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129. Einfacher Kohlendioxydentwickler 
fur die Mikroatickstoffbesting nach Dumas 

von M. F. Furter und G. Bussmann. 
(9. 111. 49.) 

Bekanntlich ist reinstes Kohlendioxyd wesentlich fur das Ge- 
lingen der Mikrostickstoffbestimmung nach Dzcmus. Dass jedoch der 
von Pregl benutzte Kipp’sche Apparat l)  keine befriedigende Gas- 
quelle ist, geht allein schon aus den vielen vorgeschlagenen Verbesse- 
rungen2) hervor. Sehr reines Gas liefern die mit Kohlensiiureschnee 
beschickten Entwickler, die sich mehrfach im Schrifttum finden3). 
Sie eignen sich besonders fur Serienanalysen. Wo aber nur hie und 
da Stickstoffbestimmungen ausgefuhrt werden oder der Kohlensiiure- 
schnee schwer zu beschaffen ist, da leistet der im folgenden beschrie- 
bene Entwickler gute Dienste. Er ist einfach in Form, Gebrauch und 
Bedienung, liefert schnell luftfreies Kohlendioxyd und bleibt lange 
betriebsbereit. Dieser handliche Gasentwickler, der wenig Platz be- 
ansprucht, laisst sich auch sonst an Stelle der Kipp’schen Apparate 
verwenden, also zur Entwicklung von Wasserstoff, Schwefelwasser- 
stoff usw. Wo ein grosserer Uberdruck erforderlich ist, muss der Zy- 
linder B (rgl. die Zeichnung) entsprechend liinger angefertigt werden. 

Be s c h r e  i b u n g d e s E n t w i c k 1 e r s. 

Der Kohlendioxydentwickler, welcher wie der 1921 von SchoeZZer4) vorgeschlagene 
Apparat statt der iiblichen kugelformigen Gefasse zylindrische Teile aufweist, wird aus 
starkwandigem, gewiihnlichem Glas herge~tellt~). Form und Grosse gehen aus der Zeich- 
nung hervor. Das Gerat wird am Zylinder A mit einer Stativklammer festgehalten, bei 
C ruht es auf einem Korkring. Zur Aufnahme des Marmors dient der Zylinder A;  iiber 
das Rohr am unteren Ende des Zylinders legt man das gelochte Filterplattchen eines 
Gooch-Tiegels, ein Trichterchen oder eine Glasspirale. Die Zylinder R und C nehmen die 
Saure auf; die verbrauchte chlorcalciumhaltige Saure sammelt sich bei C. Auf die beiden 
oberen Zylinder setzt man gute, weiche Gummistopfen auf. Das Gas wird durch das 
dreimal gebogene, mit drei Hahnen versehene Rohr uber dem Zylinder A abgeleitet. Der 
Hahn H 2 erlaubt, das Gas an der obersten Stelle, wo sich die Luftreste sammeln, abzu- 
lassen: So erhalt man in kurzer Zeit und muhelos luftfreies Kohlendioxyd. Vom Hahn 
H 2 aus leitet ein Gummischlauch das Kohlendioxyd in den Zylinder B, um die SIure vor 

1) F .  Pregl und H .  Roth, Quantitative organische Mikroanalyse, Wien 1947, S. 88. 
2) Z. B.:F. Hein, Z. angew. Ch. 40,864 (1927); 0. R .  Trautz, Mikroch. 9, 300 (1931); 

8. H.  Tucker, Analyst 64, 410 (1939); E .  J. Poth, Ind. Eng. Chem., Anal. Ed. I I ,  518 
(1939); W.  H.  Rauseher, ebenda 12, 694 (1940); H. A.  Pagel, ebenda 16, 344 (1944). 

3) E .  B. Hershberg und G. W .  Wellwood, Ind. Eng. Chem., Anal. Ed. 9, 303 (1937); 
W .  Zimmermann, Mikroch. 3 I, 42 (1943) ; Pregl-Roth, 1. c. S. 92. 

4, A.  Schoeller, Z. angew. Ch. 34, 586 (1921). 
5) Der Apparat kann bei der Firma Karl Kirchner, Bern, bezogen werden. 
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dem Eindringen von Luft zu schiitzen. Von B aus fiihrt ein zwc.it,rr (:iriilIlrisc,lrlauch zu 
einer A4bsaugflasche D niit etwas Natronlauge, wo et wa iiberspritzcxnde Siiurc. sonie dic 
Sauredampfe unschadlich gemacht werden. Das Glasriihr bei 1) darf nicht in (lie Katron- 
lauge tauchen, sondern nnr his dicht an deren Oberfl.:ii.hi. fiihren. i'her di,m Zylinder R, 

Fig. 1. 
Kohlmdioxydentwickler (Massf. ii nim). 

vor dem Verbindiingsschlauch zur A4bsaugflasche, brinct iiian n0c.h c4nrn :Iasli;Lhn H 4 
an. Man kann so bei Xichtgebrauch die Saure von dcr J , I I ~ I  absc~hliessc.11 i r i i d  cliv Fiillung 
des Entwicklers bleibt lange haltbar. Spater geniigt Eiiiv ..rfcn eincs .\1,1i,iiiorstiickchens 
in die Saure und kurzes Entliiften (siehen unten) durch i i v n  Hahn H 2. iiiii sofort wiedcr 
Mikroblasen zu erhalten. 

Bed  ie 11 u n g d e  s Ko h 1 en s a u  r e e  I I t 1s- i ck 1 r r h. 

Die Marniorstucke sollen erbsen-, hochstens haschi tissgross sein. \-ni dcor ICinfullen 
atzt man sie mit Salzsaure an, dann erhitzt man im sitdt,ndcn Wassc*rbad untl eiitfernt 
an der Wasserstrahlpumpe die Luft aus den Poren. Drr luf'tfreic Rlarnror liisst sich untcr 
der entstandenen wasserigen Chlorcalciumlosung beliebil: Imgc aafbcwahr(.ii. 

Hat man den Zylinder A niit Marmor beschickt u i i t l  q u t  vcmchlosscii. so fiillt man 
die Sa.lzsaure (15-20-proz.) bei B ein und entliiftet sir ilciri-h Einwrrft~n cainigcr .\farinor- 
stuckchen. offnet man den Hahn H 2 ein klein we@ (Ilahn H 1 I)leil)t whhwnd des 
Betriebs stets offen!), so steigt die Saure bis an den Alxrinor, w i d  sogl(xii.11 (lurch das 
Verbindungsrohr zuriickgedrangt, steigt wieder hoch i i~ i i1  :>o fort. Savh c't i va  5 Minuten 
schliesst man den Hahn H 2, offnet noch kurz den Hal111 1% 3 und Iasst clcrr Hntwickier 
etwa 20 Minuten ruhen. Wiederholt man dann das Ent,liiftcm ditrch Einiwrfen vim Mar- 
inorsttickchen und Offnen von Hahn H 2, so wird mail t c i c i s t  schon giitc >lilirolilasen er- 
halten. 
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Verbrauchte Saure wird mit einem Heber, der bis auf den Boden des Zylinders C 
reicht, abgesaugt. Man verdiinnt die Halfte der abgeheberten Fliissigkeit mit rauchender 
Salzsaure, giesst die Mischung in den Apparat und entliiftet wie oben. 

Sol1 wahrend des Betriebs Marmor nachgefiillt werden, wenn die Saure noch gut 
ist, so schliesst man den Zylinder B luftdicht ab, was mit Hilfe des Ulashahns H 4 und 
eines Quetschhahns an der Schlauchverbindung nach A leicht zu niachen ist. Jetzt kann 
man den Gumniistopfen vom Zylinder A abnehmen und die Marmorstuckchen einwerfen, 
ohne dass die Saure hochsteigt. 

Z u s a m m  enf a s su  ng. 
Es wird ein Kohlendioxydentwickler fur die Mikrostickstoffbe- 

stimmung nach D,umas beschrieben, der mit Marmor und Salzsaure 
beschic.kt wird. Er ist einfach in Form, Gebrauch und Bedienung, 
liefert schnell luft,freies Gas und bleibt beliebig lmge bet’riebsbereit. 
Das Gerat, ist auch sonst an Stelle der Kipp’schen Apparate verwend- 
bar zur Entwicklung von Wasserstoff, Schwefelwasserstoff usw-. 
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130. Beitrag zur Mikro-Dumas-Bestimmung des Stickstoffs 
in der Ausfiihrungsform von Zimmermann 

von G. Bussmann. 
(9.111. 49.) 

Die Stickstoffbestimmung nach Dumus, Ton P. Pwgl als Mikro- 
bestimmung ausgearbeitet’), erfreut sich verbreiteter Beliebtheit. 
Aber obgleich die Apparatur ubersichtlich und ihre Bedienung ein- 
fach ist, so bestehen doch Fehlerquollen, die zumal dem Anfanger vie1 
Miihe bereiten konnen. Am bekanntesten sind die Schwierigkeiten, 
w-elche die Verbrennungsgeschwindigkeit verursacht. Diese darf nach 
Pregl nicht grosser sein als 2 Blasen in 3 Sekunden, da das Gleich- 
gewicht: 2 CO t 0, * + 3 CO, nach links verschoben wird, wenn die 
Gase die heisse Verbrennungsschicht zu rasch durchstreichen2). Un- 
ter Umstanden kiinnen aber auch Undichtigkeiten in der Apparatur 
Fehler verursachen : Wahrend man die Substanz zersetzt, ist namlich 
tlas Verbrennungsrohr gegen den Kohlendioxydentwickler abgesehlos- 

1)  F .  Pregl und H .  Roth, Quantitative organische Mikroanalyse, Wien, 5. Aufl., 

2) F .  Boeck und K .  Beuucourt, Mikroch. 6, 69-81 (1928); F. Hullu, ,Mikroch. 7, 
1947, S. 85-106. 

202-207 (1929); Pregl-Roth, 1. c., 4. Aufl., 1935, S. 84-86. 


