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Gilaswand hingen. bleibt, sich iiber dem Quecksilber gesam
melt hat. wo es leicht mit einem Pfropfen von Filtrierpapier
entfernt werden kann. Dann aber ist der Regulator zum

(GGebrauche fertig und funktioniert sehr gut

5. Versuchsausfiithruneg.

\ls MeBgas verwendete ich Stickstoff, der zur Entfer-
nung von Sauerstoff iiber glithendes Kupfer geleitet wurde.
Gemessen wurde das Gas mit einer geeichten (Gasuhr. Die
Fichung erfolgte mit einem Normalliter, aus welchem durch
ein NiveaugefiB genan 11 Luft durch die Gasuhr gedriickt
wurde. Die Eichung wurde wiederholt vorgenommen. Die
Volumina, welche dem Unterschied zweier Zeigerstellungen
der Gasuhr entsprachen, wurden bei wiederholter Eichung
nur innerhalb 19/, abweichend gefunden.

Die exakte Durchfihrung der dynamischen Bestimmungs-
methode verlangt eine Apparatur, in welcher das Gas ver
hiiltnismiBig lange mit der Fliissigkeit in innigster Beriihrung
sein kann. um eine vollstindige Sittigung desselben mit dem
Dampf der Fliissigkeit zu ermoglichen; zweitens mul} sie
eine solche Flitssiokeitsmenge fassen, daB der Durchgang des
Gases keine merkliche Konzentrationsiinderung hervorbringt

Drittens mufB die Verbindung von Sittigungsgefil mit der

.\||.-|:."|'1int|r&'.":l.w‘l'iu‘ eine solche sein, daf} das MeBegas ohme
Verlust an mitgenommenen [’-‘E]|I|'r Zur -\i'-“'”?-|“'i““""[-l'“"""“'i.‘hf"
keit gelangt.

Zuerst benutzte ich einen Apparat, der schon frither fin
den gleichen Zweck in unserem Laboratorium Verwendung
tand. Er besteht aus einer Vorsittigungsflasche, der Sitti
I‘_"IIIIIL"*.“|‘1I'£[|I' und dem .\]HIIl'[llll“ll-“.'—'"]”l'l‘- Die drei Teile sind
durch Gilasschiffe unter sich verbunden. Durch den Queck
silberverschluBl @, (Fig. 2 auf S. 16) gelangt das Gas in die

Vorwaschflasche, wo es dem inneren Spiralband folgend, in

kleinen Blasen aufsteigt. Die Vorsittigungsflasche hat den

Zweeck 1) das Gas schon vor dem Eintreten in die Sittigungs-
schlange mit dem []:ilulal der Fliissigkeit moglichst anzu-
reichern, um eine Anderung der Konzentration in dieser tun-

lichst zu vermeiden, und 2) das Gas zu reinigen, namentlich
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von den letzten -“;||II|'1'|| von ~auerstoff zu befreien Die ‘\u.’

waschflasche nahm ea. 50 cem Siure auaf.

Die Sittigungsspirale besteht aus einem Glasrohre von
2m Linge und 1,8 em lichter Weite, das in niedrigen Win-
dungen von 21 em Durchmesser zu einer Spirale aufgewun-
den ist. Die Hohe des Apparates betriigt 15 em. Der Stick
stoff tritt hier aus einer eingeschmolzenen Spitze in kleinen
Blasen ein.

Nach der Spirale gelangt das MeBgas in die \bsorp
tionsflasche. Aus vier sehr feinen Offnungen am Ende des
Rohres & ftritt es in kleinen Blischen aus und hat die ea.
15 em hohe Flissigkeitssiule zu durchstromen, wodureh die

.\]"‘_"!;"liil\'"lli :;1=_-_{--|n|-‘.| i-'|. :!Hi-ﬂ [3.‘1||||||' dall |]i1- .\:“.‘-'iifl'[itlrk."
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fHiissigkeit abzugeben. Von da wird der Stickstoff durch einen

zweiten Quecksilberverschlufl zur Gasuhr

b Bestimmungsmethode.

Die iibereaneene Jod-- und Jodwasserstoffmenge wurde

titriemetrisch bestimmt: Jod mit /452, Natrinmthiosulfat und

.|.;.|'\'\;|--«‘.-'-clui'|' :|:',‘- 'i,.,,- i". \;:|"'|-|||.'|||:-_"<-. JH:- _\;Hi'nr-.'f:l.l-.-__-'.-

wurde nach Kiister?!) aus reinem Alkohol und Natrium b«

¢ eingestellt, deren

reitet: sie wurde mit eciner Salzsi e
halt auf zwei voneinder unabhiingigen Wegen genan be-

stImint war

mit S0

2 8040 ¢ reines Natriumkarbonat wurden in 500 ¢ Wasser auf

das entspricht einer Normalitit 0.28040:2.6! 01057

90 cem dieser Lidsung - 20 0, 1057 21.14 com |-|||h!|||'<'}ll 1

21.05 der einzustellenden Salzsii

21,14:21,03 L TO0S w.

2) Drureh die Wilgung:

- =alzsdin

100) ccm einer ire ceben 14338 ¢ Chlors:

hielt mit meiner Salzsiinre 1,4399 g, so dall aus dem Verhiiltnis

1. 4999 : 1.4558 die Normalitiit der Salzsiiure sich zn 0.1004 berechnet.

Die Lauge wurde withrend der Arbeit wiederholt mif

dieser Salzsfiure gepriilt.

Un

bestindigkeit unmittelbar vor jeder Jodbestimmung aus !/,5-x.

Die 1V g-Natrinmthiosulfatlisung wurde wegen ihre

Lissung bereitet; diese war eingestellt mit Kalinumbichromat.

2.4415 ¢ Kaliumbichromat loste ich in D00 cem Wasser auf. Das

entspricht einer Normalitit von (0,24415:2.4542 009948 Tir 20 cem

dieser Losung verbrauchte ich 20,31 cem Natriumthios

Wirkungsy

) u

at. s0 daly

19,896 20,51

ert der Thiosulfatlisung erg

(.08
Zur Kontrolle wurde die Thiosulfatlésung mit der oben
angegebenen 1/,4-n. Salzsiure verglichen, indem ein abge
HICSSC1IeS \.lllll.‘f'*'.l -“;:1|r’.‘«filll"' AR [,-”-Hlil;‘_'"'ll VOTI |\..‘1]ili||niw|lli
und Kaliumjodat gegeben, und das in Freiheit gesetzte Jod

mit Thiosulfat bestimmt wurde.

Zoitschr. fir anore, Chem. 18, 13 1897

LANDESBIBLIOTHEK

Baden-Wiirttemberg



	Seite 15
	Seite 16
	Seite 17

