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(Eingelangt am 15. Apr i l  1954.) 

Es wird fiber eine vereinfaehte Apparatur ffir die Zirku- 
lationsabsorption yon Gasen und deren wesentliehsten Bostand- 
toil, eine neue Laboratoriumsumlaufpumpe aus Glas, beriehtet. 

Fiir eine Reihe yon  Arbe i t en  fiber dig Sauerstoffaufnahme yon  
organisehen Verb indungen  und  Gemisehen war  es notwendig ,  eine 
Zirkula~ionsaloparatur  zu verwenden.  W i t  konn ten  leider  keine der  in 
der  L i t e r a t u r  2, a fiir ~ihnliehe Zweeke bere i ts  vorgesehlagenen Aploara turen  
beni i tzen,  da  der  K o s t e n a u i w a n d  zu hoeh gewesen w~re. U m  dennoeh 
zum Ziele zu kommen,  wahl ten  wir eine Anordnung  ahnl ieh jener  yon  
Dornte ~, wobei  wit  auf eine au tomat i sehe  g e g i s t r i e r u n g  verz iehte ten .  

Der  wesentl iehste,  a p p a r a t i v e  Bes tand te i l  e iner  solehen Zi rkula t ions-  
a loparatur  is t  eine Umlaufpumpe ,  welehe gasdieht  sein muB, um den 
Verlauf  der  Gasaufnahme messend verfolgen zu kSnnen.  Ersehwerend  
in unserem Fal le  war,  dab  wit  D ieh tungen  in Ber i ihrung  mi t  dem zirku- 
l ierenden Gas vermeiden  mugten .  I n  der  uns zug~ngliehen L i t e r a t u r  
war  keine befr iedigende L6sung zu I inden und  wir  mul3ten uns daher  
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eine Pumpe nach eigenem Entwurf anfertigen. Diese ist bei I~eaktionen, 
in denen die Gasaufnahme messend verfolgt werden soll, universell an- 
wendbar und wir mSchten sie in dieser Art empfehlen. 

In Abb. 1 ist die Umlaufpumpe abgebildet, welche als Verdr/ingungs- 
pumloe angesehen werden kann. Ihre GrSBe ist dem erwiinschten Hub- 
raum, damit auch der F6rdermenge Gas je Zeiteinheit anzuloassen. 
In einem U-fSrmig gebogenen, starkwandigen Gef/i6, welches zur H/~lfte 
mit Fliissigkeit, am vorteilhaftesten Quecksilber, gefiillt ist, wird durch 

einen kleinen Motor fiber ein Getriebe 
und eine Exzenterscheibe ein TaucM~6r- 
per periodiseh eingetaucht. Durch Kom- 
munikation wird in dem zweiten Schenkel 
des U-l~ohres eine Pumpwirkung erreieht 
und die beiden angesehmolzenen, wie 

, Blasenzghler geformten Gef/~Be bewirken 
~ ~ als Ventile eine Gasf6rderung in einer 

Riehtung. Tropfenfgnger und Oberlauf- 
gefgl3 verhindern ein Verspritzen und 
Uberlaufen des Quecksilbers. Dureh einen 
Feinregulierhahn kann aus den einzelnen 
PumpenstSl3en ein kontinuierlieher Gas. 
strom erhalten werden. I-Iubraum und 

Abb. 1. Gasumlaufpumpe. Anzahl der Pumpenst613e bestimmen die 
zirkulierende Gasmenge in der Zeit- 

einheit. Diese ist daher in ziemlieh weiten Grenzen den Anforderungen 
anzupassen, aueh geringer Gegendruck kann mit der Pumpe iiberwunden 
werden. Die abgebildete Ausfiihrung der Pumpe und die Gr6Benver- 
h/iltnisse der Teile hat sich in monatelangem Betrieb am besten bew/~hrt. 

Die Vorteile der Pumpe liegen in der absoluten Gasdichtheit, was 
besonders fiir Messungen vorteilhaft ist und in ihrem st6rungsfreien 
Betrieb. Es sind keine Dichtungen erforderlich, das Queeksilber wirkt 
gleichzeitig als I)ichtung und Kolben, die Gasdichtheit ist gegeben, 
wenn sich das zirkulierende Gas in der Fliissigkeit nicht 16st. 

Die Zirkulationsapl0aratur ist in Abb. 2 schematisch vereinfacht 
dargestellt. Sie besteht aus der Pumpe, der ein Absorptionsgef/ig naeh- 
geschaltet ist, um Quecksilberd/imlole aufzufangen. Ein Glashahn mit 
Schlitz erlaubt die Feinregulierung und damit einen kontinuierliehen 
Gasstrom. Der Gasstrom gelangt in das l~eaktionsgef/~g, welches meistens 
in einem Thermostaten untergebracht sein wird. Gerade diese Anordnung 
mit unbewegtem l~eaktionsgef/iB erlaubt die Anwendung verschiedenster 
Bedingungen bei geringem l%aumbedarf. Anschliegend sind in unserem 
l%lle, den entstehenden l~eaktionsprodukten angepal3t, ein Kiihler und 
Absorptionsgef/~ge mit verschiedener F/illung oder ein Absorptionsrohr 
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mit Schichtfiillung angeordnet. ~ber  ein T-Stiick wird der Kreislauf 
mit der Gasbiirette verbunden. Ein EinlaGh~hn erlaubt die Spiilung 
der Gesamtapparatur. 

Zuletzt sollen noch einige Hinweise fiir die praktische Aufstellung der 
Apparatur gegeben werden. Auf eine starke Basisplatte aus I-Iolz werden 
in den Ecken Rundst~be aus Metall senkrecht zur Platte montiert, die in 
etwa 50 bis 60 Cm tt6he dutch ebensolche St~tbe verbunden werden. Motor, 
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Abb. 2. Z i rku la t ionsappara t t t r  zur  B e s t i m m u n g  der  Sauerstoffabsorpt ion.  

T . . .  The r m os t a t  P . . .  Gasumlaufpuml~e 
K . .  Kolben  B . .  Gasbt i ret te  
K/~ , Ki ih ler  B . . .  Abso'rptionsrohr,  

gefiillt m i t  Calciumehlorid,  ) ; a t ronka lk  und  Akt ivkoh le  

Getriebe und Thermostat werden auf die Basisplatte gestellt, die Gasbiirette 
an einem Eckstab befestigt. Triebscheibe, Aehse und Exzenter mit Tauch- 
k6rper werden an den oberen Verbindungsst~ben befestigt. Die Pumpe ist 
infolge der Fiillung trod wegen der auf sie wirkenden, mechanischen Be- 
wegung mit Klammern schwer zu fixieren. Es hat sich bewiihrt, sie in einen 
1/~ngs durchschnittenen, massiven I-Iolzbloek mit Paraffin einzubetten. Alle 
tibrigen Glasteile der Apparatur, vor allem die Verbindungsleitungen, wurden 
mit weichem Aluminiumband an den oberen Verbindungsst~ben h/~ngend 
befestigt. Diese Art der Anbringung vermeidet manchen Bruch. 

Die Absorptionsapparatur und im besonderen die besehriebene 
Umlaufpumpe sind mit niedrigsten Kosten und mit eigenen Mitteln in 
jedem Laboratorium aufzustellen. Sie sind in ihrer Anwendung nicht 
auf Arbeiten ~hnlich unseren beschri~nkt, sondern allgemein ffir viel e 
kinetische Arbeiten bei Gasreaktionen unter verschiedensten Bedingungen 
brauchbar. Neben Sauerstoff kSnnen Wasserstoff, Kohlenm0noxyd oder 
andere Inertgase zirkuliert werden, mit geeigneten Sperrlliissigkeiten 
selbst korrosive Gase. 
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