
64 Berieht: Spezielle analytisehe Methoden. 

sich fiber den Querschnitt des MeBrohres sloannenden Seifenhaut, welehe yon dem 
durch L kommenden Gas aufwarts gedriiekt wird. Eine genau bestimmte Gasmenge 
bewegt sieh so im W~seher N aufw~rts, wobei im Gegenstrom eine ReagenslSsung 
selektiv einen G~sbestandteil absorbiert. Das verbleibende Gas strSmt dureh K '  
in eine 2. Gasbiirette, we das Volumen wieder genau bestimmt wird. Dureh Hinter- 
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Abb. 1. Schematische Darstellung 
der Grundeinheit zm" Gasanalyse 
mittels der Seifenfilmtechnik nach 

GOI~,DERHA~. 

einanclerschalten solcher Einheiten l~l~t sich nun 
ein vollstandiges System aufbauen, wobei jeder 
W~scher mit  einem spezifischen Absorbens fiir 
einen gegebenen Bestandteil berieselt wird. Alle 
reaktionsf~higen Gasbestandtefle werden so ent- 
fernt. Die Volum~nderung bzw. die Bewegung 
der Seifenhaut in aufeinanderfolgenden Gas- 
messern gestaftet die Ablesung und Berechnung 
des Prozentgehaltes jedes Bestandteiles. Die 
Verf. zeichnen auf~erdem im Original das StrS- 
mungsdiagramm eines Apparates zur Analyse 
yon Stadtgas, dessen Arbeitsweise im einzelnen 
beschrieben wird. Gasgemisehe anderer Zu- 
sammensetzung lassen sich durch entspreehende 
Zusammenstellung der Apparatur ebenso analy- 
sieren. H. SC~MIDT. 

Fiir die Bestimmung yon leichten Kohlen- 
wasserstoffen in Ktihlwasser oder Dampfkon- 
densaten der Butadienfabrikation geben L. A. 
WEBBE~ und C. E. B y t e s  1 ein einfach aus- 
zufiihrendes Verfahren an. Man bringt die zu 
untersuchende Wasserprobe (1000 ml oder mehr) 
in ein zylindrisches Glasgef~l~, in das yon unten 
her durch eine Sinterglasplatte reines COs-Gas 
(aus Trockeneis entwickelt) eingeleitet wird. 
Naeh Durehtritt  dutch die Probe wird das Gas 
in ein Absorptionsgef~I] mit dariiber angeordneter 
Gasbfirette geleitet, die beide mit 46~ Kali- 
lauge geffillt sind. Die Kohlenwasserstoffe sam- 
meln sieh fiber der Lauge an. Wenn die Gas- 
menge nieht mehr zunimmt, liest man das Vo- 
lumen in bekannter Art ab und bringt passende 
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 Gewieht umreehnen. Andernfalls sammelt man hinreichende Mengen des Gases 
an und stellt die Zusammensetzung im O~sAT-Apparat; durcb Iraktionierte Destfl- 
lation, Spektrophotometrie oder Diehtemessung lest. Der fiir die Durehfiihrung der 
Bestimmung dienende Apparat ist in der Originalarbeit abgebildet. W. GOTTW~LD. 

Zur Bestimmung kleiner Reste an C4-Kohlenwasserstoffen in den Absorptions- 
fliissigkeiten der Butadienfabrikation (Naphtha yon Siedebereich 150-200  ~ Coder  
Fuffurol, Sp. 162 ~ C) entwiekelte R. E. H~:zE~ 2 ein sehnell ausfiihrbares Destilla- 
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tionsverfahren. Der Apparat besteht aus einem 500 ml fassenden Destillationskolben 
mit  eingeschliffener Desti]]ierkolonne, die an ihrem oberen Ende mit einem wasser- 
gekiihlten RfickfluBkiihler (,,kaltem Finger") verbunden ist. Die Kolonne ist mi t  
kleinen RAscHmringen (1 mm Glasr6hren) gefiillt und yon einem evakuierten Glas- 
mantel umgeben. Der RiickfluBkiihler besitzt einen kleinen Dampfraum und so grol3e 
Oberflache, dab ~thanoldampf sicher kondensiert wird. Als Vorlage dient ein mit 
Trockeneis-Aceton gekfih]tes Zentrifugierrohr, das am unteren Ende bis 1,5 ml eine 
0,1 ml-Teilung besitzt. - -  Man bringt in den evakuierten Kolben 250 ml Probe und 
l~l~t 50 ml denaturierten ~thylalkohol zuflieBen, der als Fliissigkeit yon mittlerem 
Siedepunkt zum Austreiben der C4-Kohlenwasserstoffe aus den hochsiedenden Ab- 
sorptionsSlen dient. Die Destillation erfolgt unter Atmospharendruck bei allm~h- 
lich gesteigerter W~rmezufuhr, bis am RfickfluBkiihler Tropfenbildung beobachtet 
wird. 1 min spater wird das Erhitzen unterbrochen, die Vorlage aus dem K~ltebad 
genommen and 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 rain durchgefiihrt 
werden. In  synthetischen Proben wurden die zu Naphtha zugesetzten Mengen 
n-Butan sehr genau wiedergefunden. W. GOTTWALD. 

Zur  Bestimmung der Acetylene in Butadien benutzt  R. E. ttYz~R ~ das be- 
kannte Verfahren, das darauf beruht, dab man die Probe durch alkoholische AgNO~- 
L6sung leitet und die dutch ~eaktion der Acetylene mit  AgNOa entstandene freie 
Salpetersi~ure mit Standardalkalilauge titriert. Es wird ein Apparat beschrieben, der 
die Bestimmnng rasch (in 10 rain) durchzuffihren gestattet. Er besteht aus einem 
geeichten Beh~lter fiir die Gasprobe yon etwa 1200 ml Inhalt,  der oben und unten 
mit Dreiwegehi~hnen verschlossen ist. Man fiillt ihn mit dem zu untersuehenden Gas, 
liest die Temperatur und den Barometerstand ab und drtickt das Gas dann mit Hilfe 
yon Stickstoff durch 100 ml einer 5% igen alkoholischen AgNO3-LSsung, die sich in 
einer RShre yon 18 mm ~ und etwa 90 cm H6he befindet. Die Titration erfolgt mit 
0,05 n NaOH-LSsung unter Verwendung eines Methylrot-Methylenblaumischindi- 
cators. In einem Leerversueh bestimmt man den Laugenverbrauch der verwendeten 
AgNO3-LSsung und des LSsungswassers. Bis zu 3% Acetylene kSnnen bestimmt 
werden. W. GOTTWALD. 

Eine Schnellmethode zur Bestimmung yon Wasser auf spektroskopischem Wege 
grfinden H. J .  MoRowlTz und H. P. BROlnA 2 auf die Ver~nderung des H : D-Ver- 
h~ltnisses einer Misehung yon gewShnlichem und schwerem Wasser dutch Ver- 
dfinnung mit dem H~O der Probe, die im fibrigen aber keinen leieht austauschbaren 
Wasserstoff enthalten darf. Man erwi~rmt z. B. 0,7 g eines krista]lwasserhaltigen 
Salzes (CuS04" 5H20, Na2S20a �9 5H20) mit  1 g einer Misehung yon 99% D20 + 
1% H~O nnd bestimmt das Intensit~tsverh~ltnis der DB-Linie (4860,0 ~_) zur H~- 
Linie (4861,3 ~)  im Vergleieh zu demselben Verhi~ltnis bei der ursprfinglichen 
D20 : H~O (99 : 1)-Misehung, wobei man das Dampfgemiseh in einer elektrodelosen 
Hoehffequenzentladung zum Leuehten anregt. Bezeichnet man das Molverhiiltnis 
yon normalem und schwerem Wasser in der ,,Reagens"-Mischung mit  r, in der 
Analysenmischung mit /~ ,  das ,,Reagens"-Volumen in ml mit V und die Substanz- 
einwaage in g mit M, so erreehnet sich der Wassergehalt ] der Substanz naeh der 

( R - - r ) .  V 
N~herungsformel / --  ( 1 + r ) -M"  Die Ergebnisse sind bisher nur auf 3% genau, 

weft der Druck w~hrend der Entladung noch zu sehr sehwankL. F. NEUM_X~. 
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