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Uber Gaswaschapparate und eine schnelle 
nnd genane Methode der C0,-Bestimmnng. 

Von 
Dr. R. Schaller. 

Die fiir analytische Zwecke dienenden 
Apparate zum Reinigen und Trocknen von 
Gasen sollen folgenden Anfordemwen ent- 
sprechen: 

1. Die absorbirende Substanz muss dem 
durchstreichenden Gase eine grosse 
Oberfliiche darbieten nnd es muss miig- 
lichst innig mit ersterer in Beriihrung 
kommen. 

2. Der todte d. h. der nicht von der ab- 
sorbirenden Substanz und dem be- 
treffenden Gase eingenommene Raum 
muss so klein wie miiglich sein. 

Bei Verwendung von trockenen Kiirpern, 
wie CaClo, Natronkalk u. a. sind diese Be- 
dingungen leicht einzuhalten, indem man 
die psesend gekiirnte Substanz in lange, der 
bequemeren Handhabung wegen U-fiirmig ge- 
kriimmte Riihren einfiillt. Fiir Flnssigkeiten 
dagegen liegen die Verhiiltnisse nicht so 
einfach. Den obigen Anforderungen ent- 
sprechen zwar die Pettenkofer’schen Ab- 
sorptionsriihren sehr gut, sind aber ihrer 
Liinge wegen unhandlich und kiinnen des- 
halb ftir schneller auszufiihrende Arbeiten 
nicht verwendet werden. 

Liisst man die absorbirende Fliissigkeit 
von gekiirntem Bimstein aufsaugen, 80 kiinnen 
iihnliche Riihren wie fiir feste Substanzen 
benutzt werden. In diesem Falle kann aber 
nur eine beschriinkte Fliissigkeitsmenge zur 
Verwendung kommen, die bald unwirksam 
wird und deshalb oft erneuert werden muss, 
was gerade bei dieser Methode ziemlich um- 
stiindlich und zeitraubend ist. 

Die einfachen Gaswaschflaschen, bei 
denen das Gasgemisch nur durch eine niedrige 
Fliissigkeitasiiule steigt, sind, sofern dieses 
oder einer aeiner Bestandtheile quantitativ 
bestimmt werden 8011, ganz unbrauchbar. 
Die Gasblasen passiren die Fltissigkeit zu 
schnell, weshalb eine voilstiindige Absorp- 
tion nicht stattfinden kann. Um diese zu 
erreichen, miissen mehrere hintereinander 
geschaltet werden, wodurch der todte Luft- 
raum tiber der Fliiasigkeit, der hierbei an 
und fir sich aehr gross ist, noch so be- 
deutend vergriissert wird, dass ein quanti- 
tatives Verdriingen eines Gases vie1 zu lange 
Zeit beanspruchen wiirde. 

Die Gaswaschflaschen lassen sich aber 
rnit den oben erwiihnten Bimsteinrohren in 
vortheilhafter Weise combiniren, woraus ein 
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Abeorptionsrohr erhalten wurde, das sich 
in vieler Hinsicht bewiihrt hat. Es stellt 
ein U-Rohr dar, von dem der eine Schenkel 
nur zur Zuleitung dee Gases bestimmt ist 
und deshalb aus einer engen Glasriihre be- 
steht, der andere dagegen hat dieselbe 
Weite, wie sie die gebriiuchlichen U-Rohre 
besitzen, und ist vollstiindig mit Glasperlen 
oder einem anderen iihnlichen gekbrnten 
Material angefiillt und bis zu oder */3 

seiner Liinge mit der absorbirenden Fliissig- 
keit beschickt. Die kiirnige Fiillung liixst 
innerhalb der Fliissigkeit die Gasblasen 
nicht ungehindert hochsteigen, sie zertheilt 
und deformirt dieselben nach allen Rich- 
tungen, wodurch die Intensitiit der Absorp- 
tion ganz bedeutend erhiiht wird; ausserhalb 
der Fliissigkeit schriinkt sie den todten Luft- 
raum ein, verhindert ein Hochsteigen des 
etwa entstehenden Schaumes und bietet 
schliesslich dem Gase noch eine weit ver- 
theilte Fliissigkeitsschicht dar , die eich 
immer wieder durch Spritzen und eine Strecke 
rnit hochgenommene Blasen erneuert. Als 
Fiillung innerhalb der Fliissigkeit dienen am 
besten kleine runde Glasperlen von gleicher 
Griisse; aolche von unregelmiissiger Form 
und Griisse wtirden nicht gleich stark zer- 
theilend auf die Gasblasen wirken. Ober- 
halb der Fltissigkeit sind poriise Kiirper, 
die dann natiirlich gehiirig mit dem flbssigen 
Absorptionsmittel getriinkt sein miissen, besser 
und zwar poriise Thonstiickchen vielleicht 
geeigneter ale gekiirnter Bimstein, da erstere 
vermiige ihrer griisseren Schwere nicht so 
leicht emporgehoben werden kiinnen, wo- 
durch das Angreifen des Stopfens, z. B. 
durch concentrirte H,SO,, vermieden wird. 
Der weitere Schenkel wird durch einen rnit 
Bohrung und Glasrohr versehenen Kaut- 
schukstopfen verschlossen, er kann aber 
auch nach FIillung mit dem gekiirnten Ma- 
terial zu einem engeren Rohr verjiingt wer- 
den; die Fliissigkeit wird dsnn aufgesogen 
oder mit Hilfe dines zu einer engen Riihre 
ausgezogenen Trichters eingefiillt. 1st das 
Rohr zur Wiigung bestimmt, so wird ea mit  
hohlen dcnnwandigen Glaskugeln gefiillt. 
Vom Anbringen von Sicherheitskugeln wurde 
abgesehen, da hierdurch der todte Raum 
wieder vergriissert worden wiire; ein Zu- 
riicksteigen der Fliissigkeit liisst sich bei 
einiger Achtsamkeit auch ohne solche leichb 
vermeiden. 

Nach demselben Princip wurde auch ein 
gut wirkender Kaliapparat construirt, wie 
ihn die Fig. 235 (v> zeigt. Dieser hat die 
Gestalt der oben beschriebenen 1 7  cm langen 
Rohre, zur Hiilfte ist  er mit diinnwandigen, 
2 mm im Durchmesser haltenden Glaskugeln 
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Kalilauge beschickt. Im  oberen Theile be- 
findet sich ein kleines, 8 cm langes, rnit 
1 cc concentrirter H4S04 beschicktes Reagir- 
rohr, das rnit einem doppelt durchbohrten 
Kautschukstopfen verschlossen ist. Durch 
die eine Bohrung desselben fiihrt ein in der 
Mitte zu einer Kugel aufgeblasenes und 
unten zu einer Spitze ausgezogenes Glas- 
rohr, durch welches die Luft, welche die 

des Trichters ist  ein zur Spitze ausgezogenes 
Glasrohr rnit Hilfe eines Stiickes passenden 

, Kautschukschlauches eingefiigt, welches die 
' Verbindung zwischen den eben erwiihnten 

Absorptionsrohren und dem Zersetzungsge- 
fiisse herstellt. In den Trichter gibt man 
einige Tropfen Wasser, um sich des guten 
Schlusses zu versichern. Durch die zweite 
Bohrung des Stopfens fiihrt eine Rbhre zu 

1.1 

Fliissigkeit tritt, schaltet man ein oder am 
Anfang und am Ende des Apparates j e  ein 

Fig. 455. 

und Vermiechen der Schwefelsiiure mit der 
Lauge vermieden. Ubrigens ha t  letzteres 
durchaus keine gefiihrlichen Folgen. Nach 
auaaen gefiihrt wird die Luft  durch ein 
Glasrohr; das durch die andere Bohrung 
und durch den iusseren Stopfen des Appa- 
rates geht und welches zugleich zum Halten 
des Schwefelsiurerohres dient. 

Mit diesen Apparaten lassen sich Kohlen- 
siiurebestimmungen mit grosser Genauigkeit 
in recht kurzer Zeit ausfiihren. Die zu 
vielen Bestimmungen benutzte Zusammen- 
stellung ist  folgende: Um die durch den 
ganzen Apparat zusaugende Luft kohlen- 
siiurefrei zu machen, passirt sie zuerst ein 
oder zwei Absorptionsrohre rnit Kalilauge 
(I und 11). Diesen reiht sich das Zer- 
setzungsgefiies (111) an, das aus einem 
kurzen, weiten Reagirglas besteht, welches 
rnit der zu untersuchenden Substanz und 
mit einigen Cubikcentimetern Wasser be- 
achickt wird. Es wjrd mit einem doppelt 
durchbohrten Kautschukstopfen verschlossen, 
durch dessen eine Bohrung ein Trichterrohr 

nur langsam passiren, wodurch ein ganz 
regelmiissiges langssmes Durchstreichen ~ der 
Luftblasen durch die Fliissigkeit erzielt wird. 
Dann wird der oder werden die gewogenen 
Kaliapparate eingeschaltet und hierauf unter 
fortwiihrendem Durchsaugen von Luft  die 
Zersetzung der Substanz eingeleitet, indem 
man etwas Salzsiiure in den Trichter bringt 
und dann das in letzterem sitzende Rohr 
so weit hebt, dass wohl Siiure, aber keine 
Luft  durch ihn gelangen kann. Nach einigen 
Minuten ist  die stiirmische Kohlensiiureent- 
wicklung voriiber. Die Fliissigkeit wird nun 
erhitzt, bis sie eben mit grossen Blasen zu 
sieden beginnt, dann wird noch 15 bis 
20 Minuten lang Luft durchgesogen und hier- 
auf sind die Kaliapparate zur Wiigung fertig. 

Nachstehende Ergebnisse von Analysen, 
die hintereinander ausgefiihrt, die also nicht 
aus einer grbsseren Anzahl von Versuchen 
herausgelesen wurden, zeigen die Genauig- 
keit, rnit der sich bei Benutzung dieser 
Apparate arbeiten IZsst : 

Substsnz Menge COa CO:! 

Ba CO, ) 0,5004 0,1118 0,1116 + 0,0002 
rein J 0,4991 0,1115 0,1113 + 0,0002 

mit co:j 1,84 I 0,3001 0,1296 0,1296 + 0,OM)o 
Proc. I 0,4996 0,2158 0,2157 + 0,0001 

Art der Angew. Gef. Rer. Differeoz 

I3 U g g 

Ca SO, 



Es wurden hierbei zwei Kaliapparate 
benutzt, von denen der zweite gar nicht 
oder weniger als 0,001 g an Gewicht zu- 

Elektrochemie. 

Z u r  H e r s t e l l u n g  von P h o s p h o r  will 
L. D i l l  (D.R.P. No. 105 049) Phosphorsiure 
u n d  Kohle i n  einem Thoncylioder c (Fig. 236), 

B e i  d e r  S c h e i d u n g  a r m e n  gi i ldi-  
schen S i l b e r s ,  i n  welchem ein erheblicher 
Procentsatz Kupfer sich findet, wiirde nach 
A. D i e t z e l  (Z. Elektr. 6, 81) der Elektrolyt 
an Kupfer sehr bald so reich werden, dase 
die Fiillung reinen Silbers an der Kathode 
unmiiglich wiire. Wollte man daran fest- 
halten, das Silber, dessen Salz die kleinere 
Zersetzungsspannung zukommt, an der Ka- 
thode zu Ellen, so miisste eine chemische 
Zwischenoperation eingeschaltet werden, um 
den stete rasch anschwellenden Kupfergehalt 
der Lauge herabzudriicken, und ausserdem 
miisste zur Aufrechterhaltung einee regel- 
rechten Betriebes die fortwfbrende Zufuhr 
von Silbernitratliisung erfolgen. Dieser 
Zwischenprocess wiirde das Verfahren zu 
seinem Nachtheil von den Methoden der 
M ii b i u s 'schen Brandsilberscheidung, der 
Goldplatinscheidung, der Knpferraffination n. a. 
unterecheiden, rnit denen es i n  Riicksicht auf 
die Anoden- und Kathodenvorgiioge in niichster 
Verwandtschaft wiire. In der Durchfiihrnng 
wtirde der Process nicht einfach, im Resultat 
nicht wirthschaftlich sein. Vie1 bequemer 
gestaltet sich die Arbeit, wenn man umge- 
kehrt das Salz mit der hiiheren Zersetzungs- 
spannung zum Elektrolyten macht, also 
Kupfer an der Kathode ausecheidet und dae 
mit ihm gemeinsam anodisch in Liisung 
gehende Silber vor der Kupferfallung in einei 
Zwischenoperation gegen die iiquiralentt 
Menge Kupfer austauscht. Durch diesen 
Kunstgriff erreicht man den Vortheil, dasr 
eowohl die Concentration der zur kathodi. 
schen Abscheidung bestimmten Kupferionen 
a h  iiberhanpt die Zusammensetzung det 
Elektrolyten dauernd fast unveriindert bleibt 
Mit einem einfachen Kreislauf des Elektro. 
lyten lassen sich auf diese Weise die beider 
anodisch in Liisung gehenden Hauptbestand 
theile des armen galdischen SilberR, nimlicl 
Silber und Kupfer, rein gewinnen. Diese 
Kunstgriff wird sich auch fir die Scheidunl 
anderer Legirungen mit Nutzen anwendel 
lassen, beispieleweise fiir die Nickelkupfer 
scheidung. Anch manche Erze lassen sic1 
vielleicht nach diesem Princip mit Vorthei 
zu Gute machen. 

l) Die Glasarbeiten wurden von der Firm 
C. G e r l i a r d t ,  Bonn a. Rh., in zofriedenstellende 
Weise aiisgefiihrt.1 
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nahm I). 

ohr A ,  Gefiiss aus leitendem Material G ,  
'tromzufiihrungen und Stopfbiicbse B zer- 
&en. Man copcentrirt Phosphorsiiure auf 
twa 60 bis 70°B., vermischt dieselbe in 
eissem Zustande mit grobem Kohlenpulver, 

ersehen mit Stromregler H $ ,  Ableitungs- 

- 
Fig. 256. 

m d  zwar  etwa 'I4 bie des Gewichtes der 
Phosphorelure, fiillt sie durch die EinfGll- 
lffnung E warm in das Elektrolysirgefiiss c 
ein, in welchem sie rnit Hiilfe von Kohlenelek- 
troden Kl und Ks der Elektrolyse unterworfen 
wird. Hierbei wird rnit einer Stromspan- 
nung von 120 V. und einer Stromstlrke von 
80 bis 150 A. gearbeitet. Sobald der griisete 
Theil der Phosphorslure zersetzt ist, unter- 
bricht man fiir knrze Zeit den Strom und 
fiillt den Apparat durch die dffnung E aufs 
Neue mit Phosphorsiiure. 

E l e k t r o l y t i s c h e  G e w i n n u n g  von 
unl i is l ichen o d e r  s c  h w e r  16 e l  i c h e n  
Oxyden.  C. L u c k o w  (D.R.P. No. 105143) 
will daa Verfahren des Patentes 91 707 da- 
hin erweitern, dass auch Rohstoffe und Ab- 
fiille verarbeitet werden kiinnen. 

Die Elektroden beetehen aus den sogen. 
Elektricitiitsleitern I. Klasse, d. h. aus sol- 
chen Kiirpern, welchen eine metallische Leit- 
fiihigkeit eigen ist. Die Elektroden erhalten 
die Form von Platten oder iihnlichen Kiirpern 
rnit der Maassgabe, dass die Circulation des 
Elektrolyten (Ionenbewegung) thunlichst zu 
begiinstigen ist. Beispielsweise werden 
Drahtgeflechte bez. -neke etwa in recbt- 


