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Dieaer Unterschied, der nur der neu in Orthostellung birwmgw 
kommenen Carboxylgruppe zugeschrieben werden kann , 5 d e t  ileich 
in  gleicher Weise beim Phenylhydrazinderivat der Benzaldebyddi- 
carboneiiure, welchem Qraebe  und Boese l  allerdings nur auf &und 
einer Stickstoff bestimmung die Formel des Hydrazons 

/GOSH 
Ce&-cH = N .  NHCeHa 

\COoH 
zuscbreiben, wllhrend bei der Opian- und Phtalaldehyd-Stiure bekanntsch 
Ringschlieesuog unter Auetritt einea zweiten Waeeermolekiilile etattfindet 

Die leichte Bildung, Abscheidung und Spaltung des Benzaldehyd- 
&carbonsiiure-a-naphtyhnide macht es zu einem geeigneten Mittel fiir die 
Reindmstellung der BenzaldehpddiclLrhons~ure. Direct aus der Schmelre 
der Phenyglyoxyldicarbonstiure (G r a e b e und B o s s e 1 , l .  c.) vermochte 
ich, wegen &re8 geringen Oehalte an Benzaldebyddicarbomhre, letz- 
tere zwar noch nicbt als Naphtylamid abzuscheiden, wohl aber aus den 
bei der weiteren Aufarbeitung abfallenden, an Benzaldehyddicarbons&nre 
reicheren Mutterlaugen. Das Naphtylamid schmilzt bei 202-2074 und 
liisst sich, falls nicht rein, leicht aus Alkohol umkrystallisiren. Man 
zersetzt dann mit Ammoniak, fltrirt vom a-Naphtylamin, bezw. llthert 
aus, nnd schiittelt nach dem Ansiiuern von Neuem mit Aether die Bern- 
aldehyddicarbonelinre aue. Fiir diese SBure fand ich den Schmelzpunkt 
etwaa niedriger ale O r a e b e  undBosse1 angeben, niimlich bei 162-165O 
statt 175-178O. Die ausgelitherte SIiure wurde dnrch die Analyae 
ihres Silbersalzes identificirt, welches in krystaunischen Flocken ausfiel: 

Procente: Ag 52.94. 
Gef. a )) 52.94. 

Analyse: Ber. fir C&OsAgp 

Meinem Assistenten, Hrn. Dr. G. Cybulsk i ,  sage ich fiir seine 

Organ. Laboratorium der Tecbnischen Hochschnle zu Berlin. 
Unterstiitzung bei dieser Arbeit meinen beaten Dank. 

196. 0. Bleier: Ueber gasanalytieohe Apparate. 
[4. Abhandlung. '1 

(Eingegangen am 23. Milrz.) 
I. E i n  U n i v e r s s l a p p a r a t  fiir d ie  technische Gaeanalyse.  

Ein gasanalytischer Universalapparat muss nicht alle fiir die Gas- 
analyse in Betracht kommenden Gaepipetten, Verbrennnngsvorricht- 
gen etc. in einem einaigen Apparat vereinigen; es geniigt, dam die am 
hfuilgsten in Verwendung kommenden Gaspipetten mit der Mesariihre 
. 

1) Vergl. dime Berichte 28, 2423; 89, 260, 1761. 
Rarichte d. D. cbrm. Geeellschaf?, J.hrg. XXX. 46 
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stlsndig verbunden h d ,  wghrend ausserdem die M6glichkeit geboten 
int , noch beliebige andere Gaspipetten nnd Verbrennungscapillaren 
leicht und ohne einen Fehler zu verursachen, rnit der Messriihre zu 
verbinden. Diese Bedingung wird durch den in Fig. 1 dargestellten 
Apparat erfiillt, bei welchem jede Gaspipette durch eine besondere 
Capillare mit der Messriihre direct verbunden ist, sodass ein einziger 
Glashahn geniigt , um alle moglichen Communicationen herzustellen. 

Die mit einem Wassermantel umgebene Mess- 
rohre A endigt unten in den Dreiweghahn h,, der rnit dem cylindrischen 
Niveaugefgsse B verbnnden ist, oben in den Hahn b, der die Verbin- 
dung von A rnit der Capillare a und rnit den Gaspipetten I, l Iund III 
herstellt. Die Messriihre fasst zwischen den Glashlihnen genau 100 cem 
ond ist mit Ausnahme des obersten Theiles (30-40 ccm) in 3 wm 
getheilt. 

An den horizontalen Zweig des Dreiweghahnea h,, ist dorch ein 
Schkuchstiickchen eine capillare Wasserauslaufspitze b mgesetzt, dumb 
welche der Inhalt der Messrchre in 2-3 Minuten auslaufen kann. 1) 

Beschreibnng. 

Fig. 1. Fig. 2. Fig. 3. 
Der Hahnkiicken des Glashahnes hs besitzt entweder eine einfache 

Bohrong (Fig. 2a) wiihrend im Hahnmantel eine Aneahl von Capillaren 

9 Ueber die automatkche Gasabmessung vergl. auch diem Berichte 28, 
2424 und 29, 260. 
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keis6rmig in einer Ebene angeaetzt sind, (Fig. 2 c) oder einen seit- 
lichen Kanal wie ein Tropfglaspropfen (Fig. 2b); in letzterem Falle 
miieeen die Capillaren nicht in einer Ebene angeordnet sein, waa dann 
von Vortheil ist, wenn die Zahl der angeseteten Capillaren griisaer iat, 
als 4, 

Die an das Hahngehlinse angesetzten Capillaren sind rechtwinklii 
nach abw&rts gebogen und durch Schlauchstiickchen mit den Gaapi- 
petten I, II nnd III verbunden, welche die bei Orsa t ' s  Apparat ge- 
brHuchliche Form haben. 

Der game Apparat beihdet sich in einem Holzkasten mit Schieb- 
deckeln, der auf der Zeichnung nicht ersichtlich gemacht kt. 

Handhabung. Nachdem man aich iiberzeugt hat, dass die 
Fliisaigkeit der verschiedenen Gaspipetten bis dicht an den Glashahn h9 

heranreicht, fullt man durch Hebeo des Niveaugefiissda die Mesariihre 
und die Capillare a mit Wasser und h a t  dae zu untersuchende Qaa 
bei a eintreten, wiihrend daa Sperrwaaser durch die Auslaufspitze b 
in eine Schale ausfiiesst, aus der es wieder in das Niveaugefiiss ge  
gossen wird. Indem man nun den Hahn ha um je 900 immer in dem- 
selben Sinne dreht, wird die Communication der Mesariihre mit den 
einzelnen Pipetten, in welche das Gas a m  der Messrijhre iibergsfiihrt 
wird, hergestellt. Sol1 die Analyse nun noch weiter fortgeeetzt werden, 
so fiillt man, wghrend das Gasgemenge sich noch in LII befindet, die 
Capillare A mit Wasser und verbindet dieselbe mit der nun zur Ver- 
wendung gelangenden Gaspipette. Die Analyse wird nun genan so 
fortgesetzt, ale ob die Meesriihre A eine Hempel'sche Biirette 
wiire. 

Die Gasabmessung erfolgt im Allgemeinen in der Messrohre A. 
Der nicht graduirte Theil derselben kommt gewiihnlich nicht zur 
Verwendung, weil die Restgaae fast immer mehr ale 30-40 ccrn 
betragen. Wenn dies ausnahmsweke nicht der Fall ist, so muse 
die Abmessung im Niveaugefilese erfolgen , welches deehalb zweck- 
mgeeig die in Fig. 3 abgebildete Form erhiilt, derart, dass die 
unteren 50 ccm in l/5 ccm getheilt sind, wlhrend der obere Theil 
erweitert ist. 

SelbstverstBndlich sind die am Apparat vorhandenen Gaspipetten 
nicht an eine bestimmte Zahl gebunden. Der Hahn h2 kann selbat 
6 -8 Commnnicationen herstellen, wobei jede zweite Gaspipette mit 
einem besonderen Hahn zu versehen iat. Auch kijnnen bei der letzten 
der nebeneinander geschalteten Gaspipetten noch eine Anzahl hinter- 
einander geschaltet werden, wie dies bei Orsat 's  Apparat der 
Fall iat. - 

46' 



11. E x p  1 o s i o n s c a p illar e n. 
Die in der Gasanalyse gebrguchlichen Apparatel) zur Einwirkung 

dea elektrischen Funkens oder elektrisch gliihender Drlihte auf Gas- 
gemenge kiinnen rnit Vortheil ersetzt werdeu durch die in Fig: 4 ab- 
gebildeten Explosionacapillaren, welche je nach Bediirfniss mit recht- 
winklig gebogenen Capillarrrtiickchen verbunden werden konnen , wie 
dies aus Fig. 4, b ersichtlich ist. 

Q 
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Fig. 4. 

Dieselben Bind Capillaren, welche in ihrer Mitte zu einem Hohl- 
raum erweitert sind, in den entweder Platinelektroden eingeschmolzen 
.sind (Fig 4, a u. b) oder eine Platin- oder Palladium-Spirale mittela 
eines doppelt durchbohrten Stopfens eingefiihrt werden kann (Fig. 4 c). 
In den Hohlraum der Capillare c konnen mittels des doppelt durch- 
bohrten Stopfens auch beliebige Elektroden eingefiihrt werden, z. B. 
Magneaiumelektroden zur Argondarstellung. 

Die Verwendung  dieaer Explosionscapillaren geschieht in folgen- 
der Weise : Zuniichst werden dieselben rnit einer Oaapipette verbunden 
und rnit Wasser gefiillt. Dann wird das freie Ende rnit dem Gefasse 
,verbunden, welchea das zu untersuchende Gas enthiilt, z. B. mit einer 
Gaabiirette, und der Strom geschlossen, der also zunkhst durch das 
Wasser geht. Dann erst l%ast man das Gas eintreten. 

Auf diese Wiese kann man mittels der Explosionseapillaren a 
und b beliebige Mengen eines Knallgases vollsthndig und gefahrlos 
explodiren, indem man dasselbe nur einmal aus der Pipette in die 
Biirette uberfiihrt. Die Explosion vollzieht sich nur innerhalb des 
Hohlraumee und pflanzt sich durch die feuchte Capillare nicht fort. 

I) W. Hempel’s Explosionspipette, W. Hempel, Gasanalytische Me- 
thoden, 1890, S. 101, C1. Winkler’s Apparat zur Methanbatimmung, 
C1. Winkler,  Lehrb. d. techn. Gasanalyse 1892, S. 154 und C1. Winkler’s 
Apperat zur Untersuchung methanhaltiger Grubenwetter, C1. W inkler,  
Lehrb. d. bohn. Gaeanalyse, 1892, S. 159. 
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1st das KnaUgaa rnit anderen Gasen gemengt, so ist die Explo- 
sion beim ersten Ueberfiibren keine vollstiindige, auch dann nicht, 
w e b  das Oasgemenge sich iiber der Explosionsgrenze befindet. Die 
Ursache ist die abkiihlende Wirkung der nahen Qlaswhde. Dagegen 
kann durch mehrmaligee Ueberfiihren auch d a m  noch eine voll- 
stiindige Verbrennung erzielt werden , wenn das Gasgemenge eich 
unter der Explosionsgrenze befindet. 

Die Capillare o dient besondere zur Verbrennung von Methan 
und anderen Kohlenwaeserstoffen. Oenauere Resultate ah mittele 
der Gasbiiretten kann man erzielen, wenn man den von mir be- 
scbriebenen Apparat zur Gastitxirung') durch die Explosionscapillare o 
mit einer Gaspipette oder rnit einem gleichartigen Apparat verbindet. 
Dae Oasgemenge wird in dem ersten Apparat abgemeesen, und nach 
der Verbrennung die Gesammtcontraction gasvolumetrisch, die erzeogte 
Kohlensiiure titrimetrisch bestimmt. 

111. St i ck  s t off ve r  b r en nu ng. 
(Vorliiufige Mittheilung.) 

Seit der Entdeckung des Argon8 erscheint es nothwendig, auch 
eine directe Stickstoffbentimmung in den Gang der Gasanalyse auf- 
zunehmen. Hierzu eignet sich besonders die sogenannte Sauerstoff- 
methode, die man in der Weise auefiibren kann, daas man durch die 
Explosionscapillare b eine Gasbiirette mit einer Gaspipette verbindet, 
welche beide mit verdiinntem Alkali geftillt sind, und den im richtigen 
Verhaltniss rnit Sauerstoff gemischten Stickstoff liingere Zeit durch die 
Capillare hin und her leitet. Bei den bieherigen Versuchen, die ich 
in dieser Weise anstellte, blieb die Geschwindigkeit der Stickstoff- 
absorption hinter der von R a y l e i g h  und R a m s a p  in ihren Apparaten 
bei gleicher Funkenlange erreichten bedeutend zuriick. Dagegen Itisat 
sich eine raachere Absorption erzielen durch Einschaltung mehrerer 
Explosionscapillaren in den Gaestrom, in denen der Inductionsfunken 
zu gleicher Zeit durchschliigt. 

Zur praktischen Anwendung dieser Methode ist eine Vorrichtune 
nothwendig, um daa Hin- und Herleiten des Gasgemengee automatisch 
zu bemrgen, da daa Heben und Senken des Niveaugefgsses zu er- 
miidend ist. Andernfalls kiinnte man mit Hiilfe einer S p r e n g e l -  
sohen Luftpumpe daa Gas in ahnlicher Weiee kreieen lassen, wie 
diee R a m s a y  bei seiner sogenannten Magnesiummethode zur Argon- 
darstellung anwendet. 

I) Dime Berichte 29, 263. 


