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Bei der Durchfiihrung mikroanalytischer Arbeiten ergibt sich h~ufig 
die Notwendigkeit, Gase in sehr kleine Fl6ssigkeitsmengen einzu]eiten 1-3. 
In unserem Institut haben wir seit l~ngerer Zeit einen Appar~t in Ver- 
wendung, der sich bestens bew~hrt hat und der hier in aller Kiirze be- 
schrieben sei (Abb. 1): 

Abb. 1. 

In das Gasentwicklungsgef~{~ G~, dgs 65 mm hoch is~ und 25 mm 
Durchmesser hat, fiihren durch eine Schliffkappe ein Zuleitungsrohr mit 
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Hahn H1, ein Tropftrichter T und ein Uberleitungsrohr Ul; in das gleich- 
dimensionierte Gaseinleitungsgef~6 G 2 miinden das Gasiiberleitungsrohr 
und das Gasabsaugrohr mit Hahn H 8. Das ~berleitungsrohr ist zwecks 
leiehterer Reinigung mit einem Schliff versehen; auf~erdem ist am Uber- 
leitungsrohr eine kugelf6rmige Erweiterung angebracht, die mi~ Watte 
gefiillt wird, um eventuell mitgerissene Fliissigkeits~ropfen zuriickzuhalten. 
An das Ende des Uberleitungsrohres, d a s  in das Gaseinleitungsgef~tg 
rag~, ist mit einem Kantschukschlauch ein EinleiterShrchen E1 Glas an 
Glas befestigt; wir halten verschieden lange Einleitungsspitzen vorrgtig, 
um je nach der Art des Fgllungsgefal~es und der Fliissigkeitsmenge die 
jeweils optimMe Eintauehtiefe zu erzielen. AnBerdem ist die Reinigung 
der ganzen Apparatur dutch die Verwendung auswechselbarer Einleite- 
rShrchen sehr erleichtert, da ja nur diese gereinigt werden miissen. 
Im GaseinleitungsgefiiB endlich is~ das eigentliche F~llungsgef~tg, bei- 
spie]sweise eine Mikroeprouvette Me, untergebracht. Die ganze Apparatur 
steht in einem Aluminiumbloek geeigneter Dimension, dessen Bohrun- 
gen mit Asbest ausgekleidet sind; auBerdem trggt er eine Bohrung 
zur Aufnahme eines Thermometers unmittelbar neben dem Gasein- 
leitungsgef~B, da man dutch Erw~rmen des Aluminiumblockes - -  die 
ganze Apparatur ist aus Jenaer Glas gefertigt - -  die MSglichkeit hat, 
Fgllung und Gasentwieklung auch bei hSherer Temperatur vorzunehmen. 

Die ArbeRsweise des Apparates sei am Beispiel einer F~llung mit 
Schwefelwasserstoff kurz besehrieben: 

In  das GasentwicklungsgefgB wird eine ausreichende Menge Zink- 
sulfid eingebracht, in das Einleitungsgef~6 die Mikroeprouvette mit dem 
Probetropfen, an das Uberleitungsrohr wird ein passendes Einleite- 
rShrchen angesteckt, der Apparat geschlossen, sodann in den Tropf- 
triehter Sa]zsgure (1:1) gegeben. Vor die Zuleitung H 1 wird ein Sieher- 
heitsr5hrehen mit Watte zur Luftfiltration geschaltet, am Gasabsaugrohr 
unter Zwischenschaltung einer Sieherheitsflasehe ganz schwach mittels 
einer Wasserstrahlpumpe gesaugt. Alle H~hne sind vorerst geschlossen. 
H~ und H 3 werden ein wenig geSffnet, Salzs~ure einfliegen gelassen, 
H 2 sofort wieder gesehlossen. Hernach wird H 1 so welt geSffnet, dab 
ein ganz sehwaeher Luftstrom durch die Apparatur streieht, der als 
Transportmedium fiir den Schwefelwasserstoff dient. Der duroh die 
Probel5sung hindurohperlende Gasstrom bewirkt eine griindliohe Durch- 
misehung. Es ist auch mSg]ich, einen inerten Gasstrom durchzuleiten, 
wenn man bei Zuleitungsrohr H 1 einen Gasbehglter mit dem entspreehen- 
den Gas ansehliel?t. In diesem Falle er/ibrigt es sich natiirlich, bei H s 
zu saugen. Die F/~llung mit Sehwefelwassers~off kann aueh bei einem 
geringen Uberdruek erfolgen, wenn alle tIi~hne gesehtossen sind, die 
Spiralfedern (zwisehen den Nasen N angebraeht) sorgen ftir einen festen 
Versehlug der Apparatur. Naeh der meist in wenigen Minuten beendeten 



16 I-I. Weisz: Einleitung yon Gasen in kleine Fliissigkeitsmengen. 

F~l lung le i te t  m a n  noch einige Zeit  Luf t  oder  sonst  einen Gass t rom durch,  
u m  allen Schwefelwasserstoff  zu ent fernen;  hernach  kann  der  A p p a r a t  
geSffnet werden,  ohne dab  Schwefelwasserstoff  in die Labora to r iums lu f t  
entweichen kann.  Auger  zu Schwefelwasserstofff/~llungen wenden wir  
in unserem I n s t i t u t  das  Geri i tchen vor  a l lem zu Oxyda t ionen  mi t  Brom- 
luft ,  besonders  bei  der  L6sung von Sulfidniederschl~igen an. I n  das  Gas- 
entwicklungsgefi~g wird Bromwasser  bzw. Brom e ingebraeht  oder 
K a l i u m b r o m i d  und  K M i u m b r o m a t  und  durch  den Tropf t r i ch te r  Salz- 
s~ure zufliel3en gelassen. Wie  sehon eingangs erw~hnt ,  lassen sich nat i i r l ich  
in s inngem/iger  Var ia t ion  eine Anzah l  yon  l~eakt ionen auf e infachste  
Weise mi t  dem handl ichen  Gergt  durchfi ihren.  

Zusammenfassung .  

Es wird eine A p p a r a t u r  zur  En twick lung  von Sehwefelwasserstoff  
und  anderen  Gasen und  deren Ein le i tung  in kleine Fl i i ss igkei t smengen 
bis zu 1 Tropfen - -  beschrieben.  Die gasfSrmigen l~eagenzien k6nnen  
bei  hSherer Tempera tu r ,  bei  Ube rd ruck  sowie in Verdi innung durch  einen 
indif ferenten Gass t rom angewendet  werden,  ohne in die Augen luf t  zu 
gelangen.  

Summary. 

A description is given of an apparatus  for the evolution o~ hydrogen 
sulfide and other gases and their  passage into smM1 volumes of l iquid down 
to one drop. The gaseous reagents can be employed at  an elevated temperature,  
under pressure and also di luted by  an indifferent s tream of gas, without  
coming into the outer atmosphere. 

R4sum6. 

On d@crit un appareil  A d6gagement d 'hydrog~n 9 sulfur@ et autres gaz 
Mnsi que l ' in t roduct ion dans de peti tes quantit6s de fluide - -  jusqu'& une 
goutte - - .  Les r@actifs gazeux peuvent  ~tre utilis6s/~ plus haute temp6rature,  
en surpression ou dilu6s dans un courant  de gaz indifferent sans s '4chapper 
dans Fair  ext6rieur. 
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