(Gasanalyse.

Die chemische Analyse von
Regel durch Messung, selten du
daher das Endresultat

standteile, und man

Volumprozentel szudriicken. Da aber das Voln

(iases auberordentlich von Druck und 'i‘n-|r|‘l|<'-.:|1lal' heein

ist es notwendig, jedes gemessene (yasvolumen auf den Nor:

S0Tren, (

zustand zu reduzieren oder dati
withrend der ganzen Analvse unveriindert bleiben, E

feucht cemessen bel 0 ' nnd B 9

rometer

0 (0 und 760 9man Druck in trockenem

der Formel:

In dieser [ormel hedeutet \n das reduzierte, V das bel

und B, mm Druek heobhaehtete Volumen, w

‘ension des Wasse

| 0003605

damnpfes und =« den Ausdehnungskoeffiziente
I
[Da aber a = - ist, so kann man die

in |IH|_:\']I.1|'.']' Weise schreiben :

Hier ist der
Die Redult

B den

wobei B, den redu
Aunsdehnang
dehnunos:
Fiir «
fiir Temp

.1
1 des (ueck
s Glases (

Yowecka

zu bringen.

in Abzue
&
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Anstatt das beobachtete Volumen durch Rechnung auf den
Normalzustand zu reduzieren, kann dies nach Lunge auf mecha-

nischem Weee durch I\':-mprvwsinn geschehen, (Vel, 8. 292),

Das Auffangen und Aufbewahren von Gasproben.

Da alle Gase sehr rasch ineinander diffundieren, aunch wenn sie
durch porise feste Kiorper oder selbst Fliissigkeiten getrennt sind, so
ist es einleuchtend, dali das Auffangen und Aufbewahren von (Gas-
||;‘u}n‘:i mit besonderen Schwierigkeiten verbunden ist. Sperrt man ein
Gas in einer Glasglocke iiber Wasser von der fuleren Luft ab und

analysiert von Zeit zu Zeit eine Probe desselben, so wird man von

verschiedene Resultate finden, weil die Luft allmihlich

Tag zu o
durch das Wasser in die Glocke hinein- und das

15 aus der
Glocke hinausdiffundiert.  Dieser Prozef wird so lange unterhalten,
his die Zusammensetzung des inneren und #ulberen Gases dieselbe
ist, Die Schnellie

ceit der Diffusion hiinet ab  von der .\fmn'piiu_.]l.\—

fiihickeit der Fliis

keit den (Gasen gegeniiber.  Diejenigen Fliissie-
keit

arofie Absorptionsfihigkeit fiir die Gase besitzen,
lassen die Gase raseh hindureh und
.‘\'ln-|'|-|1i'i

welehe eing

mnen sich  deshalb nicht als

keit, Die beste Sperrfliis: ist das Quecksilber, denn

es absorbiert nur minimale Mengzen der verschiedenen (Gase.

Grase, die sich mit (Quecksilber chemisch verbinden, wie Chlor.

Bromdampf, Schwefelwasserstoff n. a. diirfen selbstverstiindlich nicht
iiber QQuecksilber abgesperrt werden; man fiingt sie in trockenen Glas-
rohren aunf und schmilzt sie, falls die Untersuchung nicht an Ort und
stelle stattfinden soll, ein,  Durch (Glas findet keine Diffusion statt:
daher kann man i;il.\lll‘n]ll'll 'I.'lhl't']:m;: ohne \'r'r‘-’il|li[‘l'lll|;‘ mn Zuge-

schmolzenen GHaseefiien anfbewahren,

Soll das Gas wenige Tage nach dem Fassen untersucht werden,

nn man dasselbe unbesorgt in pipettenférmigen Rthren, deren
Enden mit dicken Kautschukschlinvchen mit eingeschobenen, abge-
rundeten Glasstiiben verschlossen und mit Drahtligaturen versehen
sind, auffangen und aufbewahren. Ganz unstatthaft aber ist es, Gase
t 1n Rohren mit Kautschuk
sie durch Gummi, hesonders wenn dieses hart geworden ist. in
m MalBle diffundieren.

linge verschliissen aufzubewahren,

weniger eenane Analyvsen kann man oft Wasser als Sperr-

keit verwend es mull aber vorher mit dem zu untersuchenden

(rase gesiittict und die Analyse sofort nach dem Auffangen ausgefiihrt

werden,

Aus dem Gesacten ist ersichilich, dall man beim Auffancen und
Aufhewahren der ‘::i-«lu'h!r('ﬂ mit der groliten Vorsicht zu Werke
hen mufl, Wir wollen nun die hiiufigsten, in der Praxis vor-

kommenden Fille kurz ]I:*-;p]'l’[']ll'll.
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Auffangen von Gasen in zuginglichen Réumen,

Man verjiingt den Hals eimes ca, 200 cem fassenden Kolbens

s eingeschobenen

und saugt die darin befindliche Luft mit Hilfe el

88) mehrmals aus, verschlieff mit einer Gummi

(3lasrohres (Fig

kappe und schmilzt zu.

Auffangen von (rasen

Riumen,

ans un: elieh

Man verbindet den Gummischlauch G, Fie, 29, nit
der ii;l:--.jl'.c'”-i'. anderseits mit dem 30—40 [ fassenden
schlieft Hahm M, und l#b n
raschem I]‘e‘]][]un ans dem Aspirator fHiel

eeflossen sind, 1st

i 5 }:u'lnh-]u 5}
i der Mehrs

%] llllil' :I| e I :“"l‘hiil 14

.'\l N \ verbindung |.|'_~\||1'|'|1'.:l;.|"|| vorh ene 1.
I\ vollstiindiz durch das zu untersuchende
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Fig. 90. Fig. 89.

verdriingt und man kann nunmehr zur Fas
7Zu diesem Zwecke dreht man Habn Jf wn 90° nach rechts, so dal)

beren Liuft

ST der :-‘:lﬁ}”'nlu' sh

e Rezipient [ mit der i
die Luft aus K durch Heben des (Qued
L

200 300 eem fassend

niziert, und verdring

reservoirs N. Hierauf dreht man Hahn //

1ken von

weoebene Stellung zuriick und fiillt /2 durch

zu untersuchenden (Gase. Da aber « schen
Hahn H noeh unreines (sas enthiilt, so treibt man die e

yon ]rfr l.'|||! 1[-"'-\':'

des Rezipienten durch passende Drehung
in die Luft hinaus. Nach dreima ;

olung dieser OUp




iten [ end
Schliefien von H und Senken von N einen geringen Minderdruck
und schmilzt zuerst bei @, dann bei b zu.  Dabei entfernt man den
Rezi

]
demselben bequem eine drehende Bewegung erteilen kann,

man den Rezipi iltig, erzeugt in letzterem durch

jenten von dem Stativ, damit man beim Erhitzen von ¢ und 5

Beim Zusehmelzen zieht man die Spitzen kapillar auns, wie in
20 R ersichtlich.

Handelt es sieh darum, Gase ans Riumen, in denen eine sehr
hohe -|-:-||:!n-|'.'t'.i|'.' ||i'1'l'.-4l']||‘, z. B. aus Hochifen, Generatoren ete.. zn
entnehmen, so wiirden Glasrihren schmelzen und  eiserne  Riohren,

wenn sie nicht schmelzen, zersetzend auf das (Gas einwirken, In

diesem Falle wendet man am besten die St. Claire Devillsche

arme Rohre (Fig, 90) an. Es ist dies eine eiserne Kiihlrbhre,

ilt kaltes Wasser bei @ ein und bei b ausfliefen und entnimmt das

(GGas, wie ohen eeschildert, bei Hahn ¢. Diese Rohren funktionieren eanz

i und cestatten  mit t.n-fu']lﬁ_‘.:k“it. H;i~|n‘.'n||l-ll aus verschie-

der glithenden Kohlenschicht von Generatoren und
Hochifen zu entnehmen. Man mull nur sorgen, dall das Wasser die

Rohre rasch genug passiert, um bei 4 kiihl abzufliefien.

Auffangen von frei aus Mineralquellen
e1m 'in.r\:s-i_:wn-h-n (Fasen.

Man verbindet den Rezipienten £ mittels des Schlauches q mit
dem Trichter T, Fig. 91, fiillt alle diese Teile mit Quellwasser und

dann das Gas, wie aus der Figur

ersichtlich, in den Trichter empor-

14
ot . 1 1 1
steicen. Um nun das Gas von dem

Trichter nach dem Rezipienten iiber-

zufithren, hebt man £ so weit, dal
Schlauch p noch im Wasser verbleibt
1chst

tief unter das Wasser, wodurch die-

und driickt den Trichter m

ses sofort nach [? hiniibergeht. Dann
klemmt mar den Schlauch dicht
alb ¢ mit einem Schranbhen-

ober
quetschhahn zu, stellt ein mit Quell-
wasser _'_re'l'l'il|il':~ “l'l'l]“l';[il.‘-‘- unter g,

entfernt von der Quelle und schmilzt

hei @ und & mit dem Lotrohre zu.
i 171 3 2 T3 art T o an e ]‘ =

Soll die Analyvse zwei bis drei Tage nach dem Fassen geschelien, so kann
man ohne Gefahr Rezipienten beniitzen, welche nicht zugeschmolzen,
sondern mittels kuorzer Kautschukschlinehe mit eingeschobenen, rund
cesehmolzenen Glasstiben wverschlossen sind. Alle Versehliisse




miissen durch |}t'.‘illl|i_'_ ureén ge hert  werden. Nach

Methode wurde das Gas der Termalquellen von Baden in

vefaBt und analysiert.!) 188 zeigte sich dabei, d:

Resultéate erhiclt, einerlei, ob das (Gas eingeschmolzen oder
Kautschukverschliissen abgesperrt war.
“f""j_". LOGY ecin l\l'||‘-|:_l as enthalten :
I [
Btielstoff .0 o v = o a o 02O 69-15
Kohlendioxyd . . . . . . 3082 30-90
Schwefelwasserstoft . . . . (005 005
sanerstoft | 000 =00
100 1O
Probe I war eingeschmolzen, Probe 11 mit Kautschukversehluld

11l

der Fassunge analvsiert.

abgesperrt und fiinf T

Auffanren von 1in RDuellwasser absorbiertem (ras
s L al

Von den vielen voreeschlagenen Methoden

1 I 1 ) :
absorbierten (rase e Dester

Kolben A oerst
Rande eefiillt, der W1z
Rohre [, das unten i
Marke in den Hals des 50 weit

in die Hahe gezogen, LIS st sie merl des
Pfropfens befindet, wodur das Wasser espi ist. N
setzt man die ca. 80 cem fassende WKueel H:

mit destilliertem Wasser und verbindet mit der ( [

.il'd'll'll IIIIl'.ll nie

rohre B in Verbindung gebracht "
rohr N, bis ‘\'-il"l.“i“:"!' aus der yilla
szuflieffen beeinnt und  schli t ma
das Wasser in der schi Iy
Minuten lebhaft unterhalten n
stromenden Dampfe die l\'.-|§fl.! wrerfiilt

an, eine Vv [ nterlassung

sicher das 5

Kapillare

langem =1 les Wassers verbindet man,

I
Z i_',_'|i"l'_ den Kaut

.'.'-|':| !5|:' lem \]1'

nune der Flamme,

1 [ i..'-l. at .
ukversehlufi mit Drahtligaturen.

|wn‘!:|'.| ||‘.'- \'\';:\u-;w ;|| f\. |||-|'|'~t'|."_-' nun il‘ I!l'l'

nn sofort mit dem

"

(fasleere und man |
heeinnen. Zu diesem Zwecke driickt man die

1y Chemische Untersuchung der Schwefelther
As un} von F. P. Tre vell 1896, Drack von
1897.

Aarau



A hinein, bis die seitliche [.]H'\lllllz
Vorscheine kommt, senkt das Niveanrohr N und 6ffnet Habhn H. Sofort
beginnt in 4 eine lebhatte Gasentwicklung, die man durch Erwiirmung
unterstiitzt,  Sobald das Mefgefiifi geftillt ist, schlieBbt man Hahn H

[ ehen unter dem |'|'cn}ri'r-r| ZUTI

und liest, nac
auf oleiche Héhe gebracht hat, das Volumen des G

dem man das Quecksilbernivean inmen und aufien

ses in B ab.

Ehenso notiert man

lie 'ilf'irlgu"':illll' lil':\-'\ Hiihl\\';lr-hr'l‘.‘x Al r|‘l|1-1']uu—
meter T und den Barometerstand, treibt dann das Gas in die mit
Kalilauee (1 : 2) beschickte Orsatrshre ) und Lt es darin ver-

n.  Unterdessen fihrt man fort mit dem Auskochen des Wassers

W'l
in 4, Messen des Volumens ete., his sehliellich kein (Gas mehr ent-
wickelt wird, Alle so abgelesenen Gasvolumina treibt man in  die
in welcher das Kohlendioxyd quantitativ absor-

satrdhre hiniib
Den

Mert wird. nicht absorbierten (vasrest fiihrt man in das MeB-




Sessmasadd

J und bestimmt dessen

Volum.

der {;l"\('ll‘.\ill(“._:!'\'.'i: des Kiihlwassers _:-']in;-_! 3

cefill

nzen Versuches die Temperatur konstant zu

Jdeleasen, Sauer-

erhaltene Gasrest, meistens bestehend
Orsatrohre =

stoff. selten Methan, wird, nach Entfernung
Zwecke der exakten Analyse in den Hempelschen Apparat iiber-

rternden Methoden

hrt und nach spiiter zu @

Nach dieser _\]I"l||lh'|-"i

stoffes und des eventuell vo

die Bestimmune des Stickstottes,
1ehi

thans =renau aus, nicht al

mdenen Met

die der absorbierten Kohlensiiure, welehe

nied oefunden wird, Zu hoeh fillt die
Kohlensiure ans, wenn das Wasser JiF
eeltst enthilt, das beim Kochen i ar

abgibt, wodurch die erhaltene Sum |

freie IKohler re. niedris

wenn nur wenie Bikarbonatkohlensiure vo . frede
Kohlensiiure 1[5t ich niemals duor Auskochen des Wassers in vaeciu
voll :1!|-~1|'<"!‘|h'!|.

an mub daher in allen Fiillen die freie Kohlensi lurel
Berechn ermitteln.  Zu  diesem bestimmt o mel
hesonderen Probe des Wassers, nach Seite 296 Gesamtkohle

siiure. woraus, wenn die Zusammensetzung des Wassers

1z Volumen der ion Kohlensiure he

Jestandteilen bekannt
: i 2
rechnet werden Kani.

Beisniel: 1000 ¢ Tarasper Lu

ndioxvd. Von dieser Menge igt @in

(Gesamtkohl
als Karbenatkohlensiure .;'|-|||;||\|v'.l_l- Kohlensi
crofler Teil als sogenannte halbheebundene und

m.  Zdeht man  von

iure vorha

freie Kohlens

kohlensiiure die eebundene —— halbgebundene oder,

Kohlensiure

den lill!l!ll"]”']l Betrae der gebundener

die freie. absorbierte Kohlens

Berechnung der sebundenen Kohlensiure.

venz der Kationen und Anione

Diese ergibt sich ans der Diff 1
wichte der Kohlensiiure

durch \[Il'|1i||1:.]\'.=:'|n1\ mit dem Molekularg
(00,) und Division durch 2; denn die Zahl der

jeder ,Salzlssung® gleich der der Anionen, bei

Kationen 1st n

'||_| l"'ll\-‘l‘.
Tonen :Ill-._-_[l'x]l'i'ti'ix'T.

Die einwerticen Tonen erhilt man durch Division der Gramm
zahlen durch die Atom- t'n-hf:t'lxli\"‘ Molekulargewichte und \i“l'-.i:'!'”':'

tion mit der Wertigkeit.



:\:
Kalinm
Lith

Ammonium

111

IKalzinm

Strontinm

Chlor (CDY
Brom (Br)

Phosphorsiu

Smme

Smnme

ll’||('||.
Da C

Diese entsprechen: (0052723 . 6

oder eebundene Kohlensgiiure=

Kohlensiiure (CO,) ist im
davon ab gcebundene Kohlens

bleibt froie - halbeebundene Kohlensiure

1000 ¢ Luei

Aniom

bleihen (€O -Anionen = (¢

Berechnung

390610

016603 :

000914
001298
62691
000879
019040
(00603
OO0

00064

‘ii erecnn
2: 40000 :
02890 :
00086 :

1-72008 :

U= bl :

'l]] :/,\\I":‘n\l'|"|:|:\\"\

D]

Berechnung der

nzen

5b3

swasser (Tarasp) enthalten:
Verh.

Grammen Gewic

2305

703

18:07 =

1010 =
8760 -
24-36 =

5590 =

Ho 00

27:10 -

Somme

7996 -
126-97 -
0506 = 017916

13-00 =

i

‘...f]’nl_:, 000008 : 9500 -
001421 : 7640 = 0000186
Summe
— ()+223117
- (0-117671

105446,

1..]. :‘\Ji.
h den vorhandenen CO,-Anionen.

0105446 n
—i f M B

freie1

re

davon ab h:i”v_;‘i']|‘.It|t5f't'.1' Kohlensiure

bleibt freie Kohlensiure . .

Diese nehmen 09 und

T60 mm

der

vorhanden :

569 ¢ CO, ©f

j _J..'-l'fl 0f

- (169462
- 0-004241

II'IIH] ol
0000718
0-031268
O-000200
0-015632

0000216

- (-00000S

000072

223117%

0067701
000361

000007

- 035832

0-013395
(-O00005
0000372

- 0°117671

dnwertigen

ilfte dieser Zahl

o0

0
00

o o0
ein.
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Durch Auskochen von 828:3 ¢ Wasser wurden bei 84 € und

651 mm Druck 1868

) eem UL, und nur Spuren S

e 18014 cem 0" und 760 mum pro 1

edeuntend mehr berechnet. a
f r @ Lo )LTELS n K
In Fiillen, in denen die 0y whonatkohlensiiure sel
gerine  ist, erhiilt n durch Auskochen nicht einn (108
menge der freien Kohlen
i|| ii('”l iII.'Lllli'|If'i' .EI!il': i 'I' IS CI VT lex I.\5 ~
efunden :
Stickstoft L3 con II..-.
Kohlendioxyd 12 ecem "/,
20 OCm a0
ithrend aus der Analyse sich das freie Kolilendioxyd zu 18052 crin
serechnet. Das absorbierte (vas im Badener Thermalwasser ist dalier -
Stickste 0
00
I 0
K« d
volr und o f - Saenishve: T
wd dem ohe thnes () b ksl
I'.‘. 1
&
Y
Bestimmun IO
tiilllt nan fen Kolben 24
ganz S0 wie bei der las
Hillfte mit destilli 5
Fie, 92 mit eind it
Kochen de | Loft




K und Kapillare und verbindet sofort mit dem MeBeef: B
. 92). Hierauf verbindet man den Schlauelh mit dem ik?|1|-|-]{~i||:r"k‘—
reservoir [, fiillt di

ten und Diriicken des Sehlauches. dalh die in letzterem verbliebene

ses mit QQuecksilber und bewirkt durch Hoch-

G o : d ) : 5 ;
Luft eanz ausgetrichen wird, und stellt dann das Reservoir. wie in
I as mit heillem Wasser. Nun
dritckt man das Rohr [, herunter, bis

93 ersichtlich, in ein Becher

die seitliche Offntong  eben  unterhalb

des Pfropfens zum Vorscheine kommnt,

und koeht ans, wie auf Neite H5H0 wve-

it nicht
1. Nach ¥/, Stunde

schildert, LBt aber die Fliissie
so0 hoch in }'\- r-TI'-I_’_.' '
ist alles (Gas aus der Flii

LEeIT  ALUS-

eetrichen, I He i (rasreste brinet

man in das Me indem man das

Niveanrohr [N

Quecksilberreservoir B (1

92) senkt, das

93) lebt

und den :l}||r-r.-<‘.'f|f|:4|!|| ) sorghiiltic B \I
net, wodurch angew ites Quecksilber
in A stromt und das (ias in das Mef- |

U verdriinet, Sobald die in 4 he .IJ‘

den Hahn ff des

: wird dieser wge-
schlossen, en vertd man ;.
nach Seite

[Tm ej er Crenanickeit r Methode zu o

:'|||||'.- ich c-:.i||-_:'i' saunerstobestiunmungen  de Ziiricher SECWAassers  an,

und daneben Resultate, «

Winklers 1;.1I'-|'I|"ii'~l'lll'i' Me-

S, 86d) von E. i diesem Laboratorium erl

1 Liater Ziiricher Seewasser gab:

h der maodifizierten nach I.. Winklers titrimetrischer
rssonschen Methode Methode

I. BYS 5 B

1606 ccm 774 com ("0 Ccom 77D cem Saunerstoft

Die Uberfiihrung von eingeschmolzenen Gasproben in das znr
Analyse dienende MeBgefiil.
Das Gas sei in dem Rezipienten [ (Fig, 94, 8. 556) eingeschmolzen,

Man schiebt ither das Amnsatzrohr des Hahnes H einen dickwandie




o6

hlaunch, in welchem ein kurzes «
vhrt hieranf den Hahn um, so d
stehen kommt, Nun fiill
an, dreht den Halm H

es nund oberes Ans:

oks

miteina

das  Quecksill
L

Sel

weit in den mit Quecl die feine aus-

gezogene Spitze innerhalb des Glasrohres » zu
Drahtli

Weise verbindet man das untere Inde des

] ¥
‘n KOoImimt,

versicht den  Sehlan aturen.!) In

. Man verwendet hiezn dilnnen an
l\"\;-||'I'- oder Messinedraht, weil das Quecks:
daher leicht verunrein

w [ I'( l




bbi

(Quecksilber fiilllten Schlaueh des Niveaurohres N und hieraot
Hahn H mittels der Kapillare E mit dem MebBgefifie 7. Durch
Heben der Niveaukuzel K verdringt man die Luft ans dem Mel-
gefiile W und der Kapillare [ mittels Quecksilber, das man bis in
den Trichter T’ steigen Libt, Jetzt stellt man durch passende Drehung

des Hahnes H Kommunikation zwischen Melg
und bricht durch geschicktes Neigen des Rezipienten gegen die innere
Wandung der Glasrhren » und »' die Spitzen desselben ab, woranf
durch Heben von N und Senken von K das Gas mit Leichtigkeit

ab und Rezipient her

in das MeBeefil W hiniiber getrieben werden kann,

Einteilung: der Gasanalyse.

Je nach der Art der Gashestimmune unterscheidet man:

_\Flhlr]']ljl']lnilll'iI‘i‘i('ll".
Verbrennungs-, und
Gasvolumetrische Methoden.

Hl"‘t 1{!'1] ;||:_~.|||'}.T:_uz[| el [-i\v]u'n _\lul‘]-.m{f'il |H'h\"|1llil'|.'T man

das Gaseemisch der Reihe nach mit geeigneten Absorptionsmitteln.
A T : 1
Die Differenz vor und nach der Behandlung gibt die Menge des

absorbierten (iases an. Die Absorption eines Gases kann in dem

selbst oder, was weit vorzuzichen ist, aullerhalb des Meli-

8 I 4 reten Absorptionsgefiiien vorgenommen werden.
Auf diese Art lassen sich in Leuchteas, Generatorgas, Wassergas

i8¢ Kohlendioxyd, schwere Kohlenwasser-

und Dowsone

), Sauerstoftf und

stoffe (Athvlen, Benzol, Azetylen ete

Kohlenoxyd bestimmen,
Nach Entfernune der absorbierbaren Bestandteile bleibt ein

sserstoff, Methan und Stickstoff be-

(sasrest, der aus W:

stehen kann: die beiden ersten Bestandteile werden durech Ver-
brennunegsanalyse bestimmt, wiihrend der Stickstoff sich stets
aus der Differenz \I'nn 100 s-g-gii:i-_

Zur Ausfithrong der \-l'l'.lII'i‘Il!I.lH[’_".\illl.‘ill\':-il' mischt man, um eine
vollstiindige Verbrennung zu erzielen, den von absorbier
standteilen befreiten (Gasrest mit Luft oder Sauerstoff in mehr als

en Be-

geniigender Menge, verbrennt in geeigneten Apparaten, mifit die

dabei entstehende Volumiinderung (Kontraktion), das sich bildende
Kohlendioxyd und eventuell auch noch den zur Verbrennung
verbrauchten Sauerstoff Aus diesen Daten kimnen die
| dteile bherechnet werden. (Vgl. Seite 55Z.)

yrennbaren DBestai

MiBt man das bei einem chemischen ProzeB sich entwickelnde
(tas und berechnet aus dem Volumen des letzteren das Gewicht des
das Gas erzeugenden Korpers, so nennt man dies eine gasvolu-
metriseche Bestimmung., (Vel. Bestimmung der Kohlensiure

und Salpetersiiure Seite 289 und 344.)




Bestimmung der Gase,

1. Kohlendioxyd €'0,: Mol.-Gew. = 44-00.
Dichte=1'529041) (Luft=1). Litergewicht 1-97674
Molarvolum — 22:26

Kritische Te

peratur=- 315" C

Durch Wasser wird liu]l|l‘||n;icl\_\:! in Mence
sorbiert, und zwar lost 1 cem Wasser
hei O P = 1-7967 cemr CO
15°C . . . 1-0003

b 1 ik B ; - : (2845

oa— 17967 007761 .t - 0001«

Absorptionsmittel: Kalilauge 1:2.

L cem dieser Lange absorbiert si L) cem CO,, Natronlanee
wird nicht ;!III:E'\'.'I'HI:f-'i. weeen der Schwerlislichkeit des sieh bilden
den Natrinmkarbonats.

oen OO, fithrt man

b % “
1 SO

Ahsor]

titrierten Barvtwassers aus titriert den Uberschull des Ba(OH)
mit Ao o 1, un \Anwendung von Phenolphthalein. (Ve

2. Die sehweren Kohlenwasserstoffe.

Athylen==C,H , Benzol C.H,, Az

Athylen — (,H,: Mol.-Gew, = 28§

Dichte — 0-9852 |

mft=1). Litergew ht 125372

Darstellung
Man verfiihrt
und 1
bromid auf Zinkst:
C.H, Br, 4 Zn — ZnBr,  C,H .

der Methode von (#1:

ribe?) indem man eine alkoholische Libsung von

ih einwirken lLiBt:

Hiezn verwendet man einen 200 ecme fassend

mit kurzem weiten Halse und dre

ler Mittelwert

909, Le

due (1898
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Letzterer trii
hindungsréhre und einen Tropftrichter,

gt eine mit Quecksilberversehlull verschene Sicherheitsrihre,
eine (aser
Man

staub, den man mit absolutem Alkohol befeuchtet und dureh Ein-

'.“{'li:.t'l\:

den Kolben mit einer geniicenden Menge Zink-

stellen des Kolbens in Wasser von ea. 50? anfanes schwach anwiirmt.
1

Jetzt bringt man in den Tropftrichter ein Ger

ch von 1 Teil
Athvlenbromid und 20 Teilen absolutem Alkohol und Lt dieses

Gremi lanesam zu dem Zinkstanb [ru[r!'vli‘ Das entweichende (Gas
wiischt man zuerst mit Olivensl,!) dann mit Kalilauge und schlieBlich
mit Wasser und bewalrt es ither Quecksilber aut z. B. in einer

94 Seite 550. Das so erhaltene

Drehsehmidtschen l’i||1'1|‘l'. \1-|'.-;'l_ E'"I_-"
(Gas ist, namentlich wenn man das Gemisch von .‘“I_\l"]lh]‘lli[l‘ll] uni
Alkohol eine Zeitlang iiber wasserfreier Soda stehen Lilit, wodureh
etwa vorhandene Bromwasserstoffsiiure neutralisiert wird, fast rein.
Gias nach dieser Methode dargestellt hatte nach einer Analyse
von W. ."'l‘l.-:it'l.i |Hf' I/,Il

|]'|'|Ji|‘|'|.‘;"17_i|l|_:::
— 98-84"Y 0
1-00¢ n
\_ 1]'1“””

10000

Absorptionskoeffizient fiir Wasser:

1 Vol. Wasser absorbiert hei:

O e e 1256 cem {"_,HI
73 5 SRS S Ll
2()0 > a ! j 1 ) 0:149
oder allgemein :
72— 025629 — 000913631 .t -~ 0-000188108 , t-.

Durch Alkohol wird das Athvlen noch stirker als durch Wasser

&= 5H94984 0077162 .t - 0-0006812 . t2.

ptionsmittel: 1. Rauchende Schwefelsiiure=)

, 30,), 1 ¢em absorbiert 8 cem C,1H Bromwasser.Y)

Auch dureh ammoniakalische Kupferchloriivlisung wird das

Athylen absorbiert.
Durch Brom wird das Athylen unter Bildung von Athylen-
bromid, C,H, Br,, absorbiert. Gieschieht die Absorption des Athylens

mit titriertem Bromwasser. so kann man dureh Zuriicktitrieren des

iiherschiissigen Broms das Athylen aus dem verbranchten Brom se

1) Um etwa mitg senes Athylenbromid zuritckzubalten.
#) Dabei bildet sicn A iure, CyqHy8,0..
: » T ¥'1 a1

) Treadwell & Stokes; B, B. 21, 8. 3151 (1888)
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eenan  bestimmen. Diese el

rante ul'i].ilnie' VOI _|['.=||!'i: 15t '|-;n

zur Bestimmung des Athylens neben Benzol.

jetzt die b

Seite 610,

Benzol =— . H.: Mol.-Gew. = 75048,

Benzol ist leicht loslich in Alkohol, Ather, Schwefelkohlenstoff,

: i (e
der Schwefelstiiure,

Kautsechulk, omid, Brom und raue

.\.i-.‘lll‘|lil‘.n';!*~':il-llIi‘l: Rauchende Schwefelsinore?)

Brom enthi

Benzol

WASSOT W
absorbiert. HKs ist aber eine Tatsache,
: 3 s ; : y
durch  Brom bei eewihnlicher weder

rdiert wird. 1 S A 4 12 A%
oxvdiert wird, und es war schwer 1, warum die Abso

tteln mit Brommw

des Benzols dureh

sich l--r'{:‘;_ ';c-l":ilu'|||‘| 3 und Cl. Winkler?t) bestritten dies zw
315

Absorption des

die Versuche v radwelld) und

Haber hat jedoch 1

1- hao
wLoKes Des

8]
Ppromwasser

1l v %) nunmehr

mit Benzol

durch Ausschit

1
Losnng,  ourcl

‘ > : :
Brom entfernen, und zwar nicht Brom, sondern au

'-,.'].I‘.]I'Hlll'lll_‘l‘l'E . .4, 1.

o (spezifisches Gewid

Durch hé |

st konzentrierte Salpete

wird Benzol absorbiert:; es ist aber unstattl

in |-.||:"'-l<".'¢|-‘.

iir B

|

(+aseemischen S wol a
n lioxvd oxvdie

,||v(|_‘|'~.5'[[|'|'-' als Ahsorbens

das Kohlenoxyd dabei quantitativ zuo

der Entfernune der Siurediimpfe duorch mit dem

entfernt w

Verhalten des Benzols zn Wasser.

Benzoldampf wird ganz erheblich von Wasser und allen

ssericen Salzlosuneen absorbiert, ein Umstand, der bei genauen

(Gasanalvsen wohl beachtet werden mull.

1

| Haber und Oee snehtn
Wasserversorgung 1896,
1900, S, 1.

2y Dabei bildet sieh I

% Compt. rend. 83, 5. 1255.
4y Feitschr. f. anal. Ch, 1889, B
5 Trea 111 und Stokes, loe. cit
% M. Korbuly, Inang. Dissertation, Ziiric

Treadwell und Stokes, loe. cit.

ar Sehi

Jenzolsulfonsiiure, CyHS0,

h 1902,
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[Um die .\i'ml:']u[iunal_.'ijjil- it des Wassers Il_'\('\‘_{i']ﬂ‘[lbl'?' Benzol kennen

lernen, fithrte M. Korbulyv foleende Versuchsreihe aus.

Er schiittelte Benzolluft mit 3:16°, Benzoldampf in einer
Drehsehmidtschen Pipette mit demselben Wasserquantum (5 cem)

.i,-.-] Minuten i;tl::'. his ]\1‘ill Bt'ux:n] ]ui-'!n' ;lill‘.'_[r'um[|1n{-[| \\'nrs]c-, [1]1{1

erhielt folgendes Resu

Ve "\“.ﬂ_"“""1":'"“»“ | ]?'~'1IV-“";:'_: iJ:I]!. des I£s \\'u]_'dl_' Benzoldampf
Gas cem Gases, Vol.-Proz. |nach 3 Minuten absorbiert? |
: |

1 58:92 216 1-28 ccm — 2:17Y9,

2 G1-14 316 (0-80 cem — 1:31Y)/,

& it e 316 52 com ,—H'H';!“'”
! 9486 316 0-44 com = 0°73%, |

5 60 316 0-28 com = 0-469/,

6 59-88 316 | 008 cem = 0-01Y,

7 6020 3:16 0-02 ¢em = 0°009/,

(Ganz iihnlich verhilt sich Kalilauge.
Bei der Analvse eines Kohlendiexvd und Benzol enthaltenden

(GGases absorbiert man immer zuerst das Kohlendioxvd mit Kalilauge
und  hierauf den I'h']l?,n]r]:l:u!:r' mit ranchender Sehwefelsiure oder

ahlen ist es klar, dall sowohl die

&

Bromwasser. Aus nizi;‘t']l Bel

Kohlendioxyd- als anch die Benzolbestimmung falsch ausfallen muf,

wenn eine frische Kalilange zur Absorption des Kohlendioxyds ver-

-mfvr

| nicht nur die ganze Mence des

anch fast die tu'l-.wa:|]t1|||||1:'.'- |[|-g-;

rd, denn durch diese w

vorhandenen Kohlendioxyds, sonde
Benzols absorbiert, Die Resultate fallen erst dann l'_II‘iJ["I,L"

aus, wenn die Kalilauge mit Benzol gesiittigt ist, also

nach ]|E|':|Iilgt-i.r| Gehranche.

Azetylen = C,H, : Mol.-Gew. — 26:016.

Dichte=—1092%) (Laft=1). Litex richt = 1'1894 ¢.
Molarvolum— 21-
Kritische Temperatur —=--37° C,
Azetylen ist betrichtlich in Wasser loslich: 1 Volum Wasser
l6st bei gewshnlicher Temperatur ein gleiches Volum Azetylen, In

und Azeton ist es bedeu-

Amvlalkohol, Chloroform, Benzol, Eisessiz
tend loslicher: 1 Vol. Azeton lost 31 Vol .\'z.t-1'_\']r'n auf.

Jahre 1900 E. Sainte-

re par le gaz.)

Zin s iihnlichen Resunltaten gelan
Claire Devi -nie Parisienne d'I
*) Die Dichte 0092 wurde 1860 von Berth

) Hempel: Gasanalytische Methoden (1900), 8. 206.

Comyj

Treadwell, Analytizche Chemie. II. 4. Aufl. 26
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Absorptionsmittel: Ra nehende Sehwetelsidure

und Bromwasser,

Durch ammoniakalisches Kupferchloriir wird das Azetylen unter
1 )
Bildune von rotem Azetylenk |:|a1'vr Cu, C,H,)YO| absorbiert.

Diese Reaktion ist so charakteristisch, dall man sie zum
q nalitativen Nachweise des A Zety lens
in Gasgemisehen verwendet,
Am besten verfihrt man nach der Methode von L. Ilosvay

von Nagv Ilosva, 2)

- .
Bereitung des Re enz.

Man bringt 1 ¢ Kupfernitrat in einen 50 cem-Kolbe

t 4 cem konzentriertes Ammoniak (20—

wenig Wasser, |

und dann 3 ¢ salzsaures Hydroxylamin hinzu, sc telt bis =z

firhune der Losung und verdiinnt sofort mit Wasser bis zur

Statt Kupfernitrat kann man auch Kupferchlor oder Kup
anwenden.

Ausfithru ng der Probe: In einen HO0O -'-..:.--“Ili-l|'r"-l'i"

¢ Kubikzentimeter des R et das anf As

bringt man eini

so lange dariiber, bis die 1

Z1l [ﬂ':’il'l-an]u (ras (Leucht ) 5
s in Rosa umsehl verschlielit dann den Zylinder und
schiittelt. entsteht  sofort ein  schiin roter Niederschlae. I

kann aber auch das Lenehte: durch eine kleine Kuogelrihe

1kt ist, leiten.

(Glaswolle, weleche mit dem R

Bemerkung: Unter Petroleum aufhewah hiilt sich das

Reagenz oneefiihr cine Woche lang. Versetzt man aber die Lisung

Pollak mit Kupferdraht, so hilt sie sich unvergleichlich

v, Rine solehe Lisune eab nach einem Jahre noch eine de

nach
Liix
Reaktion: der entstehende Niederschlag war nicht mehr hellrot, e

1 Jrot. Weit

bei Anwendune von frischer Lsung, sondern meh
weniger haltbar ist das aus dem Chlorid oder ‘at  hereestellte

psetzt wird,  Das Chlorid

Reagenz, selbst wenn Kupfer zt

! Zusatz von Kupfer nach einer Woche keine Reaktion mehr: nae
I\'\‘Ill']||'|_[ ;l_i-l".

Zusatz von Kupfer eine hellrote Fillung, nach

r. Das Sulfat e

ierte ohne K |1i|i'-'r‘/_||-

keine Reaktion me :
einer Woehe noch deutlich, nach zwei Wochen auch auf Zusatz von

! Kupter nicht mehr.

Trennung der schweren Kohlenwasserstoffe voneinander.
Zu wiederholten Malen ist die Trennung der schwere Kohlen-
wasserstoffe, nimlich des Athylens von Benzol, ohne Erf

versucht worden. Die Trennone, wie sie Berthelot vorschlug, Ab-

nschwefe

1 Azetyl

L899y,
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sorption des .I‘LT||I\|1‘1I-' mit Bromwasser und nachherige Intfernung
des Benzols mit Salpetersiiure ist in jeder Beziehung falsch; ') die
von Harbeck und Lunge®) ist richtie, aber dullerst umstiindlich.
Durchaus genau und in jeder Beziehung empfehlenswert ist die
Methode von Haber und Oechelhiiuser. 9) |1;l;_['l'|:'1-]1 liefert die
von Pfeiffert) modif
lelil]l\ sen stets viel zu hohe Resultate. '-'_] Nenerdings hat Pfeiffer

rerte l,llrlj_"i‘-'l‘||i' Methode bei I;i‘!ll'}lT_{_{.‘l‘-—

seine Methode so  verbessert, daB sie nun  dieselben Resunltate wie
die von Harbeck und Lunge liefert. (Vel, Chem, Ztg, 1904, S, 884.)
Prinzip: In einer Probe des Gases ermittelt man die
Sunme  des Athylens und Benzols durch  Absorption mit  Brom
WaSSEer u"|1-!' I'.‘llll']l"ll'!l'l' ."\J'IJ\\'l-l'r']hi[il|'t'. .-|l|s:>|'||'!¢'i‘[ in  einer 'm\v]n-n
Probe das .-‘;=]|_\i:'r| und Benzol mit titriertem  Bromwasser und
bestimmt den Uberschufl des Broms auf jodometrischem Wege. Aus
dem Verbrauche an Brom herechnet sieh das ."‘\I]]_\'il'll. indem
1l ecem Yo n. J=1:11955 ¢cem C,H, bei 0% und 760 mm,

Da die Ausfithro dieser Methode in der B unteschen Biirette

ceschieht, so wollen wir die genauere Schilderung derselben verschieben,

his wir diesen wichtigen Apparat kennen gelernt haben (vgl. 8. 594).

3. Sauerstoff = 0 = 16: Mol.-Gew. — 32.
Dichte=1'10529%) (Luft=1) , Litergewicht=—1:4289 g.
Molarvolum = 2239 !

Kritische Temperatur — TGS

Sauerstoff ist nor wenig in Wasser absorbierbar: nach den Ver-

sichen von L. W. Winkler,”) Otto Pettersson und K.

1 [ Wasser bei 760 mm Druck aus atmo-

Sonden’) absorbiert
sphiirischer Luft:

Liuft 0 N ON 100

bei 0V . . - 2954 10001 19-53 33:89Y,
“ 6" i 24-62 828 16:34 33:63Y%,
9189 . . 2349 790 1558 639/
13702 = n . 21:30 14 1416 33:b2Y/,
16-839 . . ity B84
2 A - 599 o
24-24% , . . 592 = -
1) Treadwell und Stokes, loc. cit
| itschr, fiir anorg. Ch., XVI, 8. 26 (1898).
8) Sehillings Journ, 1899, 8. 697,
i Journ. 1896, 8. 504 B. B. 29, 8. 2700.
Korbuly, Inaug. Dissert. Ziirich 1902,
&) Das Mittel aus der Bestimmung von Lord Rayleigh (1897) 110535

von Ledue (1898) 1-105623.
3. B. 1888, 5. 284

1889, 5. 14




Hieraus berechnet sich der sorptionskoeffizient des

und 760 mm Druck zn

Sauerstoffes fiir Wasser von
0034162,
Sanerstoff kamn durch Verbrennung mit iiberschiissizem
Wasserstoff, als auch durch Absorption bestimmt werden.,

]'il' [;l--xl-lmllllaul_: l]l'~. A ||-:'-11-|'1'|-- r.|‘.||'i'!| \.vl'!-!'-'!-—

nung wird entweder nach Bunsen durch l'l.\'ll‘h:\iszll mit WWasser-
nach Drebh-

stoff oder dureh Leiten des Gemisches heider G

sehmidt durch eine _-'|i]]|l-||\|t' i'I:I'_..Illn'lil:.l|<'I|'l'. opna

Verbrennune des Kohlenoxyds,

S, 569, In beiden

liiuft die Verbrennung nach der ( i
OL-H,=H.,0
1 Vol — 2 Vol - 0 Vol.

s verschwinden daher bei der Verbr e von 1 Volum

stoff 3 Volum Gras, Bezeichnet man die bei der Verbrennung eines
serstoff-Gaseemisches entstehende Kontraktion mit Ve,

Sanerstotf-W: (
1

untersuchten (Gemische enthalte

so ist der in d
stoff ! 9 \Il'.

eséne aner-

Die Bestimmung des Sauerstoffes durch Absorption.

sanerstolt sind @

[ie .'\|t\|r!']|.’5_||1--1||;.1i-'| I

Alkalisehe Pyrogallollésung (Lie

i mischt 1 Volum einer 229 n Pyrog

\

5 —6-fachem Volum konzentrierter Kalilauge (35 :2)

1 cem dieser Losune absorbiert 12 com S

bei Temperaturen von 15 und hoher

Ve A |'r.‘-'.\|'|[JTi\a|I 2

nthaltene Sauerstoff wird 1n

von Sstatten : der in 100 ecem 1

o illlf‘l}!'l_‘il'r] a

Minuten s

( iperatur  erfolgt di
Absorption viel langsamer und bei 0° ist die Absorption oft nacl
1/ stiindicer Einwirkung des Absorbeng nicht beendet.
" Ein Pyrogallollésung von ol Konzentration entv kei

‘I\'II]Ill'lllllll'l';ll\\'ll_
24 I;]itlh'llll'\"l' (Lindem:
Die Abs
durech Stehenlassen des sauerstoffhalticen Gras

[;||||1', Die Anwesenheit des Sanerstoffes gibt sich durch Bildun:

Nebel zu erkennen und das Verschwi

endete Absorption an, die am besten hei 15 WAY) Vor

m Temperaturen dauert die  Abso
|

rstoft, so I|||c{1-1 bel -_-l-\.\:'|1'.||r-|:4-|1.-

Bei niedri ion unvergleichlich
viel linger und kann bei 0° iiber eine Stm

Atmosphiirendruck durch feuchten Phosphor keine Absorption statt

e in Anspruch nehmen,

t das Gas mehr als 607, San



I3
mawsssmamE A
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In diesem Falle mull das Gas durch Stickstoff oder Wasserstoff ver-

diinnt werden, bis der Sauerstoffeehalt weniger als G0%, betrii oder

man mull das Gas unter starkem Minderdruck auf den feuchten Phos-
|a}1||l' einwirken lassen. Hiehei erhitzt sich aber der !’f'.l:.\il]lrl]' leicht
his zum Schmelzen, Die Verbrennung erfolgt dann explosionsartig.

Ferner tritt die _\[:M:['inﬂhl] des Sauerstoffes dureh fenchten Phosphor

nicht ein. wenn das Gas Spuren von s chweren Kohlenwasser-

stoffen, #therischen Olen, Alkohol und Ammoniak ent-
hiilt. Nach Hem |H']"_ seniiot “'”l”“ ,\‘-]l_\'ii'il. nach Habe
0-179 . um die Absorption des Sanerstoffes vollstindig zu verhiiten.

3, Chromehloriir.
Vel, Otto von der Phordten, " Anm, d. Ch, u, I

o, 112

’h. 228,

4. Kupfer,

Man leitet das (Gas entweder iiber _-_nll'i]l:'15||r--. !\-Hiu[l-:' oder man
bringt es nach Hempel in eine Pipette, die Rollen von Kupfer-

drahtnetz und eine Losung von  Ammonkarbonat und Ammoni

enthiilt,

5. Natrinmhydrosulfit (Franzen),®)

(ranz \nl'?.t"l;:“v]l eienet sich eine schwach alkalische i,:”:_hli]]; von
Das
Reagenz fiir die Hempelsche Pipette bereitet man nach Franzen

Natrinmhydrosulfit, das jetzt hillie im Handel vorkommt.4)
durch Liésen von 50 g des Salzes in 250 cem Wasser und 40 cem
Kalilange (500 KO : 700 H,0). Fiir Absorptionen in der Bunt e-
Biirette ist obige Losung zn konzentriert; in diesem Falle empfiehlt
Franzen eine Losung von 10 ¢ Natriumhydrosulfit in 50 cem Wasser
plus 50 cem 109, ige Natronlauge zu verwenden.

e _\]lau]‘l”’l'.nn des Sanerstoftes ('1'[‘01:_','1 |1ili']'| ‘1"':' {illl‘i"h".lllzf

2 .\‘-‘I__‘.H_.t ), -2 H L) - - e — | .\-Eil[r';[’..

Vor den anderen Absorptionsmitteln hat das Natriumhydrosulfit
den groflen Vorteil, daBl die Absorption unter allen Umsti nden
in fiinf Minuten glatt verliuft.

Bestimmung von in Wasser absorbiertem Sauerstoff nach
L. W. Winkler.?)

]'l'ilz:f.i|r: Versetzt man Wasser, das Sauerstoft _-_{n-|1"|.\'; enthiilt,

_'{l]lil!l\'l[['l!\\'il. so wird ||'TV.T-.'r'!'~

in einem geschlossenen Gefill mit Mar

nach der Gleichung :
2 Mn(OH), 4 O, = 2 H,MnO,

1y (zasanalytische Methoden, 5. 141.
%) Ex ntalantersuchung iiber Zersetzungen und Verbrennungen von
Kohlenwasserstoffen, Habilitationsschrift. Miinchen (1896), S. 97.
) Hartwig-Franzen, B. B. 89 (1906), 8, 2069.
50 Mark pro 1 kg.
) 8. 2843,
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mommenen  Saunerstott  bDe-

LErer  SEure oxvdiert. Den  anti

iodometrischem  Wege, indem man die manga

stimmt man auf

Qiure mit Salzsiure und Jodkalivm versetzt und das ausgeschieden

Jod titriert.

H, MnO, L4 HCI - .\i:|"|_, L3 H,04Cl

Q2R L-Cl,=2KClI 1+ J,
1 Jod demnach 8 ¢ = 111955 ccm Sauerstoft bei 0O

T60 mm an,

Erfordernisse:

1, Eine ungefdhr %/ n. \li|f",___—l.?\~\'|'.|:. erhalten
disen von 400 ¢ MnCl, -4 H.O in Wasser zu 1000 cen.

Das Maneanchloriic mull eisenfreil sein.

2. Natronlange. Das kitufliche NaOH ist weeen seines (xe
haltes an  Nitrit nicht geeignet: man stellt daher die L

N: W CafOHY, dar. Nach dem Abhebern der klaren F

konzentriert man diese in einer Silberschale, bis sie ein spes

(tewicht von 1-35 erlangt hat.

In 100 ecm der s0 gewonnenel

Natronlauee
i It

Jodkalimm auf, Die so erhaltene j

Salzsiiure

heim Ansiinern mit  ver

bliven : ehenso diicfen nicht eréfere Mengen von Karhonat

s9n,

n., Natriunmthiosulfatlds:

Ausfithrunt Eine ea. 250 cem fagsende, mit 1
schliffenem Glasstépsel versehene Flasche, deren Inhalt \us
wiicen bestimmt worden ist, fiillt man durch blofes E 1 des

Wassers., im Falle dieses mit Luft cogiittiot ist: and

['lasche hindurch.

das Wasser zehn Minuten dureh di

der Flasche reichenden

man mittels einer bis anf den Bod
en Natronlai

gsung hinein, verschlieft, schiittelt und

1
und dann s

[ ¢em der jodkalimmhal

Maneanchlorii

his der Niederschlag gich abgesetzt hat, Hieraut triiet

einer langstieligen Pipette ca. 3 com reine ranche

oin. verschlieBt und schiittelt von neuem. Der Nieders

sich leicht unter Ausscheidung von Jod, welehes in
mit Natrinmthiosulfat titriert wird.
Die nach Winklers Methode erhaltenen Re

: = : A 7 1 s
-1||l.‘a‘.|- sStImmen mit aenen der .\H‘-Ki'l':;?[lf"]Ulil' (. 290D) canz renan

. .
Bemerkun

i‘illl'l't'i“.
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4. Kohlenoxyd = (0 ; Mol.-Gew. — 28:00.
Dichte=096702 (Luft=1). Litergewiecht = 1-25016 g.
Molarvolum=—22-397 [

Kritische Tem pe ratur — — 136Y (.

Dastellung:

Nach W. Allner?') Lt man Ameisensiure (spezifisches Ge-
wicht 1:2) :|'u[r1'|-||'1\i-]-:v in auf 140 1609 erhitzte Sehwefelsiure %)
fliefen - '

H-COOH — H.0 = CO.

Um das entwickelte Gas von Wasserdampf und sauren Dimpfen
zu befreien, leitet man zuerst durch eine Liebigsche Kiihliohre, die
in eine leere, zur Aufnalme des kondensierten Wasserdampfes dienende
kleine Ilasche miindet und von dort durch Kalilauge.

Diese Methode gestattet bei Anwendung von [, / konzentrierter
Schwefelsinre die Entwicklung von ea. 60 [ l\'uh|r'-mw;'ri in 1/, Stunde.
Die Methode von Wade und Panting, #) nach welcher sehr reines
Kohlenoxyd durch Auftropfenlassen von konzenfrierter Schwefelsiure anf
Cyankalium erhalten wird, eignet sich nach Allner nicht um gréfere
Mengen Kohlenoxyd fiir gasanalytische Zwecke darzostellen, weil
eroffe Meneen Cyankalium unzersetzt bleiben, indem sie von den sich
hildenden ‘||I\'1‘u.~rlla\\-u-t':-]:-.:u|1:‘|-|| Salzen eingehiillt werden, so dall das

E

fernen und  Unschidlichmachen  derselben recht umstindlich und

dhrlich ist.
Durch Zersetzen von Oxalsiiure mittels heiller konzentrierter
+ von egleichen Volum

Schwefelsiinre kann man leicht ein  Gemer
Kohlenmonoxyd und 1\'u]\]|'1:|1'rn?\‘\'ll erhalten :  die Methode ist aber
weeen der Bildung des vielen Kohlendioxyds der Ameisensinre-Me-

thode weit unterlezen.

In Wasser ist das Kohlenoxyd fast unloslich:

1 Vol. Wasser lost nach Bunsen bei:
82 C . . . . 0028636 Vol. QO
2208 & 5 = ¢ a 0226007

oder allgemein :

o 0-00081632.t + (+000016421 . t=.

In Alkohol ist das Kohlenoxyd etwa zehnmal leichter Isslich als
in Wasser.

') Inaug. Dissert. Karlsrunhe 1905.
2) Der Fraktionierk n, der die Schwefelsiiure enthiilt, stellt man in
ein auf 140—160° erhitztes Olbad.
8) Journ. Ch. Soec. Bd. 73, 5. 255,
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Die Bestimmune des Kohlendioxyds gesel

tion und durch Verbrennung
Absory
chloriir. 200 ¢ kiufliches Kupfex

einer verschlossenen Flasche mit einer [Lsung

tionsmittel: Ammoni

¢ Wasser) und fii

(250 ¢ eeldst in D0 coi

hierauf fiir je 3 Volumer

dieser Losune 1 Volumen Ammoniak vom spezifise e (9]
hinza und. um die Losung wirksam zn erhalten, eine his an
Stopsel der Flasche reichende Kupferspirale.
{ cem dieser Lisung absorbiert 16 cem Kohlenoo
Frither wandte man zur Absorption des Kohlenos
schlieBlich e¢ine salzsaure !\'|'|.1'u-|'r'|:|\-T‘5:!‘]€--|,|_ an. ist aher 5
foleenden Giriinden ecanz davon abeekommen. i .\."‘"-"!'IE":' 1C3

h der Gl

Kohlenoxyds durch Kupferchlo erfolgt

l_'||l'|ll ! -“[l“{.--rb—'. 9 ()1

kann nur bestehen, wenn ein gewisser
dall die

dureh  salzsaures Iupferchloriir  niema

auseeiibt wird, woraus fo

Schiittelt man ein enoxvdfreies (Gas,

stotl

wird ein Teil der in der Liosung vorhandenen Verbindung

- S™nne ||>i:|-|' 1 VO rechts nach links ees)

nm  Gleichoe

Partialdruck des Kohlendioxyvds geni

Es ist also das Volumen des Gases nach der Behant

arisber als vor der Behandlune.

chlon

I

'\:ll'“"!l\'f'

Bei Anwendu VOl ammon

findet eine fast guantitative Absorption des Kohleno

eine hiufie eebrauchte ammoniakalische Kupferchle

! |
aunch leicht Kohlenoxvd wieder ab, wenn auch nicht als
die Lésung des Kupferchloriirs in Salzsiure oder in Chlo n;*

man i
Vorschlaeg von Drehsehmidt aus, in

vt daher die Bestimmune des Kohlenoxvds am hesten nach

em man zuerst das Gros des
Kohlenoxyds mit einer sfters heniitzten ammoniakalischen Kupferchloriis

losung und den geringen Rest des Kohlenoxyds mit einer frischen

absorbiert,

wenie gebrauchten ammoniakalischen Kupferchlori
AuBer Kohlenoxyvd werden durch die ammoniakalische K

vlen ete

Jii
ySOTDIETT,

chlortirlosung noch Azetylen,

1y Diese Verbindung wurde

W. A. Jones (Amer. 22, 237)
Nach C. v. Girsey diesem |
hat die Verbindung (CugCl
) Kupferchlorii erhi »

chloridlisung 1
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diese (tase sters vor der Bestimmung des Kohlen-
oxvds durch raunehende Sehwefelsiiure oder Brom
wasser entfernt werden miissen.

Dureh konzentrierte Salpetersiure (spezifisches Ge-

cerem Schiitteln  elatt zu

wicht 1:5) wird das Kohlenoxyd nach I

3 Hl'—

wdlune mit Kalilauee voll-

CO, oxvydiert und durch nachheri

stindig entfernt. )

Bestimmung des Kohlenoxyds durch Verbrennung mit Luft
oder Sauerstoff.

Aufler durch Absorption LiBit sich das Kohlenoxyd durch Ver-

hrennung bestimmen, die nach folgender (Gleichung vor sich geht:
(B8] 0= 00,
2 Yol. i Vol. 2 Vol

Wir entnehmen daraus foleendes:

1. Die Differenz des Volumens vor und nach der Verbrennung
ist fiir 2 Vol, 00 =3 —2—=—1 und fiir 1 Vol. CO=1/,. Diese
Differenz pflegt man die Kontraktion zu nennen. Die bei der
Verbrennung ven Kohlenoxyd entstehende Kontrak-
tion ist also gleich dem halben Volumen des vorhan-
den gewesenen CO.

9, Das Volumen des gehildeten Kohlendioxyds

ist gleichdem Volumen des nrspringlich v orhandenen
Kohlenoxvds. Bestimmt man also das entstandene CO, durch
\!umur‘].[[n:l m.'l'. |\'<'1I‘I}:ll|_:l-. so erhilt man sofort das Volumen |_||'_- (30).
vorausgesetzt, dall kein anderer kohlenstofthalticer, brennbarer Be-
standteil in dem (Gasgemische vorhanden war.

8. Zur Verbrennune von 2 Vol. CO ist 1 Vol. Sauerstoff und
zur Verbrennung von 1 Vol. CO Y, Vel. Sauerstoff erforderlich.

gleich dem halben Vo-

Der v i'|'!'\|'.'i||l']IT|' Sanerstoff ist

lumen des Kohlenoxvds.

Ausfithrung der Verbrennung.

Die Verbrennung des Kohlenoxyds kann in verschiedener Weise
fithrt werden:

1. Dureh Explosion,

9 Dureh Leiten iiher glithendes Palladium, Platin

ANnsoTe

oder Kupferoxy d.

1., Verbrennung durch Explosion.

Man mischt das (Gas mit einer geniicenden Menge Lauft in éinem
wie in Fie. 94, S, 556 :lh;:[‘]li]“f'!. verbindet dieses mittels

Wi
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fiillten He

das (Gas vollsting

der Kapillare F mit der mit Quecksilber

]':.‘.!u]uaiullr-iu'qn-]]u' | |

J90), tret

hiniiber, so dall die Ka |
ganz mit Quecksilber an 3
den i‘l:|<-?a.-||h;;|.|| an der Ka und
ehenso den Glashahn der 1 nd
Lilit zwischen den nen

Platinspitzen einen elektrischen Fun-

ken :i!lt']'ﬂl;l'lll'_'l'll. woraut die Ik

sion  sofort eintritt.

das (Gas in das Me

potrichen  und  eemessen.  Die Vo-

lumendifferenz  vor and nach  der

I",\|r|ra-ii-ll __"-I:I'. die Kontraktio a

Diese sehr elegante Methode kann unter Umstinden zu Fehl

fithren. In der Praxis

wmndelt es sich fast immer um

1
1|1'~. VoI ansd

ierbaren (iasen  befreiten stickstof

eniiber dem mnicht

Menge des hrennbaren

aupt ke

ine Verbrennune ein: ist

ltnis zu grofl, so verbrennt ein Teil des Stickst Sal-
petersiiure | Wasserstoft ist meistens in dem (iasreste nden 15
eine zu grofie Kontraktion bedi h Bunsen ist erbrennune
vollstiindig, wenn auf 30 Teile brennbares 100 Teile nicht hrenn-
bares (Gas kommen. Man mul daher, wenn die Explosionsanaly

angewendet werden soll, immer ungefiihr die Zusammenset

(rases kennen.

2. Verbrennu durch Leiten des Gases iibhe:

oliithendes Palladiom oder Platin.

s ist dies die sicherste aller Verbrennunosmethode

sanz und unabhiin ist von dem Verhiiltnis des

dem nicht brennbaren Gase: 1) auch | man nicht

Stickstoff' verbrennt., Am bhesten wird die Verbrennune
schmidt auseefithrt, indem man das Gas durch eine
Platink:

lare, welche drei Platindrihte enthiilt, leitet.
die E'I.-l‘.i'.|l;;L||i||:||'u (Fig, 94, V, 8. 556), zwischen M
mit Quecksilber gefiillie Drehsehmidtsche Pipette 5 (Fig. 94) eir

|||I'[ I'I'IIii?'.'l 'Ifli'l Ill'Hl III]i'|I|[l'lll'hll'lltii"ll I|||l "i1',l"- Illf'l'l:l IrenIners.

Leitet man das (Gas so oft hin und her durech die eliiher

Platinkapillare, bis keine Veolumabnalme mehr statt
Verbrennung vollendet. Explosionen sind nie
dann nicht, wenn reines Knalleas dureh die Riohre
Nach dieser Methode verbrennen CO, H und CH, vollstiindig.

it zu befiirehten, auch

') Man hat nur fiir eine
vel. W, Hempel,

n grofien I an 8

Zeitschr. f. anorg, Ch,, XXXI (1902),
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Bei der Bestimmung von  (zasen, welehe nur sehr  gering
Mengen ('O, H und CH, enthalten (Ausputtzase von Gasmotoren),

wendet man die sogenannte fraktionierte Verbrennung an, die ent-

so geleitet werden kann, dall Wasserstoff und Kohlenoxyil
verhrennen, Methan aber nicht, oder in der Weise, dall CO allein
verbrennt.

Fraktionierte Verbrennung.

Leitet man nach Haber!) ein vollie trockenes Gasgemenge,
hestehend aus  viel Stickstoff, Sauerstoff, wenig Kohlenoxyd,
Wasserstoff und Methan, bei der Temperatur des siedenden Sehwe-
fels in langsamem Tempo (ca. TOO—800 cem  pro Stunde)  durch
cine 3w weite Glasrthre (U-Réhre), in welcher sich e¢in 55 em
raht befindet,

hoanf 18 em zusammengelester Palladiume

langer, dreif

so vorbrenmen Wasserstoff und Kohlenoxyd vollstiindig, wiihrend

ort aus der Rohre entweicht, Schaltet man hinter

Methan unveriing

owoeene Chlorkalziumrihre

er Réhre mit dem Palladivmdrahte eine

'
und hieranf zwei gewogene Natronkalkrthren ein, vgl. 5. 286,
=0 |-|'_g'i|rt ||5|- '/I.|{5|,‘]||||]r' |[1--; ersteren <|i|‘ ‘Il"l'l.'_"l' ||1-~. '_'f'F!illll'[l‘il

Wassers, woraus sich der Wasserstoff berechnet: die Zunnahme des

Natronkalkrohres zeigt die Menge des aus dem CO entstandenen CO,
an. Leitet man das Gas nun nach dem Verlassen der Natronkalk
rihren durch eine mit Platinasbest oder Kupferoxyd gefitllte Ver-
hrennunesrdhre, die auf dunkle Rotelut erhitzt ist, so verbrennt das
itiv zun Wasser und Kohlendioxvd, welehe heide anf-

Methan quan :
cofanoen (ersteres in einem Chlorkalzium, letzteres in zwel Natron-
kalkrohren) nnd gewogen werden:; man hat so eine doppelte Kon-
trolle fiir die Richtickeit der Methanbestimmung: es mull sich
niimlich der Kohlenstoff zum Wasserstoft verhalten wie 1 : 4.

Die alleinige Verbrennung des Kohlenoxyds aus
f, Methan und Lutft
ausfithren :

cinem  Gemenge, das Kohlenoxyd, Wasserst
enthiilt, libt sich in sehr eleganter Weise wie folg

Man leitet das von Kohlensiiure, ungesitticten Kohlenwasserstoften
und Wasserdampf befreite (fas durch eine auf 160° C erhitzte und mit

dabei wird das

60—70 g reinem .[m]iu-n:u\\'.l'-’: eefiillte [T-Rihre :
|\.|t]|[I'II\IN‘\.'<] allein. unter .\I\-.I‘}Il'.ll[llll_','\' von Jod, nach der Gleichung :

J,0. +5C0=15 CO, 4 J,%)
au (O, oxvdiert, Leitet man das Gas nun weiter durch zwel mit
Jodkaliumlosune beschickte Péligotrshren, so wird das Jod absorbiert
1) loe. eit.
Jodpentoxyd wir wstellt, indem man Jod
Luftstrome auf 180° erhitzt, bis zur villiven Vertreibur
3 Die U-Riéhre erhitzt man in einem kleinen Paraffinbade.
4) Nicloux, Compt. rend, 126, S, 746, und Kinnieutt, Journ., of the

Soe., vol, XXII, 8. 14,

finre im trockenen
des Wassers,

Am, Ch.

T



finitith

und man titriert es nael

Natrinmthiosulfatlosune,

cem Y n. Na,9.

I 0
und 760 mm Drock, trocken gemessen.
Leitet man nun das

freite Gas mach dem DPass

Hiilfte mit Ku
1

; 1= » " | Thiterd ]
auf dunkle Rotelut erhitzte 60 cm

brennen Wasserstoft und

dioxvd, die man wie oben auoffinet wnd wiiet und darans

O -Lisune  ent

feroxvd und zt
Methan vollstindie zuo Wasser und

und Methan berechi

Beendigung

Von '\\-.".\=1-|'||::||.||i' und Kohlendi

loy P

I']i'_'\\"[|'|l;|||'-.'|-, durch eine

fte mit P best

Verbrennu

Qualitativer Nachweis von Spuren von Kohlenmonoxyd

Verdiinnt man Blut

noch einen Stich ins Rote zeio

Absorptionsspektrum ;  es

dunkle Absorptionshiinder

Blutlisung  ein

ammoniums, S0 Vers

dafiir ein einzices breites Band aof. «

ot, hei Anwesenheit

Blutes in Rosa um

.-|-:‘,.IE|-r|_-.-]||-]\[r|111| wie ||.-,|~ FEITe Bl

versechwinden aber
ninm nicht.

Zur Nachweisung

Flasche in den Raum, in dem die Lauft
|I|'i1|_ﬂl 2 3 cem L-'-"]ll' ver |

das Blutspektrum zei

Verschwinden  die beiden

.'-i"?‘\":l_ .\'-e'lt'lf‘. \.\""
Hempel

1
er das zun untersuchende

miteinander verbundene

untersuchenden Gases, im

die Maus, indem man die

1) Bei Gegenwart von sa

gribierer Menge, versapgt
fehlen, das zu untersuchende

zwei oder drei mit Kalilauzre besc

1

Tropten  star

-'\‘.il'.lil'|| die
(vanz anders verhilt sich |

und diese

VO -".‘|:;||'|-!| vorr  Kohlen

entleert man nach H., W. Vogel eine mit Wasser

'll'r't-'l:ﬂ-n Schwefelammonium zu und bheo
zann man so  bis

Gas durch zwei mittels eines Gummi

in der Luft.

soweit mit Wasser, dall die Lisune

von Kohleno:
1

in der 1

lte 100 ¢

ant C0) iift werden soll.

1 LFocn 1: 1 y 1 = 1
nte Blutlisune, die bei Reagenzelasdicke

in die Flasche, verschlielit und schiittelt, setzt

1 . A 3
1enTer 1m ."-I;l-!\l rosk

Biinder nicht, so ist Kohlenoxvid na

CO nachw

Methode aulferor 111

Trichter. in deren Zwischenranm sich eine
Maus befindet, leitet. Nach 3 Lstiindi

m Durehleit ) des

I[‘I'Iiiln' von 10/ pro Stunde, totet m:
Tric

er unter Wasser taucht, und ent-

Diim pf
I \'l\_\"]]!i'ul 1

Kohl

Ko

Gas, vor dem in den Trichter,

ickte yu lassen




nimmt ihr aus der Herze nd einige Tropfen Blut, die nach dem

‘\ll'l'(i:i'.l_])l'll ]|11T \\.:!_‘\Fl‘l'_ \\'i!' ilI.‘i‘]l .'I]I_ '|H‘|], H;J’.'E(]']'lln]\'li[i‘l\'"]| I}_‘_'l‘lll'i-lt-r.
"\ o
mit Sicherheit nachweisen., Bei so kleinen Mengen CO treten keine

se Weise konnte Hempel bis zu

werden, Auf «

.-i1'i:.‘})zi]'[-][ \-r_-r'11'[|i1l"'~1.~"\'t||E;1u1m- ein ¢ |j|i|'.\'l'||.“-"ll VAl i]_'1-2'l| E-it']| erst hei

alt von 0:06%,, und zwar nach einer halben

einem Kohlenoxy
Stunde, Die Mar
Potain und Drounin weisen ki

5 hatte Atemnot und lag matt anf der Seite,
ine .\Il'll;i'll von Kohlen-

hr verdiinnte Lésune von

oxyd nach, indem sie das Gas durch eine se
Palladiumehloriic leiten, wobei metallisches Palladium gefiillt wird :
PdCl, 4- CO ++ H,0 = 2 HCI -} CO, - Pd.

Die Lisung wird durch groBere Mengen OO entfiirbt oder

schwacherau getiirbt, erscheint helleelh, wenn nur .“'|-J.||"";l

vorhanden sind,
Um die Abnahme der ]

rbune hesser zu konstatieren, filtrieren

Potain und Drouin das Palladium ab und vergleichen die Fiirbung
mit der urspriinglichen Palladiumlésung.

Cl. Winkler!) empfiechlt zur Nachweisung von geringen Mengen
Kohlenoxyd eine Methode, die, wie ich mich iiberzeugt habe, mit
einem prinzipiellen Fehler behaftet ist. Man leitet nach Winkler
das autf Kohlenoxyd zu uwntersuchende Gas durch eine Lésung von

Kupferchloriir in gesiitticter Kochsalzlésung und verdiinnt hieranf mit

der 4—nfachen Menge Wasser, wob schneeweilles }\-IIeri'l'['}IIHI'i:'P‘
ausfiillt, Versetzt man diese trilbe Losung mit einem Tropfen Natrinm-
nalladinmehloriie, so soll nur bei Anwesenheit von |(.nf|]vl|u_\_\'uf eine

schwarze Fillune von Palladinm entstehen. Man bekommt aber, wie

ich mich wiederholt iiberzenet habe, auch ohne Anwesenheit von

Kohlenoxyd eine sehwarze Fillung von Palladivm, denn das Kupfer-

iir reduziert Palladiumsalze mit Leichtigkeit zu Metall,
Es 1

der Lisung, die Reduktion des Palladiumehlor

timmten Konzentration

s ist zwar richtig, dall b

nur dureh

Kohlenoxyd stattfindet, aber es ist sehr schwer, diese Grenze
cenaun zu treffen; daher die Unsicherheit der Methode, Bei zo grolier
IConzentration der Lissune an Chlornatrinm wird, selbst dureh grofie
weil  die

Mengen (€O, keine Spur von Palladium abgeschiede

Losung dann  sowohl Kupfer als anch das Palladium in Form von
komplexen Natriumsalzen enthiilt: [Co, Cl,| Na, und [Pd l’l,{’ X;l__,_
Das Natrinmpalladinmehloriic  wird aber mnicht durch Kohlenox
reduziert Itt!\|‘ noch viel wenizer kinnen die beiden Natriums:

aunfeinander wirken. Verdiinnt man aber die Losung mit Wasser, so

zerfallen beide Salze gemil den Gleichungen:
[Cu,( 'll'i,\'.‘!_. .4—-} 2 NaCl -+ Cu,Cl,

» 1IN, > O Tal X — PAd

PACI, |Na, 2> 2 NaCl - PdCl,

) Zeitschr. fiir analyt. Ch. 1889, 8, 2(




und erst jetzt kann das Palladium, weil in  lonform vorhanden, in
Reaktion treten. Dall die Reduktion des Palladiumehloriirs duoreh
Sigy

CO bei einer Konzentration stattfindet, bei weleher Cu,(Cl] nich

verstindlich, weil das CO als (Gas

ist lei

zn reduzieren vermag,

d Palladiumionen zusammentrifft, als das schwer-

schneller mit ceniig

I

liche !\'l||l|"'|'<'.||ln[‘i'||'.

5. Wasserstoff —= H; Mol-Gew. — 2:016.

Diehte = 006960 (Luft=1). Liter

ocowicht = 0089978

Molarvolum=— 22405 [,

I 1':.[-I--|']|=- Tem peratur —

Wassterstofl’ 1st in Wasser so eut als unloslieh, Aut

|I]"[T'i'\f']|l'HI l‘|“AI!'§_'\'I' i\.'\lll]'l \\-.'E\.\I'I'.“[‘J”' nur IIliT["l" Iil'|:||i‘l:'-'f';"l'||

diums  bestimmt werden, in der groflen Melrzahl der F

wird der Wasserstoff durch Verbrennungsanalyse ermittelt und aus

der dabei entstehenden Kontraktion herec
H, 4-0=H,0
2 Vol. 1 Vol. 0 Vol

= 2 SH . =7
Iis  verschwinden bei der Verbrennune von 2 Vol. H stets

1mMer,

3 VYol. Gas (das gebildete Wasser nimmt praktisch kein Volumen

ein) und bei der Verbrennung wvon 1 Vol, H 3/, Vol. Gas. Die
Kontraktion ist daher gleich 4, Vol. des verbrannten Wasserstoffes,
Bezeichnet man die Kontraktion mit Vg, das Volum Wasser

stoffes mit \'“ S0 ist:
und daher ist:
In manchen Fil

Wassers durch Aunffang
rechnet darans das Volumen

n ermittelt man das Gewicht des

n in gewogenen Chlorkalzinmrthren

es Wasserstoftes wie
18:016: 224056 = p: x
— " p= 12436 p cem Wasserstoft’
18:016

bei 09 und 760 cem Druck.

Verbrennung des Wasserstoffes nach Cl. Winkler.

Folegende Methode wird hei technischen Analysen (nicht bei
exakten) oft verwendet, um Wasserstoft' von Methan zu trennen.
Sie  besteht darin, dall ein  Gemenge von Wasserstoff und Luft

ither schwach erhitzten Palladiumashest eeleitet quantitativ zu Wasser

verbrennt, withrend Methan nicht verbrennt, 1 96 zeigt den hiem

erforderlichen Apparat. 4 ist das Melge mittels der Ka-
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pillave F. in der sich ein kurzes Palladiumasbestfidehen befindet,
mit einer mit Wasser gefiillten Hem p elschen Pipette verbunden ist.

Man erhitzt die Kapillare /' mittels der kleinen Flamme /' an
der Stelle, an welcher sich der Palladiumasbest befindet, auf ea. 300
bis 400" also nicht bis o)

Y

zum Erweichen des Glases _ <
Nach dreimalizem, lane- -';]I |
samen Hin- und Herlei- ﬂ}"“‘r 7

ten!) des mit Luft?)

oemischten Gases ist die 3 _,.\)y[
. Uber- E

sehreitet man hiebei die

Verbrennung fer

oben an
ratur nicht, so verbrennt ‘,i
keine Spur von Methan

Y '|N'!|I' II‘l'”]il('—

und die Bestimmung des
Wasserstoftes fiillt richtig

ans, s ist aber schwer,
die Temperatur so zu re-
eulieren, dall kein Methan

verbrennt, WETLT Iman

nicht. wie Haber. die
Riohre in Schweteldampt
erhitzt: die Resultate
fallen d:
(5 v

meistens wm

1 hoch aus.

Bereitung des Palladiumasbests.

ichst wenie Wasser,
jumformiat und Soda
t

Man liést 3 ¢ _\';1:1'5nm|mllml".|'.m:-l|]un‘i"||' in
3 eem einer kaltgesitticten Lisung von Na

man 1 ¢

bis zur stark alkalischen Reaktion hinzu. Hierant f
lanofaserieen, weichen Asbest hinzu, der die gesamte Fliissigkeit auf-
sanet, und trocknet im Wasserbade, wobei sich schwarzes, fein zer-

sdersehli

teiltes Palladium gleichmiiflie auf den Asbest
Na, PdCl, + HCOONa = 3 Na(Cl - HCl -+ CO, L Pd,
Die

tralisiert. In saurer Losung wirkt Ameisensiiore kaum reduzierend

14

dure wird durch das zugesetzte Natriumkarbonat neu-

auf das Palladinmehloriir ein,
Nach dem volligen Eintrocknen im Wasserbade weicht man

die Masse mit warmem Wasser auf, bringt den Palladiumashest

1y Man leitet das Gaseemisch so langsam iiber den Palladiumasbest, dab

strome zugekehrte Ende des Palladiums gar nicht oder nur ganz

das dem G
schwach glithend wird.

% In keinem Falle darf man stait L
des Wasserstoffes verwenden, weil dann si
Vel. O. Brunck, Zeitschr. f. ¢

Saunerstoff zur Verbrennung
Methan zum Teile verbrennen
. Ch. 1903, 8. 695,

wilrde,




) i |il|‘|

gseht mit warmem Wasser aus, bis zur
\l:l“ﬂ' re-

anf ine
amni  eimnen

Entfernung der anhaftenden Salze. Hierauf

trocknet und in wohlverschlossenen Flasehen

kung der Kapillare, zu der nur eine kleine Faser

Die Bes

es Palladiumasbests erforderlich ist, geschieht wie fi

eine Palladiumashestfaser zwi den Fingern zu

Stithchen. steckt dies in die mnge  der noch nicht
aen -]I:.\l'll_ aa

|. 3 ]:f-‘lll'l'

Kapillare und bewirkt durch Klopfen
Hierauf

Mitte der Rihre g

man

Figur ersichtlich um.

Jemerkune: Da der Palladiumashest sich le

lil».ll'l' \"1"-('|Ii|"'=']l |\-:I'I"I, 80 \l't"-l'!:'{|'1 1

tatt |||'-~n\" mit Vor-

Rithre _'_r"-l']||||al'i| wird.

Palladiumdraht, !) der zu einer Spirale gewickelt und in die

Methan — CH,: Mol.-Gew.

Dichte 0:565297 (Luft 1), Litergemw )'71488
Molarvolum - a2
Kritische Temperatur = 829 &
Darstellun Methans.
Man verfiihrt nach GGladstone und T @) ganz #hnli

hei der Darstelling von Athylen (vel. 8. 558), indem man ein

Gemisch eleicher Teile Jodmethyl und Alkohol (d = 0-805) auf mit

2 CH,J - 2 Zn - 2 HOH ZnJ, + Zn(OH), |- 2 CH,.
rtes 7

cielit, dann

Alkohol gewaschenes \'l'."lnli?!ll'l']"."- Zink einwirken

Man, MOei man K

Das verkupferte Z

vitriol

II-_-||| ,'_.\\II:I'_' VoI [\.ilini-
efilich mit Alkohol wiischt.
(3 emisch von Jodmetl

viermal mit einer

mit Wasser und s
nnd  Alkoh
das verkupferte Zink tropten, so entsteht in der Kiilte ein
i Strom von Methan. Man reinigt das Gas durch Se

sm (Olenm und  hieranf mit Kalilauge.

s ist nach der Analyse von W. M isteli canz

GH, = 9887 ¥

N,— 163

re M

nicht vollstin

stammt auns der Luft. die ans dem

1008 T

‘,'I'I‘i.

rae,

verdringt wi

) Privatmitteilang von Herrn Dr, Leutold, der Gaswerke zu



Methan, auch Sumpf- oder Grubengas genannt, ist nur wenig
loslich in Wasser. Nach Bunsen lést 1 Vol. Wasser bei 0° C
005 Vol. Methan, oder allgemein :
o = 0:05449 — 0-0011807 . t - 0-000010278 , t2.
In Alkohol ist das Methan 10mal loslicher als in Wasser.
es Methans geschieht, da keine Absorptions-

Die Bestimmung
mittel dafiic bekannt sind, durch Verbrennung.
Aus der Verbremnungseleichung :
CH, -} 0, - 0, = CO, - 2H,0
2 Vol. 2 Vol. 2 Vol. 2 Vol. 0 Vol.
entnehmen wir:
1. Kontraktion., Die bei der Verbrennung des Methans

entstehende Kontraktion ist doppelt so grof wie das zur Verbren-

nung gelangende Methanvolum.

2. Ku]l]l‘ :l“u "‘.'1|. ]’:l-: .\ll'[}l:lll erzengt [H'i c||-1' \‘('[']H'!‘IL—
nung ein gleiches Yolumen Kohlendioxyd.

3. Verbrauchter Sauerstoff. Zur Verbrennung eines
Volumens Methan sind zwei Volumina Sauverstoff erforderlich.

Exakte Analyse.

Analyse des Leucht-, Dowson-, Wasser- und Generatorgases.

Die _\||::I\\'-u- aller dieser Gase liifit sich am besten mach den
Methoden von Hempel?l) oder Drehschmidt?®) ausfithren.

Analyse nach Hempel.
04, 8. 556 abgebildet. Er besteht aus

ile W, das mittels eines Schlauches

Hempels Apparat ist in Fig
einem in /. cem eingeteilten Melig
mit der Niveaukugel K verbunden ist. Dall Mefigefiff steht mit dem,
mit Manometer versehenen Kompensationsrohre [) in Verbindung, und
heide sind von einem mit Wasser gefiillten :/.}'iillf{i-l‘ umgeben,

Normierung des Apparats. Zunichst fiillk man das
Manometerrohr mit Quecksilber, indem man bei offenem Ansatzrohre ¢
(Fig. 94) durch Heben von K, Quecksilber aus dem Meligefiie in
das Manometerrohr hiniibertreibt, bis es die Marken m m erveicht.

Jetzt bestimmt man das Volum von der Marke m bis @ (Fig. 94)
wie 1‘1![_'__'\'T:

Durch sorefiltizes Senken wvon Kugel K saue
silber im Schenkel € des Manometerrohres genau bis zu @ und schliefit

t man das Queck-

hieranf Hahn p.
Nun Lift man durch das rechte Ansatzrohr des Hahnes p (man
denke sich die Kapillare I in Fig. 94 weg, wie in Fig. 97 ersicht-

1} (Gasanalytische Methoden (1900), S, 48 fI,

%) B. B. 21, 5 3

Treadweall, Analyti




tmen, stellt d

lich) noch etwas Luft in das Melgefill st
kueel K auf ecine feste Unterlage, in ungefibn
MeBrohre W, und liest bei oftenem Hahne

_:ll i{'f’;l'r I |;I'

L,?_lh‘l'k.»é]hv;' m /
Stand des letzteren ab. Dann schliefit man p, hebt K ein wenig,
oben. und treibt durch weiteres Heben

dreht 28 wie in 1>L, 94 angi
von K Luft in das Manometerrohr C, bis das Quecksilber genan die
Marke . erreicht, schliebt Hahn A (Fig, 94), bewirkt
genaue Kinstellung
oder Aufdrehen des

hahnes ) und liest

den Stand des ‘J'!"I"i--i'in-:= 1
Mefeefiiffie W ab. Die Diffe-

renz beider \blesu

das Volum von Marke m bis a,
| eine GiroBe, welche zu jeder

addiert wer-

| spiiteren Ablest

| den mull,
| Nun brinet

94) mittels

| | | 11181
| | ;
Rl 18 ompensationsro
und schmilzt das An-
satzroh ¢ zu oder verschlie
1 ; mit einem Kork und dichtet

i mit Siecellack.

Ausftihrung der Analys

Soll die Analyse an Ort
und Stelle auseefiihrt werder

go falit man eine g v Probe

des (Gases (ca. 1 n
elner Drehsehmidtschen
Pipette (E 94, S), indem

zrohr von Haln

man das Ansa
M  mittels eines

mit der "r].'l-l!m
Hahn M so dreht, dab das Amsatzrohr mit der Kugel
kommuniziert. die Niveaukugel X’ senkt und Habn s

et. Man

fiilllt so die Pipette fast ganz mit Gas an, dreht Hahn M so, dal

die Pipette mittels der Schwanzbohrune des Hahnes M mit der
sinBeren Luft kommuniziert und treibt das Gas aus der Pipette voll-
stindie aus, Dieses Ein- und Auspumpen des (Gases wit

I

mindestens dreimal. um sicher zu sein, daf alles fremde Gas (Luft)
aus der Schlauchleitu

IH"',H" '_'c'i'.':m I|1N] H:|||Il| ” ':|||-l S '_'"‘-1"||1|‘_~C{-|]_

entfernt ist. Nun wird die endgiiltize
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Um das in der Drehschmidtschen Pipette befindliche Gas
in das MeBgefill zu bringen, verbindet man beide mittels der Kapil-
lare /' (man denke sich in IMig. 94 die Kapillare F durch F' er-
setzt) und dichtet die Kauntschukverbindungen mit Drahtligaturen,
Nun dreht man Hahn 3, wie in Iig. 94 ersichtlich, hebt die Niveau-
K. nachdem man zuvor das ‘Qlll-t-]\'.\i“\m' im Manometerrohre

i

S

bis a CeZOZen hat. his das MeBrohr W sich 1% it 'Jllt'i']wi”il']'

anfiillt und aus der Schwanzbohring des Hahnes M auszufliefen be-
winnt und schlieBt Hahn 4 und p, Dann dreht man Hahn M so,
dali Pipette S und Melbgefil W verbunden sind, hebt K', 6ffnet &,
senkt JC und offnet p und A,

Nachdem sich eca, 40 ecem (Gas in dem MeBgefille befinden,
schlielft man Hahn A und M, taucht das Schwanzstiick des Hahnes M,
das ganz mit '-l‘Lh-:‘ke'lﬂnt-r aneefiillt sein mub, in ein mit Quecksilber
wefiilltes Becherglas, senkt K, dffnet 4 und p und saugt das in der
Kapillare befindliche Gas in das MeBgefil W hinein.  Sobald die
Kapillare £' ganz mit Quecksilber gefiillt ist, schliefit man A und p
nnd hierauf M.

Nun ermittelt man das Volumen des in W befindlichen (Gases
wie folet: Man 6ffnet A und hebt K, so daBl das Quecksilber aufien
otwas hoher zu stehen kommt als in dem MebgefiBe 7. Hieranf

offnet man p und treibt das Gas nach (, bis das Quecksilber in
heiden Schenkeln des Manometerrohres auf nahezu gleicher Hihe
steht und sehliebt sofort Hahn 4. Die letzte feine Einstellung geschieht
durch Zu- oder Aufdrehen des Schraubenquetschhahnes ¢.1) Dann

liest man ab und addiert zu diesem VYolum das vorl

1 bestimmte

Volum von }].‘]l'l\'l‘ Ht |l-l- .
Nun beginnt die Analyse.

{. Bestimmung des CO,.

Wiihrend Hahn p gesehlossen ist, dreht man Hahn M, wie in
-chen, entfernt die Drehsehmid tsche

Zeichnung (Fig. 94) ange
Pipette S und ersetat ‘sie durch eine zweite, die gereiniegt und ganz
mit (Quecksilber angefiillt sein mufl. Beim Hineinschieben des Ansatz-
rohres von Hahn M der Pipette in den Schlauch der Kapillare [,
lreht man den Hahn M wie in der Zeichnung, Dadureh kann das
in dem Schlanche befindliche Quecksilber frei durch das Schwanzstiick
des Hahnes M ausfliefen, Nach Dichtung mit Drahtligaturen saugt
man  3—>5 cem  Kalilange (1:2) dureh das Schwanzstiick  des
Hahnes M in

hefindliche Kalilauze durch Einsaugen von etwa 2 cem destilliertem

die Pipette, verdriingt hierauf die in der Kapillare

ye fithrt man am besten mit Hilfe eines kleiven Fernrohres

jedem Bunsen-

I'|'.}i}'l'||f_ \'I'I"\-I']Ii']'l |:"~[, I}as an

mit einem I
subte Fernrohr eignet giech hiezn ganz vortrefflich.




HE0

" das (ras

Wasser und dann von etwas Quecksilber, und treibt hier:
¢benfalls in die Pipette. Man Lilit dabei das QQuecksilber
Kapillare, links and  rechts vom Hahn M, ausfiillen, schliefit A,
und M. hebt Kueel K', so dal Uberdruck in der Pipette
und schliellt s. Nun schiittelt man die ]’]_[JI'TT:' leicht, ohne sie von
dem MeBgefiifie zu trennen, drei Minuten lang und fithrt hierauf das
(ias in die MeBrshre W zuriick wie folgt: Man offnet M, p und A,

sonkt K. hebt K' und offnet s. Ist beinahe alles Gas aus der
Pipette ausegetrieben, so sehliebt man M, p A und ) und ste
Niveaukugel K tief, also auf den Tisch, K’ stellt man auf das
Stativ, auf dem die Pipette S steht. (In der Ficur fehlt das Stativ,
‘ot aber in Fie. 98 zu sehen)) Nun tffnet man M, p, 4 nnd s und

anz wenig auf, so dab das Gas nur ganz langsam weiter

schraubt ¢
oesocen wird. Sobald die Kalilauge den Hahn M

in das Mebgc
erreicht, wird dieser geschlossen. Jetzt verdringt man den in der
Kaa[:ill;irr, links von Hahn M, befindlichen Gasrest dureh Kinsaugen
VoIl 'L‘lll’\'|~;.-i“|l'l‘ durch das Sehwanzstiick des Hahnes M in das Mel-

s W, Die Ablesung eeschicht wie oben angegeben und  die

Differenz beider Ablesungen gibt die Menge des CO, an.

9. Bestimmung der schweren Kohlenwasserstoife.

Man entfernt die mit Kalilauge

durch eine andere, die nur mit rauchender Schwefelsiiure

troibt das (fas hinein, schiittelt leicht drei Minuten lang fiihrt

wie oben angegeben, das (Gas in das Mebrohr zuriick und von da
in die orste mit Kalilange beschickte Pipette, um die sauren Diimpfe

Al W, worauf

zu entfernen, und schlieBlich zuriick in das  Meli 1

das Volumen abgelesen wird. Die Differenz vor und nach der Be-
handlung mit rauchender Schwefelsiure gibt die Summe der schweren
Kohlenwasserstoffe (C,H,, l” C.H, e

) an, Yon einer Trennung

des Benzols vom Athylen sieht man in der Regel ab,

3. Bestimmung des Saunerstoffes.

Sie gceschieht genan wie die Bestimmung des CO,, nur

diec Drehsehmidtsche Pipette entweder mif alkalischer Pyrog

1
l5sune oder mit ,\';\.H"['.H|:'||‘,'n||'u~.|1[|:'.:' heschickt. :\._'_"|_ <. 564 und 565.

4. Bestimmung des Kohlenoxyds.

entweder dur

sorption mit ammoniakalischem |\'|1];i'<'j'|"||'lnr'i':i‘ oder durch

Die Bestimmune des Kohlenoxyds kann

et an der

') Bei dieser Pipette ist die Ki rihre K' dire
schmolzen, so aber, dab etwas hil

ithnlich wie bei der Hem pelschen Pipette, Fig. 100,

ateht




Hil

zeitlze Verbrennung mit dem Wasserstoff und dem Methan ge-
schehen,

Zur Bestimmung des Iohlenoxyds durch Absorption verfihrt
man eenan wie bei der Bestimmune der schweren Kohlenwasser-
stofte, d. h. man bewirkt die Absorption in einer Pipette, die nur
ammoniakalisches Kupferchloriiv (kein Quecksilber) enthiilt, und zwar
behandelt man das Gas drei Minuten lang mit einer hiiuficer be-
niitzten und dann ebenso lang
des Absorptionsmittels, (Vgl. 8. 568.) Vor der Ablesung mufl das
Gas von Ammoniakdimpfen befreit werden, was durch kurzes

mit einer wenig beniitzten Lisune

Schiitteln mit Salzsiiure (1 : 2) in einer Drehsechmidtschen Pipette
eeschieht, )
5. Bestimmung des Wasserstoffes und Methans.

Nach der Entfernung des Knh!r-nnx‘\'ds bleibt ein (Gasrest, der
hestehen kann ans Wasserstoff, Methan und Stickstoff. Man
versetzt diesen Rest mit iiberschiissicem Sanerstoff (bei Leuchtgzas
setzt man das doppelte Volumen, bei Dowson-, Wasser- und Ge-
neratorgas etwas mehr als die Hilfte des Volumens an Sauerstoff
zu), verbindet das MeBeefil /7 mittels der Drehschmidtschen
Platinkapillare (Fi
gefilllten Drehsehmidtschen Pipette, erhitzt erstere auf helle

o. 94 V) mit einer reinen,?) ganz mit Quecksilber

.“urf_'llil mit der nichtlenchtenden Flamme eines Teelubrenners, indem
t, daB der innere Flammenkegel nicht mit dem Platin

man Sorge trig
in Berithrung kommt, und leitet das Gasgemisch dreimal in lang-
samem 'l"'lli[m hin und her durch die I!LE”[IH'HI!“ Platinréhre, Dabei

sorgt man peinlichst, dab kein Quecksilber in die Platinrihre gelangt,
Hierauf milt man das Volumen des unverbrannten Gasrestes und
bestimmt, ohne die Platinkapillare zu entfernen, das gebildete Kohlen-
dioxyd, indem man etwas Kalilauze in die Pipette brir
anf das Gas: naeh drei Minuten laneem Schiitteln fithrt man den
(Gasrest in das MeBgefili zuriick, sorgt aber dafiir, daBl der Halm M

et und hier-

geschlossen wird, sobald die Kalilauge ihn erreicht.

Berechnung des Wasserstoffes und Methans,

Ks seien V eem Gas zu der Analyse verwendet worden, Der
nach Absorption des CO,, C,H,,. O, mnd CO bleibende Gasrest wird

1) Arbeitet man mit Wasser als Sperrfliissighkeit, so ist die Behandlung
mit Salzsiiure nicht notig.

2) Es darf keino Spur von Kalilauge in der Pipette vorhanden sein, weil
dadurch COy
nz sicher zu ¢
zuerst mit Wass
gehiiric auns.

absorbiert und ein fehlerhaftes Resultat gewonnen wiirde. Um
1, dafl alle Kalila entfernt ist, wiischt man die Pipett
+, dann mit Salzsfiure und schlieBflich nochmals mit Wasser
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cht und verbrannt. Die dabei entstehende Kon-

mit Sanerstoff gen
traktion sei— Vg und das gebildete CU, = Vk.

Nun 1st nach Seite 577 das \'ll]l‘.lut'h des _‘\1|'I||:l|-‘-' o LT

des gebildeten CO,, also eleich Vg, und in Prozenten :
V: Vg =100 :X

X = Vx 100 =" CH
5 A v — 3 -

Da bei der Verbrennung eines Volums CH, zwei Volu

verschwinden, so ist die durch Verbréennung von Vic cem
dingte Kontraktion = 2 V.

Zioht man diesen Wert von der Gesamtkontraktion Ve ab, so
ung des vorhandenen Wasserstoftes b

bleibt die durch die Verbrenn

rte Wontraktion I_\\... - '_’\!\ ). wovon = oleich dem Wassersti
also
5 (W Wik
= H
und in Prozenten :
"..Z: (VY 2 Nyg) () :
200 (V, 2 Vi)

Bestimmung des €0, CH, und H durch Verbrennung.
Nach der _\|;_\ui'||‘.iu|| von O und O, hleiht ein

5 Q0. '\CH,; H,
comessenen Yolumen S i
ktion (Ve) und das gebildete Kohlendioxyd (Vi

auf bestimmt man den nicht verbrauchten

Man ver

I'est, !Il'.‘\-l'.'l]l'“'i

verbrennt und beobacl

mit einem

die v

mater

maunerstotfimenee vol

Zieht man die so cefur

llollgsung

der ursprilnelich hinzugefiigten ab, so gibt Differenz den zur Ver-
hrennung verbrauchten Sanerstoff (Vo) an.

Bezeichnen wir die _‘-]|-|'|.'_;'|- des CO mit x, die de L nit
und endlich die des H mit z, haben oleende dr hun

en Formeln :

die Bunse

Vo=, x 1+ 2y Z
Vi=X-—173
Yo =— I_, X 2y = ol R

1y Man mufl sich von der Reir
wderen Versuch i
1bnote) vorkomm

einen b
5 P |

Analyse auszufiithren

wn, da der im IHandel in

werstoff. stets ent

Volumen

durch

getzt man zu einem abger

8 Volumen Stickstoff, den

stoffes ein gemesse




aus sich berechnet :

x4 Wy “E_ Ye No— Vo = Kohlenoxyd %)
y = Vo — 1/, (Vx 4 V¢) = Methan

2z = Vo — Vo = Wasserstoff.

Damit man sich von der Genanigkeit der nach dieser Methode
erhaltenen Resultate ein Bild machen kann, fithre ich die Analyse
ciner aus einem Dowsoneaseenerator (mit Hilfe der Devilleschen

Rihre, vel, Seite 548, Fig. 90) 35 em iiber dem Rost entnommenen

Gasprobe an, und eine zweite Analyse desselben Gases, 45 em iiber
dem Rost gefaBt. Die Hohe der ganzen Kohlenschicht im (renerator

hetrng 45 com.

woill

Pipette iiber Phogphor vegl. 8. bl
geniigen wiirde, um den Raum a bis zur
e, 94) anszafiillen.

von Luft in einer “~-||l]||-'}n['|-

der sonst verbleibende Gasr

Marke g in dem Muan

meterrohre

2) Nach A. Wohl (B. B. 1904, 8. 433) erhiilt man nach diesen Formeln
nicht ganz genaue Resultate, weil das Molarvolum der Gase nicht immer gleich
dem theoretischen Werte 22:41 7 ist, Nach Nernst, Theoret. Ch., II. Aufl,,
S, 44 sind die Molekularvolume

und bezogen auf Sauerstoff 1:
H, = 1-0017
0, — 10000
CO = 1°0000
CH, 10020
C0QO, — 09939

fiir 1 g Mol. der fi

Daten. erhilt man nach A. Wohl fiir x (CO),
Formeln:

Yo Vo 1:3394 Vi

¥ 0:3336 Vo 110020 Yo — 03340 Vx

g = 100056 Vo — 10017 Vo — 0:0060 VK.

Hahber (Thermodynamik techn, Gasreaktion, 8. 289) hat nun gezeigt,
Grund vorhanden ist die Bunsgenschen Formeln in dieser Weise zu

., denn bei Verbrennungsanalysen durch Explosion ist das Gasvolom
Verbrennung =0 arm an Kohlendioxyd, dali letzteres unter seinem
h fast wie ein ideales Gas verhiilt, also der Avo-

ingen Partialdruck s
1d o vschen Regel 1_"],'__"[.

ws verhiilt es sieh bei kohlendioxydreichen Gasgemischen, wie
svolumetrischen Analysen vorkommen. Dor handelt es sieh
aus dem gemessenen Volum das Gewicht des Kohlendioxyds, bezichungsweise
des Karbonats zu berechnen. In diesen Fiillen erhitlt man tatsiehlich riehtigera
wenn man mit dem beobachteten Molarvolum (22:26) des

5. 291).

oxyds rechnet (vel,

Ganz eklatant zeiot sich die Notwendigkeit mit dem bheobachteten
Molarvolum zu rechnen bei vel 604, aber nicht nur bei Chlor,
orn bei allen anderen Dimpfen (NHz — HCl — 80, — NoO) ist es steis
swer, das Gewicht derselben aus dem beobachteten, als aus dem theore-

Molarvolam zu rechnen,




2221
46-61

LOO-O0) 10000 10000

Bei diesen von Herrn Korbuly in diesem Laboratorium aus-

hrten Analysen wurde das Kohlenoxyd mittels ammoniak:
s absorbiert, bei den folgenden Analysen aber, wie oher

oefi
Kll]ul’:'rn-iulssri'
'_"1--.\'}|'t]riu-:‘f. -hl:'l‘|| \"]l'}-“'['.m'll[i_-n"-“ Verbrennen mit Wasserstoft und ‘-lu-TI::-.I

bestimmt.

Dowsongas,.

Probe II (45 em iibher dem

Co, = a8*0o
{‘.,II:__ 048
()= (=26

)
CH; = 043
B =193 19-22
N — bhir24 047

1O -0 10000 1 OO O

1schen  iibrie

Die Resultate lassen niehts

1

_il-clm‘]l bemerken. daff mach der ersten Methode
CO und Verbrennune des @Gasrestes) die Werte

durchwee etwas hoher, die fiir Wasserstoft etwas

als nach der =zweiten Methode: zum Beleg fithre ich noch ein

dritte Analvsel) von Probe 1 5 em iiber dem Roste gefalit) nach

der zweiten 7\||~T||u||v an. die ehenfalls von Herrn Kor

oefiihrt wurde.

ilyse verwendete Gas stammte aus derse
alysen, Die Entnahme des

1y Das zu dieser !

wie das Gas zu den b

oben

Gases aus dieser Rithre geschah



Probe I (Dowsongas,

CO durch

HRb

35 cm

Absorpt.

bestimmdt,.
), —. 85l 8-43
C,H,, — 030 0-33
0= 03

CO — 20:80

t‘”_l — =90

H — 2205
N 16-74 45-89

Von den beiden DM

den Vorzue.

Analyse nach H. Dreh-
schmidt, 1)

Der Drehsehmidt-
hesteht,

.‘il'lli'

Apparat

\\':li' |FI"|' Il1' mn |i |'! .“-I']II'.

aus dem Mefirohre H
und dem Kompensations-
rohre €, welche sich

heide in einem mitWasser
gefiillten Zylinder befin-
den (Fig. 98). B und C

stehen mittels der Hiihne

@ und A/ mit einer kleinen
Kapillare in Verbindung,
in der sich ein 'I'l‘nll!'i'n
1':
(Schwetelsiure
hetindet :

irhte I“]i‘l.\.‘-ll_‘,_"kl'lﬂ

[ In-

um die

e

digo)

I,.-];l- nli'l' |l'I"/.Tl‘l'l'|| Zl
fixieren, ist die Kapillare
Millimeter-
Hahn

Dreiweghahn,

mit  einer
teilung versehen.
ein
der eine Verbindung von
(' mit der duberen Luft,

mit der Kapillare, oder

i ist

der Kapillare mit der

diuleren  Luft

. 21 (1888),

sestattet,

1]

B, I

10000 10000

ethoden gebe ich der

iitbher dem

CO durch Verbren-
nung bestimmt,

||‘T?.1f'1"'ll




Hahn b ist rechtwinklie gebohrt, wie Hahn H (Fig. 94). )i
Biirette ist in Millimeter cpteilt und muld vor dem Gebranche d

doen mit l.l'.|n-w!-\-'|]'!u-|' kalibriert werden. Die Handhabung

st dieselbe, wie bei der H'-I||||u 1 schien Methode, S. 577,

Technische Gasanalyse.
Hl"l{lllllv Vo ”l‘!n;u‘l_

in 1

o)
~|_1||-_'|‘|' .“||!|:’." versenenen

Der hiezu erfor 99 abgehildet.

Er besteht aus einer,

Iiee. 101.
MeBrshre, welche mittels eines meterlangen Schlanches mit  dex
Niveaurshre verbunden ist.

Als  Sperrfliissig

keit wird Wasser verwendet, das mit dem

zu untersuchenden Gase geosi ist und die Absorption
z = i

henen [‘]!l.l-.'rm_ wie sie in Fig. 100, 101, 102

m von Hempel ane
] :
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und 103 abgebildet sind, auseefithrt. Ei 100 stellt eine einfache

}'i]lc'iil‘ fiir flitssige .\FJ.-nr'iJTinll.-tllitln‘|. . 101 eine zusammen-
cesetzte Absorptionspipette dar. Letztere wendet man fiilr Lisungen

an, die an der Laft eine Verinderung erleiden, z. B. fiir die alka-

lische Pyro allollosune  oder ammoniakalisehe f\'l.lpﬂ-i'u-h[uz'l"||'l1"|_\r|“_',1.
Die Fliissickeit in den zwei rechts befindlichen Kugeln dient als
Schutzmittel. Mig. 102 stellt die Pipette fiir rauchende Schwefel-

siure dar, Sie oberhalb der grofien linken Kuogel eine it

(+lasscherben _ur'f‘ii“lr' kleinere Kueel. Dureh die Glasseherben wird

die Obherfliche '.w|'l-_-|'i'|l'1|-|'1 und dadureh die  Dauer der _‘\ili'-l!rll‘:-il”'

wesentl

1 verringert,  Fie. 103 ist eine ecinfache l'i;n-rn- fiir  feste

Absorptionsmittel, wie z. B. Phosphor. Um sie mit Phosphor zu

man die Pipette auf’ den I\'ul.l'. fiilllt den zvlindrisehen

fiillen, ste

Teil mit destilliertem Wasser und hieranf mit Stingelchen von fa
losem i’]l\ikn]mi‘. wie sie grwi iiherall im Handel zu haben sind. Nach
der Fiillung setzt man den Gummipfropfen auf, kehrt den Apparat
1

um, giehbt etwas Wasser in die Kueel, entfernt etwa in dem zvlin-

drischen Teile sich ansammelnde Lufthblasen durelh Blasen in die

IKueel, his das Wasser doreh die linke I\';;|_,'|'il;||~u oben ausflielit und

verschlielit mit Gummischlauch und Quetsehhahmn.

Ausfiih rung der Leunchteasana |.""“"
Zuniichst bereitet man sich die Sperrfliissigkeit, indem man

Wasser, das sich in einer Spritztlasche befindet,

durch destilliertes

iten  lano l,r!l:'h[;;z-. mnter  hestindieem  Schiitteln durch-

rilllrj_"l‘ Mir
leitet.

Mit dieser IFliissis
schlieBt den oben befindlichen Schlauch mittels eines ik}uwl_-.:‘h]u[]mu--;_

ceit fiillt man die Biirette canz an und  ver-




Das -

Um die Biirette mit Gas zn fiillen, verbindet man sie mittels eines
Schlauches. nachdem das Gas 2—3 Minuten durch denselben gestromt
ist, mit der Gasquelle, senkt das Niveaurohr, tffnet den Quetschhahn
und Lifit etwas mehr als 100 cem Gas einstrbmen. Nun schliefit
man den oberen Hahn, hebt das Niveaurohr, bis der untere Meniskus

der H[:t'l't’ilii~.-i--'kn-i1 genau die 100 eom Marke erreicht, klemmt den
swischen Niveaurohr und Biirette befindlichen Sehlauch dicht bei der
Biirette mit einem Quetschhahn zu und LiBt so lange stehen, his das
Wasser in der Biirette nicht mehr steigt, was etwa 2—3 Minuten in
der Nachflub beendet, so liiftet man den unteren

Anspruch nimmt,
Quetschhahn sor
das Wasserniveau sinkt. Sobald die 100 ¢em Marke erreicht ist,

schliefft man den Hahn. dftnet den oberen ‘\1'I||-T.~<'1|h.'|]m einen .\:I_:t'-"-

wobei. da in der Biirette Uberdruck herrseht,

blick. um das iiberschiissice Gas entweichen zu lassen, und schli
sofort wieder. Hierauf iiberzenet man sich, dafi wirklich 100 com

(ias in der Biirette vorhanden sind, indem man den unt«
Quetscehhahn 6ffnet. das Niveanrohr so stellt, dall die Wasser-
spiegel 1n Biirette und Niveaurohr auf gleicher Hohe zu stehen
kommen. und liest ab. Das innere Niveau mufll genan mit der 100 cem
Marke zusammenfallen, Dann sehlieBt man den unteren Hahn
wiederum.

1. Bestimmung des C0..

Man verbindet die Biirette mit der Kalipipette mittels einer mit

Wasser gefiillten K.'l]uill:u'l-. wie in Kie. 99 ersichtlich, stellt das

Niveaurohr hoch. #ffnet zuerst den unteren, dann die oberen Quetsch-
eanz in die Pipette hinein, Die Sperr-

hithne, ') und treibt das Gas
keit muB die ganze Kapillare anfiillen. Nun werden die oberen

fliissie

'.‘Illl‘f:-i']lllf.lllhl' aeschlossen, die Pipette abgenommen und drei Minuten

seschiittelt.?) Hierauf fithrt man das (ras 1n die Biirette zuriick, soret

teit in die Biirette oelanet.

aber dafiir, daB keine Absorptionstiiiss
bringt die Fliissigkeit innen und aufien aunf eoleiches Niveau, klemint

unten ab, wartet bis zum villigen Nachfliefen des Wassers und liest,

| I
renen, ab.

wie oben ang

2, Bestimmung der schweren Kohlenwasserstoffe (CniHay).

Man verbindet die Biirette mittels einer leeren, trockenen Kapil

10)2) und leitet das (Gas vier-

lare mit der Schwefelsiurepipette (1

1) In der Figur fehlt der Quetsehhahn an ¢

%) Rascher erfolgt die Absorption durch Anwe
Absorptionspipetten. Denkt man sich in Fie, 102 die rechte Kugel entfi
und durch eine bewegliche Niveauku ity 8
die neue Pipette. Diese wird mit Quecksilber gef iiber welchem
sorptionsmittel schwimmt. Zur Absc
Hin- und Herleiten des Gaszes in derselben.

I’i|ll'[‘n-.
ndung von Hempels neuen

rption  von (€O, geniigt ein einmaliges
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mal hin und her, indem man Sorge trigt, dall kein Wasser in die
Pipette und keine Schwefelsiiure in die Gummiverbindung derselben
oelangt.

Man markiert an der, hinter der Kapillare der Pipette ange-
hrachten Milehglasplatte vor dem Versuche den Stand der Schwefel-
siiure und soret dafiiy, dab die Schwefelsiure nach dem Versuche den-
selben Stand in der Kapillare einnimmt wie vorher, Das jetzt in
der Biirette befindliche Gas ist mit sanren Dimpfen angefiillt, die
vor dem Ablesen entfernt werden miissen, was leicht dureh ein ein-

maliges Hinitbertreiben des Gases in die Kalipipette und Zuriick-
sangen in die Biirette geschieht. Fiir das Ablesen gilt das unter 1
Angeefiihrte.

3. Die Bestimmung des Saunerstoffes

kann :!'\l'llt'ijl'll durch Schiitteln des (Gases in der zusammengesetzten
l’:|u-tr!‘ mit alkalischer ]’I\'I'H'_;&lnll||F'Ir-'llil;'. viel elecanter aber mittels
Phosphor oder Natrtumhydrosulfit (vergl. S. 565). Man treibt das
(Gas in die Phosphorpipette hiniiber und Lilit darin stehen,
his die weillen E?Eim!:l'[- verschwinden, was meistens nach 3—4
Minuten der all ist (v

f. =0 dentet das fast sie

S, b64). T

wer auf eine unvellstiindige Absorption

eten aber keine Diimpfe

an
.

der schweren IKohlenwasserstoffe (vel, 8. 565). In diesem Falle
s wieder mit Schwefelsiure und nachher mit

hehandelt man das
Phosphor, Tritt nun keine Nebelbildung auf, so ist kein Sauerstoff
vorhanden. ein Fall, der aber so gut wie nie vorkommt, denn schon

der schweren Kohlenwasserstoffe gelancen stets

hei der Bestimmung
durch die Iufthalt

Kapillare Spuren von Luft in das Gas.

t, Bestimmung des C0O.

Man schiittelt das Gas drei Minuten lang mit einer ofter

brauchten ammoniakalischen Kupferchloriirlosung, hieranf ebenso lang
mit einer frischen Lésune,

5. Bestimmung des Wasserstoffes und Methans.

Nach Absorption des CO brin man den Gasrest in die Salz-

siiurepipette, reinigt die Biirette durch Ausspiilen mit Salzsi

e, nm
Spuren von Alkali (von der Kalipipette stammend) zu entfernen und
fiillt mit destilliertem W asser,
Nun fi
1

findlichen Gases in die Biirette, liest ab und treibt es in die mit

man 15—16 cem des in der Salzsiturepipette be-

lJIre-r-]g.-i”wJ' _-_;.-E'iiHI-' l':\lulnr.«il-r|-||iiat'llr' II_ 95), mibt hierauf senau

100 eem Luft, die 2009 eem Sauerstoff enthalten, in der Biirette ab
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i treibt diese ebenfalls in die |'I,‘\i:]ll\‘lll]!"|:i|u'|’{1' hiniiber,

ah, schiittelt, um

lotztore mit einem Schraubenguetschh
su mischen, senkt die Niveaukugel, um Mind
ashahn der Pipette. Dann ve

sed sl
FOrncs

sehlieft hierauf den (3

wwehmolzenen  Platindriihte

oben in der Kuge

einer kleinen Induktionsrolle, so dab Funken zwi
apitzen itherschlagen. Sofort tt unter schwael i
e ]:‘\"L]Uw-lnli ein, ohne aber 't'].'|'I|'~ li-I-' [ X,

tte zuriiek

Vlan fithrt nun das Gas in die

liezende nach Trmittlune des Gasvolums, das co

das ein M fiir das vorhands S ist. zu bestimmen.
Dies 1 nicht zu -l||5-1'|-||]--l.|. weil das G ither Wasser ab-
gesperrt ist, wodurel meBbare Mengen CO, absorbiert werden, Man
troibt daher das Gtas mnach der IEx plosion ohme vorher abzulesen
direkt in die !\:I];.lrlliu"l'." und liest erst nach i leg CO

ah. Dieses Volum  von dem Volum vor der

oibt die Kontraktion (Ve) an. Hierauf bestimmt man nid
vorhranchten Sauerstoff mittels Phosphor  oder Natrinmhvdrosulfi
Zieht man den so mdenen iiberschiissizen Sauerstoff von dem

Verh

und hat somit zwei Gleichungen, woraus

20-9 so erhilt 1

CCIN |

hten Sauerstoft (V)

sich ||\"' \\‘i!&\"l"‘-f\!'l!l ‘.!||-'5 il.']“- ‘\l.-.'E.;n,\ |\|-|'|'f'|_-.‘.'_r-.! ].‘I-u..-,__

Qotzen wir das Volum des Wasserstoffes v und das des
Methans gleich y, so haben wir:
: 1
V,—=—23 ) vy
WOrats
{
X _Ve—2 Yo
gl
Wi— Vit — Ve
Die so '_J'|.ZI|||lI'II'.'!‘ Werte §.|-|'|-|']|I||-: man auf den gesamten
(3asrost und erl den Prozentgehalt des Lene mn Wasser-
St md Methan.
ne sehr g der Resultate Libt sich nach e
Methode nicht er aber immerhin fiir rasche Orien

flerangen sehr \'\--rr-.n'_ 5

y 4 s
der (renauigkelt

s eleicher 7

I'm ein Bild von dem (n

veben. lasse ich zwei Analysen tol:

| ]

m auscefithrt w nrden.

Doraton

aktikanten in diesem




Analyse des Ziircher Leuchtgases nach Hempels

.f:'i'||nia|'i||-_l' M |-|F‘-n||'.

| il

Ancewandt LU ¢ 1O een
> 1:80/ /G0, > 1:8% €O,
CO, 083-2 983-9
F > 369/, CyHa > 3-6%, C,H,
C.Hs 94-6 946
> 06%, O > U-bY, lJ:
() G4-0) 94-0)
> 369, CO » 884 C0
— O 5354 85-2
Vom Gasrest
zur H und CH,
Best., verwendet LGy 156
i~ Luft 1160 1156
n. d. Expl. > 30:0 =Ve > 298 — Vo
und _\|Hu1'|:.
von 0O, S6-0 858
. — S R 1\”"Iu-|'- RS — [I-i'|1-1'~:'|1||§!-
schull an Sauerstoff an O,.
0, S8 802
e i' i) D2 =107 P (1 B — 15-¢

Setzt man die Werte von Ve und V, in obige Gleichungen

ein, so erhilt man:

Wasserstoff x 86 x — 9-1
Methan ey V= b4
und in Prozenten : in Prozenten :
160 : 86 — 854 : x 156 : 91 = Bhr2
XAty H xe— 49 7% H
und
ey 156 : hd =852 %
CH, v — 29-59 CH

Zinmsammenstellune der beiden ,\11:l|_\'~l'1:‘

Differenz

L 0 | -0
| ”I b (=)
() (BAT -0
0 36 0+
H = 459 197 38
CH, 304 ; 09
N 91 6:0 31

L) L)
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Wie E'l’.\]:'hT]af‘h_ .\;]]li die l!!ll':'il _\]I.‘-u]'ll]ill]l erhaltenen Werte
oleich ;: dagegen differieren die Wasserstoffbestimmungen

fast canz

nm fast 4

die Methanbestimmungen um nahezuo 17/,.

[eh will ausdriicklich bemerken, daB man oft eine weit hessere

{Tbercinstimmune in der Wasserstoff- und Methanbestimmung e

Werte, die zwischen 1—29/  schwanken:; man mufl aber, wi

hlen beweisen, 1) auf erofere Differenzen gefalit sein, die

daher rithren, dall vom Gasreste nur der fiinfte Teil zur Verbrennung
s wird somit jeder Beohachtune fehler fiintmal
daB die Verbrer

verwendet wird., F

GBert. Ferner ist man nie ganz sicher, nung

- — ""l
i - S, !

Fig. 104.

guantitativverliinft. Steht das Gas bei der Explosion 1
Minderdruck, so ist die Verbrennung nicht ganz vollstindi

kehrt verbrennt etwas Stickstoft mit, wenn starker Uberdruck vor-

handen ist. Bessere Resultate erhiilt man durch Verbrennen des gesamten

], 8. 569 ] oder nach

(iasrestes mit Sauerstoff nach Drehschmidt
Winkler-Dennis. 2) Nach letzterer Methode bringt man den

Yer-

(tasrest in eine mit Quecksilber oefilllte und mit Niveaukngel

sehene Hempelsche Pipette. Durch den unten befindlichen

I'runi'.ni|u5':'n':'-i'|-1| (Fie. 104) echen zwei Stahlnadeln (Stricknadeln), s
von die eine der ganzen 1 i
ist. deren obere Enden, etwa in %/, der I | _
Teiles der Pipette, mit einer diinnen Platinspirale verbunden sind.

' Was-

'is:-]j

1er (lasrhre nmg

nee nach von

ihe des gzylindrischen

lten und 1

Nun milit man in einer mit 'L‘""':'I"'“"'].!""' wef

sermantel versehenen Hem pelschen Biirette 100 cem abh,
hindet die unteren Inden der beiden Stahlnadeln der mit
1y Die angefithrten Analysen wirden von zwei geitbten S unter

Anwendune von versehiedenen, aber richtipen Biiretten ausg
2) Zeitschr. f. anorg. Ch., Bd. XIX, 5. 179 (1899).




einer kleinen Akkumulatorenbatterie von solcher Stirke, daff die
Platinspirale dunkelrotglithend wird und leitet den Sauerstoff ganz
langsam in die Pipette. Da im Anfange stets ein grofier Uber-
schull des (Gasrestes vorhanden ist, so geht die Verbrennung ganz
rubig von statten; Fxplosionen treten micht ein.

Fig. 105.

Apparat von Orsat,

Zur Analyse von Rauchgasen hat Orsat den in Fig. 105 ab-
eehildeten Apparat konstruiert. Derselbe besteht aus der, in einem
Zylinder mit Wasser befindlichen, 100 cem fassenden Mebrshre B,
welche einerseits mittels der Hihne 7, I/ und [[] mit drei Orsat-
rohren, anderseits mittels Hahn A mit der diufleren Luft in Ver
hindung steht. Die Orsatrohre [[] enthiilt Kalilanee, [] alkalische
i'\',r‘:;-_r‘:l.l]n|ii].~\|]]l_‘_" und / ammoniakalische Kupferchloriirltsune,

: .”:: ndhabung: Man fiillt dorch Heben der Niveauflasche N
und {”Jl'!'||l-u des Hahnes &b die Mebrihre ] mit Wasser, Sobald das

Treadwell, Analytische Chemie. IL, 4. Aufl. as
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\‘.‘;1.‘&\1']' l”l' lJ]Il'I'll.‘llli 1|:'-1 i']'\\t"lfi‘l'TL'!l |'|I*~ ~i"!' .\l"Lfl}'i“lE:l'l‘ ill'|51‘.l=\i=l"[.-
Marke erreicht, schlieBt man den am Sehlauche der Niveauflasche
hefindlichen ‘.‘lllt'[hl']]llilh]\. verbindet ¢ mit der f£;|~|l:|r'|]|' und sauct
durch Senken der Niveauflasche und Offnen des QQuetschhahnes, Gas

in die Biirette hinein.. Die aufien cehrachte U-Réhre [7 ist mit

fiillt und dient als Filte

rit. Die so

4

etwa miteefii

(+laswolle

optalite
lich mit Luft aus dem Sch -
Rohre und Kapillare verunreinigt und mull

entfernt werden. Zu diesem Zwecke dient

hier entf

Halm /i, der mit einer ~Bohrung

Man dreht ihn so. dali die

s des kleinen., innerl

te

ochrachten Ansatzrohres mit der
icl 1o ist das An

kommuniziert (in der Z o
| treibt durech Heben

satzrohr nicht sichtbar) w

von N das Gas aus der

E

wiederholt und erst die vierte
Man bri '

ette hinaus. Dieses

1- und Auspumpen des G

"IHl' oIl

and

druck dureh seh

man das (ras

aus. Hierauf tr

II:lI".:I

n man es in

riihire,

l|!I'I 'L'l.‘ \.:'.|| e

zuriick at
in die I 1 ¢

Kupferchlori eha
an ©O,. O,

Apparat von Bunte.

Dieser in Fig. 106 :‘illzl'i1i|-|-".'l- s
wesentlich von den vorhersehenden, indem SY
MebBeefiife selbst auseefiihrt werden, wiihrend v
r:i']:i]llll'[‘h'll .'\!l ten :||!|I!4'I']iill‘fl -!I“—hl'”l"i! Vol 1.

Die Buntesche Biirette fat von Hahn ) b

115 cem: Habhn « ist ei wahn, Hahn b ist e
hohrt.
“:IIHHHI!HIL! Man ‘.l'l"lli!.l.tii'] die: B

mit der Niveauflasche N,

ersichtlic
und Libt dabei das Wasser in
Nun

den Schwanz von Hahn @ mit der Gasquelle und s

ranz mit YWasser

zur Marke

ancehrachten Trichter |

bei passender Stellung von « Gas in die Biirette nach
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Befinden sich ca. 102—103 eem Gas in der Biirette. so schlieBt man
@. Nun stellt man N hoeh, dreht @ so. daB der Trichter mit de:
Biirette kommuniziert und Lifit Gas sorg
die Fliissickeit in der Biirette die Marke 1004 cem erreicht und
schliefit hieranf «. Nun wartet man 3—4 Minuten, bis das Wasser

iiltie aus @ austreten, bis

abgeflossen ist und liest ab. Das Velum wird genau 100 e he-
tragen und steht jetzt unter dem Drucke der Atmosphiire -~ dem

Drucke de

1 dem Trichter befindlichen Wassersiinle und alle weiteren
Messungen werden unter diesem Drucke vorgenommen.

A [:Hh|']|1in nen,

Um die Absorptions

isungen in die Biirette einzufiihren, ~

bindet man das untere Ende der Biirette mit dem Schlauche 4. der
etwas Wasser enthaltenden Flasche F, nachdem man durch Hinein-
]

sen Wasser bis oben in den Schlauch getrieben hat. Man 6ffhet
Hahn 5 und den am Schlauche von 7 befindlichen Quetschhahn,
saugt das in der Biirette befindliche Wasser genau bis zu Hahn

ab und schliefit diesen. Dann bringt man das Absorptionsmittel in
eine kleine Schale, taucht die untere Spitze der Biirette hinein und
offnet &, wobei, da im Innern der Biirette Minderdruck herrseht. das
\bsorptionsmi

Ri

Hierauf schliefit man b, falit die

] in diese emporsteie
£ 2 3 - .
y oberhalb von @ und wnterhalb von b (um sie nicht zu erwirmen)

|I||I|' '1!']

iittelt, taucht die Biirette wieder in die Absorptionsfliissighkeit
und 6ffnet b, wobei noch mehr von der letzteren in die Biirette
emporsteigt. Das Schiitteln und Eintauchen in das .\im.r|.:|'uu.~m'|t:u-'!

bis von letzterem nichts mehr in die Biirette

wird so lance wiederholt,

falseh, denn das Gas bhefindet sich in

. Jetzt abzulesen wiin
'

der Biirette unter einem ganz anderen Drucke als zu Anfang, niimlich
v dem Drucke der Atmosphi

e weniger dem Drucke der in der

151

bei offenem Hahne (5) sehwebenden Flissickeitssiiule. 19

Tension des Dampfes in der Biirette nicht mehr die des

vie zu Anfang. Um den Anfangszustand herzustellen, sangt
te der Flasche f! die jetzt nur Wasser ¢ l

mif renug enth

nm  die eint:

l\'-"]ﬂ'!ltit‘ J\'fi]ll'!‘ Il]:ii -‘"1'J||:|I;':'i'. Al iT'!||c".r_ das _\||.-1-r‘i:-‘.i||1.-~-
mittel bis zu Hahn » ab, ') taucht die Spitze in eine Schale mit
Wasser, und bt dieses in die Biirette "l-'i|N”‘-‘~1"-'i‘_'."‘|5- schlieBt 5.

liilt aus dem Trichter Wasser von oben nachflieBen, hbis der

;||-_~.i,;-:i|i_.~'3n- Druck hergestellt ist, und liest nach dem Abfliefien

des Wa

hierten

sers ab. Die Differenz gibt sofort die Prozente des ahsor-

rdses an.

weitem nicht ichte Absorptionsmittel
1

F" in die Vorratsflasche zuriick, =0 dall es

it man auns
bei spiiteren Be-
wieder verwendet werden kann. Die Abse I'E‘li-‘.‘l'.*ltli‘:rl‘l werden
letaten Tropfe

ausreniitzt,
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nten Methode lassen sich Kohlendioxyd durch

Nach dieser ele
Kalilauge, schwere Kohlenwasserstoffe durch Bromwasser, Sauerstoft
durch alkalische Pyrogallollosung oder Natriumhydrosulfit und Koh-

lenoxvd durch Kupferchloriir sehr genau messen.

Analyse von Gasen, welche von Wasser stark absorbiert
werden.

Hieher gehbren: :\-:'.“‘ ( b+ H,S, €L, HO, SiF,, HE, NH.

. a, m
Stickoxydul =N, 0: Mol.-Gew, — 44°02.
Dichte— 15297 1Y) (Luft=1) . Litercewicht = 1:9766 4.
Molarvolum: {
Kritiseche Temperatur = - 36" C.

Die Darstellung von Stickoxydul geschieht am be
nach der Methode von V. Meyer, ) indem man Natrtumnitrit auf
Lt :

eine konzentrierte Hydroxylaminsalzltsung einwirl
NH,OH, HCl -+ NaNO, NaCl 42 H,0 N.O.

hrt am besten wie

Man ver
Man

einem Sceheidetri
su eciner konzentrierten Losung von salzsaurem Hydroxylamin, die

eme  Konze sung aus

wisserice Na

hter tropfenweise unter hestindis

n Abkiihlen

kolben befindet, fliefien, wobei

sich in einem kleines ntwiclkluy

LM m Strome

sich das Gas eganz entwic und I 1

Jkehrt zu  verfahren,

entweicht. ks ist n -atsam, umg

minlosune zu der konzentrierte

1 - . L 5
die konzentrierte Hvdroxvl

li“|-l'|'|]'_" £n ZuU ‘Iil"%“l'fl\ \‘."'i‘l ilil' ,I/,"-".'l'1/.|5|.|'..' L!

1y mit explosionsar
it von statten geht: noch viel weniger geht es an, eines der
Reacenzien in festem Zustand anzuwenden, In verdiinntem Zustand
ufeinander an

nicht

en fast

wirken die libsu
Durch FErhitzen wvon Ammonnitrat

erhiilt man das

niemals rein: stets ist demselben ckstoff und Stickoxvd

menet. wovon sich jedoch letzteres durch Waschen mit Ferrosulfat-

losune entfernen

sh L. Pollak ist das Stickoxydul etwas weniger in Wasser

nach Bunsen,
[.. Pollak wird die Lioslie

des :';:.ll'.!-\\'\'\ (i
1

von 0—229 C durch die Formel auseedriickt:

a=113719 0042265 .t - 0000610 . t

o, London, 74 (1904), 5. 181

Lord Rey
Amn, d. Ch. und




I“tl

a— 13052 — 0045362 . t --:— 0°0006843 . t2

withrend sie nach Bunsen durch Formel

ihren Ausdruck findet.
Durch Alkohol wird Stickoxvdul viel stiirker als durch Wasser
absorbiert :
Nach L. Pollak betrigt der Absorptionskoeffizient fitr Alkohol:
@ — 3-22804 — 0°04915 . t + 0:00023 . t*
withrend er nach Bunsen grsfier ist, niimlich:
a=— 417805 069816 . t - 0-000609 . t=.

Di¢c Bestimmung des Stickoxyduls Libt sich mit Sicher-
heit nur durch \Ii"l".n'l‘llEll]!!:_".‘i:lll:lll\':-i!‘ :m.-ai‘z'ill.]'u-u. wobei man auf zweierlei
Weise verfahren kann:

1, Nach Bunsen, durch Verbrennune mit Wasserstoff mittels
Fixplosion, oder nach Knorre mittels der Drehsehmid tschen
Kapillare, Die dabei entstehende Kontraktion ist gleieh
dem Volumen des N,O:

N,O - H, = HO | X,
2 Vol, 2 Yol. 0 Vol. 2 Vol

2 Nach L., Pollak, durch Verbrennung mit reinem Kohlen-
oxyd, entweder durch Explosion oder mittels der Drehschmidt-
schen Kapillare und Messen des gebildeten CO,, dessen Yolumen

oleich ist dem des _\:__Il_!;
NO 4+ €0 = 60, +— N

gad. | oVl 2val 2 Vel

[£s tritt hiebel keine Konfraktion ein,

Stickoxyd = NO: Mol.-Gew. = 30-01.

Dichte=1-03661) . Litergewicht=1-3402 g
Molarvolum =22:39 [
Kritische ']'l'm]u-r.‘{i 7 940 (O,

Obgleich das Stickoxyd in Wasser nur wenig loslich ist,?
soll die Bestimmung desselben doch an dieser Stelle besprochen
werden, weil das Stickoxyd sehr hiinfig mit dem Stickoxydul auf-
tritt und daher neben diesem hestimmt werden mull,

1y Berechnet aus den Beobachtungen von Gray (1905), Guye &
Davila (1906), B. B, 39 (1906), 8. 1470.

Nach L. Winkler, B. B. 34 (1901), S. 1413, berechuet sich der

Absorptionskoeffizient des Stickoxydes fiir Wasser

fiir 0°—20° zu =« 007381 — 00020065 t - 000003345 t*

uand fiir 10°—30° zn « 0:05709 — 00011535 (t—10) - 000001505 (t—10)"
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Durch Absorption Ll sich Stickoxyd mittels einer konz

trierten Losung von Ferrosulfat oder einer sauren Kalinmpermanga

losung bestimmen, ebenso nach E. Divers!) dureh eine alkalisel
Natriumsulfitlosung (40 ¢ Na,S0, 49 KOH zu 200 com geli
anter Bildung von Na,N,0,5( Weit besser aber lifit sich das

Stickoxvd durch Verbrennunesanalyse nach Knorre und A rndt )

] "".ill'

hestimmen. indem man das Gas mit Wasserstoft mengt
lanegsam durch eine auf hellrot erhitzte Drehschmidtsche
Platinkapillare leitet. Unter diesen Bedingungen erfolgt die Verbren-
nung quantitativ nach der Gleichung:
oMy 2L 2H, —"23H.0~ N
i

ANl b ANl 0 Vol 2 Vol

1 Vol. Stickoxyd bedingt also bei der Verbrennung eine Ko
traktion von “/,.

Bemerkung: Leitet man das Gas
auf hellrot erhitzte oder langsam dureh die weniger stark erhitzte

'1'1|]i‘\L'||, AR |';I_-i']| ill”'f'll 'Ij'-(‘

Platinkapillare, so bilden sich mefbare Mengen von Ammoni

man erhiilt falsche Resultate.
Durch Explosion mit Wasserstoft iRt sich NO nicht verbrenne

ist aber gleichzeitic viel N,O vorhanden, so tritt heft Explo

ein, jedoch ohne :ili:lllrii:lri\_'c' Verbrennung des NO.

Verbrennung des Stickoxyds mit Kohlenoxyd in
der Drehsehmidtschen Kapi llare.

Nach Henry ist ein Gemenge von Kohlenoxyd und Stickoxyd
nicht verpuftbar, Dagegen lilit sich ein Gemenge dieser (Gase nach
[.. Pollak beim Durchleiten durch eine hellrotglithende D«
schmidtsche Platinkapillare verbrennen, wenn man gleichzeitie ¢

eehildete ]\-(I-]IIl'!ll““\_\'l[ durch Kalilauee entfernt:4) andernfalls ist die
Verbrennung nicht ganz quantitativ,
Nach der Gleichung:
aNO 4L 200 = 2CO, | N

L Vol 4 Vol 0 Vol. 2 Vol

ist also die Kontraktion 3/ des Volumens des Stickoxyds.

Bemerkune: Ist oleichzeitiz viel Stickoxydul vorhanden, so

verlinft die Verbrennung in der Drehschmidtschen Kapillare
quantitativ, ohne daB man das gebildete CO, absorbieren muf,

1y Journ. Seience Coll. Imp. Univ., Tokio, Vol. XI, Pt. 1, 8. 11.

%) Stickoxyd wird durch alkalische Pyrogallisung nur zum Teil
biert, dabei entsteht nach €. Oppenheim, B. B. 36 (1903), 8. 1744 Alkali-
nitrat, NoO und ! g

9 B. B. XXI, 2136 (1899).

4) Man iiberschichtet das Quecksilber, das sich in der mit der Dreh
schmidtschen Rihre verbundenen Pipette befindet, mit Kalilauge, wobei das
COq sofort bei seiner Bildung absorbiert wird,




2NO 4+ 2C0 = 2 €O,

4Vol. 4 Vol 4 Vol 2 Vol

Die Kontraktion ist somit gleich !/, Vol. des Stickoxyds.

Bestimmung eines Gemisches von Stickoxydul und Stickoxyd.

Verbrennung mit Wasserstoff.

Man mischt das Gascemenee mit iiberschiissigem Wasserstoff
und verbrennt nach Knorre in der hellrotglithenden Drehsehmidt-

schen Platinkapillare, Setzt man das Volumen des N,O — x. das des
NO —1v. so hat man:
N.O NO
X 10 e \'

X —- = V¢ (Kontraktion)
woraus sich berechnet:
e :); V—92 \'“
y=2(Vg — V).

Verbrennung mit Kohlenoxyd.

Mas versetzt das (Gasgemisch mit einem Uberschusse an Kohlen-
M t das Gias 1 t Ul hu n Kohlex
oxvd, verbrennt in der hellroteliihenden Platinkapillare und bestimmt
die Kontraktion (Vi) und das gebildete CO,(Vk):

N.O NO
\.' = e —— \-h
_L,\ — Yo
woraus sich berechnet
x— Vg — 2V,
y = 2V,

Jestimmung von Stickoxydul, Stickoxyd und Stickstoff
nebeneinander.

1. Dureh Verbrennung mit Wasserstoff in der
Drehschmidtschen Kapillare.

Nach Notierung der gebildeten Kontraktion (Vi) fiigt man
dem Glasrest einen Uberschull von  Sauerstoft’ und verbrennt in  der
Drehsehmidtschen Kapillare. 2/, der ecintretenden Kontraktion ist
eleich dem zur Verbrennung nicht verbranchten Wasserstoff, welche
Grisfe, von dem lIJ'r»p]‘f‘lIl;_’ii('ll zugesetzten Wasserstoffe abgezogen, den
verhranchten Wasserstoft [\-r“-} oibt,




Nun hat man:

X Ly +z="
X = = .'\',-
X - Y — \-“

woraus sich berechnet:

x—=3Vyw — 2V,
Vi — V)
— Yw.

9. Dureh Verbrennung mit Kohlenoxydinder Dreh-
schmidtschen Kapillare.

Man hat

N.O NO N
X - 3 —:— i
1y — V¢ (Kontraktion
X ¥ — Vi (Kohlendioxyd),

Bestimmung von Stickoxydul, Stickoxyd und Stickstoff neben
Kohlendioxyd.

Die genaue Bestimmung von Stickoxydul neben Kohlendioxyd
bietet grofe Schwierigkeiten. Das Stickoxydul dureh Verbrennung
mit Wasserstoff (bei Geeenwart von Kohlendioxyd) in der Dreh-
schmidtschen Kapillare zu bestimmen geht nicht an, weil dabe
das €O, sich zum Teil an der Verbrennung heteiligt :

(g Mo Iy £ 3

— H.0O 1 CO

und die vorherige Absorption des Kohlendioxyds mit viel Kali-

lauge ist ebensowenig gestattet, weil das Stickoxydul von der La

nz bedeutend absorbiert wird. Der einzige Weg, den man el
schl:

oeringst mbeliche Meng

on kann, besteht darin, daf man das Kohlendioxyd durch die

ranz konzentrierter Kalilauge absorbiert,

durch der Fehler, verursacht durch die Absorption des Stickoxvduls
durch die Lauge, auf ein Minimum herabg
nach Seite 599 weiter untersucht.

und den Rest

edriickt wi
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Stickstoff: Mol.-Gew. = 258:02.1)

Dichte— 0967272 (Luft=1). Litergewicht = 1-2505 g.
Molarvolum = 2241 /.
Kritische Temperatur = — 1490 (.

Reinen Stickstoff erhilt man am besten, indem man eine kon-
zentrierte wiisserige Losung von Kaliumnitrat und Ammoniumehlorid
in molekularem Verhiiltnisse erhitzt und das so entwickelte, stets ge-
ringe Spuren von Stickoxyd enthaltende Gas iiber glithendes
Kupfer leitet.

In Wasser ist Stickstoff sehr wenie loslich ; nach L. Winkler?)
ist sein Absorptionskoeffizient fir Wasser:

hei 00 — (102348 : bei 5 = 0:02081: bei 10° = 0:01857 :
20° — 0-:01542.

Nach Otto Pettersson und K. Sonders?) absorbiert 1/
Wasser bei 760 s Druck auns der Luft:
bei 09 = 19563 cem: bei 6= 1634 cem:; bei 9'18Y = 1558 cem

und bei 149=—= 1416 eem Stickstoft.

Stickstoff Lifit sich auf gewshnlichem gasanalytischen Wege weder
durch Absorption noch durch Verbremnung bestimmen; er wird stets
nach Entfernung aller iibrigen Gasbestandteile als Gasrest erhalten
und somit aus der Differenz von 100 ermittelt.

Bei allen technischen Gasen, weleche mittels Luft hergestellt
werden. besteht dieser Gasrest ans Stickstoff und geringen Mengen
von Edelgasen. Diese konnen nach Cavendish vom Stickstoffe
setrennt werden, indem man den Gasrest mit Sauerstoff mischt und
starke elektrische Funken durchschlagen Lilit. Der Stickstoff ver-
brennt hiebei vollstiindig zu Salpetersiure, die durch Kalilange ent-
fornt wird, wiithrend die Edelgase mit Sauerstoff vermengt zuriick-
bleihen. Durch Absorption des Sauerstoffes erhiilt man schlieBlich
die Edelease rein, Noech besser liBt sich nach W. Hempel?)
der Stickstoff von den Fdelgasen trennen durch Absorption des
opesinm, D g

ersteren durch ein glithendes Gemisch von 14 M

ase werden

frisch ausgeclithtem Kalk und 0-25 g Natrium. Die Fdelg
hiehei nicht absorbiert.
Bei der Explosion von Knallgas, bei Gegenwart von Lauft, ver-

hrennt. nach Bunsen, kein Stickstoff, vorausgesetzt dall nicht mehr

1y Vgl. P. A. Guye, B. B. 39, (1906) S. 1470.
2) Mittel aus der Bestimmung von Lord Rayleigh (1897) = 0:96787 und
der von Ledue (1898) 096717,

9 Landolt-Bornsteins Tabellen, 3. Aufl.,, 8. 600.
4 B. B. 1880, S. 1443,
5 W. Hempel, Gasanalytische Methoden, 3. Aufl. (1900), 8. 150.
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als 30 Vol. brennbares (GGas auf 100 Vol. nicht brennbares (ias vor-
handen sind. Bei der Verbrennung von stickstoffhaltigen Gasgemeng

mittels der Drehschmidtschen Platinkapillare findet keine (xvy-
dation des Stickstoffes statt,

Bestimmung von Gasen dureh Titration des absorbierbaren
Bestandteiles.

Enthiilt ein Gasgemenge mehrere Bestandteile, wovon zwei sich

durch dasselbe Absorptionsmittel entfernen lassen, der eine Bestand-
|

il aber sich dureh Titration ermitteln Libt, so eibt die Volum-

abnahme nach Behandlung mit dem Absorptionsmittel die Summe der
absorbierbaren Bestandteile, die Titration die Menge des einen und
die Differenz die Mer

Lsung derarti
hi

¢ des anderen Bestandteiles. Man kann bei

yen sehr mannmigfaltie verfahren. Ks geniiet,

Beispiele anzufiihren.

ier nuar ein

Chlor = Cl: Mol.-Gew. = 70-90.

Dichte— 2:488 (Luft=1). Litergewicht= 3-2164 g¢.
Molarvolum = 22:042 [.
Kritische Temperatur=—-} 146° C.

Bestimmung des Kohlendioxydgehaltes im elektrolytischen
Chlorgase. ')
Ich heniitzte hiezo mit bestem I den in Fie. 107
hildeten Apparat.

Das vollstindiz trockene Mebeefiilb B, welches von Hahn bis
Hahn ein genau bekanntes Volumen, am besten 100 com falt, fiillt
man, durch Einleiten von unten, mit dem zu untersuchenden (ras,
Chlorkalzimmrhre passiert hat. 2) Nacl
ca. B—10 Minuten ist die Luft sicher vollstiindig durch das Pr
gas verdriingt. Man schliefit zuerst den unteren Dreiweghahm, 1
den oberen einfach durchbohrten Hahn und notiert Temperatur und

nachdem dasselbe eine lan

rauf

Barometerstand.

Nun verbindet man die untere .‘\'|;ir'/.c- der Biirette mit dem
Schlanche des Reservoirs N, dreht den Hahn so, dall das Reser-
voir mit der HuBeren Luft kommuniziert, spiilt durch Eingieflen von
Wasser die untere Spitze der Biirette und des Hahnes gehorie aus und

1Y Nach F. P. Treadwell und W. A. K. Christie, Zeitschr. f. angew.
Ch. 1905, S. 1930.
2) Es ist unbedingt 1|=|L‘.‘.'-.-mlig. zu diesem Versuche vollkommen trockenes
anzuwenden, Ist die Biirette mit Wasser benetzt, so absorbiert letzteres
erhebliche Mengen Chlor, weleche zwar beim Ablesen des Gasvolums |
Fehler verursachen, einen sehr erheblichen dagegen bei der Titration.

(zas
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schliefit hierauf den Hahn. Nun bringt man 100 cem einer Lisung von
Kalinmarsenit (bereitet durch Losen von 4:95 ¢ As,0, in verdiinnfer
Kalilauge und Entfiirben der durch Phenolphthalein rot __‘[I-t?irlnm‘ Flitssig-
keit (durch Zusatz von verdiinnter Schwefelsiiure und verdiinnen
yum Liter)') in N, und treibt durch Zusammenpressen des Schlauches
mit den Fingern etwa eingesackte Luft durch ==

die Flissickeit in N hinaus, stellt N hoch und
offnet den wunteren Hahn, wodurch ein wenig

Arsenitlisung in die Biirette hineingeprefit wird.
Durch Neigen der Biirette bewirkt man, dall
deren Wandung von der Arsenitlisung benetzt
wird. Das Chlor wird langsam absorbiert, was
an dem stetigen Steigen der Fliissigkeit erkannt
werden kann. Sobald keine weitere Absorption
mehr stattfindet, sehlielit man den unteren Hahn
und Libt durch mehrmaliges Umkehren und wieder
Aufrichten der Biirvette die iibrig gebliebene Gas-
issigkeitsschicht

hlase sich durch die ganze F
hin und her bewegen. Nach 1 bis 2 Minuten
kann man sicher sein, dall die Absorption des

Chlors beendet ist. Um nun das }\-H]Jll'lls]inn_\'tl
vollends zu absorbieren, senkt man das Rohr A,
oieft 10 cem Kalilauge (1:2) in den Trichter,
sffnet den oberen Hahn und saugt die Kalilange
sorgtiiltic in die Biirette hinein, worauf der Haln
ceschlossen und der Gasrest, durch mehrmaliges
Aufrichten und Umkehren der Biirette, innig mit
der Lauge in Berithrung gebracht wird.

Fig. 107.

Nachdem die Fliissickeit in der Biirette und in dem Niveaurohre
auf gleiche Hohe gebracht worden sind, liest man ab. Der nicht
ahsorbierte Gasrest von dem angewandten Gasvolumen abgezogen, gibt
das Volum des Chlors -~ dem Kohlendioxyd an. Zur Bestimmung
des Chlors entleert man bei geschlossenem Dreiweghahne den Inhalt
des Niveaurohres N in einen groBen Frlenmeverkolben. Zum Schlusse
dreht man den Dreiweghaln so, wie in der Fieur angegeben, damif
die in dem Schlauche verbleibende Fliissigkeit abfliefen kann.  Nun
entfernt man den Sechlaneh von der Biirette und spiilt diesen sowie
N mit destilliertem Wasser wiederholt aus, Lilit den [nhalt der Biirette
in den Kolben fliefen und wiischt durch EingieBben von Wasser in

den Trichter gehiric aus.

weht nicht an, eine gewidhnliche, mit Natrinmbikarbonat her

"_'r Es
stellte Arsenmg
gich dabei so viel Kohlendioxyd entwickelt, so dal es nicht méglich ist, geniig
Lésung in die Biirette zu bringen, um alles Chlor zu absorbieren.

#urelijsung zur Absorption des Chlors zu verwenden, weil
nd
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Man versetzt nun den Inhalt des Kolbens mit zwei Tropfen
Phenolphthalein und hierauf mit Salzsiure bis eben zur Entfiirbunge,
fiier
Stiirkelosung hinzu und titriert den UberschuB der arsemigen Siiure
mit Y, . n., Jodlosung zuri

140

60 cem Natriumbikarbonatlésung (35 ¢ in 1 ! Wasser eelist) und

k. s seien hiezu t ecem verbraucht.

Hieranf stellt man den Wirkunewert der arsenigen Siure gegen die

s Jodlosung fest, und zwar unter denselben Bedingu
beim eigentlichen Versuche. Man milit also 100 cem der Arsenit-

[

ung und

[6sung in einen Irlenmeyerkolben ab, fiigt 10 com Kalila
zwei Tropfen Phenolphthalein, dann Salzsiure bis zur Entfir
schliefilich 60 eem  Natriumbikarbonatlésung (35 ¢ auf 1000 H,O
hinzu. Nun verdiinnt man mit Wasser, bis das Volum der Fliissie-
keit ebensoviel betriigt, wie beim eigentlichen Versuche, und titriert

1/ 1/
10 10

verbraucht worden. Die Differenz T —t mit 1-1021 1) multiplizi

mit n. Jodlosune. seien hiezu T ceme n. Jodlésune

gibt die Anzahl Kubikzentimeter Chlorgas von 0% € und 760 mn
Druck an. Es ist also:
Vo= 1 t) . 1-1021.
Da aber das ||t‘.~]|r'i'|||ll_-'iii']u- (zas bei der ']"1-|u|n-|':m||' £'? und unter
dem Drucke B cemessen wurde, so mull man das gefundene Chlor-
volumen auch auf diese Temperatur und diesen Druck umrechnen.

Nach Seite H46 ist:

woraus sich bherechnet:
\v- oL LA

War das Volum des angewandten Gases V, das Volum des

(rasrestes [e'g']]u]i'n'u nach Hr-h.‘lm“lill: mit Kaliumarsenit und K

lange) R, so hat man:

1) Diese Zahl 11021 berechnet sich aus der Dichte des
200 — 2:488 (vel. ¥. P. Treadwell und W. A, K. Christie,
angew. Ch. 1905, 8, 1930, ferner Zeitschr. f. anorg. Ch. 47 (1905), 8. ¢

709

- —— 22042 cem
00012928, 2455

. In d

2039+2

folglich nehmen 35:45 ¢ Chlor bei 0° und 760 mm 11021 com en
oben zitierten Abhandlung ist fiir das Molarvolum des Chlors die Zahl 2
angegeben, weil fiir die Dichte der Luft die abgerundete Zahl 0:001293 bei

cem

der Berechnung verwendet wurde.
Bei der Analyse von chlorreichen Gasen erhiilt man unter
legung des beobachteten Molarvolums 22:042 [ fiir Chlor stets

Zahlen : iiber die Analyse von chlorarmen Gasgemischen liegen no

Versuche vor., aber man wird sicher anch dann richtigere Zahlen, als
wendung des theoretischen Molarvolums 22:41 [ erhalten,
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1, _.:_ Co, —:— Rest=7Y
Rest — R
0l, €0, =V —R

—Cl, =V
(’{"1_3 =V —(R}V)
und in Prozenten :
V:[V—R+V)=100:x
[V—(R-5-V")] . 100

el | g AT 1
X —— v — lo GO,
Bemerkung: Frither filhrte ich diese Analyse in der Weise
aus, dab ich Chlor -~ Kohlendioxyd durch 5% ige Natronlauge ab-

sorbierte und l{:um 1{:'-_& f'[lixn‘. .1;.-\ in J,é]stln;‘ als X;lll'ilI]III!_\'IJIH‘!)Jnl‘ir

vorhanden sein sollte. mittels arsenicer Siure titrierte.

Lauge nicht glatt nach der Gleichung

2 NaOH -} Cl, = NaCl — NaOCI - H,0

verliiuft: es bilden sich vielmehr stets geringe Mengen Chlorat, die
der Titration entgehen. ') Offerhauns®) fiihrt daher die Bestimmung
1 ot: In

der einen hestimmt er Chlor und Kohlendioxyd mittels Kalilauge, in

in der Weise aus. dal er das Gas in zwei Biiretten anffi

der anderen absorbiert er das Chlor mittels Jodkalium und titriert

1 n. Natrinmthiosulfatlisune.

das auseeschiedene Jod mit 10

Dies ist eine unnitige |\'u|n[|li]<:liim|, die die Anwendung von
zwei Biiretten und des teuren Jodkalinms erfordert. Zieht man aber
doech wor, mit Jodkalium zu arbeiten, was ich nicht empfehle, so
kann man die Analvse auch mit einer Biirette ausfiihren. Man
zuerst il:e.;' Chlor mittels 10Yiger Jodkalinmlssung, 1:Bt

"‘.II:-II]'llii iz 0

dann Kalilange (1:2) von oben in die Biirette hinein, wobei das

auseeschiedene Jod nach der Gleichung
3J,+ 6 KOH =5 KJ - KJO, 4-3 H,0

in Jodid und Jodat verwandelt (die Lisung wird fast farblos) und das
Kohlendioxyd quantitativ absorbiert wird.

') Der hiebei begangene Fehler betril
aher recht wohl nach der urspriinglichen Methode arbe
ankommt: man mull nur zu den gefundenen Prozent (‘h
Vegl. O. Steiner, 1. ¢. ferner I'. P. Treadwell nund W. A.

fast konstant 0°77°/, Chlor. Man kann
en, wenn es anf weniere

079, add

s dem dareh Titration gefundenen Gewichte Chlor unter
ss Theoretischen Molarvolums berechnen, so wiirde man
lichen Fehler begehen, trotz Chloratbildung fiinde
- elektrolytisches Chlorgas ea. 09%, zu viel Chlor.

5 CL Wi ndustrie ) 8 und Offerhaus Zeitachr, f.
angew. Ch. 1903, 8. 1 : ferner l,llng_fn--] ke mann, Chem techn, Unter-
methoden, 1L, 8. 501 und 0. Steiner Zeitschr. f. Elektrochemie

man

cler,

suchune
1904, S
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Um nun das Jod zu bestimmen. liBt man den Inhalt

jen, wobei

rette zu einer salzsanren Jodkaliumlosung fli

Chlor l'n‘.r-lijl'r'i']i'|||1|' Jod wieder in F'reiheit cesetat

5 KJ - KJO, 4 6 HOl = 6 KC1 3 H,0 438 J,

und mit 1/, n. Natriumthiosulfatlosung titriert

Die Methode hat aber

eniiber r oben

v und ist zudem mnicht eanz so
Neuerdine

itsehr, f. an:

methode keine Vorzi

Ch., 1%

w‘j _,"‘i' (Z 1.
nt S, 301) eine andere Methode
= 1.

cx T el
Zar Lntersucd

VON ¢

Ivtischem Chlo

Iir absorbiert das (

Hydrazinsulfat,
Vol. Chlor Vol
entwickelt, und
Kohlendioxyd durel

den in 1 cehildeten '\||:|'|-.i.

kolben A falit 11/, or wird mit ca
heschickt und die _\|:c-_||-:_;i.;g,».|'5'||,!'.- 11

dicht befestiot.

Handhabung: Zunsichst \ das Absorptionsrohr, d
nm bhei H. ] . v an. worauf A o
d der _I‘.':‘.-i”ll!:':!:;: m ."\‘f.-lli.:!'_' ffllr '.,'"‘ll"

5 i :
an dem linken Ansatzrohre desselben ¢

Dann wi

e T
18 ianlemrung

in “"'l-'ii:lll:

. 1
en  Gummisehl:

ren dreht man

zum Hahn ~
Ansatzrohr

mittels emes kKu
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langen (lasrohres mit der Gasquelle und sangt mehrere Liter des
Gases durch diese Rohre, indem man das obere rechte Ansatzrohr
des Hahnes mit einemn  Aspirator in  Verbindung setzt. Sobald
man annchmen kann, dall alle Luft aus der Riohrenleitung ver-
ichen ist, gibt man dem Hahne die Stellung [/, verhindet den
Aspirator bei ¢ mit dem Kolben 4 und erzeugt in diesem etwas

I

Minderdruek, wobei sich das Gas sofort in dem .\i'uinp']ﬂiul:.-q'nhr‘i“

anzusammeln beeinnt.  Chlor und Kohlendioxyd werden vollstindig

absorbiert und der Gasrest sammelt sich im oberen Teile des Ab-
sorptionsrohres. Man Lilit das (as so lange einstromen. bis man

50—70 eein Gasrest erhiilt: dann wird Hahn [ geschlossen, der

Aspirator entfernt, der Gasrest in die H(’t|||n'|Hl"Hl‘ (zashiirette

hiniiber LA und nach |u‘1'|-i:- ang henen \ll‘T||-h|i'11 .'l11i1|\'>il-r'|,

GO-9 cem (Gasrest eines elektrolyvtischen [']!'§|||'_'1_":L-l':<i_] _'_'{lln'll'.

Dauerstolt =407 0O — 66:8%
Kohlenoxyd — 2'6 und in Prozenten: CO = 4:3Y%,
stickstoft — i N =— 2§-9°¢ i

603 1000

An der Kohlenelektrode (Anode) wird nieht nur Chlor, sondern

auch Saunerstoff in  gerineer Mex entwickelt. Letzterer greift die

Kohle der Elektrode an, unter - von Kohlenmonoxyd, das sich

mit dem Chlor grofitenteils zu s (COCL,) verbindet, welches
durch Wasser unter Bildung von CO, und HCl verseift wird:
COCL J-H. 0= 0, -2.HCL
2 2 I

Hiedureh erkliict sich der CO.- und CO-Gehalt des elektrolvti-

\I"!'ll'll ( ‘|I|||'|'_<_'\':I_~'i-~._

Chlorwasserstoff = HC1: Mol.-Gew. = 36458,
Dichte =1'2692 (Luft—1). Litere ewiecht 1°6295 ¢
Molarvolum = 22:29 (.

Kritische Temperatur—-|

Chlorwasserstoft: wird aus Gaseemischen doreh Absorption mittels

titrierter Lauge bestimmt.

schwefeldioxyd: Mol.-Gew, = 64-006.

Diehte 22693 (Luft—1). Liitercew icht = 2:9967 0.
Molarvolum=—21:89 .
Kritiseche Tem peratur — - 15 B
1) Bestehend aus: Cl = 99:0
Chy = 6
Rest = 04

1000
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Zur Bestimmune des Schwefeldioxydeehaltes der Kiesofengase
sauet man nach F. Reich mittels eines Aspirators so viel des zu
1

Dte

antersuchenden Grases durch eine gemessene, durch stirke blaugef:
Probe 1/,, n. Jodlssung, bis die letztere entfirbt ist. Die Menge
gesogenen (rases ergibt sich aus dem aus dem Aspirator

des durel
ceflossenen Wasser |- dem absorbierten S0, .

Es seien beispielsweise 10 eem '/, 1 Jodltsung entfiirbt worden,

nachdem V ecem Wasser bei einer Temperatur von t! C und B mm
Barometerstand aus dem Aspirator auseeflossen waren. Da sich hei
der Absorption des S0, durch die Jodlosung folecende Reaktion
H i'u-:]u'u‘]: : X

S0, +H,0-FJ,=2 HJ -} 80,
so herechnet 41:'5.! die Menee des absorbierten S0, trocken remessen

bet 0 und 760 wm Druck, zu 10:95 cem, denn 1 eem ‘:I-I n. Jod-

ltsung w[[[,-l;]'i:-'i.'l 1:0945 e SO, und 10 eem 1/ n. Jodlésung
l"J]I‘_-.lI]‘\'t'i]l'tl 10:95 eem B0,
Somit ist das Volumen des zur Analyse verwendeten Gases e¢leich

V.(B—w).

760 ,(273 =t

— 1095 ecm -y

woraus sich der Prozentgehalt an SO, berechnet zu:

YV, +10:9b =100 =X

1095
\' — 0 2

Weitere Beispiele fiir Gasanalysen, hei welchen der absorbierte
Bestandteil durch Titration ermittelt wird, haben wir hei der Bestim-

haltes von aus Mineralquellen ent-

mune des BSehwefel wasserst

woichenden CGasen (siche unten) und bei der Pettenkoferschen

. B, 461)

Bestimmunesmethode der Kohlensiure in der Luft (v

kennen gelernt

Schwefelwasserstoff = H,S: Mol.-Gew. 34:076.
Dichte — 11895 (Luft=1). Litergewicht= 1'5h378.
Molarvolum =22-16 L.

Kritische Temperatur— 100° C.

Bestimmune des Schwefelwasserstoffes in Gasgemischen.

Zur Bestimmung
quellen entstromenden Gasen verfiihrt man wie folgt:')

les Schwefelwasserstoffes in den aus Mineral-

1) 7, P. Treadwell, Chemische Untersuchung der Schwe
Baden (Kanton. Aargaun)., Aaran 1897,
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Man senkt einen 2—3 [ fassenden Glastrichter, de

~ durch

das mittels den Steinen g beschwerten :
in die Quelle Fig. 109. Nun entfernt man Schlauch ¢ von dem
Kolben @, offnet Hahn 4 und fiillt den Trichter durch Saugen bis
dicht unter dem Pfropfen und schlieBt hierauf i.  Sobald das im
Trichter befindliche Wasser durch aufsteigendes Quellgas verdriingt
ist, verbindet man den Kolben ¢ einerseits mit Hahnrohr /, an-
kt mit dem Aspirator A
und sauet, durch Offnen des Hahnes H am Abflufrohre der Saug-
flasche A, das Gas in raschem Tempo durch den Kolben ¢ und
sehliefit Hahn /£, sobald Wasser im Trichter T den Pfropfen

derseits mittels eines laneen Schlauches dir

.
i

et i,

2 3 A
¢
Figp. 109.
. \ A L e S atar R wille Jag
erreicht. Man Liflt den Trichter sich wieder mit (ras fiillen, das

man abermals dureh @ saugt. Diese Operation wiederholt man noch
nal.  Dadurch wird die im Trichterhalse, Rohr 4, Schlauch ¢ und

durch Quellgas verdriingt,

W
Kolben « enthalten gewesene Luft voll

[itwa miteerissene ’\\':lwt-!‘rl'uijﬂ-!: hleiben im Kolhen @. Nun beschickt

man die Zehnkueelrshre b mit 10 cem n. Jodlgsung, ¢ mit 10 cem

vl
Y, oo - Natriumthiosulfatlosung, \:'1‘|:in|h!t @ rasch mit / mittels eines
kurzen Gummischlauches 7 und ¢ mit dem Aspirator 4. Unterdessen
hat sich der Trichter 7' wieder mit Gas angefiillt. Jetat stellt man
unter das AbHufirohr der Saugflasche A den Melzylinder C, vfinet H

and hierauf oanz lanosam 5 und Libt das Gas blasenweise durch die

.\||_~:n|‘;l\1|<\l|~i”ll.\'51};\'Lc'[1 nm o U|1|L (- .\ZE]'I'Il'i!l'H_ bis \;Ii‘ »!HIHUHII!I‘.{ 11[‘”
velh, aber nicht entfiirbt ist, schlieBt dann zuerst H und nach etwa

9 Minuten /. Nun gieft man den Inhalt vom ¢ in b, fiigt Stirke

hinzu und titriert mit */,,, n. Jodlésung Uberschuli des Thiosulfats
(= n ecm) zuritek 1) (vel. 8, 500) und liest den Stand desWassers im Zylin-

der  (V com) die Temperatur des Zimmers (t), und den Barometerstand
B ab: w ist gleich der Wasserdampftension bei }':innm‘]'l'['lnpr-]".dlll' t

1) Die hiezu verbrauchte Jodlisung ist #quivalent dem absorbierten
Sehwefelwasserstoffe,

e Chemie. IT. 4. Aufl, 39

Treadwell, Analytisch
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Bei der Berechnung des Schwefelwasserstoffeehaltes  des ‘-L}III'H—
gases ist zu beachten, daBl das zur Analyse gelangte Gasvolum gleich
ist dem in C ausgeflossenen Wasserquantum V cem - dem durch die
Jodlssung absorbierten Volum Schwefelwasse rstoff: da aber bhei Mineral-
wiissern diese Menge gegeniiber dem analysierten (Gasvolum sehr klein
ist. so kann man das hier \:Hld‘l]d'ﬁ]:{]!. Ferner ist zu beachten,
daB das Gas wie es der Quelle entstromt eine andere Temperatur
besitzt, als bei der Analyse; man mul daher siimtliche Volume auf
die Temperatur der Quelle reduzieren. Der Gehalt des Quel
Schwefelwasserstoff pro Liter bei Quelltemperatur t' und dem m

d5es an

leren Barometerstand des Ortes B, berechnet sich zu:

L — cem ![_,.'“I' ”.IIII-!

Bestimmung des Athylens nach Haber.

Das Prinzip der Methode ist Seite 562 erliintert worden, Die
w-hmml ne wird in der Bunteschen Biirette (vgl. 5. 594, Iig

}’,i_|||:':'l'||>'1 ermittelt man den Inhalt des untersten Teiles

Riirette. vom letzten Teilstriche abwiirts bis zum Hahn, durch At

;i mit Wasser. wobei das nachflieBende Wasser heriicksicht

werden mufl, Hierauf bringt man eca. Y0 com des zu untersuchen-
den (lases in die Biirette und beobachtet die Temperatur und den

Barometerstand. Dann saugt man die Fliissi

rkeit, genan wie aut

Seite 595 beschrieben, bis zum Hahn ab,®) gieft etwas Bromwasser
in eine kleine Porzellanschale und lifit ca, 10 cem davon in die
Biirette emporsteigen, lioht das Volum des Bromwassers ab, und LiBf,

um das noch in der Spitze hefindliche Bromwasser ebenfalls in die

Biirette zu bringen, noch 2—3 cem Wasser einsteigen,
Nun benetzt man die canze Wandung der Biirette, durch Neigen
und Drehen der letzteren mit Bromwasser, wobei das Athylen rasch

absorbiert wird. Um den {Tberschuf des Broms zun ermitteln,
man nach zwei bis drei Minuten eine starke Jodkaliumlsung von
ftie. Nun entleert

man den Biiretteninhalt in einen Erlenmeyerkolben, spiilt die Biirette

unten in die Biirette c-r7|pu1'=h|u--t| und schiittelt k

sehiric mit Wasser nach und fitriert das ansgesc hiedene Jod mit
1/, n. Natriumthiosulfatlosung. Hierauf hestimmt man den Titer
des verwendeten Bromwassers, indem man eine Probe der Lisung in
eine Schale giefit und hievon 10 cem abpipettiert, in eine Jodkalinm-

1y In dieser Formel figuriert die Quelltemperatur t' nicht, weil das Gas
bei der Abmessung sich auf die Zimmertemperatur t abkiihlt.

%) Nach ca. einer Minute sammeln sich oberhalb des Hahnes infolge
Nachlaufens des Wassers einige Tropfen des letzteren am, man sorgfilf
durch Absaugen entfernt.
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[osung fliefien Lilit und das ausgeschiedene Jod mit !/, n. Natrium-
thiosulfatlosung titriert. ;

Die Berechnung wird an Hand eines Beispieles am verstind-
lichsten sein.

}ii'is;'ii‘]: Es wurde ein Gas, bestehend aus 90 Volumen Luft
und 10 Velumen Athylen, zur Analyse verwendet.

Angewandt 91-2 cem Athylenluft.

Temperatur — 18-3? O; Barometerstand = 725 .
Wassertension bei 183 C =156 mm ‘Jlli'{']-&.‘-i”ll'['.
Ungeteilter Raum der Biirette . . . = 6:10 cem
.\ilit',‘-'.lllif_" des 1-i|l_:_"i'}'="l|il‘!l‘tl Bromwassers =— 1000 ccm
Angewandtes Bromwasser . . . . . — 1610 cem

Titer des Bromwassers:

10 ecm Bromwasser entsprechen 12:0 eem 1/, n. Natriumthiosul-
fatlisung, daher entsprechen die verwendeten 16-10 cem: Bromwasser
19:32 cem Y/, n. Natrinmthiosulfatlosung.

Nun haben wir:

161 cem Bromwasser . . . . . = 19:32 ¢em Y, n. Losung

16:1 cem Bromwasser -- Athylen . — 1223 cem Y/, n. Losung

Das Athvlen entspricht daher L z — 709 cem 1 n. Lisung.,
I 10

Da die Absorption des .-i1]|_\'i<'1s~ durch Bromwasser nach der
(§]t'it'|||111j_"

C,H, + Br, = C,H, Br,
sich ;|i|-\l.ii-l['\ 80 v|':_:ii.[ sich, dali:

2 Br = 2.J = 20000 ¢em '/, , n. Natriumthiosulfat — 220081) ccm
Athylen, und da 1 eem 1!, n. Natriumthiosulfat 1-1004 cem C,H,
entsprechen, so entsprechen die verbrauchten 7-09 cem 1/, n. Losung
709 . 1'1004 = 794 ¢em C,H, bei 0 und 760 mm oder —

— 9-10 eem ':‘_H,_ bei 18:3% und 725 mm feucht.

Das (3as besteht daher aus:

1 — )« 1 e Q.0
CeH == 01 () CH, — '9:98%,
und in Prozenten:

Luft — 8210 Luft = 90-029,

9990 10000

(anz vorziiglich eignet sich diese Methode, um in Leuchtgas
das _'irhl\'[wu neben Benzoldampf zu bestimmen. In einer Probe be-
stimmt man die Summe beider durch Absorption mit rauchender
Schwefelsiiure oder Bromwasser und in einer zweiten Probe wie oben
ancecehen das .-‘-L:h_\']vn_

Vergl. S. 558.
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Gasvolumetrische Methoden.

Wird bei einer chemischen Reaktion ein (as entw
gich aus dem Volumen des letzteren auf das Gewicht

entwickelnden Kérpers sehlielien.
Beispiele hiezn fithrten wir bereits bei der Bestimmung des

< 9289 2992 296). des C-Ge-

CO.-Gehaltes von Karbonaten (vg
haltes von Stahl und Eisen (vel. 5. 303 und 305) und des NO,-Ge-

5. J4E

haltes von Nitraten (vel. 5. 2) an
Wir wollen nun noch einige wichtige Bestimmu Art
hier anfiihren.
Bestimmune des Ammoniakgehalts von Ammonsalzen.
Diese zuerst von Knop '), spiter von P. Wagener?) modifiziert

Meothode beruht ~daranf, daf  Ammoniak durch Natriumhypobromit,
unter Abgahe von Stickstoft oxydiert wird :

9 NH, - 3 NaOBr— 3 H,0 |- 3 NaBr - N,.
(A

Dor Stickstoff wird in einem M

[‘,1||| _'_'E'N]l'.‘;.“:l-“.

Berechnet man ans dem Volumen des Stickst

des Ammoniaks, so erhilt man stets zu niedr

frither durech die Annahme zu erkliren suchte,
solcher von der Brommatronlauge gelist und daher

worde, Heute wissen wir, dal das mnicht der Fall

bei gewihnlicher Temperatur nicht alles Ammonial
Gleichung zu Wasser und Stickstoff oxydiert, sondern
1

stets oeringe Meneen von Ammoniumhypobromit: daher
: Al

su wenie Stickstoff. Wird aber die Zersetzung bei 100° C aus-

gefithrt, so verliuft die Reaktion nach obiger Gleichung guantitativ.

Das - Arbeiten bei so hoher Temperatur wiirde natiirlich die Methode

auferordentlich komplizieren : daher zieht man vor, bei gewbhnlicher

Temperatur zu arbeiten und eine Korrektion anzubringen.
Erfordernisse:

i. Bine Chlorammoniumlésung erhalten durch Lisen von

44 g veinsten sublimierten Salzes zu 500 cem.
10 cem dieser Losune entwickeln bei 09 und 760 »m 35 cem N,.
9. Bromnatronlauee. 100 ¢ Natriumhydroxyd werden in

Wasser celidst, anf 1250 cem verdiinnt und nach dem Abkiihlen

durch Einstellen in kaltes Wasser, mit 25 cem Brom versetat, kriit
eeschiittelt und wiedernm abgekiihlt.

1) Ch. Zentralbl, 1860, 5. 243,

“::J Zeitschr., f. anal. Ch. XIII (1874), ». 383 und ebenda XV (1576),

S. 2580.
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Dese Lisung mull in wohl verschlossener Flasche und vor Licht
geschiitzt autbewahrt werden.

3. Ein Azotometer. Statt des W agnerschen Azotometers 1)
kann man Lunges L-l!i\'l’l‘.‘-.'llil|r|l}11'?l1. Fig. 53 b, 8. 294 oder irgend
einen anderen MeBapparat verwenden.

Ausfithrung der Bestimmung.

[n die kleine W agnersche Zersetzunesflasche Fie, 53 a, S. 294,
bringt man 10 eem der Chlorammoninmlosung von bekanntem (Gehalt,
und in das auf dem Boden der Flasche H angeschmolzene, 60 cem
tassende Glischen 1, 40 —5H0 cem  der Hz‘nm|:{|l_;_’\'t" verbindet die
Flasche mit dem ganz mit Quecksilber gefiillten MeBeefie A, 2)
dffnet / und senkt das Niveaurohr B. Nun neigt man die Wagner-
sche Flasche H so, dalb etwas von der Bromlauge zu der Salmiak-
losung fliellt und schwenkt sachte. Sofort beeinnt unter Erwiirmung
der Fliissigkeit eine lebhafte Stickstoffentwicklung. Sobald diese nach-
lift, Lifit man mehr von der Bromlésung zuflieBen ete., bis sich
schliefilich alle Bromlanee in dem #uBleren Raume [ befindet. So-
bald nach einigem Schiitteln kein Gas mehr entwickelt wird, stellt
man das Zersetzung

nach zehn Minuten, wie auf S. 293 ane

fill in Wasser von Zimmertemperatur und liest

eceben, ab., Das so ge-

fundene anf 0" und 760 mm reduzierte Volumen V wird kleiner sein
als 35, entspricht aber dem in 10 ¢em der Chlorammoniumlésung ent-
haltenen Ammoniak, also 0:026591 ¢ .\'”;'.

Man fiihrt eine Reihe solcher Bestimmungen aus und nimmt das
Mittel.

Hierauf wiigt man eine Menge des zu analysierenden Ammon-
salzes ab, lost in Wasser und verdiinnt so, dall 10 cem der Losung
ca. dieselbe Menge Stickstoff enthalten, wie die Normalltsung, Man

habe z. B. aus a ¢ cines Ammonsalzes V., cem Stickstoff bei 09 und

1
760 mm eefunden, s

A 0026591 : x

\ = 0026591

und in Prozenten:
V. . 26591

V.a > R

1 1. e.

%) Vorher aber bringt man die Zersetzungsflasehe durch Einstellen in
Wasser auf Zimmertemperatur, wobei Hahn & entfernt wird,

3 Lun (Lunpe-Biekmann Ch. techn. Untersuchungsmethoden
[T, 8. 168) bedient sich bei dieser Bestimmung nicht der empirischen Salmiak-
zi dem gefundenen Ammonink 2:29/) entsprechend dem
Vo, - 00001558 = ¢ Ammoniak.

lisar sondern addie
Verlust an Stickst
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Bemerkung: Die nach dieser Methode erhaltenen Zal
stimmen eenau mit den nach der Destillationsmethode erhalt
vel. 8. 436, iiberein. Nur bei rhodanhalticen Verbindungen

man nach der :_'.'1:~\1:[1|||1|'Tt‘i.-t']1l'[l \I|-€]|ul||- Zu inl!:-' :f.:lfl|"11-
Rhodanverbindungen durch die Bromlauge, unter Entwicklung von
Stickstoff und Kohlenoxyd, zersetzt werden. 1)

s liefert daher die gasvolumetrische Bestimmung des Ammo-
niaks im . Gaswasser® unzuverlissice Resultate.

1ls nach der GGlei

Harnstoff wird durch Bromlauge

unter Entwicklung von Stickstoft,

('iJuT\-H__._'"_ - 8 NaOBr = 3 NaBr |- CO, N 2 H, 02

und kann daher in derselben Weise wie Ammonsalze auf gasvolo-
metrischem Wege bestimmt werden.
Das bei obiger Zersetzung entstehende CO, wird von der Na-

tronlauge zuriickgehalten.

Bestimmung der salpetrigen- und Salpetersiiure.

]'J']:l,’.i]n. Schiittelt man die Lisung eines Ni

Schwefelsiure, so wird aller

trats mit Quecksilber und itherschiissi

Stickstoff quantitativ als Stickoxyd entwickelt :

9 HNO, - He, - H .80, =2 H,0 -+ Heg S0 -2 NO

md 2 HNO, -1 3 Hg, - 3 H,80, = 4 H,0 -} 3 Hg,50, - 2 NO.

i’:l.‘- H]il']\nx_\'li \\'il'l[ emessen mnd aus |[|"~“I'|I \'..|_||_.|.-|| das (Ge-
wicht des Nitrits oder Nitrats berechnet.

Die Ausfithrung geschicht am besten in Lunges Nitro-
otte. bei welcher

der untere Hahn fehlt und deren untere Spitze mit einer mit Queck-

meter, 9)  Das Nitrometer ist eine Buntesche

silber weefiillten Niveaurthre in Verbindung steht. Dureh Heben

der letzteren t man das Nitrometer, das nicht eingeteilt

braucht, ganz mit Quecksilber an und schlieBt den unter dem Trichter
ne Nitrat,
tst, in den Trichter, senkt das Niveau-
i I‘i]ilti'“ 'l'”‘ ]E-‘l]i“‘“\

befindlichen Zweiwechahn, Dann bringt man das abgew:

ie Wasser

in mbglichst wer

rohr, sangt die Nitratlosung durch
in das Nitrometer hinein und s
durch Aufgieben und Einsaugen von
Schwefelsiiure. Nun nimmt man das Zerse
hilt mehrmals fast horizontal und richtet pltzlich anf. Dabei miseht

srauf den Trichter

his 3 cem konze

2

gungsrohr aus der Klammer,

) Donath und Pollak, Zeitschr, f. angew, Ch. 1897, 5§, 565.

3 Diese Reaktion verliuft viel unvollkommener 2l mit Ammonsalz
das Defizit an Stickstoff betri nach Lunge bei der B
stoff in Urin 9%,. Multipliziert man daher das anf 0°
Volumen Stickstoff mit 2:952, so erhillt man die richtige Men

9 B. B. 1890, 8. 440 und Zeitsehr. f. angew. Ch. 1300, 5,
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sich das Quecksilber innig mit der Siure und die Zersetzung |
sofort. Das Schiitteln wird 1—2 Minuten for

wsetzt, bis  keine

o
Volumenvermehrung des Gases mehr konstatiert werden kann. Hierauf
verbindet man das Zersetzungsgefiil mittels eines kurzen Schlauches
mit dem mit Quecksilber gefiillten Gasvolumeter, fithrt das Stickoxyd
in letzteres hinein, liest das Volumen, nach Reduktion auf 0° und
T60 mm, unter Anwendung des i\'mmlwn.-':Ltiun-él'nhl‘:'~ ab (vel. 5. 294,
Fig. 53) und berechnet aus dem gefundenen Volumen die Menge
des NI l:_

Iis seien a g Nitrat zur Analyse verwen

et, and V., ecem NO

sefunden worden: es verhilt sich daher:

und in Prozenten :

; vV 7
L =0-27694.—2 =%, NO
n a i

Bemerkung

Zur Analyse der _Nitrose® wiilite ich keine
Methode zu nennen, welche so exakte Resultate liefert, wie die so-

hriebene Liun e esche,

{'lil']] |“.'.
Zur Bestimmung von salpetricer Siiure neben Salpetersiiure auf

gasvolumetrischem Wege, koeht man nach P. Gerlinger?) die

neutrale Lisung beider Salze mit einer konzentrierten Lissung von
h folgende Reaktion abspielt:

NH, Cl - KNO, == 2 H,0 + KCl |- N,.

Ammonechlorid, wobel sic

Die Hilfte des entwickelten Stickstoffes entspricht daher der
salpetrigen Siure.  Fiir die Details der Ausfiihrung dieser Bestim-
mung verweise ich auf Gerlingers Originalabhandlung.

Wasserstoffperoxydmethoden.

\\'zawr—i-l'arnri'['}n-m.'{\'l[ wird durch eine Menge von Substanzen

oxydiert, unter Abgabe seines ganzen Sauerstoffechaltes; es gibt also
stets :iugl|||'lr so viel Saunerstoff ab, als zu seiner Oxvy-

dation verwendet wird:

X0 +H,0, — X +H,00,.

Da aber Wasserstoffperoxyd sich von selbst beim blofen Stehen
sehr langsam, durch Schiitteln schon meBbar, und durch Sechiitteln

bei Gegenwart von festen Substanzen (Sand ete.) recht erheblich.

1) Zeitschr. f. angew, Ch, 1901,

1250. Vgl. ferner J, Gaihlot, Journ.
de Pharm. et de Chim. 1900, 6.

Bd. XII, S, ‘9,




616
in Wasser und Sauerstoff spaltet, so ist es einleuchtend, dall man
bei den folgenden Methoden keinen grofien Uberschufi an Wasser-
teln

stoffperoxyd anwenden darf, und dal starkes andauerndes Schi

[H’ill]il']l vermieden werden mulfl.

Titerstellung von Kaliumpermanganatlosungen.

Nach Lunge fithrt man diese Bestimmung am hesten im (sas-

Res

e Zu

I
volumeter (S. 294, Fie. 53) aus. Um ab richt

erhalten. ist es unbedinet notwendigz, dall kein Ubersehull an Wasser-

stoffperoxyd zugegen ist. Daher ermittelt man stets in einem Vor-

versuche, durch Titration mit der unbekannten Permanganatlosun

nach Seite 482 den genauen \.\"H'I\":Ill_:'_-'\‘.|-1'T des “’;p-w-rmluil:'|u-1'||\'\.'||.‘-'.
Dann bringt man eine abgemessene Probe der Permanganatlisung
:..'l.“‘.']“' {
2 (]
Hieranf bringt man in das innere Gefiill der Zersetzungsflasche g
iche Menge des W
\qui'[‘}al-1‘|-.~;l\'1|>~ und verbindet die Flasche mit dem mit Quecksilber
gefiillten Me

nach ea. 2 —3 Minuten wieder einsetzt und so dreht, wie in der

in den #HuBerem Raum der Wagnerschen Zersetzung:

53%a. 8. 294) und versetzt mit 30 com verdiinnter Schwefelsii

die zur Zersetzung des Permang

mats erforder

Ian

vefifle. indem wman hiebei Hahn 6 entfernt. den

vhen ist.

ang

n die |H'M!'1| ]'inu-l::-;\'-!r-".!. indem man., um

zn vermeiden, den obersten Halsrand

Dann mischt m

jede I des Zer-

cefiifes zwischen Daunmen und Zeigefinger

neiet und nur eine Minute lang schiittelt. In dem Ma

setzung um  90Y

sich Sauerstoff entwickelt, sorge man stets fiir Minderdruck in dem

cdas (ras-

.\Ii-[i:_*‘l'§'5||ll'. Nach Fﬁ’l't']}l“_:.:illl‘\_‘_' der :/,v!'-.l‘i;r'.llll_‘.: bri
volum auf Atmosphiirendruck, schlielit b, reduziert durch Kompression,
wie auf Seite 298 beschrichen, auf 0" und 760 sun und liest ab.

Die Hiilfte dieses Volumens entspricht dem vom
Permanganat abgegebenen Saunerstoffe, Diese Zahl, mit
0:001429 multipliziert, gibt das Gewicht des von der angewandten

Permaneg: ||::11||'n||[‘ ;IF\:{-I'_"['EJ!']‘“'I] sanerstoffes.

Bemerkung: Die anzuwendende Menge der Permanganat-

e des Meh-

_\_--'-R-i['u-.«_ Fabt dasselbe 150 ccw, so wendet man von einer NTE

losune richtet sich selbstverstiindlich nach der Gt

Losung 15 ¢em, von einer 1/, n. Losung 40—50 com an.

Die zn dieser Bestimmung zn verwendende Wasser:
90/

fperoxvd-

losung darf nicht zu konzentriert, sie soll ca. sein. In ihn-

licher Weise, wie sich mittels ‘\\'::mv]'ami'i'}n-r'nxI\w| der aktive Sauer-
y

stoffzehalt des Permanganats bestimmen L#it, kann auch der aktive

Sauerstoffeehalt des Braunsteins !) ermittelt werden.

schenbueh, 3. Aufl., 8. 191.

Lunges



Bestimmung des Cergehaltes von léslichen Cerisalzen.

Versetzt man eine losliche saure Cerisalzlisung mit Wasser-
stoffperoxyd, so wird das Cerisalz unter Sauverstoffentwicklune zu
(Cerosalz reduziert:

2 CeO, + H,0, = Ce, 0, + H,0 - O,.

Die Bestimmung wird genau, wie bei der Titerstellung der Per-
manganatlosung ausgefiihrt. Multipliziert man die Hiilfte des ent-
wickelten Saunerstoffes mit 0030771, so erhiilt man die entsprechende
Menge Ce(),.1)

Bemerkung: Vermeidet man bei der Zersetzung einen orofien
Ubersechuf an Wasserstoffperoxyd, so erhilt man recht brauchbare
Resultate.

Silizinmfluorid = SiF,. Mol.-Gew. = 1-544,
T

Dichte = 3-6047 (Luft=1). Litergewicht= 4-6601 .

Molarvolum — 22-40 [.

Bestimmung des Fluors als Fluorsilizinm
nach W. Hempel und 0. W. F. Oettel. 2)

Prinzip: Behandelt man Kalziumfluorid und Quarzpulver mit

heiller, konzentrierter Schwefelsiinre in einem Glasgefiilie, so wird alles
Fluor als Fluorsilizium ausgetrieben :

2 CaF, —;-—

f]_,:*(l,: — 2. Can0, D H,O ' - SiF,

das aufeefancen und gemessen wird.

1 cem SiF von 0% und 760 mm Druck entspricht: 0:00698 ¢ Cal,
oder: 000339 ¢ F..

Ausfithrung. Iine gewogene Menge der sehr feinpulverisierten

Substanz, welche ithrigens keine andere durch Schwefelsiure austreib-
bare fliichtice Substanz enthalten darf. wird mit 3 ¢ feinpulverisiertem
und geglithtem Quarzpulver in den gut ausgetrockneten Zersetzungs-
kolben K gebracht. Hierauf wird der Kolben K Fie. 110 durch
zweimaliges Senken des Niveaurohres N bei offenem Hahne J,
Schliefien des letzteren und Austreiben der Luft ganz wenie evakuiert.
Die Biirette H steht zu Anfang des Versuches nicht mit der Orsat-
rohre O in Verbindung. Durch Liiften des cingeschliffenen Rohres 7

Lifit man ca. 30 cem konzentrierte Schwefelsiiure, die zuvor um jede
4

Spur etwa darin enthaltener m

elnem |’u]".cz-l'ullrt'il-_:'n-[ lfiugt‘ﬂ’ Zeit bis fast zum Sieden  erhitzt und

nischer Substanz zu zerstéren. in

U Unter Annahme von Ce 140:25.
*) W. Hempel, Gasanalytische Methoden I1I., 8, 342
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im Exsikkator iiber Phosphorpentoxyd erkalten gelassen wurde, in den
Apparat treten und erhitzt bei offenem Hahne H, unter hii|.'.[i'_-'c-:n
Schiitteln zum  Sieden. Das ‘.‘]'.Il'i'l(!-”-lll‘l'ﬂi\'1'.‘lll im Rohre N wird
withrend der ganzen Versuchsdauer um ca. 2—4 em tiefer gehalten
als im MeBgefiibe M.1!) Anfangs schiumt die Schwefelsi
aber nach kurzem Sieden \1-['.~:'k1‘.\'ill¢]\"" der Schaum nzl
Zeichen der beendeten Zersetzung. Nun entfernt man die E

LiBt die Schwefelsiure erkalten und verdriingt alles im Kolben K
hefindliche (GGas dure

1 konzentrierte, vorher auseekochte Schwefel-

stark,

1, el

lamme,

sinre, die man aus dem
Trichter 77 dureh Liiften
von 7 in den Kolben ein-
treten Liflt. Sobald die
Schwefelsiiuore den Hahn H
erreicht, wird dieser ge-
schlossen. Nach 10 Minu-
ten bringt man das Gas,
durch passende Einstellung
des Niveaurohres, anf At-

mosphiirendruck und noti

sowohl das Volum, als auch
die Temperatur am Ther-
mometer 7.

Jetzt treibt man das

Gras in die Orsatri
mit Kalilange (1:2) be-
achickt ist. Das Fluorsili-
zinm wird sofort absorbiert.

Den (Gasrest fithrt man in

das Mefgefiih zuriick und
liest nach !/ stiindicem Stehen das Volum desselben ab. Die Diffe-
1 : : ; Sl :
renz des Gasvolums vor und nach der Absorption gibt das Volum
des Siliziumfuorids.
A.A. Koceh, der diese Methode im hiesicen Laboratorium auspro-

von reinem Fluorkalzium folzende Resulta

bierte, fand bei Anwendu

Angewandt Berechnet (refunden Entsprechend
Cal, Sil, Sil, o/ Cal

1. 0:0146 ¢ 2:09 ecem 2:08 cem 99-529

2. 0:0159 ;,r 2:28 cem 234 cem 102:63%,

3. 000442 ¢ 634 cem 632 com 99-680/

4. 0-0723 ¢ com 10-29 cem 99139/,

a. 00947 ¢ com 13:45 com 98:97Y,

Mittel 99-999/ CakF,

') Um das Meligefil vollstiindig trocken zu 1, iiberschichtet man
das Quecksilber mit 2—3 ¢em konzentrierter Schwefelsiiure.
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Bemerkung: Um genaune Resultate nach dieser Methode zu
erlich, die Zersetzung ungefithr bei

7t erfor
Atmosphirendruck vorzunchmen. Arbeitet man unter starkem
Minderdrucke, so erhiilt man durchwegs zu niedrige Zahlen; so
fand A. A. Koch, als er die Zersetzung unter sehr starkem Minder-
drucke ausfiihrte, foloende Werte :

erhalten, ist es unhedir

Angewandt Berechnet Gefunden Entsprechend
CaF, Sil, Sil, 9, Cak,

1. O-1082 i 15 13:31 cem F‘:;I‘T(]"”

2, 000942 ¢ 13 13:00 cem 96-1.5%,

3. 001017 ¢ 1459 cem 12:72 ecem 87-18%

also ganz unbrauchbare Resultate.

Bei diesen Versuchen bildete sich im unteren Teile des Kithlers
ein weifles Sublimat, welches, sobald die kalte Schwefelsiure bei der
Uberfilhrung  des Fluorsiliziums aus dem Kolben in die Biirette da-
mit in Berithrung kam, reichlich (Gasblasen entwickelte. Da aber
alles (Gas in die Biirette verdriingt wurde, glaubten wir die zu nie-
dricen Resultate anf die Absorption des Fluorsiliziums durch die
Schwefelsiiure zuriickfithren zu konnen. Diese Annahme erwies sich
alg irrig, denn ein gemessenes Volum Fluorsilizinm verinderte sich
sogar nach 24stiindigem  Stehen  {iher konzentrierter Schwefelsiiure
nicht. Der Fehler muBte also durch die Bildung jenes riitselhaftten

Sublimats, das sich im unteren Teile des Kiihlers angesammelt hatte,
bedingt sein, Arbeitete man bei Atmosphiivendruck wie oben geschildert,
so konnte nie die Bildung des weillen Sublimats konstatiert werden.

Diese elegante Methode liBt sich, nach Hempel und Schef-
fler, 1) auch bei Gegenwart von Karbonaten zur Bestimmung des
Fluors anwenden. Man absorbiert in diesem Falle das Fluorsilizium
durch wenig Wasser und hierauf das Kohlendioxyd durch Kalilauge.
Da aber das Wasser auler Fluorsilizinm noch geringe Mengen Kohlen-
:iin!\'_\'l! autnimmt, so schiittelt man den villig l;u]|lvnl[in:\‘\-:||'1'|-i|-1|
(zasrest wieder mit dem Wasser, wodureh das anfgenommene
Kohlendioxyd wieder an das Gas abgegeben und durch Kali-
lange bestimmt wird., Zieht man das so gefundene Volum von dem
nach Behandeln des urspriinelichen (Gases mit Wasser erhaltenen
(Gasrest ab, so erhilt man die Menge des Fluorsilizinms. Fiir di

nitheren Details verweise ich aunf die Originalabhandlung Hem pels
md Schefflers.

Fiir weitere gasvolumetrische Bestimmungen verweise ich auf
Lunges Taschenbuch 3. Aufl, S. 198 und 275.

) Zeitschr, f. anorg, Ch. 189V, Bd. 20, 8, 1.




Bestimmung des Dampfgehalts von Gasgemischen.

Sehr ‘hiiufig kommt man in die Lage, ein Gemisch von Gasen
und Didmpfen . in -der: Art zu analysieren, dall man in i

] rend. einer

Weise das Gewicht des Dampfes ermittelt, ans welchem man dess

Volum berechnet. Wir wollen  dies an Hand einiger Beispiele .er-
ldutern. , IMe Volumeinheit eines (3

misches hestehend

Gas und v,, Dampf, stehe unter dem Drucke P, dann wird der Anteil
v ]

v, den Druck v, P, der Anteil v, , den Druck v, P des Gesamt-

druckes tracen. Es ist daher:

k- -l EIS SRR B

ildrucke v, P und v,, P nennt man die

r 1

Die T

Der Gesamtdruck ist also stets eleich

er Partialdrucke. Ist nun der Partialdruck ire

Bestandteile bekannt, so findet man das Volum dorch

den Gesamtdruck., Ist z. B. v, P = w, so ist:

von feuchten Gasvolumen

el 0V und 760 mm Druck.

Fs sei bei t? und P mwn Druck ein mit Wasserdampf gzes
Volum V; beobachtet. Die Volumeinheit bestehe an
trockenem (as und aus v,, Volum Wasserdampf. (Das (ias
Wasserdampf gesiittigt). Nun ist die Tension des Wasserda
Y=w, ein Wert den wir der Regnaultschen Tabelle (vel
entnehmen. Dieser Wert w ist aber nichts anderes als di :
druck des \\';|.~.»'|‘1'|[:lm;:l'n'-_' folelich ist P — w der Partial k des

ckenen Bestandteiles und sein Volum v, ist nach ohigem :

| o
cemessen bel ¥ und P o Drock

and auf 0° und 70 s reduziert

(P =} P P
g B a0t = 760 (1 - at

Ist das urspriingliche Volum nicht = 1, sondern V., so ist:
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[n #hnlicher Weise herechnet sich das Volum des Wasser-
dampfes bei 0% und 760 s Druck zu:
W ;
rr
\ 0= | R \ t
o) (1 ""I-").I'
2. Berechnune des F'euchtigkeitsgehaltes der Linft
bei normalem Drucke (760 mm) und der Temperatur t,
Wieviel Volum Wasserdampf enthalten 100 cem feuchte Luft
25% und 35°2 Nach der Tabelle findet man: w, — 46 mm:

Wae = 23'b.mm - und - — 418 mon., daher ist ds

s Volum des

“:l-'.~-.‘:'i!:|||1|;|'|‘.- in der Volumeinheit:

W, 46 v 935 W 41-8
760 7607 760 760 '760 710
T Prozenten hei 00
46
1 e =l x
(60
160 : .
x —=——=061%, Feucl
(bl :
hei 259 — 3-0)90
o p ]
hei 350 — ._}',_;H"I.I .
[st das Gas nicht mit Wasserdampf gesiittigt, so Lilit sich nicht
ohne weiteres das Verliilinis des trockenen zum feuchten (as he-

stimmen. Ist aber der Feuchtigkeitsgrad bekannt, so kann
dies leicht _'_1'1'.~1']Jl"li']|. Der Feucht
der mi

5 .y . .
l"T‘\"Iel‘] £100 an, wieviel Vion

glich aufnehmbaren Dampfmenge wirklich vorhanden ist. Be-

triigt der Feucht

ad H0Y;, so heilit das: es kionnte das G

bei der herrschenden Temperatur genau noch einmal so viel

Dampt
als vorhanden anfnehmen.

Bezeichnet * man  den  Feuchtigkeifserad mit v, so ist ds
Volum des trockenen Gases bei der betreffenden Temperatur und
760 mm Druck .

und das Volum des Dampfes ist

TG0

3. Berechnung des Ge

ichtes des W asserdam |‘fl".\-
in einem mit diesem cesiitt igten Luftvolum hei der
Temperatur t° und dem Drucke P mm.

Nach dieser Formel wird angenommen, daB auch der W asserdampt
das Boyleschen Gesetz genau befolgts was nicht streng der Fall ist. Fiir
Abweichungen vgl., Clausius, Mechan, Wirmetheorie, Bd. I. (18 1

RN S WS W W o e o _
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L ceon Wasserdampf wiegt bei 0Y und 760 »un 0-000801 g.

0

L ecmn Wasserdampf von t° und P sem Druck nimmt
760 mm Druck ein Volum ein von:
E5E
07760 (1 - at)

und

ir
LO005801 4.
760.(1 4+ o t) :

[st nun w = der Dampftension bei t? und dem Drucke P, so
ist das Volum des Wasserdampfes in dem Volum V; unter diesen

Bedingung

und das Gewicht des Wasserdampfes bet

2 w. Y 0-000801 .w.V,
— LD OR01 . — 4

760 (14 at :

760 (1 -

Kennt man das Gewicht des \\':|~.~|-|'||:1||1||1'I'-~ o
das Volum der feuchten Luft V, zu:

. o, 760 (1 4at)
Ve ib i 1

0000801 . w

mcht _‘-_:'l'r-:'l-'i]i_;[. aber d

1 Feuchtig-

[st das (ras mit ‘\'\';H.‘-‘i-l'||:{||]|r‘.h

keitse (r) bekannt, so ergibt die folgende Formel das Gewicht des

Vi Volum (Gas enthaltenen Wasserdampfes :

0000801 .r.w. V.,

1111,

Kennt man das (Gewicht des in einem gecebenen (Gasvolum ent-
haltenen ]'l;un[‘f'l-.\-. so berechnet sich aus obiger Gleichung der Feuch-
tickeitserad (r) zu:

o, 760 (1 1 at)

— 0000801 . w . Vi

4. Berechnung desGewichtes von 1/kohlendioxyd-
Druck.

und wasserdampfhaltiger Luft bei 0°und 760 m

n

1 eem reine, trockene Lauft wiegt bei 0° und 760 mun Druck
0:0012928 g.

1 cem Wasserdampf wiegt bei 0 und 760 mm Druck 0-000801 g.

1 cem Wasserdampf ist daher 0762 mal schwerer als 1 eem Lutft.

1 cemy CO, wiegt bei 0 und 760 mm Druck 0-001977 g.

1) Ganz iihnlich berechnet man das Velum eines mit irgend einem Dampf
resiittigten Gases, wenn das Gewicht des Dampfes und dessen Dichte bekannt sind.
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Luft enthiilt durchsehnittlich 0:03%, CO,.

1 Liter trockene, CO,-haltige Luft besteht daher aus:

Luft = 9997 cem 999-7.0:0012928 — 1-29241 ¢
und wieot :
GO, = 03 oom 0:3,0°001977 = 0-00059 g
10000 cem 1-29300 ¢g.=a

Das Volum der trockenen Luft und des Wasserdampfes bei 0°
und 760 mm Drock ist:

960 —w » w
T60 Y960
und wiegt :
760 — w ; w w.(0F38
P 1) =
——— 81— — _El!;_,ii::l[l-—- =rre—}
( b il 10 (b} |

d. h. 1/ feuchte Luft wiect bei 0° und 760 e Druck

60 |

5. Berechnung des Gewichtes 1 Liters feuchter

kohlendioxydhaltiger Luft von t° und P mm Druek.
Ist die Wassertension — wg, S0 1st das Volum des feuchten

(rases

Wi o P — Wy :

Sei il — 1 bei t® und P mm Druck

]J I Ii

ur
Wi | L Wi
760 (11 at) ' 760(1 F-at)

und wird nach 4 wiegen :

P—w : W : a(P—038.w)
o—_ R T A 062 — —— : —
160 (1 E—c&il Y760 (1 H-at) (60 (1 - at)

[~

oder:

046445 . (P - 0-38.w)

— (zewiecht 1 Liters feuchter Luft von t%

203 =1

und P wm Druck.
V Liter fenchte Luft wiirden daher wiegen :
0-46445 (P — 0°38.w)

= V.
273 - ¢
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spez.

Gewichte der starken

624

siuren

nach G. Lunge, Isler, Naef und Marchlewsky.’

Spez.
(rew,
E;_]

laftl, B.)

HCl | HNO,

(rew -!{'El:'\l’?l'ﬂi}”.l'].'h'

H,S0,

.‘"'!i:t'}",,
{ 1'1-\‘.',
. 159
hei l_'

laftl. R.

1:000
1005
1010
1'015
1-0240)
025
030
‘035
040
‘045
0510
*‘0b5H
U0
‘ObH
070
075
080
‘085
090
095
100
1056
110
1156
120
'l‘_}.'l

130

R T o T o O O Gy G Ay G Gy S iy e S Gy e €

189
140
‘145
‘150
‘16D
160
‘165
170

(e P e e e s

1

3°1
-13 370

1

1

o
=1

%

= O © 0

190

{
2 | 280

‘16 10
3'15 1395 1
*1o | 14-74 12"
11 19°b3 12
06 16:32 13
01 17°11 14
97 17:89 15
‘02 1867 15
86 1945 16
82 | 20023 Lif
A8 21°00: | 2%
79 | 21-77 18
70 | 22:p4 18
‘66 | 23°31 19
61 24-08 | 20
57 | 24-84 20
8o | 2560 | 21
b2 2636 22
49 | 2712 | 22
‘46 | 27-88 | 23

83

7

016 010 0:09 (1175
i 57 100 095 ]

1+
1+
].
1
1°
1-
1+
1
1*

) Chem, techn. Untersuchungsmethoden, 5. Aufl.

luftl. Raume

(rew f.'||l-!a‘.'n:-:|-=..‘|-
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Spez. el L, ."".]_ucx. Gew.- | Spez. Gow.-
Gew. rewichtsprozente | Gew. Proz. | Gew. Proz,
{ =1} RO =]
b e 197 f— Sl ol Bes Lo
| 49 H N( ‘.: “?“"} ! Y H. S( }_. | 40 H_,,"ﬂ_;‘_l
luftl. B.) (Inftl. R.) i (lnftl. B.) B
i
1:350 | 5579 1 79:80
1:355 5666 ) e 8024
1:360 7D T | 34 1 8068
1:366 | 6467 || 1 81-12
1-870 6520 | 1 8156
1375 G5 6GH 1* 82:00
1:380 66:09 s 8244
1'385H ]k 66:H3 1 b 83:01
1:390 158 66-95H iy 83°bl1
1:395 15% 6740 £ 84:02
1400 1* 67" 1 8450
! 1-405 | 1:59i 1* 8510
[ 1:410 ' 160! 1 8570
[ 1:415 1°605 | 6913 | 1’ 8630
1-420 1610 69-H6 1- 8692
1:425 1°615 70700 1* B7°60
1:430 | 72° | 1620 7042 ( 1°8 85310
1°435 | 7839 | 1-625 | 70:85 || 1:815 8916
{440 7468 1:630 Y=29 11820 9005
1:445 7598 163 71°70 || 1825 9100
1:450 7728 16 : 1*830 992:10
1:455 78:60 1°6 1'835 | 9356
1 7998 s 1°:840 | 9560
1 | 81-42 16 1'84056 | 9595
i . 8290 1 1:8410 | 96-38
1 84-45 | 16 1:8415 | 9735
1 S6:00H iz 1-8410fF 9820
1: 8770 - 146 1 8405
i 89-60 S L 1-8400
1: | 91-60 1 9: 1-8395
[ 1°F 94-09 1690 | 76-38 1°8390
1:5 96-39 1:6956 7676 1'8385 |
1°F 98-10 1700 7717 . I
1:E 99°07 1705 7760
1:5 9967 1710 7804
| 5 1715 7848
1 g 1-720 78:92 ||
1 1-725 | 79:36 |

Aufl,

T



Spezifische Gewichte von Kalium- und Natrinmhy droxydlosungen
bhei 15° C.
. am| — | | | iy
2 O Q i o | <
A - o | = I' 7
3 3. = | _ i o
o B i At ' e | &
1 i
1-007 09 il 061 it 1 070 | 2264
11014 1 1-20 1S F 2 | 2367
1:022 z 2:00 1 6 |
1024 271 jot
1037 235 B
1045 5% 4 00 1=5
1:062 64 164 |
1060 74 ' 29 i
1067 587 1
1*075H 6 hb 1%
1083 1ol 5
1091 109 12¢
1-100 120 6  f
1-108 129 9:42 ]
1-116 13°8 1006 15
1-12b 14°8 L9 1
1154 16°7 1184 I'
1-142 165 12:64 1*
R bk 55 17°6 1355 1°4
1162 186 14-87 1°
! il B 19°b 1513 1°5
1180 205 1591 1*
1190 21-4 16°77
1-200 22-4 1767 L
1:210 23:9 1858 {5
1°220 242 1958 1
1-231 20059 1
1°241 2 i
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Spezifische Gewichte von Ammoniaklosunecen bei 15° ! nach

Lunge und Wiernik.?!)

Grew, Proz. NH, Spez. Gew, Proz. NH,

10010 O-00)
(r45
091
1:37

098

0984 9
(-982 2
0980 2
0978

=1 =1 =1 =1=10Cp

0974 6§
0972 24:3¢
0970 24:99
0'968 2565
0°'966 0906 26:31
0964 0°904 26:98
0962 0902 2765
0960 991 0°900 2833
(0958 10:47 ("898 29:01
0956 11-:03 0°896 2969
0-954 11:60 (°R94 3037
0962 1217 0892 31:05
0950 12-74 0890 31:75H
0:948 13:31 0:888 3250
0946 13:88 0’886 33°2H
0:944 14-46 0-884 3410
0942 1504 (-882 34:95
') G. Lunge, Taschenbuch, 3. Aufl. 8. 266,




Tension des Wasserdampfes nach Regnaulf.

Tension 00y Tension 0 Tension
nine J T

3:955
3985
4016

1047
4078

4:109
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Tension

mimn

e
I'ension
mm

Tension
mmn

-

,._.
5 00 ~3

| R

SR T A 1 T S G
S SV S VT O]

| Sl CTR U

e e o S e e Wl S,

9165

10:947
11019
11090

11:530
11605
11'681
11757

11832

=] =] =] =] =] =] =] «] =] =]

[y e R S T R S AT

e e

O bo

0 155 Ot

e

11:908
11°986

2064
‘142
199()

--Jl;H

L e S B S i

B BD B DD LD B B L

B B BS D

[T S

15:357
15454
15552
15650
15747
15845
l_I"II-)
16:045
16145
16°246

16-346

16:449
16552

16°655H
16°7H8
16-861
16967
17073
17-179
17285
a9l
500
608

=] =] =] =] =] =]
S 0D
BD

0 00 0O D

[y
o

P e e
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Tension

Tension

mm man
340 39-56H | 40455
34:1 29 {86 L6380 o4'9
342 10007 10907 300
343 10:230 £1~135

Verbrennungswiirme von je 1 Liter Gas gemessen bei

760

Barometerstand.

0% und

"
auf |
& osle e
easform. Wasser | fliissie. Wasser
cal. cal.
Kohlenoxvd . 3043 3043
Wasserstoff 2 9582 3066
Methan ) 8H 9491
Athyle : 13960 14930
Propylen 20615 3180
Benzol . 33815 35266
Azetylen - 11266 L1705 |
(Generatorgas . ., . ea. 1000 — |

Wasse

3386 ca,
1400
5400

3700
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