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Kehren wir zur Wollo ziiriick, so erkliirt sich dicl 
'I'at.;ache, dad die niit Sauren auf vorbeschriebene Art 
hehandelte Wolle eine grBDere Energieverniinderung er- 
fahren hat, als der  blodeii Salzbildung an Aminogruppeii 
entspricht, an1 besten im Sinne obiger Ausfuhrung durcli 
d ie  Annahnie, da% bei der  Eiiwirkung der  wlsserigen 
Siiuren primlr eine mehr d e r  weniger weitgehende, 
ciirrgievemehrende, hydrolytische Aufspaltung von 
Polypeptidbindungen stattlindet. 

und sauren Farbstoffen auf Wollc hzw. Seide sind schon 
v o i i  B. W. S u i .da  und Mitnrbeitrrn.ln) aiif Griind anderer 
6'berlegungen geludert worden. 

Ini vorstehenden liaben wir den Nacliwris fur deli 
Mechanisnius der Umsetzung von Wolle rnit Sluren ouf 
energetischer Basis erbracht. Die an sich gelinde Ein- 
wirkung, Huderlicli nicht bemerkbar, wird deutlich in 
eiiier starlten Herabsetzung der Verbrennungswiirnie. 
Es zeigt sich dabei so recht, eine wie enipfindliche 
Methode die Calorinietrie organischer Verbinldungeii 
sein kann, wenn es sicli dnruni handelt, geringfugigc 
innere Umwandlungen in groden Moleku1verbande:i 
nachzuweisen, was niit den gewohnlichen chemischen 
Methoden nicht immer ini gleichen Made gelingt. 

Inwieweit die  einzelnen Siuren niin die Protein- 
niolekule angreifen, ist indivi~duell verschieden, hangt 

:3") Monatsh. C'hein. 25, 1107 [1901]; 26, 413, €455 [1W5]; 
27, 2'25, 11% [1906]. Ztschr. Farhenindustrip 6, 41 [1907]. 
Ztsclir. angew. C'hptii. 22, 2132 [1909]. 

Ahnliclie Ansichten uhcr die Einwirkung von S" N II re I1 

abcr sichcr ni i t  der  jeweiligen H-loiieiikoiizeiitr, '1 t '  1011 Zll-  
sa mm en. Sch w e f elsiiu re, Essigsau re u nd Oxalsla re s i nd 
voii den untersuchtm die aktivsten. Jnteressant ist he- 
soncders das Verhalten von Pikrinslure und Naphthol- 
gelb S ohne und init Schwefelsaureziisatz. Die Aufnahme 
von Farbslurc w i d  wohl i n  beiden Fallen durch sdic. 
Gegenwart der Schwefelslure erhoht, aber bei weitein 
nicht in adem Made, wie die Verbrennungswiirnie der 
,,Salze" dadurch sinkt. Die Srhwefelsaure hat hier mole- 
kullockernd gewirkt und dann das Fekd den ,,schwer- 
fllligeren", groBeren Molekulen uberlassen, die sich niit 
ihren zahlreiclieii Nebenvalenzen, hervorgehend ails 
ilirem ungesattigten Farbstolffcharakter, besser 3festhalteii 
rind auderdeni schwerer losliche Salze bibden konnen. 
Es sei hierbei noch einmal hingewiesen auf die Biltdung 
von Molekulverbindungen im Sinne jener l'heorie voii 
P f e i f f e r uber die Betatigung voii Nebenv:ilenzen. 

Ziehen wir aus unseren Ergebnissen bei der Ein- 
wirkung voii Siiuren auf Wolle die Folgerungen fur die 
beini entsprechenden Farbeprozed sich abspielenden 
Vorglnge, so ist zu sagen, dad eine cheniische Wechsel- 
wirkung auf jeden Fall eintritt und vorherrscht. In 
Einzelphasen mag sie dann von Vorgangen uberlagert 
weiden, die einer Betatigung von Nebenvalenzen spa ie l l  
liochmolekularer Farbstaffe entspringen und zu Molekul- 
ader Admrptionsverbindungen fiihren konnen. Eine reine 
Adsorptionstheorie, wie sie befurwortet w o d e n  ist, 
ltonnte aber den hier berichteten Ergebnissen nicht ge- 
recht werden. [A. 24.1 

I Analytisch-technische Untersuchungen I 
Uber den Nachweis sehr geringer Mengen von Acetylen. 

Von Dr. E. PlETSCll und Dr. A. KOTOWSKI. 
Physik.7liseh-rheiiiisrhes Inslitut cler llriiversitat Herliii. 

(Eingeg. 21. Frliruar 1931.) 

Bpi der  Untersuchung des Methannerfalls in hetero- 
gener Renktion m i  gluhznden, einseitig mit Erdalkali- 
osyd bedeckten Platinkontakt bei hoheren Tenipera- 
turenl) wwie in holmogener Reaktion mittels des Elek- 
li.oiienstod\rerfahI.ens*) bei Methanldrucken von etwa 
10-2  cm Queck4ber wurden wir vor die Aufgabe ge- 
dellt, dns beini Zerfnll entstehende Renktionsprodukt auf 
oinen etwaigen Gehalt an Acetylen zu untersuchen. Untet 
den fur den Nachweis in Frage kamnienden Metholden 
ist die Flllung des Acetylens aus einer schwach 
nninioniakalischen I<upfer(I)-Salzlosung naoh I 1 o s v n 
(s. weiter unten) in Form des Kupferacetylenids infolge 
der charakteristischen Fiirbung dieses Reaktionsproduk- 
tes in besonderem Made geeignet'). Hinzu kommt, dad der 
cntstehende Niederschlag sehr schwer loslich ist, wie 
:ius den Untersuchungen von J. S c h e i b e r , H. K e c k - 
1 o b e 11 4, hervorgeht. Diese Autoren, die die Grenzr 
der Nachweisbarkeit 'des K u p f e r s durch Acetylen i n  
einer ammoniakalischen, durch Hydroxylaniin reduzier- 
ten Losung 'festzulegen suchten, konnten Kupfer bei A b - 
wesenheit organischer Sdze  noch in einer Verdunnung 

I )  (3.-M. S c h w a b u. E. P i e t s c h, Ztschr. physiknl. Cheni. 
121, 189 [1926]; Ztschr. Elektrocheni. 32, 430 [1926]. 

2,  Uiisere diesbezugliche Untersuchung erscheint deninachst. 
.') Uber die Eignung verschiedener Metallsalzlosungen, 

-1cetylen unter Bildung charakteristischer schwerloslicher Ver- 
1)iiidungeii. zu nbsorbieren, siehe die eingehende Arbeit voii 
I:. T a u b e r ,  Dissert. Zurich 1919: W. D. T r e a d w e l l  u. 
1:. A. T n  u b e  r ,  Helv. ehitii. Acta 2, 601 [1919]. 

4) .I. S c h e i h e  r u. H. It e c k I c h e  ti , Ber. Dtsch. rlirtii. 
(ips. 11. 2% [19ll]. 

von 1 : 1,l. lOR, und bei A n wesenheit organischer &lze 
(Ani~iioniuniacetat, -tartrat) in einer Vendunnung voii 
1 : (42. loo zur Flllung bringen. 

Dem intensiv kirschrot gelarbten Niederschlag 
komnit nach den Untersuehnngen von J. S c h e i b e r >) 
und J. S c  h e i b c r , H. R e c  k 1 e b e  11 ") wahrscheinlich 
die Zusamniensetuung Cu&. H20 au. Es sol1 hier nicht 
weiter auf die Konstitution dieses' Niederschhges ein- 
gegangen wenden, uber djie i n  dter Arbeit von J. S c h e i- 
1) e r , H. R e c k 1 e b e n 4, eingehende Literaturnach- 
weise gebracht werden. 

Oher die Enipfindlichkeit des Nachweises von 
Acetylen als Acetylenid liegen unseres Wissens Angaben 
in der Literatur nicht vor. Auch die grunldlegendc 
Arbeit von L. I l o s v a y  v o n  N a g y  I l o s v a ' )  bringt 
keine zahleniiiai3igen Angaben. Lediglich die Frage, ob 
unld unter welchen Bedingungen Acetylen in Form voii 
Cu3CI. H20 quanlitativ bestinimbar ist, ist von H. A r - 
I? o 1 d , E. M 6 11 n e y , F. Z i ni ni e r ni a n n ") sowie von 
J. A. M u 11 e r B, untermcht worden. Es gelang den erst- 
genannten, 0,04 Vo1.-X Acetylen genau zu bestinimen, ohne 
dad diese Zahl als untere Grenze anzusehen ware. Bei der 
q u a n t i t a t i v e 11 Bestimmung ist nach Angabe diesel. 

6) J. Sr h e  i b e  r ,  Uer. Dtwh. eheni. O e s .  11, 3816, :W-W, 
:48'28 [1908). 

") .I. S c h e i b e r  u. H. R e e k l e b e i i  1. e. S. 210. 
i ,  L. I I o s v a y v o i i  N u  g y I 1  o s v t i ,  Ber. Dtsch. cheiir. 

Ges. 12, "27 [1899]. 
f i )  H. A r n o l d ,  E. M o l l n e y  u. F. Z i n i t n e r t i i n n i i ,  

!I) .I.  A. M u I I e r ,  I M l .  Sor. ehini. France (4) 27, G!l [l!EO]. 
dwndn 53, 1034 [1920]. 
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Autoren darauf zu achten, Ida5 das Gas mit der Liisung Unter Beriicksichtigung der angefiihrten Gesichtsyunlrtr 
Iiingere Zeit im abgesahl'ossenen Volunien dvrchgesohuttelt kam I1 o s v a zur A w b e  folgender Mengenverhiilt- 
wid,  da bei blo5em Durchleiten (die Stromungsgesohwin- nisse, die auch von F. P. T r e a d w e 11 und W. D. 
digheit w i d  nioht angegeben) Aoetylen wohl weitgehend, T r e a d w e 1 1 12) ubernommen wopden sind. Fur jr? 
aber nicht quantitativ mr Absorption gelan@. 

S t o r e n d  a u f  d e n  A b l a u f  d e r  R e a k t i o n  0,75 g CuC12.3H20 + 1,3 g NH&l + 3 em9 wss. NH4011 
wirkt neben S c  h w e f e l  w a s  s e r s t of f lo) vorzugs- (20-2 I % NH,) + 2,5 g Hydroxylaminhydrochlorid oder 
weise L u f t  bzw. S a u e r s t o f f .  Nach A r n o l d ,  1 g Cu(NO,), .5H,O + 4 cm3 wss. NH40H ('10-21% NH,,) 
M o l l n e y ,  Z i m m e r m a n n  laDt sich 1 Vo1.-% Acety- + 3 g Hydroxylaiiiinhydrochlorid oder 
len in1 Gmisch mit Luft noch einwlandrfrei quantitativ be- 1 g CuS04.5H20 + 4 cm3 wss. NH40H (20-21% NH,) 
stimmen. Enthalt das Gemisch dagegen nur einlge Pro- + 3 g Hydroxylaminhydrochlorid. 
mille oder einigs zehntel Promille Acetylen, so ist eine Das Kupfer(I1)-Salz Wipd in einem Kiilbchen in 
quantitative Bestimmung nicht mehr ohne weiteres m6g- wenig Wasser gelost, erst das Ammoniak, dann langsam 
lich. In diesem Falle genugt, wenn die Gegenwart von das Hydroxylaminhydrochlorid hinzugegeben, durch- 
Luft nicht DU vermeiden ist, ein Zusatz von Kohlensaure geschiittelt und auf 50 cms aufgefiillt. Nach wenigen 
in1 Mindestbetrage von 5 Vo1.-%, besser jedoch in Mlengen Augenblioken ist die Losung entfarbt. Die mit 
von 10 bis 20 Vd.-%, lum den starenden Einfh5 des Luft- CuCL. 3Hz0 erhaltenen Losungen sind ganz brblos, aber 
sauerstds ~uszuschalten. Fur die Bestirnmung der Emp- ein wenig trube, was sich noch mehr bei Abwesenheit 
findlichkeitsgrenze des Nachweises batben wir bd mseren von Salmiak bemerkbar macht. Die Liisungen sind eiii 
Versuchen (s. weiter unten) die Gegenwart von Luft voll- bis mei,  auch drei Tage lang sehr gut verweludbar. Mit 
stiindig ausgeschlossen. dem vierten Tage ist eine Abnahme ihrer Empfindlich- 

Die von uns verwendete Methode ist bereits von keit zu beobachten. Die niit solchen Losungen erzielten 
L. I 1  o s v a y v o n N a g y I 1  o s v a '), gestiitzt aauf die Niederschliige werden von Tag zu Tag lichter ziegelrot, 
Beobachtung abgleich die 
von L o s -  Losung etwa 

14 Tage lang 
klar bleibt. 

4 -bzw f02 Nach T r e ad- 
Bombe ' w e 11 halt 

sichdas nach 
I lo sva her- 

oxylamin zu gestellte Re- 
fa rblmem agens unge- 

fahr eine Wmhe lang, wenn es 
unter Petroleum aufbmahrt wird. 

derer Wichtigkeit ist hierbei das Dariiber hinaus wind seine Stabi- 
richtige VerMtnis der Beshnd- litiit durch den Zusatz von Kupfer- 
teile bes R e a g e n s ,  denn nur draht zur LaSung erhoht. Weiter- 
so ist es naoh I 1 o s v a 7 )  moglich, hin ist nach T r e a d w e l l  das 
die geringsten Spuren von Acety- aus Kupferchlorid und aus Kup- 
len zu erkiennen und die Nieder- Abb. 1. fervitriol hergestellte Reagens 
schliige von Kupfer-Acetylenid weniger besttindig als das a'us 
inismer von glleich nmncierter und lakndiger Fiarbe Kupdernitrat bergestellte. Selbst bei Zusatz von Kupfer- 
zu erhalten. Die Gute des Reagens ist bestimmt draht ergeben naoh I 1  o s v a die am dem Nitrat berei- 
duroh die M e w  ,$es anwesenden Ammoniaks und teten Losungen weniger besta-e, datgegen auBeror- 
Hydroxyhins. 1st Ammonk-& nur in der eben dentlich lebhaft gefarbte Niederschlage. 
zur Auflosung des Kupfer(II)-Salm erforderlichen Wir gingen bei der Herstellung des Reagens stets 
Menge und Hydroxylamin nur in der zum Ablauf der von Kupfervitriol aus, und anderten die I 1  o s v a sche 
Reduktion gerade hinreichenden Konzentration in der Vorschrift dahin ab, daf3 wir das lfeste Kupfer( II)-Sak 
Losung vorhanden, so entstehen durch Acetylen sofort in etwa 8 cms 10%lgem Ammoniak losten. 
erst gelblichibraune, spaterhin griinli&e Nieder- Zur A u s f u h r u n g  d e r  V e r s u c h e  wurde die iri 
schliige. Bei Gegenwart von zu wen& Ammoniak er- Abb. 1 schematisch wiedergegebene Hochvnkuumapparatur ver- 
scheint weiterhin an der Oberflache der Losung eiii wendet, deren Evakuierung durch eine Quecksilber-Diffusions- 
]ich@lber pulverig;er KBrper, der aber ,die Brauchbar- strahlpunipe nach v 0 1 m e r erfolgte; alS VOrpUmpe fand einC 
keit des Rmgens nicht start. 1st andererseits zuviel filkaPwlPumpe nach G a e d e Verwendung. Zur Drurk- 
Ammoniak vorhanden, wodurch such ein erhohter ver- ablesung wurde fur die Drucke bis zu einigen Millimetern 

herab das Quecksilbermanometer MI, fur die geringeren Druckc 
es das McLeod-Manometer M, benutzt. Reines AcetylenlJ) wurde 

nicht, einheitlich gefarbte Niederschlage zu erzielen. An zu den Versuchen aus einer Stahlbombe entnommen und ill 
Stelle der So chrakteristischen, kirwhrot gefarbten den vorher auf l(r em Quecksilber ausgepumpten Vorrats- 
Niecterschlage werden dann nur S0lch.e erhalten, deren Iiolben B unter einem Druck von etwa 40 cm Quecksilber. RUS- 
Farbton zwischen licht- und dunkelziegelrot schwankt. reichend fur die ganze Versuchsreihe, abgefiillt. Zwischen die 

60 cms des Reagens sind danach erforderlich: 

an Hydroxylamin bedingt wirdy 

Acetylenbombe und den Vorratskolben B ist die Wasch- 
flasche A geschaltet, die eine Beobachtung des Gasstrollles 
qestattet. zU ~~~i~~ cines jeden versuchea wird das zwischell . 

lo) Cu-Aoet ylenid wird durch Schwefelwasserdoff unter En+- 
wicklung von Aoetylen zersetzt. 1st das auf Acetylen zu priifende 
(ias schwefelwasserstoffhaltig, so wiegt der entstehende Nieder- 
schlag mehr, als der in1 G& vorhandenen Acetylenmenge ent- 12) Kurzes Lehrbuch der analytischen Chemie, 10. AuIl., 
spricht; siehe hierzu: J. S c h e i b e r , 1. c. S. 3824; J. S c h e  i - Leipzig-Wien 1922, Bd. 2, S. 663. 
b e r  u. H. R e c k l e b e n ,  1. c., S. 210, 223; H. A r n o l d ,  13) Fur die freundliche Uberlassung des reineu Acetyleiis 
13. M o l l n e y  u. F. Z i m m e r m a n n ,  1. c., S. 1034. mochten wir auch an dieser Stelle Herrn Dr. E. S c h r 6 e r , 

Berlin, verhindlichst danken. 11)  1, o s s e n, T l ~ ~ ~ ~ ~ ~  Ann., Suppl. 6, 2% [lM8]. 
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deu Glashahnen (1) und (7) liegende System unter AusschluM 
dee durch Hahn (2) verschlossenen Vorratsgefafies B durch das 
Punipenaggrepat auf Hochvakuum (lO-4 ciii Quecksilber) ge- 
hritcht. Hierauf wird in den durch entsprechende Stellung des 
Dreiweghahnes (3) zwischen Hahn (I), (2), (3), (4) und (5 )  
liegenden Teil der Apparatur durch vorsichtiges Offnen von 
lfahn (2) aus deni Vorratsgefafi B Acetylen unter dem Druck 
voii 1 bis 3 ciii Quecksilber abgefiillt. Nunmehr wird entweder 
a i f  dem Wege iiber Hahii (4) und die Drosselcapillare D oder, 
lbei Verwendung g r o h r e r  Acetylenmengen iiber Hahn (5) der 
\7ersuchskolben C niit der fur den Versuch benotigten 
Acetylenmenge gefiillt. Entsprechende Stellung des Zweiweg- 
liahiies mit doppelter Bohrung (6) gestattet die Druckablesung in 
tleni init C verbundeiien System durch das McLeod-Manometer MI. 
Nach SchlieBen von Hahn (4) bzw. (5) und Umlegen von Hahn (3) 
und Hahn (6) wird iiber Hahn (7) das gesamte System bis 
Hahn (1) niit Ausnahme von B und C auf Hochvakuum gebracht 
uiid nnch Absperren des Pumpenaggregats durch Dreiweq- 
hahn (7) unter Offnen der  Hahne (4) und (5) Druckausgleicli 
im yesamten System hergestellt und in M2 nach Umlegeii von 
Hahn (6) der  fur den Versuch niafigebende Acetylendruck ab- 
wlesen. Hierauf wird M, durch Hahn (6) endgultig voni 
Systeni abgelegt. Das gesamte fur den Versuch in Fraqe 
I\oininende Volumen ist also das zwischen den Hahnen (l), (2). 
(0) und (7) liegende; es wurde zu V = 5800 cma bestimmt. 

Die in  V abgesperrte Acetylennienge wurde nunmehr durch 
Wasserstoff oder Kohlensaure, die einer Stahlbombe ent- 
iioinnieu wurden, so weit verdiinnt, dafj in V ein Gesamtdruck 
von etwa 53 em Quecksilber hergestellt wurde. Urn hierbei 
(lie Vermischung init der in den Zufiihrungsleitungeii befind- 

lichen Luft zu vermeiden, wurde (iiaehdeni die Quecksilbpr- 
diffusionspumpe abgekuhlt war) durch die dlvorpuiiipe hei 
abgelegten Hahnen (10) und (11) uber Hahn (9) bei geeignetw 
Stellung des Zweiweghahns mit doppelter Bohrung (8)  die 
Rohrleitung bis Hahn (7) evakuiert, dann durch 17111- 

stellung von Hahn (8) die tllpumpe abgelegt und iiber 
die Waschflasche F, die zu einein Drittel iiiit konzen- 
trierler Schwefelsaure beschickt war, bis Hahn (7) Wasserstolf 
bzw. Kohlendioxyd eingeleitet, dann, durch erneutes Unilegen 
vou Hahn (8) das Gas abgepumpt. Durch mehrinaliges Wieder- 
lrolen dieser Gasspulung diirfte praktisch der Gaszufiihrungs- 
weg sauerstofffrei gemacht worden sein. Vor deni Einlassen 
yon" Wasserstoff bzw. Kohlendioxyd in das System V iiber 
IJahn (7) mufi zwixhen der  Bombe und Hahn (7) bereits ei:i 
gewisser Gasdruck hergestellt sein, uni eiii Zuriickstronieii 
des in V abgesperrten Acetylens in Richtuiig (8) zu verhindern. 
Nach Einlassen des Gases wird durch Hahn (7) das Voluinen V 
wieder abgesperrt und in MI der Gesamtdruck - etwa 53 ciii  

Quecksilber - abgelesen. Die Acetylenkonzeiitration ergilit 
sich aus den Ablesniigen in Mi und M,. 

Der e i g e n t l i c h e  N a c h w e i s  des Acetylens erfolyt i n  
der mit dem Schliff H versehenen Waschflasche E, die durrh 
die Hahne (10) und (11) niit deni iibrigen System in Ver- 
bindung steht. Das Rohr G, das etwa 1 cm iiber deni Bodw 
der  Waschflasche endet, ist zu eiiier Capillare ausgezogen, uiii 
das Gas in  Form moglichst kleiner Blasen durch die Reaktions- 
fliissigkeit durchsaugen zu konnen. Vor jedeni Versuch wird 
die Flasche E bei geschlossenen Hahnen (10) und (11) nach vor- 
lierigem Einlassen von Luft auf deiii W e g  iiber Hnhn (11) bei 
abgelegter Vorpunipe voni Schliff abgezogen, bis etwa zu 
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K e a k t i o n s b i l d  

Rotfarbung der Versuchslosung u'nmittelbar nach Be- 
ginn desversuchs. - Roter flockiger Niederschlag. 

Reaktionebild wTie bei Versuch Nr. 1. 
Nach einiger Zeit Fichwache, dann intensive Rot- 

farbung der Losung. Ein fein verteilter schwe- 
bender Niederschkg ist wahrend des Vermchs 
erkennbar. Selzt sich nach Beendigung des Ver- 
suchs ab. 

Naoh 30 min sohwach g l b r o t e  FIrbung der Losmig. 
Nach 50 min deutlich rotlich. Nach 70 d n  deut- 
lioh rosa. Nach 90 min zwischen den Glasperlen 
fein verteilter roter Niederwhl~ag erkennlbar bei 
deultltich riitlicher Losung. 

Nach Beendigung des VersuchB deutliohe Rosa- 
farbung der Ltkung. Der Niederschlag wurde 
von den in der Lijsuiig vorhandenen Filtrier- 
papierfawrn adsorbiert, nach deren Absitzen e r  
deulkich erkennbar wird. 

Wahrend d s  V e r s u v b  und uiimittelbar daraulf 
wird wkder Rotfarbung der Losung m c h  Nieder- 
schkig8biBdung beobachtet. - Am folgenden 
Tage iet der am zugesetzkn Filtrierpapier ad- 
sorbierte Niedersohlag deutlich erkenwbar. 

L b g  bleibt volkommen farblos. Kein Nieder- 
schkig. - Auch am fo lgeden  Tage ist das  ab- 
gesetzte Filtrieqxtpier voll4kommen farblm. 

Reaktionebilb wie bei Versuch Nr. 7. 
Versuch einen Tag nach dem Einfulleii des 

Acetylens in  V ausgefuhrt. Reaktionsbild wie 
bei Versuch Nr. 7. 

Nach dern Vermch is2 die Liisung k a m  gefarbt. 
Der am Filtrierpapier admrbierte rote Nieder- 
schlag ist deutlich erkennabr .  

Nach dem Vei-such ist die L & u g  hrblos. Der am 
Filtrierpapier adsorbierte rote Niederwhlag ist 
deutlich erkennbar. 

Reaktionsbild wie bei Versuch Nr. 7. 
Versuch einen Tag nach dem Einfiillen des Acety- 

lens in V ausgefiihrt. Deutliche, aber schwacht. 
Rotfarbung des Filtrierpapiers erkennbar. 

Reaktionebild wie bei Versuoh Nr. 7. 
Reaktiowbild wie bei V e m c h  Nr. 7. 
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rineni Drittel ihres Volvinens mit Glasperlen und dann mit 
XI cni3 der vor jedeni Versuch frisch bereiteten Re ktionslosuiig 

gesetzt. 
Die Flnsche E wird nun unter Ufiiien der Hahne (lo), (11) 

und (8) an die Vorpunipe gelegt. Da infolge der Druckver- 
niinderung eine starke Gasenlwicklung aus der Liisung einsetzt 
und die Flussigkeit in der Flasche hochgerissen w i d ,  schaltet 
nian die Vorpunipe wiederholt auf kurze Zeit aus und ein, bis 
die Gasblasen langsani genug durch die Flussigkeit hindurch- 
gehen. Nunrnehr wird Hahn (10) auf etwa I/, Offnung ge- 
stellt und durch entsprechende Stellung von Hahn (7) -das 
Systeni V niit der  Olpunipe in Verbindung gesetzt. Hahn (10) 
wird nun so eingestellt, dafj das Gas niit einer Stromungs- 
geschwindigkeit von etwa 1,7 bis 1,9 I/Sttl. durch E hindurch- 
trilt. Der Versuch erstreckt sich unter diesen Bedingungeo, 
(la V etwa 4 1 Gas unter Nornialdruck enthalt, auf 2 bi- 
2% Stunden. Sobald die Stroniungsgeschwindigkeit absinkt, 
wirtl Hahn (10) entsprechend weiter geiiffnet. Is1 der Druclc 
in V auf 1 bis 2 cni Hg gesunken, so wird das ReaktionsgefaD E 
(lurch die HIhne (10) und (11) von der ubrigen Apparatur 
abgelegl. 

Durch wiederholte B 1 i 11 d v e r s u c h e  (vgl. Versuch Nr. 7 
und 8 in Tabelle 1) wurde festgeslellt, daR der verwendete 
Wasserstoff bzw. das Kohlendioxyd innerhalb der Empfindlich- 
keitsgrenze der hier verwendeten Methode absolut frei von 
Acetylen waren. 

In Tab. 1 sind die V e r s u c h s e r g e b II i s s e eingetrageri. 
AulJer der  Angabe uber den Gasdruck des Acetylens P,, den 
Gesanitgasdruck P, vor deni Versurh und P, nach deni Versuch 
und das verwendete Fiillgas erfolgt eine Angabe uber den 
Acetylengehalt des Gases in Voluiiiprozent sowie uber die durch 
die Liisung tatsiichlich durchgeleitete Aeetylenmenge in Gramni, 
die Stroniungsgeschwindigkeit S des Gases in Liter Gas- 
geniisch/Std., bezogen auf Nornialdruck, die Versuchsdauer t i i i  
Minuten und iiber dns in E sich einstellende Reaktionsbild. 

Die Daten in Tabelle 1 ergeben also f o 1 g e n Id e Y 

B i I d  h i  n s i c h  t 1 i c h d e r N a c h w e i s  b a r k e i t 
d e s  A c e t y l e n s :  

T a b e l l e  2. 

heschickt und wieder auf den leicht gefetteten E l  hliff H aiii- 

Reaktionsbild 10 ' V~l.-"/o CsH, 

Sofortige Rotfarbung der  Losung . 
Niederschlagsbildung bereits wahrend be: 

Versuchs erkennbar . . . . . . . 
An Filtrierpapier erkennbarer Nieder- 

Ncgativer Befund . . . . . . . . . schlag. . . . . . . . . . . . 

bis zu 78 

bis zu 12 

bis zu 3,7 
a b  3,4 

Es zeigt sich also, dal) die E in p f i II d 1 i c h k e i t 
des Nncliweises d u r c h  Z u g a b e  k l e i n e r  S t u c k -  
c h e n  v o n  F i l t r i e r p a p i e r  (GesamtflIche pro 
Stuck: etwa 3 bis 5 mni2) niit miiglichst faserigeni Rand 
I \  t\ t r a c h t 1 i c h g e s t e i g e r t wepden kann. Der 
kolloidal in der Losung suspendierte Niederschlag wird 

Die kontinuierliche Kontrolle des Salzgehaltes 
von Kesselspeisewasser mittels visuell durch- 

gefiihrter Leitfahigkeitsmessungen. 
Zu der Arbeit von E. R o t h e r u. G. J a n d e r. 

Der Aufsatz') von Dr. E. R o t h e r und Prof. Dr. G. .J a II - 
(I  e r konnle den Eindruck erwecken, als handele es sich bei 
cler beschriebenen Apparntur uni ein Gerat, welches zuiii ersteii- 
nial  ermoglicht, die Leitfahigkeit bzw. den Salz- oder Chlor- 
gehalt von Kondensaten oder anderen Elektrolyten registrierend 
iiufzuzeichiien. 

Derartige I~lstruniente gibt es jedoch bereits seit Jahreii, und 
xie sind auch in fast  sanitlichen inlandischen sowie vieleii aus- 
landischeii GroDkraftwerken, iiberhaupt in Betrieben, in deneii 
Kondensate und Destillate zur Kesselspeisung Verwenduttg 

1) Ztschr. angew. Cheni. 43, 9Fjz [1W30]. 

an deli faserigen Randern bevorzugt adsorbiert und heht 
sich so iron der helleren Flache in gunstiger Weise ab. 
Bei den geringsten zuni Nachweis komnienden Konzen- 
trationen erfolgt nur eine Anfarbung der Rander d ~ s  
Filtrierpapiers, wahread die Flache vollkonimen weii3 
bleibt. Verwendet man weiches Filtrierpapier, so kann 
es sich, infolge der Bewegung der Losung wlhrend des 
Versuchs, zu feinen Fasern auflosen, die ihrerseits deli 
Niederschlag adsorbieren und sich erst nach deni Ver-  
such auf den Glasperlen als rosa gefarbte Schicht ab- 
setzen. In ldiesem Zusanimenhang durfte es von Inter- 
esse sein, darauf hinzuweiseii, dafi J. S c h e i b e r , 
H. R e c k 1 e b e n "), die die oben charakterisierte Re- 
aktion zuni Nachweis des  Kupfers ausgebildet haben, 
feststellten, dal) die Brauchbarkeit der  Reaktion durc!i 
die Neigung des Niederschlags, langere Zeit kolloidal i n  
Losung zu bleiben, eine Beeintrachtigung erfahrt. Sie 
setzten, uni eine raschere Abscheidung desselben zu er- 
zielen, der Losung Natriunichlorid zu oder erzeugten i l l  
der Losung eine weiDe Fallung von Magnesium- odrr 
Aluniiniumhydroxyd, an der sich der  Niederschlag adsor- 
hierte; auch durch Filtrieren konnte der Niederschlag 
friiher sichtbar gemacht werden. 

Bei der Ausfuhrung des Versuches kaiin i i i i  Fa lk  
belir niedriger Acetylendrucke (vgl. Versuch Nr. 1:) i;i 

Tabelle 1) dcurch A d  s o r p t i o n  a n d e II (i 1 a s w I II - 
d e 11 eine Konzentrations v e r m i n d e r u n g in dfsr 
Gasphase eintreten. Wurde beispielsweise das Acetylei~ 
(ohne Zusatz des  Mischgases H2 oder CO,) etwa 24 Stuii- 
den in der Glasapparatur stehengelassen, und erst d a n ~  
der Versuch durchgefuhrt, so konnte aus dem Reaktionq- 
bild deutlich auf eine Konzentrationsverminderung ge- 
schlossen werden. 

Als Ergebnis dieser Untersuchung ist also festzu- 
halten, dai3 A c e  t y 1 e n  mit I 1  o s v a  scher Losung n o c  ii 
i n  e i n e r  K o n z e n t r a t i o n  v o n  3,7.10-' Vo1.-X, 
e n t s p r e c h e n  1,7.10-; g A c e t y l e n  i n  e t w a  4 1 
G a s g  e in i s c  h u n t e r N o  r i n  R 1ld r u c k  b e  i e i n e r 
S t r o ni u n g s g P s c h w i n d i g k e i t G a s e B 

v o n  e t w a  1,7 b i s  1,9 1 G a s g e n i i s c h  R e i  N o r -  
n i a l d r u c k  p r o  S t u n d e  n i i t t e l s  d e r  o b e i r  
h e s c  h r i e bie 11 e n e i n d  e u t i g 
n a c h g  e w i  e s e n w e  r d e n k a n n. 

Herrn Prof. Dr. M. B o Id e n  s t e i II danken wir er- 
gebenst daifiir, dai3 wir dime Arbeit in seineni Institut aus- 
W r e n  konnten. Der Notgenieindaft der  Deutschen 
Wissenschaft, d ie  die Ar4beit durch Gewahrung der Mittel 
ermiiglichte, silkd wir gleichfalls zu Dank verpflichtet. 

d e s 

A n o r d  n u n g 

[A. 30.1 

14) d. S c h e i b e  r u. H. R e c I< 1 e b e 1 1 ,  Ber. Dtscli. chew. 
(ies. 44, 2% [1911]. 

finden, teils nnzeigend, teils registrierend i n  einwantlfreieni 
G ebrauch. 

Gerade die i n  tlen lelzteii Jahren :in Kontlensate aller Art 
gestellten hohen Aiiforderungen in bezug auf Reinheit iiiaehten 
ein derartiges Gerlt zu eineni unentbehrlichen Betriebs- 
instrument, da sich ja bei der titrinietrischen Untersuchuiip, 
die nornialerweise nur einrnal am Tage vorgenoninien wird, 
kein klares Bild uber die wirklichen Betriebsverhaltnisse er- 
gibt. Der in deni Artilcel angegebene ninxinial zulassige Ver- 
unreinigungsgrad des Kondensats (500 nig Chlor/l) mag iiir 
bestinimte Betriebe und vor allen Dingen nur bei verhiiltnis- 
tiiiOig niedrigeni Kesseldruck zutreffen, jedoch hat die Er- 
fabrung gelehrt, daD bereits ein Gesanitsalzgehalt von 6 bis 
H iiig/I, ausgedruckt als Hartebildner, bei den heute in Groli- 
kraftwerken vorherrschenden hoheren Betrieb-sdrucken auf di. 
Kesselsteinbildung ungunstigen EinfluD hat. Bei Hochstdrurkeri, 
beispielsweise bei 100 at, liegt die Grenze schoii bei 3 bzw. 




