventile oder Kegelventile aus
§ Metall; letztere haben den Vorteil, daff sie auch nach
5 Jahren noch wirksam bleiben.

il Auch hier vergesse man nicht, daf die Gasgemische
durch den Gummi veréindert werden, man mull darum
den Aufsammelapparat vor der Pumpe anbringen.

Wo fliefendes Wasser zur Verfiigung steht, kann
man sich mit Vorteil einer Wasserluftpumpe bedienen,
von denen der Finkenersche Saugapparat eine der

¢  einfachsten ist (Fig.16). Bei demselben tritt das

Wasser unter moglichst hohem Druck durch die enge

Rohre a in das weite Rohr ¢, wobei durch Injektorwirkung aus
b Gas angesaugt wird.

Auch Dampf kann zum Ansaugen mit entsprechend kon-
struierten Apparaten, wie solche die Firma Gebr. Korting
liefert, benutzt werden.

Zum Ansaugen und Aufbewahren gréBerer Gasvolumina bedient
man sich zweckmilig eines Aspirators aus Zinkblech, wie ihn
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Fig. 17 darstellt. Derselbe besteht aus einem griéferen, auf beiden
Seiten konischen, zylindrischen Gefdll, welches durch zwei Hihne
dicht abgeschlossen werden kann. — Sollen Gase aus einem
Raum entnommen werden, in dem Uberdruck herrscht, so kann
man die spater beschriebenen Gas-
biiretten direkt als Aspiratoren
benutzen, indem man nur einfach
eine diinne Glasréhre in das obere
VerschluBgummistiick  schiebt,
diese mit Wasser fiillt, in den
Gasstrom hineinhdlt und dann
durch Senken der Niveaurdhre
das Gas ansaugt.

Sehr grofie Gasvolumina kann
man auch mit maschinell ge-
triebenen Pumpen oder Ventila-
foren ansaugen und mittels ent-
sprechender Gasuhren messen.

Gerlach?) hat einen Kipp-
aspirator konstruiert, der leicht
auf einem dazugehorigen Schub-
karren gefahren werden kann.

Das Aufbewahren der Gase
erfolgt am besten in durchaus
verschmolzenen Glasgefillen, wie
oben beschrieben. Ganz zweck-
milig sind auch Glaskugeln, welche mit Glashdhnen geschlossen
werden (Fig. 18). — Metallgefifie sollte man fiir analytische
Zwecke nur anwenden, wenn (Gase nur kurze Zeit darin zu ver-
weilen haben. Sie haben den

Fig.17.

groBen Vorteil der Unzerbrech- - Tig. ]8 -
lichkeit und sind hesonders ge- == s jum—
eignet zum Transport groferer

Quantititen von Gas. — Gummisicke sind ganz zu verwerfen,

da sich Gasgemische in kiirzester Zeit darin in ihrer Zu-
sammensetzung “ndern.

Y H. Wislicenus, Sammlung von Abhandlungen iiber Abgase und
Rauchschiden, Heft 3.
2*
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Will man eine grofiere Quantitdt Gas aufsammeln und wih-
rend eines lingeren Zeitraumes zu Analysen bereithalten, so
mull das Verdringen der zu entnehmenden Gasproben unbedingt
mit Quecksilber geschehen. Es ist schlechterdings untunlich, hierzu
Wasser zu benutzen, da dieses wegen der nach Druck und
Temperatur wechselnden Absorptionen fortwihrende Anderungen
bedingen wiirde. Auch in Salzlosungen, Glyzerin und Olen sind
Gase durchaus nicht unléslich.

Als Gasometer bedient man sich sehr zweckmifBig des in
Fig. 19 gegebenen Apparates, welcher sich seit Jahren im Dresdener
Laboratorium bewdhrt hat.

Die grofie Gaskugel A dient als Gasreservoir, dieselbe steht
oben mit der doppelt gebogenen Kapillare ¢, unten durch den Gummi-
schlauch mit dem Niveaugefdll B in Verbindung. Die Kapillare a
wird durch ein Gummistiick und Quetschhahn geschlossen.

Zum Gebrauch fiillt man den Apparat mit Quecksilber.
Durch Heben oder Senken des Niveaugefilfles kann man leicht
beliebig Gas austreiben oder einsaugen. Sollen Gase linger auf-
gehoben werden, so fiillt man mittels einer kleinen Pipette von ¢
aus die Kapillare ¢ mit Quecksilber; es findet dann absoluter
Schluf} statt.
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In einem derartigen Apparate lassen sich Gase unbeschriinkte
Zeit unverdndert aufbewahren.

Sehr zweckmiflig sind auch kleine Glaskugeln, Fig. 20, die
innerhalb einer Quecksilberwanne mit dem Gase gefiillt werden,
welche man in kleinen Porzellantiegeln stehend aufbewahrt. Die
Gase werden aus diesen mit den spiter zu beschreibenden Gas-
pipetten herausgenommen. —
Fiir viele Zwecke sehr brauch-
bare Gasometer kann man sich
leicht aus Vorlagen vermittelst
eines Gummistopfens und meh-
rerer enger GlasrGhren her-
stellen, wenn man sie in der

Fig. 22.

aus Fig. 21 ersichtlichen Weise anordnet. — Handelt es sich
darum, grofle Quantitdten von Gas aufzufangen und aufzubewahren,
so bedient man sich zweckmiBig aus verbleitem Eisenblech her-
gestellter Glockengasometer, die mit einer konzentrierten Losung
von Chlormagnesium abgeschlossen sind. Die in den Labora-
torien gebriduchlichen Blechgasometer sind nicht praktisch, weil
die Gase iiber groBen Massen von Fliissigkeiten aufbewahrt werden,
welche zwecks Fiillung und Entleerung stets erneuert werden
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miissen, so dafl die Gase durch die in den Fliissigkeiten ent-
haltenen absorbierten Gase nicht unerhebliche Verunreinigungen
erfahren. Fig. 22 zeigt eine FEinrichtung, welche gestattet,
mit Hilfe von ganz wenig Fliissigkeit vollstindig gasdichten
Abschlufl zu erreichen. Der Gasometer wird gebildet durch die
Glocke A, welche in den zylindrischen, ringformigen Raum B,
der mit Chlormagnesiumlosung gefiillt
ist, eintaucht. Der schraffiert gezeich-
nete Teil D ist ein oben und unten
vollig abgeschlossener Hohlzylinder,
durch welchen die beiden eisernen
Rohren a und & gehen. C ist ein
seitlich angelGtetes viereckiges Gefil,
welches bei ¢ offen ist und mit der
starken eisernen Rohre b in Verbindung
steht. Dieses Gefdll hat eine Scheide-
wand d, die nicht ganz auf den Boden
reicht. Es ist dadurch die Moglichkeit
gegeben, von ¢ aus ein Gasentbindungs-
rohr einzufithren, um den Gasometer
zu filllen. C ist ebenfalls mit Chlor-
magnesiumlosung gefiillt. Die Glocke
A hat in der Mitte einen zylindrischen
Aufsatz ¢, an welchen die Rohre f an-
gelotet ist. Bei ¢ ist in ein durch-
lochertes Blech ein Ring eingesetat,
welcher als Fiihrung fiir die Glocke
dient, so daf diese gezwungen ist, sich
stets senkrecht stehend auf und ab zu
bewegen. Will man den Gasometer
fiillen und dabei alle Luft ausschlieBen, so saugt man zunichst
von ~ aus alle Luft aus dem Apparat und a6t hierauf das Gas
durch C eintreten. Die Entleerung erfolgt durch den Hahn g.

Fig. 23 zeigt eine Einrichtung, die fiir Gasometer von 1 bis
3 Liter sehr praktisch ist. A4 ist eine gliserne Glocke mit dem
oben geschlossenen Ansatzrohr f. Die Glocke kann sich in dem
Ringraum B des aus Kupfer?!) hergestellten Reservoirs auf und

Fig. 23.

1) Aus Zinkblech kann man den Gasometer nicht machen, da Zink im
Laufe der Zeit etwas Wasserstoff entwickelt.
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ab bewegen. Mittels des Glasrohres a, welches bei b mit Siegel-
lack in einen kurzen Rohrstutzen fest eingesetzt ist, kann der
Gasometer gefiillt und entleert werden. Da die Gase nur mit
sehr wenig Fliissigkeit in Beriithrung kommen, so #ndern sie in

diesem Gasometer ihre Zusammensetzung ganz langsam. Fig. 24
zeigt einen Gasometer, der von F. Foerster und Max Koch an-
gegeben worden ist, den man sich leicht aus gewshnlichen Glas-
flaschen herstellen kann. Foerster und Koch haben denselben
mit Vorteil zur Aufbewahrung von Stickoxydgas benutzt.




Zweiter Abschnitt.
Die Analyse der Gase.

Fir die eigentliche Analyse bieten sich je nach der Natur
der Gase verschiedene Wege. Man kann Gasgemische analysieren:

1. durch nacheinander folgende Absorption der einzelnen
Bestandteile und darauf folgende volumetrische Bestim-
mung;

2. durch Absorption und titrimetrische oder gewichtsana-
lytische Bestimmung;

3. durch Verbrennung und volumetrische oder gewichtsana-
lytische Bestimmung der Verbrennungsprodukte.

Die erste Arbeit ist unter allen Umstéinden das Messen der Gase.

I. Allgemeines tiber das Messen der Gase.

Es liegt in der Natur der Gase, dal man im allgemeinen
deren Quantitit besser durch Messung des Volumens, als durch
Bestimmung des Gewichtes ermittelt. Eine der wichtigsten Arbeiten
bei Gasanalysen ist daher die Messung der Gase.

Das Volumen der Gase wird beeinfluit durch Druck, Tempe-
ratur und Tension etwa vorhandener Fliissigkeiten.

Nach dem Boyleschen Gesetz sind die Dichtigkeit und der
Druck eines Gases einander proportional.

Nach dem Gay-Lussacschen Gesetz dehnen sich die Gase
gleich stark aus, und zwar um 1/,;; ihres auf 0° bezogenen Volumens
fiir jeden Temperaturgrad.

Die Tension der Sperrfliissigkeiten oder Absorptionsmittel be-
wirkt eine Vergroflerung des Volumens; dieselbe ist abhiingig von
der Temperatur, aber unabhingig vom Druck und je nach der
chemischen Natur der fraglichen Fliissigkeiten verschieden.

Direkt miteinander vergleichbar sind nur Volumina, die auf
gleichen Druck und gleiche Temperatur reduziert sind, unter Be-
riicksichtigung der Tension der Fliissigkeiten.
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Vergleichende Gasmessungen konnen ausgefithrt werden, ent-
weder:
1. bei wechselndem Volumen, wechselndem Druck und
wechselnder Temperatur;
2. bei wechselndem Volumen, konstantem Druck und kon-
stanter Temperatur;
3. bei konstantem Volumen, konstanter Temperatur und
wechselndem Druck;
4. bei wechselndem Volumen, konstantem Druck und wechseln-
der Temperatur.
Im ersten Fall miissen die gefundenen Gasvolumina durch
Rechnung auf gleichen Druck und Temperatur reduziert werden.
In den Féllen 2. und 3. konnen die gefundenen Werte direkt
verglichen werden, da ja Dichtigkeit und Druck einander pro-
portional sind.

II. Apparate
zur Gasanalyse mit Wasser als Sperriliissigkeit.

A. Die Gasblretten.
1. Die einfache Gasbiirette (Fig.25)

besteht aus den beiden Glasrohren a und &, welche in eiserne
Fille eingesetzt sind und durch einen etwa 120 cm langen, sehr
diinnen Gummischlauch miteinander in Verbindung stehen. Der
Gummischlauch ist, um das Reinigen der Biirette zu erleichtern,
in der Mitte zerschnitten, die dadurch entstehenden Enden sind
durch ein Stiick Glasrohr verbunden. Die Réhren « und b sind
innerhalb der Fiie rechtwinkelig umgebogen und konisch ver-
engt; das aus dem FKisen herausragende Ende hat etwa 4mm
aublleren Durchmesser und ist etwas aufgekriopft, so dafl ein iiber-
gezogener Grummischlauch mittels einer Drahtligatur vollstindig
fest daran angemacht werden kann.

Die Rohre b, die Mefirohre, verlduft an ihrem oberen Ende
in das etwa 1/, bis 1 mm weite, 3 cm lange, starkwandige Rohrchen ¢,
an welches ein kurzes Stiick neuer schwarzer Gummischlauch d
mit einer Drahtligatur befestigt ist; ein Mohrscher Quetschhahn
schliefit, indem man das Gummistiick dicht hinter der Glasrdhre
zuklemmt, dieselbe in vollstindig geniigender Weise ab. Ich
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erwihne hier, dafl ich anfangs die Biirette durch einen Glashahn
abschloB3, beim Gebrauch aber gefunden habe, daB es viel leichter

ist, ganz exakt schliefende Gummiverschliisse und Verbindungen
herzustellen, als vGllig schliefende Glashihne, ganz abgesehen



Handhabung der Gasbiirette. 27

davon, daB durch Weglassen des Glashahnes der Apparat weniger
zerbrechlich und billiger wird. Da ferner, wie aus der Beschrei-
bung der vollstindigen Analyse hervorgehen wird, die Gummi-
verbindungen nicht oder nur mit ganz geringen Quantititen des
Absorptionsmittels in Berithrung kommen, so hat man ein Schliipfrig-
werden und dadurch herbeigefithrtes Abfahren von den Glasrohren
nicht zu befiirchten. Bei dieser Gelegenheit mochte ich besonders
hervorheben, dalB, gleichgiiltig ob man Glashdhne oder Gummi-
stiicke anwendet, ein von Zeit zu Zeit wiederholtes Kontrollieren
derselben auf ihre Dichtheit unerldflich ist. Nach dem Gebrauch
nehme man immer die Klemmen von den Gummischlauchen ab,
was wesentlich zu deren guter Erhaltung beitragt.

Da das Glasrohr ¢ sehr eng ist, so entsteht dadurch, dal
man unter dem Gummischlauch Ablesungen nicht machen kann
und der Quetschhahn natiirlich nicht immer in ganz gleicher
Weise hinter der Rohre angesetzt wird, kein Fehler. Die Volumen-
differenzen liegen, wie ich mich durch Versuche iiberzeugt habe,
weit unter den Zehntelkubikzentimetern; Grolen, die bei Unter-
suchungen, welche nicht iiber Quecksilber angestellt werden, voll-
stindig vernachlissigt werden konnen.

Die Mefrohre b ist in 100 ccm geteilt, so dafl der unterste
Teilstrich sich etwas iiber dem eisernen Full befindet. Die Kubik-
zentimeter sind in Fiinftel geteilt, die Zahlen so angeschrieben,
daB dieselben an der einen Seite herauf-, an der anderen her-
unterlaufen. Die Rohre a, die ich die Niveaurdhre nennen will,
ist an ihrem oberen Ende & trichterformig erweitert, um ein
leichtes EingieBen von Flissigkeiten zu gestatten.

Da die einfache Biirette an sich das Analysieren der in
Wasser nicht zu stark loslichen Gasgemische gestattet und ich
dieselbe, ehe ich auf die Konstruktion der nachfolgenden Appa-
rate kam, mit gutem Erfolg zur Analyse benutzt habe, so be-
schreibe ich zundchst das Verfahren, mittels dessen es moglich
ist, mit dieser einfachsten Konstruktion einer Gasbiirette Analysen
anzustellen.

Handhabung der Gasbiirette.

Man fiilllt die Rohren a und b mit Wasser, wobei man Sorge tragen
mub, daB alle Luft aus dem Gummischlauch ausgetrieben wird, was durch
passendes Heben oder Senken der Rohren erreicht werden kann, und ver-
bindet hierauf mittels eines mit Wasser gefiillten Glas- oder Gummirohres
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die Biirette mit dem das Gas enthaltenden Raum. (Das Verbindungsrohr
146t sich leicht durch Heben der Niveauréhre mit Wasser fiillen.)

Um nun die Biirette mit dem zu untersuchenden Gas zu fiillen, fat man
das Rohr a mit der linken Hand, klemmt durch Andriicken des kleinen
Fingers an die innere Fliache der Hand den Schlauch bei ¢ ab und gielt
das in a befindliche Wasser aus. Offnet man hierauf den Quetschhahn f,
wahrend man die Niveaurthre auf den Fufboden des Zimmers stellt, so
flieBt das in der MeBrohre befindliche Wasser nach derselben und aspiriert
das zu untersuchende Gas. Ist das Rohr b ganz mit Gas gefiillt, so schliefit
man den Quetschhahn f und bringt, nachdem die Fliissigkeit von den Wan-
dungen der Réhren zusammengelaufen ist, durch Heben oder Senken derselben,
wobei man beide an ihren Fiiflen in die Hinde nimmt, das Gas auf den Druck
der &ulBeren Atmosphire, was bekanntlich erreicht ist, wenn die Flissigkeits-
niveaus in den Roéhren in einer Ebene liegen. Hierauf liest man an der
Teilung die Grole des eingeschlossenen Gasvolumens ab.

Um genau 100 cem abzumessen, saugt man zweckméfig etwas mehr als
100 cem Gas in die Biirette, schliet dieselbe mit dem Quetschhahn und
driickt dann durch Heben der Niveaurchre das Gasvolumen bis zur ent-
sprechenden Marke zusammen. Kneift man hierauf den Gummischlauch bei
g mit den Fingern zusammen, so braucht man nur den Quetschhahn £ fir
einen Moment zu 6ffnen; der UberschuB des vorhandenen Gases strémt aus,
und man behilt genau 100 cem von dem gerade herrschenden Atmosphiren-
druck zuriick. )

Um nun moglichst viel von irgend einem Absorptionsmittel in die
Biirette bringen zu kénnen, verdinnt man durch Senken der Niveaurdhre
das eingeschlossene Gas, bis es anfingt, in den Gummischlauch zu treten,
klemmt dann mit der inneren Hand und dem kleinen Finger den Schlauch
bei e ab und gieBt alle Flissigkeit aus der Rohre a. Hierauf fillt man
Absorptionsmittel in die Rohre a und hebt dieselbe so weit, als es der
Gummischlauch gestattet; es tritt so ein betrdchtliches Quantum Reagens
ein, was durch das im Schlauch enthaltene Wasser etwas verdinnt wird.

Man bringt nun, nachdem man den Schlauch bei g mit der Hand zu-
geklemmt hat, durch heftiges Schiitteln das Gas in innigste Beriihrung mit
dem Absorptionsmittel. Nimmt das Volumen des eingeschlossenen Gases
nicht mehr ab, so mift man auf die oben beschriebene Weise das End-
volumen. Die Differenz der Volumina wurde von dem absorbierten Gas
eingenommen.

Die Vorziige dieser einfachen Gasbiirette gegen die mir be-
kannt gewordenen derartigen Einrichtungen sind folgende:

1. Leichtere und schnellere Handhabung, da beide Rihren
ganz frei im Raum bewegt werden kénnen und das Einstellen
in gleiches Niveau nicht durch immerhin enge Hihne erfolgen
mul, sondern durch Heben oder Senken eines Rohres augenblick-
lich geschehen kann.

2. Die Moglichkeit, durch Heben oder Senken eines der Rohre
das zu untersuchende Gas unter sehr verschiedenen Druck setzen
zu konnen, wodurch es leicht ist, von Anfang der Untersuchung
an Gas mit viel Absorptionsmittel in Berithrung zu bringen.
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3. Die leichtere Reinigung der einfachen Glasrdhren, die ge-
ringere Zerbrechlichkeit bei grofierer Billigkeit.
Hat man Gase zu analysieren,
die sehr betrichtlich 16slichin Wasser
sind, wozu schon die Kohlensdure
gehort, wenn ihr Partialdruck nicht
ein sehr geringer ist, wie z. B. im
Leuchtgas und in Flammengasen, so
kann man das Anfangsvolumen nicht
durch Auffangen iiber wasserigen
Fliissigkeiten bestimmen (auch nicht
iber mit den Gasen gesdttigtem
Wasser); man mufl dann eine Gras-
biirette anwenden, die ich, da sie eine
Abdnderung des Winklerschen
Apparatesist, die abgednderte Wink-
lersche Gasbiirette nennen will.

2. Die abgedinderte Winklersche
Gasbiirette (Fig. 26).

Die abgetinderte Winklersche
Gasbiirette besteht aus der Niveau-
rohre a und der Mefirohre b, welche
durch einen ungeféihr 120 cm langen
diinnen Gummischlauch verbunden
sind und in eisernen Fiilen stecken.
Die Mefiréhre b wird gebildet aus
einem etwa 100 ccm fassenden Glas-
rohr, welches dicht iiber dem Fuf
von einem Dreiweghahn ¢, oben durch
einen einfachen Glashahn d begrenzt
ist. Der Raum zwischen den beiden
Hahnen ist in genau 100 Tle., diese
in Finftel geteilt. Der obere Glas-
hahn d muf} in ein nur !/, bis 1 mm
weites, dickwandiges Rohr e aus-
laufen, damit nicht in demselben
beim Hin- und Herfiillen von Gasen Blidschen derselben hingen
bleiben konnen. — An Stelle des oberen Hahnes ¢ kann auch
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der bei der einfachen Gasbiirette verwendete Verschluf mittels
eines Stiickes Gummischlauch mit Quetschhahn treten.

Um mit dieser Biirette in Wasser leicht 16sliche Gase zu
messen, trocknet man zunichst das MeBrohr b, indem man es
mit wenigen Kubikzentimetern absoluten Alkohols und nach dem
Auslaufen desselben mit etwas Ather ausspiilt, welchen letzteren
man direkt durch Durchsaugen des zu analysierenden Gases ver-
dunstet, was man sehr zweckmifBig mit den S.18 beschriebenen
Aspiratoren erreichen kann.

Man verbindet dabei mittels Gummi- oder besser Glasrohren
das Ende e der Biirette mit dem das zu untersuchende Gas ent-
haltenden Raum und stellt den Dreiweghahn so, daf die Lings-
bohrung des Hahnzapfens mit dem Inneren der Biirette kom-
muniziert. Den Hahn verbindet man mit der Saugpumpe. Nach
lingerem Durchsaugen schliefft man zunichst den unteren, dann
den oberen Hahn. Ist Uberdruck in der Biirette, so bringt man
durch momentanes Offnen des oberen Hahnes das eingeschlossene
Gas auf den Druck der Atmosphére. Hierauf fiillt man die iibrigen
Teile der Biirette mit Wasser, indem man durch die Léngsbohrung
des Dreiweghahnes, der zu diesem Zweck so gestellt sein mub,
daf dieselbe mit dem langen Gummischlauch kommuniziert, die
Luft austreibt. Das Wasser muffi vorher mit den in demselben
wenig loslichen Gasen des zu untersuchenden Gemisches gesittigt
sein. Enthélt das Gemisch sehr stark losliche Gase, so absorbiert
man dieselben, nachdem man den Dreiweghahn so gestellt hat,
dafl MeBrohr und Niveaurohr miteinander kommunizieren, direkt
in der Biirette durch Schiitteln derselben mit dem darin ent-
haltenen Wasser.

In dem Falle, dafl zwei stark losliche Gase miteinander ge-
mischt sind, absorbiert man beide mit Wasser und bestimmt dann
eines derselben in der Losung durch Titrieren, was dann immer
moglich ist. Man wird bei der Analyse der sehr stark lgslichen
Gase iiberhaupt, mit einigen ganz seltenen Ausnahmen, besser tun,
groBere Quantititen derselben durch passende Apparate zu leiten,
in welchen Absorptionsmittel von bekanntem Gehalt sind, und
durch Titrieren die Menge des unverbrauchten Reagens be-
stimmen.

Absorptionsmittel zur Bestimmung der anderen, in Wasser
nur wenig loslichen Bestandteile fiilhrt man durch die Lings-
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bohrung des Hahnes mit einem angesteckten Gummistiick und
Trichter in die Biirette ein. Die Handhabung ist im iibrigen
wie die der einfachen Gasbiirette.

Die Genauigkeit, die bei der Absorption in den Biiretten
erreicht werden kann, ist jedoch wegen der Loslichkeit der Gase
in Wasser keine sehr grofle, die Anwendbarkeit derselben nur
eine beschrinkte, da nur solche Absorptionsmittel gebraucht
werden kionnen, die Gummi nicht stark angreifen; ferner muf
der Apparat nach jeder Analyse gereinigt, das Absorptionsmittel
hiufig erneuert werden.

Alle diese Nachteile fallen weg, wenn man die Absorption
nach dem Vorgang Doyeres in besonderen Apparaten vornimmt,
durch Kombination der Gasbiiretten mit den Gaspipetten.

B. Die Absorptionspipetten.

Die Gaspipetten, deren man so viele haben muB, als das
zu analysierende Gasgemisch absorbierbare Bestandteile enthilt,
dienen zur Aufbewahrung der Reagenzien und ermdéglichen durch
ihre Konstruktion ein inniges Zusammenbringen derselben mit
den Gasen.

Je nach der Natur der Reagenzien bedient man sich folgender
verschiedener Formen:

1. Die einfache Absorptionspipette

ist entstanden aus Ettlings Gaspipette, die von Doyére zuerst
zu Gasabsorptionen benutzt worden ist, und dient zur Aufnahme
solcher Absorptionsmittel, welche, wie rauchende Schwefelsiure,
Brom, rauchende Salpetersiure usw., Gummi stark angreifen
(s. IL Teil). Dieselbe bestebt (Fig.27) aus zwei grofien Kugeln
a und b, welche durch die Rohre d miteinander kommunizieren,
und dem doppelt gebogenen 1/, bis 1 mm weiten, ganz stark-
wandigen Glasrohr ¢, welches ich das Kapillarrohr nennen will.
Kugel a fallt etwa 100 ccm, 6 150 ccm, damit, wenn & mit 100 ccm
Gas erfiillt ist, noch hinldnglicher Raum fiir das Absorptions-
mittel darin bleibt. Um die Pipette vor dem Zerbrechen zu
schiitzen und eine leichtere Handhabung zu ermdglichen, ist sie
auf eine mit Full versehene Holz- oder Eisenfassung geschraubt.
Wegen des verschiedenen Verhaltens von Holz und Glas gegen
Temperaturschwankungen und die Feuchtigkeit der Luft tut man
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gut, den Glaskoérper in der aus der Zeichnung ersichtlichen Weise
nur an drei Stellen mit Blechbidndern durch Gips zu befestigen,

Fig. 27.

Fig. 28.

und zwar so, dal die
Kapillarréhre 2 bis 3 cm
iiber die Holzfassung hin-
ausragt. Uber das her-
vorragende Ende der-
selben ist ein kurzes
Stick  Gummischlauch
halb iibergeschoben und
mit einer Drahtligatur
befestigt. Der Abstand %
mul} grofer sein als die
Héhe ¢, wodurch es mog-
lich wird, ein Gas zwischen
zwei Fliissigkeitssdulen in
der Pipette abzusperren.
Bei m ist, um den Fliissig-
keitsfaden inderKapillare
erkennbarer zu machen,
eine weille Porzellanplatte
eingelassen.

2. Die einfache Absorp-
tionspipette fiir feste und
fliissige Reagenzien.

Dieselbeist wiedie ein-
fache Absorptionspipette
konstruiert, mit dem
Unterschiede, dal sich
an Stelle der Kugel b,
Tig. 28, ein zylindrischer
Teil b, befindet, welcher
durch den halsférmigen
Ansatz ¢ und die Durch-
bohrung ! der Holzfassung
mit festen Korpern gefiillt

werden kann. Der Hals ¢ wird durch einen mit Drahtligatur
versehenen Kork oder Gummistopfen verschlossen.
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Einen sehr guten Verschlufl erreicht man auch durch Ein-
schieben einer starken, oben zugeschmolzenen Glasrohre, iiber
welche ein Gummiring gezogen ist. Es
bietet das den Vorteil, daB nur ein ganz Fig. 29.
schmaler Streifen Gummi unter dem Ein-
fluf des Reagens steht (Fig.29).

3. Die zusammengesetzten Absorptions-
pipetten.

Reagenzien, die durch Sauerstoff Ver-
anderung erleiden, also pyrogallussaures
Kali, Kupferchloriir, FEisenoxydulsalze
u. a. m., konnen natiirlich in der oben
beschriebenen Form der Pipette nicht auf-
bewahrt werden, da das in der Kugel a
befindliche Reagens durch Beriithrung mit
der Luft in der kiirzesten Zeit unwirk-
sam werden wiirde. Um diesen Ubelstand zu beseitigen, habe ich
diese Reagenzien unter einer Schicht hochsiedenden Petroleums
anzuwenden gesucht,
nachdem ich mich vor-
her durch Versuche
iiberzeugt hatte, daB
die Tension desselben,
bedingt durch seine
Loslichkeitim Reagens,
keinen merklichen Feh-
ler veranlasse; es stellte
sich jedoch sehr bald
heraus, dall solche
Kohlenwasserstoffe den
Zutritt des Sauerstoffs
der Luft zwar erheb-
lich vermindern, aber
keineswegs in geniigen-
der Weise abzuhalten
vermogen. Die Ver-
folgung dieses Gegenstandes fithrte zur Konstruktion der zu-
sammengesetzten Absorptionspipette (Fig. 30).

Hempel, Gasanalysen, 4. Aufl. 3

Fig. 30.
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Dieselbe gestattet die Anwendung der fraglichen Reagenzien
unter einer leicht beweglichen, von Sauerstoff freien Atmosphire
und hat auflerdem noch den groflen Vorzug, dall die Forderung,
das gebrauchte Reagens sei mit den von ihm nicht stark absorbier-
baren Bestandteilen des zu untersuchenden Gases gesittigt, dauernd
vollstidndig erfiillt werden kann.

Dieselbe besteht aus der groBen Glaskugel a von etwa 150 ccm
Inhalt und den drei kleineren, nur 100 ccm fassenden Kugeln b,
¢, d, welche durch die gebogenen Rohren e, f und ¢ miteinander
kommunizieren und in das doppelt gebogene Kapillarrohr % aus-
laufen.

Das Kugelsystem ist unter Beriicksichtigung der bei der ein-
fachen Pipette angegebenen Vorsichtsmaliregeln auf einer Holz-
fassung befestigt.

4. Die zusammengesetzte Absorptionspipette fiir feste
und fliissige Reagenzien.
Die Konstruktion derselben ist aus Fig. 31 und dem oben
Gesagten verstindlich.

Um die zusammengesetzten Pipetten fiir den Gebrauch vor-
zurichten, fiillt man sie, nachdem man die etwa notwendigen
festen Korper hineingebracht hat, zuniichst durch langsames Hin-
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durchleiten des zu untersuchenden Gases mit demselben voll-
stindig an, gielt hierauf von m aus etwas Wasser in die Kugel d,
so dafl sich bei g ein hydraulischer Schlufl bildet, und setzt, nach-
dem man das Gummistiick ! mit einem Quetschhahn geschlossen
hat, in dasselbe ein mindestens 1 m langes, diinnes Glasrohr, an
dessen oberes Ende man mittels eines Gummistiickes einen Trichter
angesteckt hat.

Gieft man nun das Reagens in den Trichter, so gelingt es
leicht, dasselbe wegen des starken Druckes, den es in der langen
Rihre ausiibt, in kurzer Zeit durch die Kapillare % in die Kugel
bzw. das zylindrische Gefill @ zu bringen, was durch vorsichtiges
Saugen an der Rohre m noch mehr beschleunigt werden kann.

Den hierbei in der Kugel a verbleibenden Gasrest treibt man,
nachdem etwa 100 ccm Reagens eingeflossen sind und man vorher
die Kugel d mit Wasser fast vollgefiillt hat, durch Einblasen von
Luft in m durch die lange aufgesetzte Rohre aus. Ist das Reagens
vollstdndig eingebracht, so schlieft man die Pipette bei I, schiittelt
sie einige Zeit, um aus der Kugel 6 die darin enthaltenen, vom
Reagens absorbierbaren Gase zu entfernen, und saugt schliefilich,
nachdem man etwaige Gasblasen, die noch in « enthalten sind,
ausgetrieben hat, bei m so viel Gas aus der Kugel b, dafl die in
d befindliche Flissigkeit in die Kugel ¢ tritt und dieselbe voll-
stindig erfiillt. Sollte die im Anfang eingegossene Wassermenge
nicht hinreichend sein, so muf dieselbe nachtriglich noch etwas
vermehrt werden.

Bei der so vorgerichteten Pipette sind die Rohren %, e¢ und
die Kugel ¢ mit Absorptionsmittel, der Raum von & und f mit
einem von Sauerstoff freien Gas, ¢, ¢ mit Wasser und d mit Luft
erfilllt (Fig. 30).

Wihrend das Reagens in der einfachen Pipette nur bei fort-
wihrendem Gebrauch als mit Gas geséttigt angesehen werden
kann, so bleibt es in der zusammengesetzten Pipette aulerordent-
lich lange Zeit gesittigt, da die Diffusion durch die absperrenden
100 ccm Wasser und die enge Rohre g erfolgen mull, was mehr
eine theoretische Moglichkeit ist und fir die Anwendung der
Pipette einen vollstindig zu vernachldssigenden Fehler bedingt.

Wendet man bei der Analyse von Gasen mit Wasser ge-
filllte Biiretten und ganz mit Reagenzien gefiillte Absorptions-
pipetten an, so erhilt man nur genaue Werte, wenn die Fliissig-

3*
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keiten mit den Gasen gesittigt sind, die sie nicht chemisch ab-
sorbieren.

Diese Sittigung erhdlt sich von selbst, wenn mit denselben
Apparaten Analysen von Gasen gemacht werden, die nicht sehr
wesentlich verschieden zusammengesetzt sind. Verwendet man
aber z. B. eine Atzkalipipette in einem Fall fiir die Analyse
eines Leuchtgases, und dann sofort fiir die Analyse von Flamm-
gasen, 8o konnen durch die Loslichkeit der Gase in der Atzkali-

losung sehr erhebliche
Fehler entstehen. Man
vermeidet diese Fehler
vollstindig, wenn man
mit wenig Reagens in mit
Quecksilber gefiillten Pi-
petten arbeitet (s. S.49).
Dies hat aber den Nach-
teil, dafl man fiir jede
Absorption frisches Rea-
gens in die Pipette fiillen
mul, und dafl die Pipetten
ziemlich viel Quecksilber
erfordern, abgesehen da-
von, dall gewisse Rea-
genzien, wie rauchende
Schwefelsiure oder Brom,
mit dem Quecksilber rea-
gieren. Ich habe darum
versucht, die Forderung,
den Absorptionsfehler zu vermeiden, indem man die Gase nur
mit so viel Reagens in Beriihrung bringt, als zur Absorption nétig
ist, durch eine passende Konstruktion der Apparate zu erreichen.

Es gelingt dies vollstindig, wenn man der Pipette die in
Fig. 32 gezeichnete Form gibt.

Die Pipette besteht aus dem zylindrischen Rohr 4, in welchem
sich ein Schwimmkorper S befindet, der Kugel B und der Kapil-
lare C.

Der Schwimmkérper ist durch eingebrachtes Quecksilber so
abgestimmt, dal er durch sein Gewicht zu etwa ?/; in das Reagens
eintaucht. Fiihrt man in eine derartige Pipette ein Gas ein, so
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trennt der Schwimmkorper das Gas von der Hauptmasse des
Reagens. Das Gas kommt nur mit der Fliissigkeit in Beriih-
rung, die an den Wénden héingen bleibt. P. Petschek hat mit
diesem Instrument eine Anzahl von Vergleichsanalysen ausgefiihrt,
welche lehrten, dal man so den Absorptionsfehler auf ein sehr
geringes Mal herabbringen kann. Kohlensdurebestimmungen in
Rohéithylenen ergaben:

R A A
F Gasanalysel:lls silberpipette pipette
138 ’ 13,6 13,6
1,2 0,7 0,6

In Fig. 33 ist eine Pipette angegeben, die sich dazu eignet,

Fig. 33.

zwel Glasrchren m und % gebildet,
die bei a miteinander verschmolzen
sind, so daB sie einen ringférmigen
Hohlraum zur Aufnahme des Reagens
bilden. Die innere Rhre ist oben
zugeschmolzen und mit einer kleinen
Vertiefung E zur Aufnahme des
Broms versehen.

An die Glocke ist die Kapillare C
angesetzt und mittels eines diinnen

um Gase mit kleinen Quantititen von Brom zusammenzubringen.
Dasselbe wird gebildet aus der
Glocke Z und dem auf und ab
beweglich aufgehingten Reservoir-
gefil M. Die Glocke ist durch

L' [1-

VA
H

Platindrahtes ein kleines Gefdfichen m{
N aufgehiingt, welches bei L ein M
ganz enges Loch hat. H ist ein
Gegengewicht, aus einer Glasbiichse I 1 a
bestehend, in die so viel Wasser
gegossen wird, dafl das Reservoirgefili gerade ausbalanciert ist.

einen Arm fest an das Stativ S¢
gemacht. Das Reservoirgefél ist aus
Zum Gebrauch giefit man in die Mulde ¥ etwas Brom und fiillt
das Reservoirgefal mit destilliertem Wasser. Schiebt man nun das
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GefiB in die Hohe, so senkt sich die Glocke in den Ringraum,
das kleine Gefilichen N fiillt sich mit Brom. Saugt man dann
das Wasser so hoch, dafl es die Kapillare C erfiillt, so kann man
dann die Pipette mittels einer Verbindungskapillare mit einer
Gasbiirette verbinden. Treibt man dann das Gas in die Pipette,
so senkt sich das Reservoirgefd, und sein Innenrohr bildet den
Schwimmer fiir das Rohr Z. Das Gefdlichen N 146t durch die
Offnung L das Brom tropfenweise in die Mulde zuriickfallen und
bewirkt so eine sehr innige Beriihrung des Broms mit dem zu
untersuchenden Gas.
Rohidthylene ergaben nach Versuchen von P. Petschek:

Mit rauchender Mit Brom in der
Schwefelsiure neuen Pipette
64,2 | 64,5
86,6 ‘ 87,0
80,4 E 80,8

Handhabung der Absorptionspipetten.

Um nun mittels der beschriebenen Instrumente Gase zu analy-
sieren, fiilllt man zunichst die Biirette mit destilliertem Wasser,
welches man vorher durch Schiitteln mit dem zu untersuchenden
Gas gesittigt hatte, und die Pipetten, im Fall dieselben einfache
sind, so mit Absorptionsmittel, welches ebenfalls durch Schiitteln
mit den von ihm nur wenig absorbierbaren Gasen vorher gesittigt
ist, dafl die Kugel a leer bleibt.

Das Sittigen der Fliissigkeiten nimmt man zweckmifig in
einer halb mit denselben gefiillten Kochflasche vor, in welche man
das Gas mittels eines doppelt durchbohrten Korkes und einer
langen und einer kurzen, rechtwinkelig gebogenen Riohre in
schnellem Strom einleitet.

Es ist wichtig, dall das Abséttigen mit dem zu untersuchen-
den Gas erfolgt, dall man nicht etwa, wenn es sich z. B. um eine
Kohlenséurebestimmung in Flammgasen handelt, die etwa 12 Proz.
CO, enthalten, die Sperrfliissigkeiten mit reiner Kohlenséure séttigt,
da ja eine so gesittigte Fliissigkeit an ein Gas, welches nur
12 Proz. CO, enthélt, Kohlensdure abgibt.

Bei technischen Analysen, wo es sich immer um Wieder-
holung derselben Untersuchung handelt, erhilt sich das Absorptions-
mittel durch die Arbeit selbst geséttigt.
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Haben die Pipetten die Temperatur des Arbeitsraumes, was
man leicht durch ein bei k (Fig. 34) eingefiihrtes Thermometer
kontrollieren kann, so beginnt man die Analyse, indem man in

Fig. 84.

der bereits beschriebenen Weise das im Melrohr der Biirette be-
findliche Wasser durch das zu untersuchende Gas ersetzt, wobei
es vorteilhaft ist, genau 100cecm in Arbeit zu nehmen, da man
dann ohne jede Rechnung sofort die Prozente an der Teilung
ablesen kann. FKine genaue Einstellung erreicht man am leich-
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testen, indem man in die Biirette etwas mehr als 100 ccm Gas
einfiillt, dasselbe durch Heben der Niveaurdhre auf ein kleineres
Volumen als 100cem zusammenpreBt, den Verbindungsschlauch
bei g (Fig. 25) mit dem Daumen und Zeigefinger der linken Hand
abklemmt, das Niveaurohr wieder senkt und nun, indem man das
MeBrohr mit der rechten Hand in die Hohe der Augen bringt,
das Sperrwasser bis zum Nullpunkt zuriicktreten 14Gt. Offnet
man dann den Quetschhahn d der Biirette wihrend ein bis zwei
Sekunden, so gleicht sich der Druck im Instrument unter einem
deutlich horbaren Zischen mit dem der dufleren Atmosphére aus.
Die Biirette enthélt genau 100 ccm Gas, wovon man sich durch
eine Kontrollablesung bei in eine Ebene gebrachten Oberflichen
der die Rohren erfiilllenden Wassersiulen iiberzeugt. Es gelingt
so leicht, bis auf Zehntelkubikzentimeter genaue Abmessungen zu
machen. Hierauf wird der Apparat in der aus Fig. 34 ersicht-
lichen Weise zusammengestellt.

Die Pipette kommt auf das aus vier Brettern einfach zu-
sammengefiigte Holzbdnkchen G zu stehen und wird durch das
kapillare Verbindungsrohr F' (ein Stiick Thermometerréhre von
ungefdhr 0,5 mm lichtem Durchmesser) mit der Biirette verbunden.
Um zu vermeiden, daB hierbei kleine Luftblasen eingeschlossen
werden, fiillt man vor dem Einstecken der Verbindungskapillare
das Gummistiick d mittels eines Kapillartrichters mit Wasser,
steckt die Verbindungskapillare in das Gummistiick, wodurch sie
sich vollstindig mit Fliissigkeit fiilllt, und schiebt sie in das mit
zwei Fingern der rechten Hand gefafite und dabei durch Breit-
driicken von ibhrem etwaigen Luftinhalt entleerte Gummistiick ¢
der Pipette.

Offnet man hierauf den Quetschhahn, indem man gleichzeitig
die Niveaurchre a hebt, so stromt das zu untersuchende Gas durch
das Verbindungsrohr in die Absorptionspipette, wobei die kleine
Luftblase, welche etwa beim FEinstecken der Rohre F in das
Schlauchstiick ¢ eingeschlossen worden ist, durch das in F befind-
liche Wasser beim Beginn des Ubertreibens von dem zu unter-
suchenden Gasgemisch abgeschlossen wird. Nimmt diese Blase
in der Kapillarrohre der Pipette nicht mehr als 5 bis 10 mm
Raum ein, so kann sie ganz unbedenklich vernachlissigt werden,
da der dadurch entstehende Fehler etwa 0,03 ccm betrigt. Ist
die Luftblase grofer, was bei einiger Geschicklichkeit immer ver-
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mieden werden kann, so treibt man durch Senken der Niveau-
rohre das Gas vollstindig in die Biirette zuriick und wiederholt
die Operation, indem man durch einen bei k& aufgesteckten Gummi-
schlauch durch Einblasen die Luftblase aus der Kapillare zum
Austritt bringt.

Ist das Gas in die Absorptionspipette iibergestromt, so 1aft
man noch etwa 1/,ccm Wasser nachtreten, wodurch das Kapillar-
rohr ausgespiilt und von dem vorher darin enthaltenen Absorp-
tionsmittel hinldnglich befreit wird. Das Gas befindet sich dann
zwischen zwei Fliissigkeitssiulen, dem Absorptionsmittel und dem
die Kapillare erfiillenden Wasser, abgeschlossen. Hierauf 15st man,
nachdem die Biirette mittels des Quetschhahnes geschlossen ist, die
Verbindung mit derselben und bringt durch etwa zwei Minuten
andauerndes Schiitteln der Pipette das Gas zur Absorption. Dann
verbindet man Biirette und Pipette wieder und 146t, indem man
das Niveaurohr auf den Fullboden stellt, das Gas in die Biirette
zuriickstromen, wobei man Obacht hat, daf das Absorptionsmittel
nur bis in die Verbindungskapillare F' dringt. Ist dies geschehen,
so schlieft man den Quetschhahn, entfernt die Pipette und liest,
wie oben beschrieben, das Volumen des riickstindigen Gases ab.

Fir die Pipetten mit festen Absorptionsmitieln gestaltet sich
die Arbeit noch etwas einfacher, da in diesem Fall ein Schiitteln
unnitig ist, indem wegen der grofien Oberfliche, mit welcher die
festen Korper eingebracht werden miissen, das einfache Verweilen
der Gase in der Pipette geniigt, der Apparat daher nicht ausein-
andergenommen werden muf.

Man verwendet fiir jedes Absorptionsmittel eine besondere
Pipette und ist so, abgesehen von der Ersparnis an Reagens, dem
unangenehmen Reinigen der Apparate iiberhoben. Ein besonderer
Vorzug ist ferner die vollstindige Garantie, dall wihrend des
Verweilens der Gase in der Pipette oder wihrend des heftigen
Schiittelns bei der Absorption ein Verlust an Gas durch Ent-
weichen aus sich lockernden Glashéhnen oder anderen Verschliissen
unmoglich ist, und dal man, ohne einen Absorptionsfehler der
nicht chemisch absorbierbaren Gase fiirchten zu miissen, viel
Reagens in Anwendung bringen kann, wodurch die Arbeit sehr
wesentlich abgekiirzt wird. Nach dem Gebrauch werden die
Pipetten bei ¢ mittels eines Glasstabes, bei k mit einem kleinen
Kork wohl verschlossen und auf ein auf die Riickseite derselben
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mit einigen Kopierzwecken befestigtes Blatt Papier die Anzahl
der Kubikzentimeter Gas notiert, welche durch das Reagens ab-
sorbiert worden sind. Kennt man den Wirkungswert des Reagens
(siehe spiter), so kann man ohne jede Verschwendung mit einer
Fillung der Pipette, je nach der Natur der zu untersuchenden
Gase, meist mehrere hundert Analysen machen, und hat dabei die
Gewilheit der Leistungsfihigkeit des Absorptionsmittels.

Die Gasbiirette ist, falls man nur nicht ungeschickt operiert
hat, nach dem Versuche zur folgenden Analyse vollstindig vor-
bereitet. War Reagens in dieselbe getreten, so wird sie gereinigt,
was bei der einfachen Konstruktion keinerlei Schwierigkeiten bietet.

Wihrend einzelne Gase durch einmaliges Uberfiihren in die
Pipetten vollstdndig absorbiert werden konnen, mull man andere
eine gewisse Zeit damit in Beriihrung lassen. Es ist sehr zweck-
mibig, sich dabei einer gewohnlichen Sanduhr, wie man sie zum
Eierkochen in jedem Kiichengeschdft kaufen kann, zu bedienen.
Man kann dann seine Aufmerksamkeit der Analyse allein zu-
wenden und ist sicher, dal man weder zu wenig noch zu viel
Zeit verwendet.




Dritter Abschnitt.

Apparate zur exakten Gasanalyse mit
Quecksilber als Sperrfliissigkeit.

Allgemeines.

Wegen der Loslichkeit der Gase in Wasser und den Reagenzien
ist selbst unter Anwendung von mit den fraglichen Gasen ge-
sattigten Sperrfliissigkeiten keine sehr weitgehende Genauigkeit
zu erreichen. Will man méglichst genaue Resultate erhalten, so
mubll man sich unbedingt mit Quecksilber gefiillter Apparate be-
dienen.

Wihrend noch vor einem Jahrzehnt nur einige wenige Glas-
blésereien zuverldssig dicht schliefende Glashiahne herzustellen
vermochten, hat inzwischen die Fabrikation von Glasapparaten
einen solchen Fortschritt gemacht, da man heute leicht gut
schliefende Instrumente erhalten kann.

Vollstdndige Garantie dafiir, dal keine Undichtigkeiten da
sein konnen, geben natiirlich nur durchaus verschmolzene Appa-
rate, die keinerlei Schliffe oder Gummiverbindungen erhalten.

1. Apparate mit Gummiverbindungen und Schliffen.

A. Gasbiuretten mit Temperatur- und
Barometerkorrektion.

Pettersson?) hat zuerst gezeigt, dal man vermittelst einer
Rohre, welche ein abgeschlossenes Gasvolumen enthilt, mit Leichtig-
keit die Fehler kompensieren kann, welche die Druck- und Tem-
peraturschwankungen der Atmosphére mit sich bringen. Mit Queck-
silber gefiillte Biiretten gestatten, unter Anwendung eines derartigen
Rohres, aullerordentliche Genauigkeiten bei den Analysen zu er-
reichen, die denen mit dem spiter beschriebenen Apparat zur

1) Fresenius’ Zeitschr. f. analyt. Chem. 1886, S.467.
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exakten Gasanalyse nicht nachstehen, solange die Héhne und
Gummiverbindungen véllig dicht sind.

Je nach der Grofle der Gasquantititen, die gemessen werden
sollen, bedient man sich dreier verschiedener Formen von Gas-
biiretten mit Temperatur- und Barometerkorrektion, die in Fig. 351,
II, TII dargestellt sind.

Fig. 35 I zeigt eine Biirette zur Messung von Gasquantititen,
deren Volumen zwischen 0,5 bis 100 cem schwankt. Fig. 35 II gibt

Fig. 85 I—IV.

die Einrichtung, die man zweckméfBigerweise benutzt, wenn das
Gasvolumen etwa 150 ccm betrigt. In Fig. 35 III ist ein Instru-
ment dargestellt, was speziell fiir die Untersuchung der von Bak-
terien entwickelten Gase konstruiert worden ist, wo Gasquantititen
von etwa 10ccm untersucht werden sollen.

Die Instrumente bestehen aus den graduierten MeBrohren A,
den Korrektionsréhren B, den Manometerrohren F' und den Niveau-
kugeln G. Die MeBréhren und Niveaukugeln werden von passenden
eisernen Fiilen getragen. MeBrohren und Korrektionsrohre stecken
in einem Glaszylinder C von passender Weite, der mit Wasser
gefiillt ist, um dadurch die Garantie zu geben, dal sie jederzeit
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ganz gleiche Temperatur haben. Die MeBrohren sind durch
Greiner-Friedrichsche doppelt gebohrte Glashihne geschlossen,
deren Konstruktion aus Fig. 35 IV ersichtlich ist.

Die Korrektionsrohre B bilden mit den Manometerrshren F
ein Stiick. Es sind einfache Glasrchren, die in der aus den
Zeichnungen ersichtlichen Weise aneinander gesetzt sind. g ist
eine Ansatzkapillare. Die Manometerrohren sind U-formige Glas-
rohren, welche sich bei & und ¢ etwas erweitern. An diesen Er-
weiterungen befinden sich in gleicher Hohe angebrachte Marken.
Mittels des etwa 11/, bis 2mm weiten Rohres ! sind sie durch
Gummistiicke mit den MeBréhren verbunden. Der Grund, warum
das Manometerrohr so lang gemacht ist, liegt in dem Umstand,
daB es anderenfalls sehr leicht vorkommt, dafl man bei unvor-
sichtiger Handhabung des Apparates das Quecksilber aus dem
Manometerrohr in die Biirette oder das Korrektionsrohr treibt.
Durch die angegebene Einrichtung ist dies unmoglich gemacht,
da, ehe dies geschehen kann, Druckdifferenzen von mehr als einer
halben Atmosphire eintreten miissen. Dadurch, dal das Mano-
meterrohr ganz aus Glas ist, hat man den Vorzug, daB das Queck-
gilber nicht durch aus dem Gummi stammenden Schmutz ver-
unreinigt werden kann. Ist die Biirette verunreinigt worden, so
nimmt man das Manometerrohr einfach ab und kann dann das
iibrige Instrument reinigen, ohne daf an dem im Korrektionsrohr
abgeschlossenen Gasvolumen etwas passieren kann.

Um die Apparate fiir den Gebrauch herzurichten, saugt man
durch die Rohre g etwas destilliertes Wasser in die Korrektions-
réhren B und befeuchtet die Winde der Melrohren 4. Man
tiillt ferner die Niveaukugeln G+ mit Quecksilber und treibt durch
Heben derselben, nachdem man die Glashdhne in die Stellung 1
gebracht hat, so viel Quecksilber in die Manometerréhren, dafl
dasselbe den Raum zwischen den Marken bei & und ¢ erfiillt.

Zur Normierung der Apparate miissen zunichst die Inhalte
der Manometerrdhren von Marke % bis ¢ ermittelt werden. Is
geschieht dies, indem man das in den Manometern befindliche
Quecksilber bis nach @ saugt, dann die Hihne D schlieft und
hierauf, nachdem die Hihne D in Stellung 2, Fig. IV, gebracht
sind, beliebig grofe Luftvolumina in die Biiretten bringt. Man
liest dann bei offenem Hahn (also unter dem gerade herrschenden
Druck der Atmosphire) die Grofe dieser Volumina an den Skalen
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der Biiretten ab. Hierauf dreht man die Hahne D so, dal die
Biiretten mit den Manometerréhren kommunizieren und treibt so
viel von der eingeschlossenen Luft in die Manometerrdhren iiber,
bis das Quecksilber an den Marken % und ¢ auf beiden Seiten
gleich hoch steht.

Die Differenz einer zweiten Ablesung (vorausgesetzt, dal die
Rohre g offen ist) mit der ersten Ablesung ergibt dann die Gréfle
der Rdume von der Marke % bis ¢ in den Manometerréhren. Das
Korrektionsrohr kann nun entweder in der Weise benutzt werden, daly
man durch Abschmelzen des Rohres g ein beliebiges Luftvolumen
zum KinschluB bringt, wie es dem gerade zufillig herrschenden
Barometerstand und der Temperatur entspricht, oder man kann
den Inhalt von B mit gerade so viel Luft fiillen, dafl der Apparat
immer direkt auf 0° und 760 mm Druck reduzierte Gasvolumina
angibt. Im letzteren Fall befindet sich das Gas bei gewdhnlicher
Zimmertemperatur immer unter etwas Uberdruck. Im ersteren
Fall muBl man den zur Zeit des Abschmelzens der Rohre g herr-
schenden Stand des Barometers und Thermometers notieren, um
das Gasvolumen, wenn notig, danach umrechnen zu kénnen.

Um nun die Apparate so einzurichten, daf die Beobachtungen
an den Skalen der Mefirohren 4 Volumina von 0°C und 760 mm
Druck entsprechen, was in vielen Féllen sehr wiinschenswert ist,
befestigt man an dem Ende der Kapillaren g ein Stiick Gummi-
schlauch mittels Drahtligaturen. Durch Senken der Niveaukugeln
saugt man das Quecksilber in den Manometerrdhren bis in die
Ré6hre ! und stellt dann die Biiretten in einen nach Norden ge-
legenen Raum, in welchem kein schneller Temperaturwechsel statt-
findet, in der Ndhe eines Thermometers und Barometers fiir zwei
Stunden hin. Die Hahne D werden gedffnet, so dafi die Inhalte der
Biiretten frei mit der atmosphérischen Luft kommunizieren kénnen.

Sobald man die Uberzeugung erlangt hat, daf ein ganz voll-
stindiger Temperaturausgleich aller Teile der Apparate statt-
gefunden hat, liest man zunfichst ganz genau die GréBen der
Gasvolumina, der Temperatur und des Barometerstandes an den
vorhandenen Instrumenten ab, und schliefit die Hihne D). Hierauf
berechnet man, wie grof die vorhandenen Gasvolumina bei 0° und
760 mm Barometerstand sein wiirden.

Zum Beispiel: das Gasvolumen betrage 97 ccm, der Barometer-
stand 753,3 mm, die Temperatur 8,75°C.



Gasbiiretten mit Temperatur und Barometerkorrektion. 47

Die Groe des Raumes von & bis @ im Manometerrohr sei vorher
zu 1,8ccm ermittelt. Die Tension des Wasserdampfes ist 8,4 mm.

Ist b der beobachtete Barometerstand, ¢ die Temperatur, e die
Tension des Wasserdampfes und ¥V das beobachtete Volumen, so
berechnet sich das gesuchte Volumen V, nach der Formel:

b—e
760 (1 - 0,00867¢)

Im obigen Beispiel ist es 92,1 ccm.

Da nun bei der Messung mit dem Korrektionsrohr das Gas
den Raum von % bis a ausfiillt, so mufl man noch die Grife
desselben, das ist 1,8 ccm, davon abziehen:

92,1 — 1,8 = 90,3 ccm.

Um nun das Korrektionsrohr zu normieren, stellt man den
Hahn D so, dafl das MeBrohr mit dem Manometerrohr kommu-
niziert und driickt dann das abgemessene Gasvolumen auf die
fir 0° und 760 mm berechnete Grofle zusammen. Selbstverstind-
lich kommt dadurch das Quecksilber im Manometerrohr aus der
Gleichgewichtslage. Man blidst nun durch den bei g angesteckten
Gummischlauch so viel Luft in das Korrektionsrohr ein, bis das
Quecksilber im Manometerrohr im Gleichgewicht steht und klemmt
dann bei g den aufgesetzten Gummischlauch mit einem starken
Quetschhahn direkt vor ¢g zu.

Da ein Gummischlauch fiir lingere Zeit keine Garantie voll-
stdndiger Dichtheit bieten wiirde, so handelt es sich jetzt noch
darum, das Rohr g abzuschmelzen.

Dies ist wegen des héheren Druckes, welcher im Inneren
herrscht, nicht ohne weiteres moglich; es gelingt jedoch leicht,
wenn man die Gummiverbindung des Manometerrohres mit der
Biirette bei o 10st, hierauf das Korrektionsrohr B in eine Kilte-
mischung von Kochsalz und Eis stellt und es so lange darin laft,
bis das Quecksilber im Manometerrohr anzeigt, daf im Inneren
des Korrektionsrohres ein geringerer Druck ist als in der dulleren
Atmosphire. Man kann dann das Rohr g dicht vor dem an-
gesetzten Gummischlauch mittels eines Gebldses erhitzen und
durch Abziehen zuschmelzen.

Fiirchtet man, die Glasréhre g konnte dabei zerspringen, so
iiberstreicht man dieselbe, mit Ausnahme der Stelle, wo sie ab-
gezogen werden soll, mit etwas mit Wasser angemachtem Gips;

V,=V
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derselbe gibt einen trefflichen Schutz gegen zufillige Uberhitzung
der nicht zu erweichenden Glasrohre. Der Gips kann nachtrig-
lich mit Wasser leicht entfernt werden.

Wird das so hergerichtete Korrektionsrohr dann wieder
mit dem MeBrohr verbunden, so geben die Ablesungen direkt
auf 0° und 760 mm reduzierte Gasvolumina, ganz gleich-
giiltig, wie grol etwa vorhandene Temperatur- und Druck-
schwankungen sind, wenn man nur einfach bei den Messungen
dem Hahn D die Stellung 1 gibt und das Quecksilber im
Manometerrohr durch Ausdehnen oder Zusammendriicken des
im MeGrohr befindlichen Gases zur Einstellung auf die Marken
in k und ¢ bringt.

Die genaue FEinstellung des Instrumentes erreicht man da-
durch, dafl man zunichst durch Heben oder Senken der Niveau-
kugel G die beiden Quecksilbermenisken % und ¢ ungefihr in
gleiche Hohe bringt, hierauf den Hahn % schlieft und nun durch
Drehen der Druckschraube o ein Stiick Gummischlauch, welches
sich zwischen dem Hahn #» und dem Endstiick der Biirette befindet,
so in seinem Volumeninhalt verindert, bis die beiden Menisken
sich genau in gleicher Hohe befinden. Diese Art der Einstellung
ist von Pettersson angegeben; sie gestattet, in auBerordentlich
bequemer Weise mit grofier Schnelligkeit kleine Anderungen an
der Grofe eines Gasvolumens vorzunehmen. Als Gummischliuche
verwendet man zweckmifig bei allen Apparaten, die griBerem
Druck widerstehen miissen, Patentschlauch, der weniger elastisch
ist, als der gewdhnliche Gummischlauch, mit Leichtigkeit aber
Drucke von mehreren Atmosphiren aushilt.

Bei der Handhabung der Biirette ist es am bequemsten, beim
Zuriicksaugen des gemessenen Gases aus dem Manometerrohr in
das MeBrohr absichtlich etwas Quecksilber mit iibertreten zu
lassen. Man fiihrt dann das Gas in die Pipetten und 148t, so-
bald das MeBrohr ganz mit Quecksilber erfiillt ist, nachdem man
den Zweiweghahn in die entsprechende Stellung gebracht hat,
wieder so viel Quecksilber in das Barometerrohr zuriicktreten,
dall es genau sein urspriingliches Volumen hat. Um dies ganz
genau machen zu konnen, macht <ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>