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Bei der Durchfithrung mikroanalytischer Arbeiten ergibt sich haufig
die Notwendigkeit, Gase in sehr kleine Flissigkeitsmengen einzuleiten!~3.
In unserem Institut haben wir seit lingerer Zeit einen Apparat in Ver-
wendung, der sich bestens bewéhrt hat und der hier in aller Kiirze be-
schrieben sei (Abb. 1):
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Abb. 1.

In das GasentwicklungsgefdB G,, das 65 mm hoch ist und 25 mm
Durchmesser hat, fithren durch eine Schliffkappe ein Zuleitungsrohr mit
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Hahn H,, ein Tropftrichter 7' und ein Uberleitungsrohr U/7; in das gleich-
dimensionierte Gaseinleitungsgefai ¢, minden das Gasiiberleitungsrohr
und das Gasabsaugrohr mit Hahn H,. Das Uberleitungsrohr ist zwecks
leichterer Reinigung mit einem Schliff versehen; auBlerdem ist am Uber-
leitungsrohr eine kugelférmige Erweiterung angebracht, die mit Watte
gefiillt wird, um eventuell mitgerissene Fliissigkeitstropfen zuriickzuhalten.
An das Ende des Uberleitungsrohres, das in das GaseinleitungsgefiB
ragt, ist mit einem Kautschukschlauch ein Einleiterchrechen ElI Glas an
Glas befestigt; wir halten verschieden lange Einleitungsspitzen vorritig,
um je nach der Art des FillungsgefiBes und der Flissigkeitsmenge die
jeweils optimale Eintauchtiefe zu erzielen. AuBerdem ist die Reinigung
der ganzen Apparatur durch die Verwendung auswechselbarer Einleite-
réhrchen sehr erleichtert, da ja nur diese gereinigt werden miissen.
Im Gaseinleitungsgefdl endlich ist das eigentliche FillungsgefiBl, bei-
spielsweise eine Mikroeprouvette Me, untergebracht. Die ganze Apparatur
steht in einem Aluminiumblock geeigneter Dimension, dessen Bohrun-
gen mit Asbest ausgekleidet sind; auBerdem trigt er eine Bohrung
zur Aufnahme eines Thermometers unmittelbar neben dem Gasein-
leitungsgefa, da man durch Erwirmen des Aluminiumblockes — die
ganze Apparatur ist aus Jenaer Glas gefertigt — die Méglichkeit hat,
Fillung und Gasentwicklung auch bei héherer Temperatur vorzunehmen.

Die Arbeitsweise des Apparates sei am Beispiel einer Fillung mit
Schwefelwasserstoff kurz beschrieben: .

In das Gasentwicklungsgefdl wird eine ausreichende Menge Zink-
sulfid eingebracht, in das Einleitungsgefi8 die Mikroeprouvette mit dem
Probetropfen, an das Uberleitungsrohr wird ein passendes Einleite-
rohrchen angesteckt, der Apparat geschlossen, sodann in den Tropf-
trichter Salzsdure (1:1) gegeben. Vor die Zuleitung H, wird ein Sicher-
heitsrohrchen mit Watte zur Luftfiltration geschaltet, am Gasabsaugrohr
unter Zwischenschaltung einer Sicherheitsflasche ganz schwach mittels
einer Wasserstrahlpumpe gesaugt. Alle Héhne sind vorerst geschlossen.
H, und Hy werden ein wenig gedffnet, Salzsiure einflieBen gelassen,
H, sofort wieder geschlossen. Hernach wird H; so weit gedffnet, daB
ein ganz schwacher Luftstrom durch die Apparatur streicht, der als
Transportmedium fir den Schwefelwasserstoff dient. Der durch die
Probelésung hindurchperlende Gasstrom bewirkt eine griindliche Durch-
mischung. Hs ist auch mdoglich, einen inerten Gasstrom durchzuleiten,
wenn man bei Zuleitungsrohr H, einen Gasbehilter mit dem entsprechen-
den Gas anschlieBt. In diesem Falle eriibrigt es sich natiirlich, bei H,
zu saugen. Die Fillung mit Schwefelwasserstoff kann auch bei einem
geringen Uberdruck erfolgen, wenn alle Hihne geschlossen sind, die
Spiralfedern (zwischen den Nasen N angebracht) sorgen fiir einen festen
VerschluB8 der Apparatur. Nach der meist in wenigen Minuten beendeten
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Fillung leitet man noch einige Zeit Luft oder sonst einen Gasstrom durch,
um allen Schwefelwasserstoff zu entfernen; hernach kann der Apparat
gedffnet werden, ohne dafl Schwefelwasserstoff in die Laboratoriumsluft
entweichen kann. AuBler zu Schwefelwasserstofffillungen wenden wir
in unserem Institut das Gerédtchen vor allem zu Oxydationen mit Brom-
luft, besonders bei der Lésung von Sulfidniederschligen an. In das Gas-
entwicklungsgefdl wird Bromwasser bzw. Brom eingebracht oder
Kaliumbromid und Kaliumbromat und durch den Tropftrichter Salz-
séure zuflieBen gelassen. Wie schon eingangs erwihnt, lassen sich natiirlich
in sinngeméBer Variation eine Anzahl von Reaktionen auf einfachste
Weise mit dem handlichen Gerdt durchfithren.

Zusammenfassung.

Es wird eine Apparatur zur Entwicklung von Schwefelwasserstoff
und anderen Gasen und deren Einleitung in kleine Flissigkeitsmengen —
bis zu 1 Tropfen — beschriebert. Die gasférmigen Reagenzien konnen
bei hoherer Temperatur, bei Uberdruck sowie in Verdiinnung durch einen
indifferenten Gasstrom angewendet werden, ohne in die AuBlenluft zu
gelangen. ‘

Summary.

A description is given of an apparatus for the evolution of hydrogen
sulfide and other gases and their passage into small volumes of liquid down
to one drop. The gaseous reagents can be employed at an elevated temperature,
under pressure and also diluted by an indifferent stream of gas, without
coming into the outer atmosphere.

Résumé.

On décrit un appareil & dégagement d’hydrogéne sulfuré et autres gaz
ainsi que l'introduction dans de petites quantités de fluide — jusqu’as une
goutte —. Les réactifs gazeux peuvent étre utilisés & plus haute température,
en surpression ou dilués dans un courant de gaz indifférent sans s’échapper
dans Pair extérieur.
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