64 Bericht: Spezielle analytische Methoden.

gich iiber den Querschnitt des MeBrohres spannenden Seifenhaut, welche von dem
durch L kommenden Gas aufwirts gedriickt wird. Eine genau bestimmte Gasmenge
bewegt sich so im Wischer N aufwirts, wobei im Gegenstrom eine Reagenslosung
selektiv einen Gasbestandteil absorbiert. Das verbleibende Gas stromt durch K’
in eine 2. Gasbiirette, wo das Volumen wieder genau bestimmt wird. Durch Hinter-
einanderschalten solcher Einheiten 146t sich nun
ein vollstandiges System aufbauen, wobei jeder
Wischer mit einem spezifischen Absorbens fiir
einen gegebenen Bestandteil berieselt wird. Alle
reaktionsfihigen Gasbestandteile werden so ent-
fernt. Die Voluménderung bzw. die Bewegung
der Seifenhaut in aufeinanderfolgenden Gas-
messern gestattet die Ablesung und Berechnung
des Prorentgehaltes jedes Bestandteiles. Die
Verf. zeichnen auflerdem im Original das Stro-
mungsdiagramm eines Apparates zur Analyse
von Stadtgas, dessen Arbeitsweise im einzelnen
beschrieben wird. Gasgemische anderer Zu-
sammensetzung lassen sich durch entsprechende
Zusammenstellung der Apparatur ebenso analy-
sieren. H. ScaMipT.
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Fiir die Bestimmung von leichten Kohlen-
wasserstoffen in Kiihlwasser oder Dampikon-
densaten der Butadienfabrikation geben L. A.
WesBER und C. E. BUrks® ein einfach aus-
zufithrendes Verfahren an. Man bringt die zu
untersuchende Wasserprobe (1000 ml oder mehr)
in ein zylindrisches Glasgefa, in das von unten
her durch eine Sinterglasplatte reines CO,-Gas
(aus Trockeneis entwickelt) eingeleitet wird.
Nach Durchtritt durch die Probe wird das Gas
in ein Absorptionsgefi mit dariiber angeordneter
Gasbiirette geleitet, die beide mit 469, iger Kali-
— lauge gefiillt sind. Die Kohlenwasserstoffe sam-

meln sich tiber der Lauge an. Wenn die Gas-

Abb. 1. Schematische Darstellung o oo picht mehr zunimmt, liest man das Vo-

der Grundeinheit zur Gasanalyse . .

mittels der Seifenfilmtechnik nach lumen in bekannter Art ab und brmgt passende

GOEDERHAM. Korrekturen fiir die Wasserdampftension und fiir

etwaige Verunreinigungen des verwendeten CO,-

Gases an. Wenn die Art des zu bestimmenden Gases bekannt ist, kann man auf

das Gewicht umrechnen. Andernfalls sammelt man hinreichende Mengen des Gases

an und stellt die Zusammensetzung im OrsaT-Apparat, durch fraktionierte Destil-

lation, Spektrophotometrie oder Dichtemessung fest. Der fiir die Durchfithrung der
Bestimmung dienende Apparat ist in der Originalarbeit abgebildet. W. GoTTwaLD,
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Zur Bestimmung Kleiner Resie an (,-Kohlenwasserstoffen in den Absorptions-
fliissigkeiten der Butadienfabrikation (Naphtha von Siedebereich 150—200° C oder
Furfurol, Sp. 162° C) entwickelte R. E. Hyzrr? ein schnell ausfihrbares Destilla-
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tionsverfahren. Der Apparat besteht aus einem 500 ml fassenden Destillationskolben
mit eingeschliffener Destillierkolonne, die an ihrem oberen Ende mit einem wasser-
gekiihiten Rickflufkiihler (,,kaltem Finger®) verbunden ist. Die Kolonne ist mit
kleinen Rascricringen (1 mm Glasrchren) gefillt und von einem evakuierten Glas-
mantel umgeben. Der Riickflu8kiihler besitzt einen kleinen Dampfraum und so grofe
Oberflache, daB Athanoldampf sicher kondensiert wird. Als Vorlage dient ein mit
Trockeneis-Aceton gekiihltes Zentrifugierrohr, das am unteren Ende bis 1,5 m! eine
0,1 ml-Teilung besitzt. — Man bringt in den evakuierten Kolben 250 ml Probe und
1aBt 50 ml denaturierten Athylalkohol zuflieBen, der als Fliissigkeit von mittlerem
Siedepunkt zum Austreiben der C,~Kohlenwasserstoffe aus den hochsiedenden Ab-
sorptionstlen dient. Die Destillation erfolgt unter Atmosphérendruck bei allmah-
lich gesteigerter Warmezufuhr, bis am RiickfluBkiihler Tropfenbildung beobachtet
wird. 1 min spéater wird das Erhitzen unterbrochen, die Vorlage aus dem Kaltebad
genommen und das Volumen des Destillates abgelesen, bevor die Temperatur merk-
lich ansteigt. Zur Korrektur auf Raumtemperatur multipliziert man das abgelesene
Volumen mit dem Faktor 1,4. Die gesamte Operation kann in 15 min durchgefithrt
werden. In synthetischen Proben wurden die zu Naphtha zugesetzten Mengen
n-Butan sehr genau wiedergefunden. W. GoTTwALD.

Zur Bestimmung der Acefylene in Butadien benutzt R. E. Hyzrgr! das be-
kannte Verfahren, das darauf beruht, dall man die Probe durch alkoholische AgNQO,-
Lésung leitet und die durch Reaktion der Acetylene mit AgNO; entstandene freie
Salpetersiure mit Standardalkalilauge titriert. Es wird ein Apparat beschrieben, der
die Bestimmung rasch (in 10 min) durchzufiihren gestattet. Er besteht aus einem
geeichten Behalter fiir die Gasprobe von etwa 1200 ml Inhalt, der oben und unten
mit Dreiwegehédhnen versehlossen ist. Man fiillt ihn mit dem zu untersuchenden Gas,
liest die Temperatur und den Barometerstand ab und driickt das Gas dann mit Hilfe
von Stickstoff durch 100 ml einer 59, igen alkoholischen AgNQ;-Losung, die sich in
einer Rohre von 18 mm @ und etwa 90 cm Héhe befindet. Die Titration erfolgt mit
0,05 n NaOH-Lésung unter Verwendung eines Methylrot-Methylenblaumischindi-
cators. In einem Leerversuch bestimmt man den Laugenverbrauch der verwendeten
AgNO,;-Lésung und des Losungswassers. Bis zu 89, Acetylene kénnen bestimmt
werden. W. GoTTwALD.

Eine Schnellmethode zur Bestimmung von Wasser auf spektroskopischem Wege
griinden H. J. Morowrrz und H. P. Broipa? auf die Verdnderung des H : D-Ver-
hiltnisses einer Mischung von gewohnlichem und schwerem Wasser durch Ver-
diinnung mit dem H,O der Probe, die im iibrigen aber keinen leicht austauschbaren
Wasserstoff enthalten darf. Man erwérmt z. B. 0,7 g eines kristallwasserhaltigen
Salzes (CuSO, -+ 5H,0, Na,S,0; - 5H,0) mit 1 g einer Mischung von 999% D,0 -+
19, H,0 und bestimmt das Intensitdtsverhiltnis der Dg-Linie (4860,0 A) zur Hg-
Linie (4861,3 4) im Vergleich zu demselben Verhiltnis bei der urspriinglichen
D,0 : H,0 (99 : 1)-Mischung, wobei man das Dampfgemisch in einer elektrodelosen
Hochirequenzentladung zum Leuchten anregt. Bezeichnet man das Molverhiltnis
von normalem und schwerem Wasser in der ,,Reagens“-Mischung mit r, in der
Analysenmischung mit R, das ,,Reagens“-Volumen in ml mit ¥ und die Substanz-
einwaage in g mit M, so errechnet sich der Wassergehalt f der Substanz nach der
(B—r). V
(157r)- M
weil der Druck wihrend der Entladung noch zu sehr schwankt. F. NEUMANK.

Naherungsformel f = . Die Ergebnisse sind bisher nur auf 39, genau,
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