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Quantitnt:lvo Boatimmnng des Aoezzlona. -

Zur quantitativen Bostimmung'kann nan sich der bekannten Methoden
bcdionon. indém man das Acetylen in oine -mmoninkaliaoho Kupfer.
ohlorﬂrIUanhg ¢inleitet, wobei ein rotbrauner Niod.rschlag oi%ateht.
donlman abfi&riort, mit Ammoniukwaaser'nuaw&eoht, in Kupforoxyd
Uberfunrt und;darane'dio Aootylenmengo berechnotz. Das-UbortHhron
in Knprbroxyd g8®schient durch L¥sen des Aootylenkuprors in Salpeter-
sdure, Eindampfon‘dioser Li¥sung ung &glthen. Dem Acetylenkupror legt
Hempel die Formel (czcuzx)zo zugrunde, , .
. Das oben orw&hntq Verhalten der Kupforl&sung wurde von A.Schulge
dagu bcnutzt; eine kolarimetriaoh. Methode der Quantitativen

blirette eine bestimmte Henge des Gaslﬁﬁtgemiaohea 8olange nittels
eines Capillarrohres durchgesaugt, bis eine beatimmte Rb§r§£§M> -
orzielt ‘wurde, m&i“w*,éﬂwmemm@~-wmw““”““““"”wﬁ~ N
,mDhunun~duroh*dib§i’fﬁ§bﬁié auf den Acetylengenait des Gesinfs_
gemisohge schlieBen Zu kbnnen, warde diese mit einer 8leichen
Pirbung (hcrvnrgorutbn_invdor 3lof3hon'kongo'zvdﬁhg) verglichen,
-die durch eine Angah) Kubikzentimeter oino:Gaaluftgemiaohos vom
‘bekanntem Acetylengenalt *Thalten wurde. Rierenm %.B. 50 om3.4es
-Gaslut}gomiaehea:in 5 om3 der xuprbrlusupg die gleiche Fiirbung
hervor, wie 20 op3 eines Aoetylonqutgdmiachoa mit 1 % Aootylon,
80 war 1in 59 cm3<dea Gaslurtgomigchea die gleiche Menge Acetylen
‘'Wie in 20 om3 ges bekannten Aoetylon’luttgomiéohoa.‘nﬁmlibh-oyz—om1
oder 0,4 %, ' , - . '
~In einem anderen Falle ergadb ) cm3 des Gemisches des 8leiche Fir.
bung wie: 4,8 op3 des 1 %igen Aoetylonlu{tgpmiadhes. Das Gasluftge.

Ea%kcnnto auf diese Weise noch deutlioh $,001 om3 Abetylen

-D‘?rdrsdz‘rih ' -2 .
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*Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten ‘
Dexr einzige Haohteil, der sich bpi dieser Methode unangenshm
bemerkbar maohte, lag darin, das das anfangs kolloidel vorhandene
Acetylenkupfor, durch welches klare, rote L¥sungen in verschiedenex
Stirke je naoh dem Iootylongohalt erhalten wurden, selbst bel sehr

was gum mindesten unbequem wayr,
Es gelang mun, die Pirdung in den verschiedensten Abstufungen
dauerhafter zu machen, wenn der nach folgender Vorschrisft herge-
. stellten L8sung des Kupfersalzes einige Kubikzentimeter einer
2 - 3 prog. Gelatin l¥sung Zugesetzt wu:denl. Auf diese Velse
konnten die Lisungen vollkommen ¥lar und 4n der Firbung unverkndert

Kupforohloridl&sung, wurde dehin abge&ndert, daB vor dem Auf-
filllen der L¥sung 6 om3 einer2 bis 3 Prog., Gelatinel&snng zZuge~
setzt wurden. Diese Merge erwies sich bei den vieler angestellten
Versuchen als die zwockmﬁBigsté; da mit ihy diquggpgghafteat.ngw~f»
lgagpgpggnmorhaltgn~wﬁrden:¢Dio*béi“GﬁIé%iﬁBEﬁE;tz erhaltenen Phr-
-ﬁungen EXtEwwx wichen Ubrigens etwas von denen-ohne diesen Zumatg
ab, was adber fir gie Arnwendung ohnq”Bedeutuhg_war,,daAalle Vere -
&gleicohsversuche mit den gleichen L¥sungen Vorgenommen wurden,
Dio‘Kupterlbaungen, die nach wenigen Minutep thrbloe,werdcn.~
8ind wohl mehrere Tégo“tur den qualitativen,ﬂaohveia des Acetylens
braﬁchb.r; fir die qnantitatiyc qutimmung empfiehlt es sioch Jodocgg
-die Lisung jeden Tag neu ung mr in der ungeféhr bendtigten Menge
herzustelléh. d8 im Laufe der Zeit die Emptindiichkeit nachl#st, -
—_—— v

-49~Wiu‘nﬁhh%¥§glich Testgestellt wurde, -hat bereite Kispert im.
Jahre 1903’Uhtersuchungon fiber Koloidales Aootylenknpfcr ange-
:8tellt.Dabei fand er, da8 das Wasserglas, das fiur die Darstel- .
lurng von kolloidalonvsilbor,u.Gold-brauohbare“Dienste als Schutsg

N mittel~1eiatete;’beim'Acotylenkuptbr versagte. Dagegen lieferten
Golatinol&aungon, selbst wenn sie nur 0,2 %ig waren, filtrier-
barO‘S;yle von langer Bestﬂndigkeit Q. préchtiger Farbde.

Vergl, eitsohr.anorg;n.chomio 34 (1903) S.453; Chem.Ztg.27
(1903) S5.107. Die oben angefithrten Uhtorauchungen 8ind ungb-".
18 von den Arbeiten Kilsperts vorgenommen wordonﬂ : S

£
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und Magg “die de
o1l tq Aootylonkupror in einmey Sauren Perriaalzlueung,
leioht 188110k ist, fuf, wobey Tolgende Uhaotzungon vor sioh &ehen;

CaCu, + roz,(so4)3 + 32804 - roso‘ +2 cnso4 + CoH,,
Das Snistandene Porrosalz_wird mitg Raliump TORngang 4 titriort. wobes

L]
1 Vo1, Acetylen 2 Pexmnnganntaquivnlonto orfordert, Das entbhundeng
Acetylen stért dadei nicht, ;

Alkali alin]ygoy Zemacht. 1 gy 4a
das 20fache Volumen Acetylen l8sen,

Zuy gaaanalytiaohon Bestimmnng kann mgy, 8ioh zur Abaorption
des Lcetylens auch der rauchendey Sohworblaﬁure bodienen (
Gaaaualytieohon Hethodqn, 8.265 » Wenn keing anderen 8KW 4p Gas

" Eine hinroiohend genau; Beutimnnng des ¢ gg nedben der der syy
Wird durgh Anwendung der folgondonrmothodo m&g;?o H

Absorption des Acetyleng durch eine alkalisghe Quecksilney (1) -
a1 Sa ung.. . e ’ :

1 L8sung s 10" g gor 2n ¥aOH werdep 20 ¢ ng (ON), geisat. Die Lisun
g ist mur begrengt haltbar undrmuB_hHuz!gmorneuert werden.
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Quantitativé Bestimmung des Acetylens.

A '

Zur quantitativen Bcegimmung kann man sich dex bekannten Methoden
bedienen, indem man das Acetylen ig eine ammoniakaliscohe Kupfei-

auhrdwmie Aktiengesellschafi
Oberhausen-Haolten

in,Kuproroxyd 8eschienht durch. L3sen des Acotylenkupters in Salpeter.
sdure, Eindampfen dieser L¥sung und glihen. Dem Aontylenkupfor legt
Hempel d4e Formel (020n28)20 Zugrunde. . L B
Das obepn erwihnte Verhalten der Kuptcrlbaung wurde von A.Schulge
dagzu bonutzt,.oino*kol‘rihotrisoho Methode der quantitativen
Boatimmnng des Acetylens daraur aufzuyguon3. Dabel wurde folgenrder-
. g4
In ein keagensronr wurden 5 cm}*dor Kuptbrlﬁanng ge8geben
und durch dieme Yenge FlUssigkeit mittels ‘iner Hempelschen cas-. -
bilrette eline beatimmte.minge des Gnaluftgemiaches 8clange mittels
eineg_Capillarrohroa durohgesaugt, bis eine bestimmte Rotfﬁrbnng‘
erzielt wurde. - . B, T
»Umwnunmdnrch:dieso“Férbnﬁé“éﬁffaéiﬁAqetylengehalt des Gaslags -
gemisches schlieBSen gy k8nnen, wurde diese mit einer €letichen ,
Flirbung (hnrvbrgerurbnbihlder'gleiohen Henge- f,5sung) verglicher,
die durch eine Anzahl xnbikzontimgtor oinq:Gaaluftgemieohee von
bqkanntem Adotylongohalt erhalten warde, Biorqn z.B.QSO om3 des
,Gasluftgomiachog in S.QmJUdér xuptbrlﬁaung die gleiche Féirbung
hervor, wie 20 op3 eines Acotylonluftg-miachoa mit 1% Acetylen,
¥80 war in 50 om3 deés Gaalnrtgomieehoe die gleiche Nenge Aootylin
wie in 20 bm3,deskbekannton Aoetylenlnftgemiaohoe. némlich 0,2 ogém

oder 0,4.%, ] PP ' : =
<In-etner anderen Falle ergab 1 cm? des Gemisches des gleiche  Fin.
lbung wie 4,8 om3 doallixigen Acetylenluttgemiaohea.'bhg Gasluftge. .
misch enthielt demnach 4,8¢%.Aegﬁylen asf, .
 Es konnte auf diese ¥eise noch deutlich 0,001 op3 Acetylen

nachgewiesen werden.
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Oberhausen-Hohen

Der einzige Naéhtoil, der sich bei dieser Methode unangenehm
bemerkbar machte, lag darin, daB8 das anfangs kolloidal vorhandene
Acetylenkuprer, durch welches klare, rotesLaeungon in verschiedener
Stirke je nach dem Aoetylengehalt erhalten wurden, aoibst bei sehx
verdilnnten Gaagomiaohen, also bei ganz heller loaat&rbnng naoch
wenigen Minuten auazuzlockon'begann. Es muBte glo im Leufe der
Untersuchungen die Vergleichsl¥sung immer Trisch hergestellt werden,
was gum mindeaten_unbequem war, ’ - ‘ )
Es gelang nun, die Farbung in den vVerschiedensten Abs tufungen
dauerhafter zu machen, wenn der nach folgender Vorschrist herge-
stellten L¥sung des Kupfersalzes einige xubikzentimcter einexr '
2 - 3 proz, Gelatineltsung sugesetzt wurdent, Aug diese Veigse |
konnten die Lbsungehiyollkpmmen klar und in der Férbung “unvertindert
drei Tage lang erhalten werden, wihrend nach dieser Zeit die Fhr-
bungen zurlickgingen. .
Die Vorachrirt zur Herstcllung derxr Kupfbrlasqqg. Z.B. der
Kubtbroﬁloridlbsung, warde dahin abgeindert, dap vor dem Auf-
'.fﬁlien der L¥sung 6 om einer2 bis 3 Prog. Gelqtinelbsung Zuge~
setzt wurden, Diese Henge erwies sich vel den vielen angesteéllten
Versucher als .die zweckniiBigste, da mit ihr die dsuerhaftesten . -
FPérbungen erhalten Wﬁ?qﬂﬁghP;embeiLGelatin.éhsatz“efhaltgﬁﬁimf&;:ﬂﬁ
wbungen”gitxiii“515H€£ ﬁbr1gena etwas von denen ohme diesen Zusatg
ab, was aber fur die Anwendungqphne-Bedeutung wer, da alle Ver-

gleiohsversuoho mit dohvgleichenvLUsungen Vorgenommen wurden, .

At b .
~TJakire 1903 Untersuchungen Uber. koloidales Acetylenkupfer enge-~
stellt.Dabei,fand er, daB das Waeserglaa. das fir die Darstel-
lung von kolloidalen Silber u.Gola brauohbarqvDignste.als-Sohutz
mittel leiatetq, beim Acotylonkupfbr versagte, Dagegen liefexrter
. Gelatinelﬂedngen, 8elbst wenn sie nur 0,2 %ig waren, filtrier-
bare Sohle von langer Bestdndigkes t Q. prichtiger Farbe.
Vergl, e1tschr.anorgen.Chemie 34 (1903)"s.453; Chem;Ztg.27
(1903) 5.107. Die oben angefilhrten Uhtersuohungen sind unah-
héngig wvon den Arbeiten Kiisperts vVorgenommen worden,
4
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iuhrd‘cemie Aktiengesellschoft
ischen Bestimmung des Acetylens benutzen Willsttdter
und Maschmann die FPillung des- Cuprosalses nach Ilosvay und l8sen das
SOLHI] te Acetylenkupfer in einer sauren rorriaalzIUaung. in der es
leiocht 18s1ich iat, auf, wobei folgende Unsetzungen vor sioh &ehen:
. s

Py
0,0u, + 102(304)3 + 32304 - 10304 +2 Cnso4 + CoH,.

Das sntstandene Perrosalz wird mit xhliumpormlnganat‘titriort, wobei
1 Vol. Acetylen 2 Pormnnganutaqnivnlonto exrfordert. Das entbundens
Acetylen stlrt dabei nicht. s
Lebeau und’ Damiena verwenden sur Acetylenabscrption eine alkalische
xhlium-QnooknilborJodidlvaung. durch welche das Acetylen unter Bil-
dung einer als weiBer Fiedersohlag sich Jeicht absenden Quecksilber-
verbindung entfernt wird, wihrend in einer alkalifreien Kalium
Quocknilborjodidl&anng das Acetylen nur einfach gellst wird. Das
‘Reagens wird hergestellt sus 25 g Qucokailborjodid,-30 & Kaliumjodid
und 100 com Wasser. Die LYsung wird im Absorpasionsgetis mit wenig
Alkali alkalisch gemacht. 1 oom der alkalischen L¥sung s0ll etwa
das 20fache Volumen Acetylen 13sen. - P

Zur gasanalytischen Bestimmung kann man sich zur Adsorption
des Acetylens auch der rauchenden Sohwetelsiiure bedienen (Hempel:
Gasanalytischen Methoden, 8.265), wenn keine anderen sEW im Gas
vorhanden sind. . : -

Eine hinreichend genaue’ Bestinmung des C
wird durch Anwendung der folgenden Methode mgl

Absorption des Acetylens durch 8ine alkalische Queocksilbexr (I1) -
oyanidlésung. .

h In der iblichen Welse wird in einer Pipette naoh der Absorp-
tion der CO, mittels der nach folgender Vorschrift hergestellten
I¥sung das 0232 bestimmt, = . — — ST

gﬁg’nobon dcr‘dor SEW
ofi:

f&:ﬁﬁé: In 80 ocom 2n NaOH werden 20 g Hg (03)2 gel8st. Die Lésun
ist nar ﬁogronzt haltbar d mu8 h#ufig erneuert werden.

Acetylen selbst wird nachgewiesen durch ammoniakalische
L¥sungen von*xupforoxydaalnen. die durch Hydroxylamin entfirbt wurden,
Leitet man durch eine solche ein Gasgemisch, in dem Acetylen ent-
halten 1st, so erhiilt man meldst bei Spuren Gas eine prichtig rote
Pérdbung. Die Ltsungen srhilt man nsch folgenden Vorschriften:

1. 0,75 g Quprichloria (Cucl,. 38,0), 1,5 g Anmontumehloria,
3 oom Ammontak {20 prbz.l,_2,5.5_Hydroxylnminohiorhydri*?‘

— : v
2. 1 g Cuprinitrat (Cu(N0y),« 5H,0), 4 bom Anmoniak (20 prosz.)
. 3 gvnydroxylnminohlor d;nt;nz ! - o ’

3. 1 gvkryetallfgiortoa,Ouprisuliii. 4 oom Amponiak;‘
' 3g Hydroxylaminohlorhy@rat. T
Alle drei Lbsungen werden auf 50 com sufgefullt.
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