
(Physiologisches Laboratorium in Bonn.) 

U e b e r  e in ige  E i n r i c h t u n g e n  der  Q u e c k s i l b e r l u f t -  

p u m p e  mi t  b e s o n d e r e r  R i i c k s i c h t  auf  die  G e w i n -  

n u n g  der  Carbonate  aus  e i n g e s c h m o l z e n e n  

R S h r e n .  

u  

E. Pflt~ger. 

Nebst Tafel I. 

In neuerer Zeit werden die yon mir eingeftihrten Trocken- 
ri~ume in einer Form benutzt, die ich ftir fehlerhaft halte. Eine 
Quccksilberluftpumpe mit solcher Einriehtung hat sogar den Weg 
in mein Laboratorium gefunden, und ieh habe reich durch die Be- 
nutzung diesel" Pumpe aus eigener Erfahrung yon der Fehlerhaf- 
tigkeit der genannten Construction der Trockenriiume tiberzeugt, 
weil ich dieselbe mit misslungenen Analysen bezahlt habe. Diese 
fehlerhaft construirten Troekenriiume bestehen im Wesentlichen 
aus einem U-fSrmigen Glasrohr, dessert untere gebogene Pattie 
kugelfSrmig erweitert ist und zur Aufnahme yon Schwefelsiiure 
dient. Die beiden, beim Gebrauch vertikal stehenden, engeren 
GlasrShren werden mit Bimstein oder mit Glasperlen oder mit 
Glasmtisehelehen gefiillt. Diese Ftillung ist mit Schwefels~ture be- 
nctzt, beziehungsweise yon ihr durchtrlinkt. Damit diese Bimstein- 
sttickchen oder Mtischelchen in den beiden R~Jhren bleiben, befin- 
det sich an dem unteren Ende derselben eine Verengerung, da 
also, wo diesclben in dig uutere, kugelige Erweiterung' ausmiinden, 
Da nun bei dem Gebraueh der Trockenriiume tin Strom yon Gas 
aus dem Recipienten dureh sie fliesst, so werden die Wasserdlimpfe 
des Gases zunitchst yon der Sehwefelsi~ure absorbirt, welche die 
Oberflitchen der Bimsteinstticke iiberzieht. Mehr und mehr fliesst 
in Folge dessert verdtinnte Sehwefelsliure in den vertikalen Troeken- 
rShren nach abwgrts. So ereignet as sich dann zuweilen, dass 
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das unterste Bimsteinsttick oder das unterste Mtischelchen sich 
an der verengten Stelle des Rohres so einkeilen, dass ein her~ 
abrinnender Tropfen verdtinnter Schwefelsiiure a n  dem Orte 
der Einkeilung einen hermetischen Verschluss herstellt, so lang'e 
diesseits and jenseits der eingekeilten Partie nur ein sehr gerin- 
ger Unterschied des Gasdruckes vorhanden ist. Die Folge davon 
ist darum so verhangnisvoll, weil man im Anihng'e bei der Eva- 
cuation des Gases aus dem Recipienten nicht 5emerken kann, 
dass sine Ventilklappe da ist, welche den Uebertritt des Gases 
aus dem Recipienten in den Trockenraum hindsrt; denn so lange 
noeh grtissere Gasmengen zu evacuiren sind, tiberwindet ihr Druek 
den Widerstand des Ventils. Mit dem Kleinerwerden dieser Gas- 
mengen sinkt tier Druek sehliesslieh his auf den Werth, weleher 
den Widerstand des Ventils nieht mehr zu tiberwinden vermag. 
Die GrSsse der Gasmenge, welehe ftir die Analyse verloren geht, 
hitng't nattirlieh yon dem Widerstand des Ventils ab, der sieh naeh 
Umsti~nden sehr versehieden gestalten kann. Sic hiingt ferner 
selbstversti~ndlieh ab yon den Dimensionen des Reeipienten und 
besonders der Troekenri~ume sowie yon dem Orte, wo in den letz- 
teren die Einkeilung stattgefunden hat. 

Das Ueble bei diesem Mangel ist darin begrtindet, dass selbst 
ein erfahrener Beobaehter nieht so leieht auf denselben auflnerk- 
sam wird, weil, ganz wie bei einer fehlerfreien Pumpe anfitnglieh 
grosse Gasmengen und spgter immer kleinere und kleinere erhal- 
ten werden. 

Ieh selbst wurde, trotz meiner vieljithrigen Besehi~ftignng mit 
der Queeksilberpumpe erst dutch die Analysen aufmerksam, welehe 
mir zeigten, dass ieh zu wenig Gas erhalten hatte. Nunmehr er- 
innerte ieh reich aueh, dass der Absehluss der Evaeuation bsi die- 
ser Pumpe sieh eigenthtimlieh verhalte. Bei dem wiederholten Aus- 
pumpen nehmen die Oasvolumina bis zu einer, allerdings sehr 
kleinen Griisse in gewOhnlieher Weise ab. PlStzlieh abet kommt 
aueh nieht die kleinste Spur yon Gas mehr. Bei dem regelreehten 
Verhalten der Pumpe dehnt sieh (lie Zeit, in weleher bei immer 
erneutem Pumpen nut noeh Spuren erhalten werden, sehr lange, 
mindestens tiber sine Stunde aus, wenn man n~tmlieh soweit geht, 
bis absolut keine Spur yon Gas mehr zu erhalten ist. Sobald also 
bei der Beendigung des Evaeuationsgesehliftes die jedesmal aus- 
zupumpenden Quanta auf Spuren gesunken sind, und nun pl(itz- 
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lich keine Spur yon Gas mehr aus dem Reeipienten zu erhal ten 
ist, darf man mit grosset Wahrscheinliehkeit das Vorhandensein 
eines derartigen Hindernisses, wie das beschriebene, annehmen. 

Ieh bediene reich seit mehreren Deeennien einer Troeken- 
vorriehtung', welehe die besehriebenen MSngel vollkommen aus- 
schliesst und noeh andere Vortheile bietet. Ieh will desshalb die 
Construktion dieser Trockenr~ume verSffcntlichen. 

Dieselben stellen im Wesentliehen aueh eine U-fSrmige RShre 
dar, deren gebogener Theil aber beim Gebraueh oben liegt. Die 
beiden vertikalen RShren A (s. Figur) tragen unten die Kugel B 
und eommunieiren mit derselben dureh die verengte Stelle C. Die 
Kugeln B sind zur Aufnahme yon Sehwefelsiiure bestimmt, und 
laufen naeh unten in eine IlShre aus, welehe dutch den Hahn D 
gesperrt werden kann. Da solehe Hahne, die mit Sehwefels~ture 
in Bertihrung kommen, nieht immer in der Riehtung der Drehung 
absolut sieher sehliessen, wird der hermetisehe Versehluss dureh 
einen GlasstiSpsel E hergestellt, der in die untere Oeffnung des 
Glasrohrs eingesehliffcn ist. 

Naeh oben l~uft das Rohr A in den ttals F aus. In diesen 
ist ein kleiner Seheidetriehter G eingesehliffen, der mit Sehwefel- 
s~ure geftillt, dureh den Stopfen H hermetiseh gesehlossen ist und 
einen Hahn I tr~tgt, dutch den, wenn es ni~thig wird, jederzeit 
Sehwefelsi~ure auf die, in A befindliehen Bimsteinsttieke gespritzt 
werden kann. Damit nun der Gasstrom, weleher aus dem Reei- 
pienten R dutch das llohr K in die Troekenrliume ein und dutch 
das Rohr L austritt, gezwungen sei, die ganze L~inge der beiden 
mit Bimstein geftillten RShren A zu durehstreiehen, ist in diese das 
engere Glasrohr M eingesehmolzen, dessen obere gebogene Partie die 
Communication zwisehen den beiden RShren A herstellt, r 
dass die beiden, senkreeht absteigenden Sehenkel des Rohres M, 
im Inneren der Rbhre A verlaufen his zu deren unterem Ende, 
um daselbst ii'ei auszumUnden. 

Das Rohr K endigt in einem Sehliff, auf welehen das obere 
Ende des Reeipienten passt. Es kann dutch den Hahn N yon 
den Troekenriiumen abgesperrt werden. In das Rohr K mtindet 
ein Rohr mit dem Hahn O, welches dureh einen diekwandigen 
Gummisehlaueh mit der Wasserstrahlpumpe eommunieirt. Wenn 
im Beginn des Versuehes der Recipient roll atmosphiiriseher Luft 
ist, w~ihrend in den Troekenr~tumen, wie immer, wenn die 
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Pumpe ebcn nicht benutzt wird, ein Vacuum scin soll, wobci 
natiirlich der Hahn N geschlossen ist, so iiffnet man den Itahn 
0 und l~isst die Wasserstrahlpumpe, den Rccipientcn vollkommen 
evacuiren und schliesst dann den Hahn O. 

Der Recipient R kann, da er durch den Schliff K in der 
durch die Figur bezeichneten Weise mit den Trockcnrii.umen com- 
municirt, wie ein Pendel um eine horizontale Achse rotiren. Senk- 
rccht auf der Ebcne dcr Zeichnun~ entspringt aus der unteren 
Kugel des Recipienten der Tubus S. In diesen passt durch Schliff 
(diese Ansiitze sind in dcr Figur besonders dargestellt) das Rohr 
U mit Hahn T. Ueber das andere Ende des Rohres U ist der 
Gummischlauch V gezogen, welcher den cinch Schenkel eines sehr 
dickwandigen, T-f'(irmigen Gummischlauehes bildet. Das einge- 
schmolzeue Glasrohr wird nun mit dem Glasmesser kreisfSrmig an 
einer Stelle stark geritzt, mit destillirtem Wasser nass gemacht 
und darauf in den einen Schenkel des T-fiirmigen Gummischlauches 
so eingeschoben, dass der geritzte Kreis bei X liegt. Dcr Gummi- 
schlauch muss, ohne dass eine Unterbindung nothwcndig ist, her- 
metisch schliessen. Man l~tsst nun cine ausgekochte Liisung yon 
Citronensiiure nach Oeffnung des Hahnes Q durch das zugehSrige 
EinfiussrShrchen in den Recipienten einstrSmen und pumpt nach 
Oeffnung des Hahnes T den Recipienten mit der Citronensiiure- 
liisung bis zu dem eingeschmolzenen Rohrc absotut luftleer. Ist 
dicser Punkt crreicht, dann zerbrieht man das Rohr W bei X und 
zieht die beiden Fragmente etwas auseinander, so dass das eine 
bei X 1 und das andere bei X~. endigt. Nun l~isst man den Reci- 

. pienten so rotiren, dass das his dahin horizontal verlaufende Rohr 
U vertikal nach abwi~rts zu liegen kommt, wodurch die Citronen- 
s~ture ags dem Recipienten in das eingeschmolzene Rohr W ab- 
fiiesst. Indem man den Recipienten bald nach der einen Rich- 
tung erhebt und bald nach der anderen, entleert und ftillt sich das 
Rohr W. Nachdem cs so wiederholt mit Citronens~ture ausgesptilt 
women ist, ftillt man es aufs Neue mit der saueren Fltissigkeit 
an und versenkt es in ein 40~ C. warmes Bad, in welches auch 
der Recipient mit seinem untern Abschnitt eintaucht. Nunmchr 
wartet man so lange, bis im Rohr W keine Spur yon Gasentwick- 
lung mehr zu beobachten ist. Hat man dann allcs Gas absolut 
ausgcpumpt, so beginnt man yore Recipienten aus d a s  Rohr W 
aufs Neue auszusptilen. Man wird wieder etwas Gas erhalten. 
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Man fahrt abermals mit dcrn Evacuiren ibrt, bis keine Spur yon 
Gas rnehr zu erhalten ist. Darauf beginnt man das DurchspUlen 
des Rohres W aufs Neue und f~thrt so fort, his kein Gas rnehr 
zu erhalten ist. Eine sorgfiiltige Auspurnpung dauert, wegen des 
Eingebackenseins dcr Carbonate in die angegriffcne Schicht des 
Rohres W, irnrncr rnehrcre Stunden. 

Beirn Gebrauch der Pumpe ist streng zu beachten, dass der 
Hahn P niernals geSffnct uird, wenn nicht der Hahn geschlossen 
ist, welcher die Tr0ckenriiume yon der Leere der Quecksilber- 
purnpe abschliesst. Niernals soll Hahn P liinger, als absolut noth- 
wendig gcSffnet werden, d. h. so lang, als die Bewegung" der Baro- 
rneterprobe dauert. Nach Schliessung des Hahnes P ist es sehr 
vorthcilhaft, die Trockenrlturne erst vollst~ndig wieder leer zu 
purnpen, ehe man den Hahn P aufs ~rcue 5finer. Wenn die Baro- 
rneterprobe hierbei, trotz vollkommener Evacuation dcr Trocken- 
raume nicht auf Null zurtickgeht, muss dutch die I-I~,thne I Schwefel- 
siiure auf den Birnstein getr~ufelt werden, wenn nicht die Ein- 
fiihrung der in der Schwefels~iure absorbirten Gase ausgeschlossen 
ist. In diesem Fall muss man sigh durch Schtitteln der in B ent- 
haltenen SchweMs~iure, sowie durch Warren zu helfen suchen. 

Urn die letzten, klcinen Gasrnengen aus tier Quecksilberpurnpe 
in das Absorptionsrohr tiberzuftihren, schliesse man den Hahn, 
welcher die Trockenr~iume yon der Quecksilberpumpe abschlicsst 
und 5fine den untern der beiden obern, his dahin geschlossenen 
H~thne der Pumpe. Dadurch fitllt das Quecksilber, welches sich 
zwischen diesen beidcn Hiihnen befand, nach abwi~rts, und alle 
Luftbl~ischen, welche rnit besonderer Vorlicbe sich in den obern 
Partien der Purnpe, insondcrheit in den Hahnbohrungen fcst- 
setzcn, cntwcichen in das grosse Vacuum. Wenn man jetzt 
das Quecksilber aui~tcigen l~tsst, so dass es durch die Bohrung 
des getiffneten, untern Hahnes bis znrn obcrsten ernporsteigt, muss 
sich alles Gas unter dern letztern ansarnrneln und wird nun nach 
Oeffnen dieses letztern in das Absorptionsrohr tibergetrieben, worauf 
soibrt die beiden oberen H~hne wieder geschlossen werden. Es 
ist klar, class jetzt Luftbl~tschen nut noch in dcrn obersten der 
beiden Hghne und dem Gasableitungsrohr kleben kSnnen und 
dutch Wicderholung des beschricbenen Verfahrcns beseitigt werden 
mtissen. 
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