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Zoals bekend, werd ter gelegenheid van de herden~
king van het 50~jarige bestaan onzer Vereniging in
het Kurhaus te Scheveningen een tentoonstelling van
chemische laboratoriumapparaten gehouden. Deze
tentoonstelling onderscheidde zich van 'andere, welke
onder deze naam in de loop der jaren werden inge~
richt, hierin, dat in de eerste plaats, aandacht werd
gewijd aan apparaten, welke ontworpen en vaak ook
zelf vervaardigd waren door de academische en
industriële researchlaboratoria in Nederland. Hier~

naast vonden ook een plaats de apparaten, vervaardigd
door de Nederlandse industrie van chemische en

physische apparatuur en van laboratoriumglaswerk.
Het geheel droeg dus het stempel van Nederlands
vernuft en Nederlands fabrikaat. Deze tentQonstel1ing
trok een druk bezoek en bleek in alle opzichten een
succes. De Catalogus van deze tentoonstelling, die aan
de deelnemers der bijeenkomsten tevoren was toe~
gezonden en in de tentoonstellingszaal, zover de voor~
raad strekte, werd uitgereikt, was geen droge opsom~,
ming van het tentoongestelde, maar bevatte van tal

van ingezonden apparaten een doeltreffende beschrij~
ving en verklaring. Dit maakte deze catalogus ook
voor hen, die deze tento"onstelling niet bezochten, naar
de mening van het Algemeen Bestuur, van zoveel
waarde, dat besloten werd deze in zijn geheel nog eens
af te drukken in het Chemisch Weekblad. Aldus

blijven d'eze gegevens beter bewaard en worden' zij
voor iedereen gemakkelijk toegankelijk. Zij kunnen
hun, die te eniger tijd behoefte hebben aan een be~
paald apparaat, de weg wijzen, waar zij dat of een
soortgelijk kunnen aantreffen en wellicht in werking
kunnen zien.

De Catalogus is in dit nummer van het Chemisch
Weekblad opgenomen en het Algemeen Bestuur hoopt,
dat hij menigeen nuttige diensten zal kunnen be~
wijzen.

's~Gravenhage, Februari 1954.

Het Algemeen Bestuur der Koninklijke

Nederlandse Chemische Vereniging:

50 (1~51~ CHEMISCH WEEKBLAD 113



Catalogus van de Tentoonstelling van Chemische Laboratorium-
apparaten ter gelegenheid van het 50-jarige bestaan der Nederlandse
Chemische Vereniging op 22 en 23 Juli 1953 in het Kurh~us te

Scheveningen. 542.2(492)(083.3.8)

Ramie Union, Enschede.
Uitstalkast met Weta-laboratoriumporselein.

Physisch laboratorium der Rijksverdedigingsorga~
nisatie T.N.O., ts~Gravenhage.

Apparaten voor de bepaling der complexe diëlectrische
constante van vaste stoffen en vlo.eistoffen bij micro-
golven.

1) (Complete) opstelling ter bepaling van de complexe
diëlectrische constante s = s' - j S" van vaste stoffen
en vloeistoffen bij een golflengte van 1.25 cm (frequentie
24000 Mcls). (zie fig. 1).

De refIecti.e der electromagnetische golven aan de te onder-
zoeken stof manifesteert zich in de vorm en plaats van het
resulterende staande-golf patroon in de holle golfgeleider. Af-
tasting van dit patroon met een op een slede bevestigde antenne
levert de nodige meetgrootheden waaruit s' en s" kunnen
worden berekend.

de.per meet_ectle ..teri..1 sectie

Fig. 1. Opstelling ter bepaling van de complexe
diëlectrische constante s = s' - js" van vaste stoffen
en vloeistoffen bij een golflengte 'van 1.25 cm

(frequentie 24000 Mcfs).

In deze uitvoering geschikt voor metingen aan vaste stoffen.
Met vloeistofsectie (analoog aan 2c) kunnen ook s' en e" van
vloeistoffen op deze golflengte worden bepaald.

2a) Trilholte voor stoffel) met lage verliezen bij golf-
lengte 3.20 cm.

Voor stoffen met lage verliezen biedt resonantiemeting in een
trilholte een mogelijkheid tot nauwkeurige bepaling der diëlec-
trische constante en verliesfactor. .

Verstemming en qualiteitsverandering der trilholte door in-
brengen van de te onderzoeken stof leveren de gevraagde e'
en tan /j op.

Uitvoering met verstelbare zuiger. Hf) 1 n golftype. Mogelijk-
heid van meting aan vloeistoffen met vloeistofbakje.

2b) Coaxiale staande-golf detector voor golflengten
van 3-10 cm.

Meetsectie waarin voor een breed frequentietraject (3000-
10.000 Mcfs) het staande golfpatroon kan worden afgetast,
waaruit de complexe diëlectrische constante kan worden be-
rekend (zei ad I).

Uitvoering met hydraulische klemconstructie ter fixering der
proefstukjes.

2c) Meetsectie ter bepaling van de diëlectrische
constante van vloeistoffen.

Uitvoering met verplaatsbare kortsluitzuiger en mica ruitje.
Uit de verandering van de staande golfverhouding als functie
van de zuigerstand zijn e' en e" snel te berekenen.

Golflengte 3.20 cm (frequentie 9475 Mcfs).

N.V. Nonius, Delft.
a. Weissenberg camera;
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b. Guinier camera;
c. Debye-Scherrer camera
d. Debye-Scherrer camera
e. Asthbury camera.

14.6 mm;
57.3 mm;

Laboratorium voor Kristallographie der T ech~
nische Hogeschool te Delft.

Opstelling voor het kweken van piëzoëlectrische kris~
tallen.

Deze kristallen hebben in de laatste jaren grote betekenis
gekregen:

I. als opwekkers van electrische spanningen bij mechanische
vervorming, bijv. in pick-ups, hoortoestellen, enz., waar de
bewegingen van de gramofoonnaald, resp. die van het micro-
foonmembraan, door het kristal plaat je worden omgezet in
electrische spannigsverschillen en daarna versterkt.

2. als opwekkers van ultrasone trillingen, waarbij aan een
kristalplaat electrische wisselspanning van geschikte frequentie
wordt aangelegd;

3. als middel om de frequentie van electri~che trillingen constant
te houden, bijv. bij radio en radar;

4. als filters voor electrische golven van verschillende golf-
lengte, welke zich langs eenzelfde geleider bewegen, bijv.
bij meervoudige telefonie.

De kristalplaatjes worden vervaardigd van het mineraal kwarts
of van de gekweekte kristallen van bijv. seignettezout, primo
ammoniumphosphaat, aethyldiaminetartraat, lithiumsulfaat.

De opstelling is uit de kristalkwekerij, die aan het Labora-
torium voor Kristallografie van de T.H. is verbonden en zij
laat zien enige entkristallen van lithiumsulfaat in een verzadigde
oplossing, welk~ zeer geleidelijk op hogere temperatuur wordt
gebracht. waardoor zij oververzadigd wordt (de oplosbaarheid
neemt ni. af bij temperatuursverhoging) en de entkristallen doet
aangroeien.

Rubberinstituut T.N.O., Delft.
De onderstaande apparaten zijn ontwikkeld bij de voor~

malige Rijksrubberdienst en het Rubberinstituut T.N.O.

A. Plastometers
a. Zuigerplastometer (1925)

Dit is de oudste plastometer, welke bij de Rijksrubberdienst
werd ontwikkeld. Het apparaat bestaat in principe uit een
gewicht van 5 kg, dat kan worden neergelaten op een klein
stukje ruwe, geplasticeerde of gemengde rubber. Op het meet-
klokje wordt de dikteverandering van de rubber met de tijd
vastgesteld en dit verband kan in een grafiek worden voor-
gesteld. Door gebruik te maken van een nok van bijv. I cm2
oppervlak kan bij deze metingen gezorgd worden, dat de druk
per cm2 constant blijft. Het toestel wordt in een thermostaat
geplaatst bij de gewenste temperatuur.

b. Balansplastometer van Hoekstra (1930)

De balansplastometer stelt in staat na opheffing van het
gewicht van 5 kg ook de terugvering van de rubber te meten.
De rubber wordt tussen twee nokken gelegd, waarvan de
bovenste de arm van de balans vormt.. Het gewicht van 5 kg
wordt neergelaten en kan op ieder gewenst ogenblik weer
worden opgeheven, waarna de terugvering op de wijzerplaat
wordt aangegeven. Het toestel bevindt zich in een thermostaat
van de gewenste afmetingen.

c. Snelplastometer van Hoekstra (1930)

De snelplastometer van Hoekstra stelt in staat de plasticiteit
van de rubber te bepalen binnen een minuut, zodat met dit
apparaat het plasticeren in laboratoria en fabrieken geregeld kan
worden gecontroleerd. De rubber wordt gelegd tussen twee



planparallelle platen. die een onderdeel vormen van twee bekken.
waardoor stoom kan circuleren. Gedurende 10 seconden wordt
de rubber verwarmd en op een dikte van ongeveer 1 mm
gehouden. Vervolgens wordt het gewicht van 10 kg in werking
gebracht en wordt na 15 seconden de dikte van de rubber
afgelezen op de wijzerplaat. De uitvoering, welke tentoongesteld
wordt, is afkomstig van de N.V. Ago te Amsterdam, doch
wordt niet meer vervaardigd door die fabriek.

d. Snelplastometer volgens Hoekstra. fabrikaat Neder~
landse Optiek~ en Instrumentenfabriek Dr. C. E. Blee~
ker NV. te Zeist

Aangezien de oorspronkelijke constructie van de snelplasto-
meter te fragiel was voor gebruik in de fabriek, heeft de N.V.
BIeeker een apparaat geconstrueerd, dat voor een belangrijk deel
is ingebouwd' en waarmede in de fabriek behoorlijk kan worden
geëxperimenteerd. Het principe van het apparaat is hetzelfde
als van nummer c.

e. Rheometer volgens Mooney~Hoekstra.

De apparaten a-d behoren tot de klasse der planparallelle
plastometers. Zij stellen alleen in staat het verband te meten van
dikte met tijd. Voor het meer wetenschappelijke rheologische
onderzoek van rubber is het gewenst het verband van de
deformatiesnelheid met de kracht te kennen. Dit kan worden
gemeten met de rheometer volgens Mooney. De rubber wordt
opgesloten tussen een rotor, welke langzaam kan draaien en een
siator, welke vaststaat. De rotor wordt in beweging gebracht
door een gewicht en de draaiingshoek kan worden afgelezen.
Uit dit verband is het mogelijk een zgn. D-r-diagram te
construeren. Bij deze meting is een absoluut constante tempera-
tuur een eerste vereiste. Deze wordt bereikt door circulatie van
olie door een stel kanalen in rotor en stator.

B. Voluminometer van Van Wijk (1932).

De voluminometer, geconstrueerd door van Wijk. stelt in staat
het volume te meten van een stukje gevulcaniseerde rubber.
Door een klein kwikpompje kan de vloeistof in het glazen
apparaat op en neer worden gepompt. Het volume van de
vloeistof wordt nu afgelezen:
a. alleen

b. na toevoeging van het stukje rubber, waaruit direct het
volume van de rubber kan worden gevonden. Dit apparaat
wordt gebruikt om de volumevermeerdering van rubber bij
zwelling te bepalen. doch het is ook voor tal van andere
doeleinden zeer goed bruikbaar.

C. Drukapparaat volgens Hoekstra-Hoekstra (1939).

Het is van belang met gevulcaniseerde rubber een drukproef
te kunnen verrichten en het verband vast te stellen van de
druk met de indrukking, zowel bij toenemende als bij afnemende
druk, teneinde de hysteresis te kunnen vaststellén. In het
apparaat van Hoekstra-Hoekstra wordt de druk uitgeoefend met
behulp van een metalen balg. welke met gasdruk wordt ge-
deformeerd. De gasdruk wordt afgelezen op de manometer en
door een ingenieus kranensysteem kan de druk worden verhoogd
of verlaagd. Het toestel moet worden geijkt, zodat bij icdere
gasdruk de kracht per cm2 bekend is.

Kunststoffeninstituut T.N.O., Delft.
Turbidimeter.

De turbidimeter wordt gebruikt om langs optische weg inlich-
tingen te krijgen over het gewicht en de afmetingen van macro-
moleculen. Daartoe wordt de intensiteit van zijdelings door een
polymeer-oplossing verstrooid licht in afhankelijkheid van de
waarnemingshoek gemeten.

Permeo-osmometer.

De permeo-osmometer is ontworpen niet het doel door m.ïddel
van gecombineerde osmotische druk en permeabiliteitsmetingen
met membranen van verschillende poriewijdte de moleculair-
gewichtsdistributiecurve van polymeren te bepalen.

Apparaat voor de bepaling van stromingsdubbelbreking.

Met het stromingsdubbelbrekingsapparaat kan de mate van
oriëntatie en dubbelbreking van macromoleculen in een laminair
stromingsveld worden bepaald.

Met behulp van deze gegevens, gecombineerd met een tweede
meting bijv. lichtverstrooiing kan men de vorm van de moleculen

bepalen. Verder is het mogelijk uit deze metingen kwalitatief
iets te zeggen over polydispersiteit. "inwendige viscositeit" van
moleculen enz.

Smeltviscosimeter.

De smeltviscosimeter dient om de viscositeit van gesmolten
polymeren bij hogere temperatuur (8~300° C) te bepalen.

N.V. .Onderzoekingsinstituut Research.
(Centraal Research Instituut van de Algemene Kunst~

zijde Unie N.V. te Arnhem en daarmede verbonden onder~
nemingen) .
a. Toestel voor fluïditeitsbepalingen van cellulosemate~

riaal, waarmede de graad van afbraak van de cellu~
losemoleculen kan worden nagegaan.

b. Toestel voor bepaling van de wrijvingscoëfficiënt van
vezels. waarmee de verwerkingseigenschappen van
vezelmateriaal kunnen worden nagegaan.

c. Kroezingsmeter voor het meten van de intensiteit en
de stabiliteit van de kroezing van textielvezels.

d. Spanningsmeter voor het meten van de spankracht in
een garen tijdens de verwerking.

e. Diktemeter voor bandenkoord, waarmede o.a. de re~
gelmaat van het twijnproces wordt nagegaan.

f. Spreidingstoestel voor micro-quantitatieve bepaling
van stoffen, die de eigenschap bezitten zich in een
monomoleculaire laag op een vloeistof uit te spreiden.

Nederlandse Kabelfabriek, Delft.

Registrerende gasmeter voor kleine gasstroom.

Het toestel registreert door middel van een schrijvende
ampèremeter telkens het tijdstip waarop een klein volume
(ca. 0.5 mI) van een gas is gepasseerd. Het doorstromen-
de gas beweegt een siliconedruppel voort door een nauwe
horizontale buis. Wanneer de druppel een der uiteinden
van de buis bereikt veroorzaakt hij een kleine verandering
van de capaciteit van een condensatortje. Hierop reageert
een electrische schakeling waardoor een electromagneet
een kraan bedient, die de druppel in tegengestelde rich~
ting doet lopen. Er wordt geen andere frequentie dan 50
Hz gebruikt. De electrische schakeling met 2 kleine thy~
ratrons is zeer eenvoudig. Het meetbereik strekt zich uit
van ca. 2.10-2 tot 200 mI per uur.

Scheikundig Laboratorium der Vrije Universiteit
te Amsterdam.

a. Destillatiekolom met Heligridvulling (tafelmodel), met
daarbij enige losse onderdelen.

b. Foto's van enkele grote destillatiekolommen.
c. Foto's van de wikkelapparatuur voor de Heligrid~

vulling.
d. Smeltcurve~apparaat voor stoffen met smeltpunt boven

kamertemperatuur met daarmee verkregen curves.
e. Tekeningen smeltcurve~apparatuur voor stoffen met

smeltpunten van -150 tot + 50° C met daarmee ver~
kregen curves.

f. Centrifuge voor de zuivering van stoffen door uit~
vriezen.

g. Manostaat.
h. Enkele perspex kristalmodellen met foto's van de' fa-

bricage.
i. Glasspintal met weerstandsdraad, met foto's van de

fabricage. .

a. Destillatiekolom met "Heligrid" ~vulling voor analytisch
en preparatief werk, bruikbaar voor fractionering bij
gewone en bij v~rminderde druk.

De kolom bevat een holle glazen kern, met een uitwen~
dige doorsnede van 6 mm, waaromheen een spiraal van
Ni~Cr draad. met een bijna rechthoekige doorsnede van
3 X 6 mm, spiraalsgewijzé gewikkeld is, zo dat de draad~
stukken die de smalle zijden (3 mm) vormen. stijf tegen
elkaar en tegen de glaskern liggen. Deze "Heligrid" ~vulling
is daarna in een glasbuis ingesmolten, zo dat overal de
buitenzijde stijf tegen de glaswand aan ligt.
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Om deze kolom bevinden zich drie glasbuizen. waarvan
de binnenste een in een spiraal gewikkelde weerstands~
draad draagt voor de electrische verwarming. terwijl de
twee buitenste dienen voor isolatie van de kolom.

De top van de destillatiekolom is zo geconstrueerd. dat
1. het mogelijk is de ontvangers te verwisselen zonder

het evenwicht in de kolom te verstoren;
2. de koeler zich zelf continu schoonspoelt. z0dat con~

taminatie van een fractie met een vorige niet kan op~
treden;

3. dode hoeken. waarin vloeistof achter zou kunnen blij~
ven. vermeden zijn;

4. de aftapsnelheid en dus ook de refluxverhouding een~
voudig mechanisch te regelen is;

5. de instelling van' de af tap snelheid op een verdeelde
rand af te lezen is.

De damp, die uit het kookvat komt, moet de gehele
spiraal doorlopen. daar de directe weg omhoog versperd
is door de vloeistof. die uit de top over de wenteltrap
naar beneden vloeit en daardoor de spleetjes tussen de
draadstukken met een dun vloeistoffilmpje afsluit. Het
aanrakingsoppervlak tussen damp en vloeistof is op deze
wijze zeer aanzienlijk bij een relatief kleine vloeistofin~
houd. De damp komt uit de kolom in de dephlegmator. en
condenseert hier voor. het grootste deel (te regelen met
behulp van de topverwarming ) .

De overblijvende damp condenseert in de hellende koe~
Ier en de gevormde vloeistof stroomt via een klein glas~
buisje naar de glazen stift van de verstelbare afsluiter.
Door middel van een schroefmechanisme kan deze glazen
stift hoger of lager geplaatst worden, waardoor de aftap~
snelheid gemakkelijk te regelen is. De stand van de afslui~
ter is op een verdeelde rand af te lezen. Staat de pijl op
nul dan is de afsluiter vacuum dicht gesloten. Beschadi~
ging door te sterk aandraaien varr de afsluiter is onmoge~
lijk. daar de schroefspindel in de nulstand tegen een nok
stuit. De rest van de vloeistof stroomt terug boven in de
kolom door een nauwe buis met een vloeistofslot. waar~
door de damp niet de w.eg door deze buis kan kiezen. Een
verwarmingsdraad om deze buis gewikkeld zorgt er voor.
dat de vloeistof die in de kolom terugstroomt maar weinig
koeler is dan de damp die uit de kolom opstijgt.

b. Destillatiekolom met "H eligrid" ~vulling met grote ca~
paciteit voor preparatief werk, bruikbaar voor frac~
tionnering bij verminderde druk.

De kolorti bevat een holle glazen kern, met een uitwen~
dige diameter van 12 .mm. waaromheen een spiraal van
Ni~Cr draad met bijna rechthoekige doorsnede (3 X 6
mm) gewikkeld is. De buitenzijde van de gewikkelde spi~
raaI vormt nu een cylindervlak met een doorsnede van
12 + 2 X 6 = 24 mmo Om dit cylindervlak is eerst een
Ni~Cr band (dikte 0.1 mmo breedte 4.7 mm) en vervolgens
twee boven elkaar gelegen spiralen van Ni~Cr draad ge~
wonden. Daar de doorsnede en dus ook de omtrek van
het cylindervlak 2 X .zo groot is als die van de glazen
kern, is de lengte in ongewikkelde toestand van de eerste
spiraal gelijk aan die van elk der beide buitenste spiralen.
De weerstand. die de damp ondervindt in de spiralen, zal
,daarom bij benadering gelijk zijn. Dientengevolge zal ook
de damppassage langs de drie spiraalwegen bij benadering
dezelfde zijn. De Ni~Cr band, die dient om te voorkomen
dat de buitenste spiralen in de binnenste zullen dringen.
scheidt de kolom in twee gedeelten. Zowel het buitenste
als het binnenste gedeelte moet zijn aandeel krijgen in de
neerstromende vloeistof en wel in de verhouding 2: 1.
Dit is bereikt door boven de kolom een druppelpunt met
een verdeler aan te brengen. De verdeler bestaat uit een
glaskegel met drie uitlopers. die op gelijke afstand aan de
glaskegel zijn gelast. De kegel en de uitlopers zijn mat
geslepen om een goede bevloeiing te bevorderen. De uit~
lopers zijn zo omgebogen. dat twee eindigen boven het
buitenste en één boven het binnenste compartiment.

De capaciteit van deze kolom is ongeveer het drievou~
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dige van een even lange kolom met een enkelvoudige wik~
keling. terwijl het scheidend vermogen even groot is.

Teneinde het in evenwicht brengen van de kolom te
bespoedigen, is de vulling verdeeld in verscheidene seg~
menten, . waartussen druppeltellers met aansluitende ver~
delers zijn aangebracht. '.

De verwarming van elk segment is afzonderlijk te rege~
len. Eerst nadat het onderste segment in evenwicht is ge~
bracht - te constateren aan de gelijkheid van het aantal
druppels in en uit het segment vallende - moet het vol~
gende segment bijgeregeld worden.

Teneinde de snelheid van de dampproductie in de kook~
kolf onafhankelijk te maken van de hoeveelheid daarin
aanwezige vloeistof en van mogelijke fluctuaties in de ver~
warmingsstroom van het bad gedu~nde de spitsuren,
wordt de stroomtoevoer bestuurd door een in een triode~
schakeling opgenomen instelbaar precisie kwikrelais. dat
reageert op veranderingen in het drukverschil dat heerst
tussen de inhoud van de kolf en die van de koeler. Dit
drukverschil wordt dus automatisch constant gehouden
en daarmede tevens de damppassage door de kolom.

Verder w;ordt de stroomsterkte van de topverwarming
zo gekozen, dat ook bij de grootste fluctuaties in de span~
ning van het net voldoende vloeistof over de afsluiter
loopt om een constante aftapsnelheid te waarborgen.

C. Wikkelapparatuur voor het vervaardigen van de vul~
ling van Heligrid~destilleerkolommen.

Deze apparatuur is ontworpen om een spiraalbuis te
maken van rechthoekige doorsnede.

De te wikkelen ijzervrije Ni~Cr draad van 0.2 mm dikte
wordt om een stilstaande korte rechthoekige doorn ge~
wonden. Bij het omwikkelen van deze ca. 6 mm lange
doorn wordt na elke omwenteling van de draadklos om
de doorn de daarop gevormde spiraal over de breedte van
een wikkeling automatisch opgeschoven om ruimte te
maken voor de nieuw te leggen wikkeling. Het komt er
nu op aan, dat de doorsnede van de spiraal zuiver recht~
hoekig wordt en dat daardoor de rechthoeken tezamen
als zij van de doorn afgeschoven zijn een zo weinig mo~
gelijk getordeerde buis zullen vormen: Dit wordt bereikt:

1. door de aangevoerde draad onder constante spanning
op de doorn te wikkelen;

2. door de op de doorn gewikkelde spiraal na te walsen
met een kleine rol. die bij zijn rotatie om de doorn
steeds' met de vereiste druk over de op gewikkelde
draad rolt;

3. door de juiste vorm te geven aan de opstoter, die door
een electromagneet en een veer snel en op het juiste
moment bewogen wordt.

De afwijking van de rechthoekige vorm wordt door het
zorgvuldig in acht nemen dezer voorzorgsmaatregelen.
teruggebracht tot ca. 10 à 20.

Hoewel de spiraalbuis altijd toch nog wel enige. torsie
vertoont. is het zeer wel mogelijk met dit materiaal. door
het uit de hand voorzichtig te wikkelen op de glaskern.
een uiterst gelijkmatige Heligrid~vulling te vervaardigen.

d. Apparatuur voor het opnemen van temperatuur~tijd~
curven ter karakterisering van het smeltproces als cri~
terium voor de zuiverheid van organisch materiaal.
voor temperaturen tussen 30° en ca. 3000 C.

Van het organisch materiaal. waarvan men de zuiver~
heid wil controleren. wordt in gesmolten of in fijn gepoe~
derde toestand ca. 200 mg in de glazen preparaathouder
(3) gebracht. In dit materiaal plaatst men vervolgens een
Anschütz thermometer (1). De laag dikte om de bol van
de thermometer moet nu overal even groot en uiterst ge:-
ring zijn (ca. 0.7 mm). Bij deze geringe laagdikte be~
hoeft men bij het einde van het smeltproces, dank zij de



capillaire werking. niet te vrezen voor het uitzakken van
de laatste kristalaggregaten.

Aan het organische materiaal wordt per tijdeenheid een
constante hoeveelheid warmte toegevoerd. Deze constan~
te warmtestroom wordt verkregen door het verschil tus~
sen de temperatuur van de omgeving (12) en' die welke
de thermometer. geplaatst in het organische materiaal aan~
wijst. gedurende de gehele meting gelijk te houden.

Als "stralingsruimte" (20) wordt een uitholling in een
rood koperen blok (12) in de vorm van een rotatie~ellip~
soïde gebruikt. De wand van de uitholling is zwaar ver~
nikkeld en gepolijst. Het blok (12) wordt electrisch ver~
warmd aan het. zij~ en aan het ondervlak. met behulp
van een met een zeer dunne glashuid omhulde weerstands~
draad (18). Het blok is geïsoleerd naar buiten door het
te omgeven met een in~ en uitwendig hoog gepolijste bus
van nieuw zilver. werkende als stralingsschild (9). die op
zijn beurt geplaatst is in een dubbelwandig koperen vat
(6.7) met een gepolijst binnenoppervlak. dat met slakken~
wol (8) is gevuld in de ruimte tussen de wanden. Verder
kan men het blok zo nodig snel afkoelen door een lucht~
stroom via de buis (21) langs het blok en vervolgens tus~
sen het stralingsschild (9) en de binnenmantel van het
isolatievat (6) te laten stromen.

De sterkte van de verwarmingsstroom wordt geregeld
door een verandering van de aangelegde klemspanning met
behulp van een Variac en' die van de luchtstroom met een
fijnregel~klemkraan met schaalverdeling.

.Door het grote warmtegeleidingsvermogen van het ko~
peren blok is het mogelijk het temperatuurverschil constant
te houden. zodat ook het begin en het einde van het smelt~
(of overgangs )proces zonder ernstige vertraging opge~
nomen kunnen worden.

De aflezingen van de in het organische materiaal ge~
plaatste thermometer worden in een grafiek uitgezet tegen
de tijc waarop zij zijn verricht. Uit deze grafiek zijn ge~
gevens te verkrijgen omtrent de zuiverheid van het onder~
zochte materiaal.

Bij de interpretatie dezer grafiek dient rekening ge~
houden te worden met de aard van de verontreiniging.
of deze met het hoofdmateriaal een eutectisch systeem
geeft. dan wel of er meer of minder in de vaste vorm
oplosbaar is.

Ook dient men zich er van te vergewissen of het vaste
materiaal in een stabiele. dan wel in een metastabiele
toestand verkeert. Daartoe is het in vele gevallen gewenst
het materiaal eerst te stabiliseren. óf direct in de prepa~
raathouder óf daarbuiten. om het daarna als vast materiaal
er in te brengen.

e. Apparaat voor het opnemen van temperatuur~tijd~cur~
ven' tijdens het smeltproces. voor temperaturen tussen
-150° C en + 50° c.

Voor het bepalen van de zuiverheid van een verbinding
wordt tijdens het smelten onder atmosferische druk en bij
constante warmtetoevoer de temperatuur geregistreerd als
functie van de tijd.

Het belangrijkste onderdeel van de calorimeter is aan~
gegeven in fig. 1. Ongeveer 0.2 mI van de te meten ver~
binding wordt gebracht tussen twee zilveren wanden (8
en' 9) in een laagdikte van 0.7 mmo De temperatuur van
de stof wordt gemeten met behulp van een thermokoppel.
waarvan het ene laspunt is bevestigd aan een zilveren
ring (7) die thermisch contact maakt met de buitenste
wand; het andere laspunt beviridt zich in. een geroerd ijs~
watermengsel. De E.M.K. van het koppel wordt gedeel~
telijk gecompenseerd volgens Lindeek. zó dat de resteren~
de E.M.K.. welke evenredig is met het temperatuurver~
schil. wordt aangegeven door een galvanometer. Het door
de galvanometer gereflecteerde licht van een belichtings~
lampje wordt gebruikt om de temperatuur~tijdcurve foto~
grafisch te registreren met behulp van een fototrommel.
Het thermokoppel wordt geijkt met behulp van de smelt~
punten van enige ijkstoffen.

Het zilveren vaatje is omgeven door een messinghuis
( 10) dat zich in de badvloeistof bevindt. Het bad wordt
automatisch op dezelfde temperatuur gehouden als de
buitenwand van het zilveren vaatje. Een differentiaal~
thermokoppel bedient daartoe via een tweede galvano~
meter een fotocel met relais. waarmede de badverwarming
geregeld wordt. Warmtetoevoer van buitenaf wordt ge~
compenseerd door zeer langzaam vloeibare stikstof in een
glazen spiraal. die in de badvloeistof is gedompeld. te
laten verdampen.

Het temperatuurverschil tussen de stof en het bad be~
draagt tijdens de meting ten hoogste 0.02° C.

De toevoer van warmte aan de stof geschiedt electrisch
door middel van een verwarmingselement je. aangebracht'
tegen de zilveren binnenwand. .

De opwarmsnelheid bedraagt normaliter 0.150 C per
minuut.

Bij de constructie is er zorg voor gedragen. dat de kop~
peldraden bij en het uit elkaar nemen van het toestel voor
het schoonmaken en bij het monteren voor het gebruik.
niet aangeraakt kunnen worden. teneinde sprongsgewijze
verandering van de E.M.K. van de koppels door vervor~
ming te voorkomen. De aansluitklemmen van de koppels
zijn alle in een plastic doos van perspex ondergebracht om
onderlinge temperatuurverschillen uit te sluiten.

Met een dunne platinadraad kan eventuele stolver~
traging van het materiaal worden opgeheven.

De reproduceerbaarheid van de geregistreerde tempe~
raturen bedraagt 0.02° C; de berekende absolute nauw~
keurigheid varieert van 0.04° bij + 50° C tot 0.070 bij
- 150° C.

f. Apparaat voor gefractionneerde kristallisatie.

Voor de zuivering van grotere hoeveelheden vloeistof~
fen en vaste stoffen met een smeltpunt beneden 100° C
wordt in veel gevallen gebruik gemaakt van gefraction~
neerde destillatie. Voor dit doel kan men tegenwoordig
beschikken over kolommen met een groot scheidend ver~
mogen. Het bezwaar van deze zuiveringsmethode is
echter. dat in de meeste gevallen de stof zeer langdurig
aan een hoge temperatuur moet worden blootgesteld.
waarbij ontledings~ of omzettingsreacties kunnen optre~
den. Voor dergelijke substanties verdient de zuivering door
middel van kristallisatie de voorkeur. In het laatste geval'
zal men zo effectief mogelijk werken. indien de scheiding
tussen vaste stof en vloeistof (of oplossing) zo volledig
mogelijk is. De aangewezen weg hiertoe is de scheiding
door middel van centrifugeren. De hiervoor ontworpen
centrifuge bestaat uit een van boven gesloten cylinder~
vormige bus. waarvan de zijwand uit een zeefplaat is ge~
bogen. Het benedengedeelte van de centrifuge loopt co~
nisch uit tot ca. 1/3 van de diameter van het cylinder~
vormige gedeelte. De centrifugekooi is door middel van
een verticale as verbonden met een 24 Volts motor met
een hoog toerental en kan in verticale richting ten opzichte
van het kristallisatievat verplaatst worden. Plaatst men
de centrifuge zodanig. dat het conische gedeelte zich in
de vloeistof bevindt en laat men de centrifuge langzaam
draaien. dan wordt de vloeistof in het conische gedeelte
opgezogen en vervolgens door de zeef plaat uit de centri~
fuge geslingerd. Koelt men de vloeistof door vermenging
met vloeibare stikstof af dan zal zodra kristallisatie plaats
vindt. de vaste stof in de centrifuge verzameld worden.
Door de centrifuge vervolgens boven de vloeistof te bren~
gen en gedurende zeer korte tijd snel te laten draaien.
wordt de vaste stof van de aanhangende vloeistof grondig
bevrijd. Daarna wordt de centrifuge in de hoogste stand
gebracht. waarbij de vaste stof smelt en de uitgeslingerde
smelt via een langs de wand van het kristallisatievat aan~
gebracht gootje naar een verwisselbàre ontvanger geleid
wordt.

Door deze werkwijze te herhalen worden achtereenvol~
gens verschillende fracties verkregen.
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Uiteraard geeft deze werkwijze de beste resultaten
indien de onzuiverheid niet of slechts zeer weinig in de
vaste, te zuiveren verbinding oplost.

g. Manostaat.

Met dit toestel is het mogelijk in een kleine (afgesloten)
gasruimte gedurende lange tijd de druk op een vooraf te
kiezen waarde te houden, dus het effect van schomme~
lingen in de atmosferische druk en van de temperatuur op
te heffen.

Deze gasruimte is daartoe via een capillaire buis met
een tweede afgesloten gasruimte verbonden. Deze laatste
ruimte staat in open verbinding met het korte been van
een kwikbarometer. Het lange been draagt ter hoogte van
de kwikspiegel een wijd cylindrisch reservoir. De kwik~
spiegel in het korte been staat juist in een horizontaal ge~
plaatste capillair. Een zeer geringe drukverandering geeft
daardoor een aanzienlijke verplaatsing van het kwik in
de capillair en een uiterst geringe verplaatsing in het wijde
reservoir. Bij vermindering van de druk in de luchtruimten
sluit nu het kwik in de horizontale capillair een electrische
stroomkring die via een electronisch en een gewoon relais
een tweede stroomkring sluit waarin een weerstandsdraad
opgenomen is die in de hulpruimte uitgespannen is.

De temperatuur en dus ook de spanning in deze ruimte
neemt toe, waardoor automatisch de verwarmingsstroom
uitgeschakeld wordt. De lucht in de hulpruimte koelt daar-
na af. de stroom wordt opnieuw gesloten, enz. De fre-
quentie van dit openen en sluiten wordt beheerst enerzijds
door de ingebrachte energiehoeveelheid, anderzijds door
de warmtetransmissie via de wand van de hulpruimte. Bij
een geschikte keuze van deze grootheden is het mogelijk
de tijdsduur van openen en sluiten tot enkele seconden te
beperken, zodat het kwik in de horizontale capillair een
met het blote oog nauwelijks zichtbare beweging uitvoert.
De voortdurende korte drukschommelingen in de hulp-
ruimte worden door de capillair, die als smoorspoel werkt,
niet naar de hoofdruimte doorgegeven. De gemiddelde
waarde van de druk is nu steeds gelijk immers, als de
kwikhoeveelheid in de manometer niet veranderd wordt,
is de druk uitsluitend door de twee vastgelegde kwik~
menisci bepaald. Met behulp van een gummi ballon, tussen
twee kranen geschakeld, kan men snel de lucht op de ge~
wenste druk brengen bij het in bedrijf stellen van het
toestel.

Voor het aflezen van een Beckmann~thermometer op
10-4 QC heeft dit toestel in een verkleinde uitvoerings~
vorm zeer goede diensten bewezen. Een drukverandering
van 1 mm Hg geeft nl. een volumeverandering van het
reservoir overeenkomende met ca. 1.5 X 10-4 0 C.

h. Freesmachine voor het vervaardigen van kristalmo~
dellen.

Het blok perspex waaruit het kristal wordt vervaardigd,
wordt daartoe gespannen in een vaste verdeelkop van de
freesmachine die om een horizontale as over 3600 draai~

. baar is. De verdeelkop is gemonteerd op een draaitafel
die over 3600 draaibaar is om een verticale as.

In de kop van de freesmachine is een lange horizontaal
geplaatste as gemonteerd waarop aan het einde de frees
bevestigd is, zó dat de snijkant in een verticaal vlak
draait.

Doordat tenslotte het verticale freesvlak ten opzichte
van het werkstuk in drie loodrecht op elkaar staande
richtingen verplaatsbaar is, kunnen in elke stand en op
elke gewenste plaats, zowel aan de voor- als aan de ach~
terzijde vlakken aan het perspex blok gefreesd worden.

De nauwkeurigheid van de stand waarin de vlakken
aangebracht kunnen worden bedraagt ca. 3 boog minuten.

i. Het wikkelen van weerstandsspiraal met glasisolatie.
De spiraal wordt gewikkeld op een, tussen de centers

van een draaibank opgestelde, plaatijzeren cylinder: De
omtreksnelheid van de cylinder moet ongeveer 1~ mi
minuut zijn.
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In het support van de bank is een messingbuisje zo~
danig vastgeklemd dat een er door gestoken capillair van
een willekeurige glassoort juist de bovenkant van de ro-
terende cylinder kan raken.

De te isoleren draad van Ni~Cr of van Cu wordt van
de. achter de bank opgestelde, haspel af door de glas~
capillair geschoven en op een nokje aan de cylinder be-
vestigd.

Een handblaasbrander is op het support vastgemaakt,
zó dat de vlam op de capillair gericht is op een plaats
even voor de metalen cylinder.

Door de haspel bij het draaien enige wrijving te geven,
blijft de metaaldraad ook bij het verwarmen in gespannen
toestand. Eerst wordt nu de capillair verhit tot deze aan
de draad vastsmelt en daarna wordt de draaibank inge-
schakeld. De ca1?illair wordt gedurende het draaien van de
bank voorzichtig met de hand door het geleidebuisje voor-
uit geschoven, zó dat de gewenste glasdikte om de draad
vloeit. De 'leidspil van de draaibank zorgt voor de juiste
spoed van de op de cylinder gewikkelde draad.

Bij het doorknippen van de draad veert de op de cylinder
gewikkelde spiraal iets terug, zodat de glasspiraal zonder
enige moeite van de cylinder afgeschoven kan worden.

Zulke met glas omhulde spiralen zijn in een kleine gas~
vlam gemakkelijk te vervormen, zodat er ook vlakke spi-
ralen uit te maken zijn. Doordat het metaal meer krimpt
dan de glazen o~hulling is het mogelijk de draad hoog
te verhitten zonder dat het glas knapt.

Laboratorium voor Anorganische en Physische
Chemie der Rijks Universiteit te Groningen.

Thermostaat met viscosimeter, synchroonklok, camera
en regelapparatuur.

De apparatuur werd gebruikt bij het met grote precisie
bepalen van de uitlooptijd van een capillair~viscosimeter
volgens Ubbelohde.

De thermostaat, welke langs electronische weg propor-
tioneel werd geregeld, was constant binnen 0.0010 C. De
zich hierin bevindende viscosimeter werd gefilmd met
een 16 mm camera bij een snelheid van 24 beelden per sec
en een belichtingstijd van 0.002 sec. In een spiegel werd
tegelijkeréijd een synchroonklok gefilmd. Deze klok heeft
o.m. een wijzer, welke langs een in 100 delen verdeelde
schaal 10 maal per seconde draaide. De klok werd aange~
dreven door een wisselstroom met een nauwkeurig con-
stant gehouden frequentie (100 p! sec). Door interpolatie.
op het filmbeeld is het mogelijk tijdstippen te meten tot
op 0.002 sec.

Uit de metingen van een 6-tal filmbeelden werd de
stand van de meniscus afgeleid t.o.v. de merkstreep; door
grafische interpolatie werd het tijdstip van doorgang ge~
vonden. De uitlooptijd is dan het verschil van de twee
tijdstip!'en. De uitlooptijd kon worden bepaald met een
nauwkeurigheid van 0.003 sec.

Toepassing: meten van het viscositeitsgetal van zeer
verdunde oplossingen en poly~electrolyten.

Laboratorium voor Algemene en Anorganische
Scheikunde en Laboratorium voor Electrochemie der
Universiteit van Amsterdam Algemene Technische
Afdeling T.N.O.

a. Relais met thermoregulateur.

Een gloeilamp verwarmt door straling een contact-ther-
mometer, die daarna via een relaiskastje de gloeilamp uit-
schakelt. Na afkoeling van de thermometer gaat de lamp
weer aan, enz.

b. Brug van Wheatstone, voornamelijk voor precisie-
geleidbaarheidsmetingen.

Elcctrische, visuele nulpuntsindicatie met regelbare ge-
voeligheid.

Meetbereik: 0.5-106 Ohm. Voor bepaalde doeleinden
fijnregeling tot 0.01 Ohm.



Frequentiebereik: ca. 50 Hz-15 Khz.
Maximale gevoeligheid: 1 : 104 à 1 : 106.
Absolute nauwkeurigheid: Afhankelijk van de niet bij

het apparaat ingebouwde vergelijkingsweerstariden,
d.w.z. doorgaans 0.05 tot 0.1 %.

Regelbare compensatie voor phasedraaiing door paral~
lel-condensatoren.

Ingebouwde, wisselbaar symmetriserende aardverbinding
(" W agneraarde").

Andere toepassingsmogelijkheden:
Meting van capaciteit en zelfinductie. Mogelijkheid tot

afzonderlijk gebruik van de nulpuntsindicator. Door aan~
sluitingen voor galvanometer en batterij is de brug ook
voor metingen met gelijkstroom bruikbaar.

Opbouw van de brug uit normale radio~onderdelen met
uitzondering van 4 precisie~weerstanden.

c. Laboratorium brandstofelement (onder voorbehoud)

Directe omzetting van chemische in electrische energie.
Principe. Een voor dit doel geschikte gasvormige

brandstof (CO, H2' lichtgas) wordt in een primaire gal~
vanische cel met lucht of zuurstof geoxydeerd. De hierbij
door het systeem gas~zuurstof afgegeven vrije energie kan
door de cel als electrische arbeid worden geleverd.

De principiële mogelijkheid van zeer hoge rendementen
wordt in de praktijk voornamelijk beheerst en beperkt
door de reactiviteit van de gaselectroden en het geleidings~
vermogen van de electrolytmassa. Ook de houdbaarheid
van electroden en electrolyt is van groot belang.

De hier gedemonstreerde cel werkt in het temperatuur~
gebied van ca. 500°-8000 C.

De electroden bestaan uit op een bepaalde wijze ge~
prepareerde metaal~ of metaaloxyde plaatjes.

Het electrolyt bestaat in beginsel uit een poreuze dra~
germassa, geïmpregneerd met bepaalde gesmolten zouten.
Ook vaste electrolyten van bepaalde ionengeleiders zijn
mogelijk.

Gas~stichting, ,s~Gravenhage.
a. Calorimeter (systeem van der Linden).

Deze calorimeter maakt het mogelijk van kleine hoeveel~
heden gas de calorische bovenwaarde te bepalen. Daar
uiteraard de hoeveelheid ontwikkelde warmte bij de ver~
branding van kleine hoeveelheden gas gering is. wordt het
gas buiten het eigenlijke calorimetervat ontstoken, zodat
geen fouten ontstaan door de ontsteking.

Het toestel bestaat in principe uit de volgende delen:

a. Een meetvat van 100 mI. parallel geschakeld met een
kleiner vat, dat gas voor doorstroming en ontsteking
bevat;

b. Een fles van Mariotte, die ervoor zorgt, dat het gas
met constante snelheid uit de brander stroomt;

c. Een mechanische inrichting. die maakt dat de ontstoken
brander op het moment dat de afgemeten hoeveelheid
gas van 100 mi gaat branden, in de verbrandingsbuis
van de eigenlijke calorimeter gevallen is;

d. Een calorimetervat.

De bepaling geschiedt analoog aan die van de calo~
rische waarde van vaste brandstoffen met de bom van
Berthelot: er is dus een voor~ en een naperiode en een
verbrandingsperiode. In het geheel worden slechts 5 tem~
peraturen en de barometerstand afgelezen.

De duur van één bepaling met dit toestel bedraagt 7
minuten.

Voor een uitvoerige beschrijving met theoretische be~
schouwing zie men het artikel van A. van der Linden in
Het Gas 61. blz. 266 (1941) (no. 20 van 15 October
1941).

b. Gasanalyse~apparaat volgens Orsat met pneuma~
tische bediening.

Bij dit toestel worden de afsluitvloeistoffen en daarmede
de te analyseren gassen met behulp van een pomp be~

wogen. De bediening van dit automatische systeem, met
inbegrip van het nivelleren van de afsluitvloeistof voor
aflezing van de buret, geschiedt met behulp van drie kra~
nen.

Voor de bepaling van waterstof en methaan en homo~
logen door verbranding bij respectievelijk 2700 C en
8000 C zijn twee electrische oventjes aangebracht, die deze
temperaturen enige tijd na inschakelen zonder verdere
regeling aannemen.

De pneumatische bediening, die bedoeld is voor het uit~
voeren van vele routine~analysen, kan uitgeschakeld wor~
den. zodat voor het verrichten van een enkele bepaling
op handbediening kan worden overgegaan.

Het geheel is gemonteerd op een metalen frame.

Centraal Instituut voor Physisch-chemische Con-
stanten, Utrecht.

a. Toestel voor vloeistof~damp~evenwichtsmeting van
binaire systemen bij atmosferische en bij verlaagde druk.

Het toestel. waarvan het doel uit de aanduiding blijkt,
bestaat uit de volgende essentiële onderdelen: Een kook~
vat met stijg buis , een scheidingskamer en de monsterver~
zamelaars.

Kokende vloeistof wordt door de ontwikkelde damp via
de stijgbuis omhoog gestuwd naar de scheidingskamer.
Hier komt de laatste evenwichtsinstelling tot stand, waar~
na een acute en volledige scheiding der beide phasen
plaats vindt.

Het toestel is geschikt zowel voor normale als voor
verminderde druk. Zonder het toestel te openen kunnen
acht verschillende paren monsters van vloeistof en damp
verzameld worden. Hiervoor is in totaal minder dan 50 mI
van elk der componenten van het stelsel nodig. Kookver~ .

traging is (ook in vacuo) tot een minimum beperkt door
in het kookvat constant een dampbel aanwezig te houden.

Een publicatie over dit toestel is in 1953 te verwachten.

b. Toestel voor kookpuntsmeting van enkelvoudige
stoffen bij atmosferische en bij verlaagde druk.

Met behulp van dit toestel kunnen kookpunten van
vrijwel zuivere stoffen bepaald worden aan monsters van
ca. 1.5 mI.

Het toestel bestaat uit twee vrijwel gelijke kookvaten,
die via een absorptievat met elkaar in verbinding staan.
Het absorptievat kan aangesloten worden op een buffer~
vat of manostaat. Elk kookvat bestaat uit een buisje voor
dampontwikkeling, de eigenlijke kookruimte, een stijgbuis
met thermometertube en een koeler. Het buisje voor damp~
ontwikkeling, dat zich onder de kookruimte bevindt is een
capillair waarin een spiraal is aangebracht. De langs de
spiraal neerstromende vloeistof wordt door een uitwendig
aangebrachte verwarming verhit en de ontwikkelde damp
ontwijkt door de kern van de spiraal. De damp borrelt
door de hoofdmassa der vloeistof. die zich in de hoger
gelegen kookruimte bevindt.

De temperatuur van de aldus indirect verhitte ;vloeistof
wordt gemeten. De drukmeting geschiedt indirect, door
vergelijking met een in het tweede kookvat bepaald kook~
punt van water.

Het toestel waarborgt een zeer goede evenwichtsinstel-
ling, zelfs bij stoffen die in andere toestellen kookvertra-
ging vertonen. Het toestel is collectief beproefd door vijf
grote. laboratoria. Het toestel is bruikbaar bij drukken
tussen 10 en 760 mm Hg, voor kookpunten liggend tussen
20 en 2500 C. De nauwkeurigheid is 0.20 C of beter, af-
hankelijk van de gebruikte thermometers.
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