UNIVERSITATS-
BIBLIOTHEK
PADERBORN

®

Technik der Experimentalchemie

Arendt, Rudolf
Hamburg [u.a.], 1900

FUnfter Abschnitt. Wasserstoffverbindungen (Hydrure).

urn:nbn:de:hbz:466:1-84031

Visual \\Llibrary


https://nbn-resolving.org/urn:nbn:de:hbz:466:1-84031

Fiinfter Absechnitt.
Wasserstoffverbindungen (Hydriire).

ERSTES KAPITEL.
Hydriire der Halogengruppe.

§ 239, Volumetrische Zusammensetzung des Salzsiure-
gases.

Bine zweischenklige Kiohre aus starkem Glase mit Hilnen

und Stativ (Fig. 820). Natrium, Quechsilber, ein Apparat zur
Entwickelung von trockenem Salzsiuregas.

A. W. Hormasx hat die Einwirkung von Natriumamalgam auf

trockenes Salzsiuregas (& 109) benutzt, um die volumetrische Zusammen-

iiltnisse des (Gases zur Anschauung

setzung, sowie die Kondensationsver
zn bringen. (Binleitung in die moderne Chemie.) Man bedient sich
n U-Rohrs, welches, wie Figur 828 zeigt, mit
der eine schlielst den einen Schenkel oben

hierzu eines starkwandig
zwei (Flashiihnen versehen ist;
ab, der andere befindet sich nahe an der unteren Biegung. Der zweite
Sehenkel ist offen. Zur Aufstellung des Rohrs dient ein starkes eisernes
Stativ. In dieser Rohre wird die Zersetzung des Salzsiiuregases in
folgender Weise vorgenommen. Man offnet den oberen Hahn, wiihrend
der untere geschlossen ist, und gielst Quecksilber in den offenen Schenkel,
so dafs sich der andere vollstindig damit fillt. Hierauf schliefst man
sfinet den unteren, bis das Quecksilber aus dem
untergestelltes Gefils ausgelaufen ist. Inzwischen
welcher mit Chlorealeium-
Wenn alle Luft aus dem

den oberen Hahn und
offenen Schenkel in ein
hat man einen Salzsiiureentwickelungsapparat,
trockenrohr versehen ist, in Thitigkeit gesetzt.
und dem Trockenrohr entfernt ist (was man daran

erkennt. dafs das Gas vollstindig von Wasser absorbiert wird), so senkt
4D

Entwickelungsgefils
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706 HYDRURE 8 232,

man eine lange, unten umgebogene Glasréhre in den offenen Schenkel,
so dals die Blasen des sich entwickelnden Chlorwasserstoffeases in dem
geschlossenen Schenkel aufsteigen, bis dieser zum grifsten Teil damit
gefullt ist. Das Quecksilber, welches hierbei in den anderen Schenkel
ibertritt, wird durch zeitweiliges Offnen des unteren Hahns wieder heraus-
gelassen (Fig. 829). Man zieht dann das Gaseinleitungsrohr heraus,

beseitict den Gasentwickelungsapparat, stellt das Niveau durch Offnen

Pt

Fig, 828, Fig. 829,
Zersetzung von Salzsiiure dorch Natrium, Fiillung des Apparats.

des unteren Hahns, bezw. Nachgielsen von Quecksilber in beiden Schen-
keln des U-Rohrs gleich und teilt den mit Gas gefiillten Raum durch
Uberschieben eines Kautschukrings in zwei gleiche Teile. Der offene
Schenkel wird nun ganz mit Natriumamalgam, welches man durch
Zusammenreiben von 1 Teil Natrium mit 250 Teilen Quecksilber hergestellt
hat, angefiillt, worauf man das Rohr aus dem Stativ nimmt, den offenen
Schenkel mit dem Daumen fest verschliefst und durch Neigen des Rohrs
das Amalgamgemenge aus dem einen Schenkel wiederholt in den anderen
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iibertreten lifst. Hierzn bedient man sich des in Fignr 828 und 831
dargestellten Handgriffs. Man muls die Rohre mit festem Griff fassen
und darf den Verschluls, solange man schiittelt, nicht liiften, Hierzu
oehiirt eine gewisse Sicherheit, die man sich nur durch lingere Ubung
erwerben kann, namentlich hiite man sich, das Quecksilber zu rasch aus
dem einen Schenkel in den anderen iiberstromen zu lassen. Das Schiitteln
mufs lingere Zeit fortgesetzt werden, wenn man sicher sein will, dals die
Zersetzang des Gases eine vollstindige ist. Zuletzt treibe man alles (Gas
in den geschlossenen Schenkel zuriick und ziehe dann erst den Finger
von der Offnung, Nach dem Wiederaufstellen des Rohrs auf dem Stativ

Fig. 830, Fig, 831. Fig. 832,

Einwirkune von Natriumamalgam auf Salzsiinre.

stellt man dureh Nachgielsen von Quecksilber und, wenn nitig, durch
Offnen des Hahns das Niveau in beiden Qehenkeln wieder her und kann
nun beobachten, dafs das Velum des riickstandigen Gases (Wasserstofl)
die Hilfte des urspriinglichen betrigt.

A. W. Hormaxx hat selbst auf eine Fehlerquelle hingewiesen, welche
bei diesem Versuche leicht die Veranlassung sein kann, dafs das Resultat
nicht eanz genau ausfillt. Wenn man niimlich nach dem Kinleiten des
Chlorwasserstoffzases das (lasrohr, durch welches dieses eingefithrt wurde,
herauszieht, so fiillt sich auch der offene Sehenkel mit Chlorwasserstoff,
welcher rasch Feuchtigkeit anzieht und an der inneren (Hlaswand haften
bleibt. Hierdurch erhiilt man etwas zu viel Wasserstoff, Diese Fehler-
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HYDRURE & 238,

quelle lilst sich leicht vermeiden, wenn man die Fullung des Rohrs in
der Weise vornimmt, dals man den Kautschukschlauch des Gasentwicke-
lungsapparats direkt iiber das Rohr des oberen Hahns schiebt und letz
teren dann sogleich 6ffnet, Man muls sich vorher iiberzeugt haben, dals
der Kautschukschlauch dicht schliefst, damit nicht beim Sinken des Queck-
silbers Luft mit eingezogen wird. Das beim Fillen in den offenen
Schenkel eintretende Quecksilber wird auch hier wieder durch Offnen
des Hahns abgelassen.

Nach Beendigung des Versuchs gielse man das mit dem Natrium-
amalgam vermischte Quecksilber in eine Porzellanschale, zersetze es durch
verdiinnte Salzsiure, wasche mit Wasser aus und trockne in der auf
Seite 48 angegebenen Weise.

§ 233. Darstellung von Bromwasserstoffsiure.

a) Brom, gelber Phosphor. Fin flacher Napf, ein kleiner (100 cem)

und zwei grifsere (300 cem) Kolben. Brom, amorpher Phosplor.

b) Ein Kolben (500 cem) mit Hahnirichter und zweimal rechit-

winklig gebogener, 6 mm weiter Gasableitungsrihre, eine
kleine zwethalsige Ilasche.

Dafs sich Brom und Wasserstoff direkt miteinander verbinden
konnen, ist bereits frither [§ 84, d), S. 450 gezeigt; da dies aber keine
vorteilhafte Darstellungsmethode ist, so bedient man sich der Mitwirkung
des Phosphors,

a) Darstellung der wisserigen Bromwasserstoffsiure mittels
gelben Phosphors. Unter Mitwirkung von Phosphor wird Wasser leicht
durch Brom zersetzt, wobei sich Phosphorsiure und Bromwasserstoff
bilden. Die Einwirkung auf gelben Phosphor ist hichst energisch und
kann nur unter Anwendung besonderer Vorsichtsmalsregeln zur Aus-
fihrung gebracht werden. Dahin gehdrt vor allem, dafs man eine direkte
Berithrung des Phosphors mit fliissigem, unverdiinntem Brom vermeidet
oder eine solche nur mit sehr kleinen Quantititen bewirkt, Man gielse
zu diesem Zwecke in einen flachen Napf mit ebenem Boden etwas Wasser
und einige Kubikcentimeter Brom, welches sich zum Teil darin lost.
Dann granuliere man in einem kleinen Kochflischehen etwas Phosphor,
indem man denselben unter Wasser schmilzt und, nachdem er geschmolzen,
mit dem Wasser bis zum Erkalten schiittelt. Hiervon bringe man nach
und nach kleine Portionen in den Napf (Teller) und bewirke durch
Neigen, dafs die Phosphorkirner immer nur mit einer ganz diinnen Schicht
der Fliissickeit in Berithrung kommen: dies setzt man so lange fort, bis
alles Brom verschwunden ist, was man an der vollstindigen Entfirbung
der Flissigkeit erkennt. Man hat jetzt eine verdiinnte Liésung von Brom-
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wasserstoffsiiure, welche man in einen grifseren Kolben gielst, doch mit
der Vorsicht, dafs nicht Stiicke unverbrauchten Phosphors mit hinein
kommen. Hierauf setze man einige Kubikcentimeter Brom hinzu und
schiittele. Die Bromwasserstoffsiure hat die Eigenschaft, Brom in grilseren
gkeit zu bilden. Man

v

Mengen aufzultsen, und damit eine rotbranme Fliis
lasse das ungeldste Brom absetzen und dekantiere in eine andere Flasche
mit der Vorsicht, kein ungeltstes Brom mit hiniiber zu bringen, und fiige
der gefirbten Fliissigkeit ein Stiick Phosphor hinzu. Man schiittele, bis
Entfirbung eingetreten ist, giefse die klare Flissigkeit zuriick in die erste
Flasche, l6se neue Mengen darin auf, dekantiere in die zweite Flasche
auf den Phosphor, was man so oft wiederholt, bis man eine konzentrierte
farhlose Losung von Bromwasserstoff hat, die zugleich geliste Phosphor-
giure enthialt. Durch Destillation trennt man sie von letzterer.

b) Darstellung wisseriger Bromwasserstoffsiure mittels
amorphen Phosphors. Unter Anwendung von amorphem Phosphor
ceht die Reaktion weit ruhiger von statten und lafst sich, nach Torsor®
zu einer bequemen Darstellungsmethode der Bromwasserstofistiure ver-
werten. Durch den Kork eines Kolbens von 500 cem Inhalt (s. Fig. 9
auf der Tafel am Ende des Werks) ist das Rohr eines Hahntrichters
(Hahnpipette, Scheidetrichter) von etwa 50 ccm Inhalt gefihrt und daneben
ein zweitos etwa 4 mm weites Rohr, welches erst einige Centimeter ge-
rade nach oben, dann rechtwinklig nach der Seite und hierauf abermals
rechtwinklic nach unten gebogen ist. Man bringe nun 10 g amorphen
Phosphor in den Kolben, giefse 100 cem Wasser dazu, setze den Kork
anf, fille die Kugel der Hahnpipette (bei geschlossenem Hahn) mit
35 com Brom™. setze den Kolben (mit Sandbad) auf einen Dreifuls und
tauche das untere offene Ende der Gasableitungsrohre in den Hals einer
kleinen dreihalsizen Flasche, welche mit etwa 50 cem Wasser gefiillt ist,
so dafs das Rohrenende die Oberfliche des Wassers eben beriihrt. Nun
offne man den Hahn der Pipette vorsichtig, so dafs das Brom in einzelnen
Tropfen ausfliefst. Jeder Tropfen bringt, indem er in dem Wasser unter-
sinkt und mit dem amorphen Phosphor in Berithrung kommt, eine kleine
von einer Lichterscheinung begleitete Verpuffung hervor; deshalb lasse

man das Brom anfangs nur ganz langsam eintropfeln. Spiter, wenn sich

% Bariehie der Deutschien chemt. f;';'.ﬁ'e'f!"sr».l'.f.:'(llf_.". Bd. 8, S. 400. — Chem. Centr.- Blatt

1870, 8. B24,

: : 1 - Qg 3 1 . T 1mette S =
** Jm Brom zu pipetfieren, verbindet man das obere Rohr der Pipette mittel:

gines kurzen, mit Quetschhahn versehen
(asrohre. welches mit Stiicken festen Atzkalis pefillt ist,
und schliefst, nachdem die Pipette gefiillt ist, den Quetschhahn,

en Kautschukschlanchs mit einem weiteren
saugt an dessen Offnung
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eine entsprechende Menge Bromwasserstoffsiure gebildet und in dem
Wasser gelist hat, nimmt diese das eintrépfelnde Brom auf, und von nun
ab verliuft die Reaktion ganz ruhig. Von Zeit zu Zeit kann man den
Kolben leise umschiltte

n. Die Mischung erwirmt sich im Laufe des
Prozesses von selbst, und erst, nachdem alles Brom hinzugefiigt ist, muls
man die Kinwirkung des Phosphors durch Erwiirmen und Umschiitteln
vervollstindigen. Hierbei ereignet es sich mitunter, dals, wenn man das
Brom aus der Hahnpipette gegen das Ende zu rasch hat einfliefsen lassen.
der Phosphor plitzlich auf die ganze Masse des noch vorhandenen Broms

einwirkt, und die Fliissigkeit in wenig Sekunden entfirbt wird. Es ent-

wickeln sich dann grofse Massen gasformiger Bromwasserstoffsiiure, welche
indes in dem Wasser der Vorlage vollstindig absorbiert wird. Um diesen
gefahrlosen, doch immerhin unangenehmen Zufall zu vermeiden, muls
man, wihrend das Brom aus der Pipette noch zufliefst und ehe man die
Lampe unter dem Sandbade anziindet, den Kolben ofter umschiitteln.
Ist die Reaktion vollendet, so lasse man den Apparat erkalten. Hierbei

wird die in dem Kolben enthaltene castiirm Bromwasserstoffsiiure von

dem Wasser absorbiert und durch Luft ersetzt, welche durch den gedffneten
Hahntrichter oder, falls dieser geschlossen ist. durch das (Gasableitungs-
rohr eimntritt, wenn letzteres nicht etwa zu tief in das Wasser der Vor-
lage eintanchf, was zu vermeiden ist. Nach dem vollizen Erkalten gielse
man die Flissigkeit aus dem Kolben und der Vorlage zusammen in eine
tubulierte Retorte mit eingesetztem Thermometer und destilliere, wodurch
man die wisserige Siure als eine farblose Fliissigkeit erhiilt, deren spezi-
fisches Gewicht und Prozenteehalt fortwithrend steigt, bis man den Siede-
punkt 125—126° erreicht hat. Unter Einhaltung der oben angegebenen
quantitativen Verhiltnisse von Brom, Phosphor und Wasser lifst sich
eine Siure von 1,49 spez. Gew. erhalten, welche 48,17 p. ¢. HBr enthilt.
Setzt man die Destillation noch linger fort, so geht wiederum eine ver-
diinntere Siure iiber.

Die konzentrierte Siure raucht an der Luft stark und lifst sich
lingere Zeit unveriindert anfbewahren.

Diese Methode eignet sich, wie gesagt, auch zur Darstellung grifserer
Mengen Bromwasserstoflsiiure, in welchem Falle man dieselben Verhilt-
nisse einzuhalten hat, aber grofsere Gefifse nehmen muls.

¢) Darstellung gasféormiger Bromwasserstoffsiure. Diese

lilst sich in einem ebenso eingerichteten Apparate ausfihren wie unter b,

jedoch mit der Abinderung, dals man die Gasableitungsrohre zunichst

mit einem U-Rohre verbindet, in dessen Biegung man etwas feuchten
(nicht nassen) amorphen Phosphor (zur Absorption etwa mitgerissener

Bromdimpfe) bringt und aus letzterem das Gas in eine Quecksilberwanne
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leitet, in welche man einen mit Quecksilber gefiillten Cylinder zur Auf-
fangung des Gases verkehrt aufgestellt hat. Die Wassermenge, welche
mit dem Brom und dem Phosphor zusammengebracht wird, mufs bedeutend
vermindert werden. Man wende aunf 1 Teil amorphen Phosphor nur
9 Teile Wasser und 10 Teile Brom an. Die Reaktion ist lebhafter und
mufs mit noch grofserer Vorsicht geleitet werden: auch kann man mit
viel kleineren Mengen arbeiten, da es nur darauf ankommt, die Higen-
schaften des Giases zu zeigen (1 g Phosphor und 3 cem Brom sind vobllig
ausreichend): der Apparat erhilt dann selbstverstindlich entsprechend
kleinere Dimensionen. Anstatt das Gas iber Quecksilber aufzufangen,
kann man es auch, wie bei der Darstellung der gasformigen Salzsiiure
(& 81) beschrieben ist, in einen Fufscylinder leiten und dann von Wasser

absorbieren lassen.

& 234. Darstellung von Jodwasserstoffsaure.
a) Jod, amorpher FPhosphor. Fin Gasentwickelungsholbien von 500 cem
[nhalt, ein Kuhlapparat.
b) Eine tubulierte Retorte (300 cem) mit Hahnpipette, ein ufs-
eylinder mait engem Halse.
¢c) Apparat zur Darstellung von Jodwasserstoff nach Ltard.
a) Darstellung der wisserigen Siure, Finige Gramm amorpher
Phosphor werden in einen Gasentwickelungskolben mit der 50fachen
Menge Wasser iibergossen und dann allmithlich 10 Teile fein zerriebenes
Jod hinzugefiigt, wobei man den Kolben durch Einsenken in Wasser ab-
kithlt. Man verschliefst letateren, verbindet sein (asableitungsrohr mit
einem vorher zurecht gestellten Kithlapparate und destilliert die wiisserige
Siure unter gelindem Hrwirmen des Kolbens in eine Vorlage.
b) Darstellung der gasformigen Siure. In eine tubulierte
: Teil amorphen Phosphor und verschliefse dieselbe
welchem das Rohr einer Hahnpipette steckt; in
10 Teilen Jod in wiisseriger Jod-

Retorte bringe man 1
mit einem Korke, 1n
diese bringe man eine Auflisung von
wasserstoffsdure und verbinde den Hals der Retorte mit einem Gas-
ableitungsrohre, welches man his auf den
Hals einsenkt. Durch (ffnen des Hahns lifst man die Jod-
¢ die Entwickelung anfangs ohne fulsere

Joden eines Fulseylinders mit

engenm
losung langsam eintropfels, worau
Wirmezufahr beginnt. Zuletzt unterstitzt man die Reaktion durch ge-
lindes Frwirmen.® Die Jodwasserstofisiure sammelt sich als farbloses

“ Fingt man zu zeitig an zu orwiirmen, go bildet sich Jodphosphonium, welches
im Halse der Retorte sublimiert und das Rohr verstopfen kann (8. w. unten V. Kapitel

l’11:J.~:1|11u1".'.'a.~_'~:51=.1':-_=i|rtl'l.
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Gas in dem Fulscylinder und kann darin durch Wasser absorbiert werden
(Baxxow?®). Auf diese Weise lifst sich auch eine konzentrierte wisserige
Séure darstellen, indem man das Gas bis zur villigen Siittigung in eine
gut abgekiihlte Vorlage mit Wasser leitet.
¢) Wenn Jodwasserstoffsiure in grifseren Mengen dargestellt
werden soll, kann man sich mit ‘u'urtr-"] eines von Krarn*™ empfohlenen
Apparats bedienen, welcher in Figur 833 abgebildet ist. Der Kolben B
{1 1) wird mit einer geniizenden Menge roten Phosphors beschickt und
etwas Wasser daraul gegossen. Ein zweiter kleinerer Kolben 4 mit um-
gebogenem Hals wird so mit B verbunden, wie die Figur zeigt. Er
enthiilt gepulvertes trockenes Jod. Durch Drehung dieses Kolbens aus
der Stellung A in die andere 4’ kann man Jod nachschiitten, sobald
erforderlich ist, ohne den Prozefs zu unterbrechen. Beim Beginne des
Versuchs wird die zuerst entwickelte Jodwasserstoffsiiure vom Wasser
absorbiert; sobald dieses gesiittiot ist, bewirken
Al die geringsten Mengen nachgeschiitteten Jods

ein Entweichen von gasférmigem Jodwasser-

”7' i stoft durch das Ableitungsrohr . Wenn sich

f/ ﬂ?y Jodphosphonium bildet, leitet man das Gas

11'“ durch ein Gemenge von Asbest oder Bimsstein

E=—= i L mit Jod oder man kann auch zur Vermeidung
- dessen den Versuch umgekehrt einrichten,

: \"-. indem man nach Lorsar Mever*™* iiber-

faz - schiissiges Jod verwendet. Zu diesem Zwecke

‘: = bringt man letzteres mit Wasser in den

21, ; ¥ hitttet ane
Fig. $33. Darstellung von Ballon B und schiittet aus 4 den amorphen

Jodwasserstoff nach Eranp, Phosphor nach,

5 235. Reaktionen der Hydrosiuren.
W iisserige r’;‘rmn.r.r-fz.c.\-r-;-.u‘.r.lj‘j'— und Jodwasserstoffsiiure, Kalium- und
Natriumbydrat, kohlensaures Natrium wund Barium. Eisenoxyd, Zink-
oxyd, Kupferoxyd, Quecksilberoxyd. Eisenpulver, Zinkpulver.  Sal-
petersaures Quechsilberovydul wund Silbernitrat in Lisung.  Fine
Lisung von unterschwefligsaurem Natrium.

Um die grofse Analogie der Brom- und Jodwasserstoffsiure mit der

* Berichle der Deutsehen chem. Geselischaff, Bd. 1, 8. 1498. — Chem. Centr.- Blatt
1875, 8. 2.
Bulletin de ln Société de Chimie de Pariz, Bd. 49, 8. 742, — Chem. Centr.-Blait
|HH.‘-’} =, 820.

* Berichte der Deutschen chent. Gesellschaft, Bd. 20, 8. 8881, — Chem. Centr.-Blut
1888, S. 216.
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Salzsiure zu zeigen, liafst man beide auf Oxyde, Metallsalze und Metalle
einwirken, und vergleicht ihr Verhalten mit dem fiir die Salzsiiure an
den betreffenden Orten frither beobachteten.

Starke Basen (Kali und Natron) werden vollkommen neutralisiert
(& 186), Carbonate unter Kohlensiureentwickelung zersetzt (3 163) und

Metalloxyde in Bromide, bezw. Jodide verwandelt (§ 138, S. 536). Die

letzteren Versuche lassen sich passend in Probierglisern ausfiihren.
Wendet man konzentrierte Siuren an und bewirkt die Liosung durch
Arwirmen, so scheiden sich meist die entstandenen Haloidsalze nach dem
Abkiihlen in Krystalle aus. Ferner werden verschiedene Metalle (Zink,
Kisen ete.) von beiden unter Wasserstoffentwickelung gelost (§ 148 und 149)
und Quecksilber- und Silberldsungen dadurch gefillt. Bromwasserstofl
bringt in der Lisung des salpetersauren Quecksilberoxyduls einen weilsen,
dem Kalomel ihnlichen Niederschlag hervor. Jodwasserstof erzeugt da-~
mit gleichfalls eine weilse Fallung.

Eine Lisung von Silbernitrat gieht mit Bromwasserstoff einen weilsen,
dem Chlorsilber fihnlichen, und mit Jodwasserstoff emen gelblichen Nieder-
schlag. Durch ihr Verhalten zu Ammoniak unterscheiden sich diese
Niederschlice vom Chlorsilber. Withrend sich letzteres in iiberschiissigem
Ammoniak sehr leicht list, geschieht dies beim Bromsilber weit schwie-
riger, und man mufs einen viel griilseren Uberschuls von Ammoniak an-
wenden. um den Niederschlag wieder zn ldsen. Jodsilber endlich ist
Ammoniak fast ganz unloslich. In unterschwefligsaurem Natron aber
sind alle drei Niederschlige leicht loslich, (Anwendung des letzteren

Salzes in der Photographie zum Fixieren des Bildes)

¢ 236. Darstellung von Cyangas.

Quecksilbercyanid, eine Retorte aus Sschwer schmelzbarem

Glase (3) mit ﬁ--.l.rfl,r(,-,";:.,;,r-,u"rg_rl.r,rg wnd f','r:.-.'ub.f'.r'.".l’x.'.rf‘r.,r.x'f'm‘lu‘: elie

Quecksilberwanne,
Der Apparat zor Darstellung des Cyangases ist ihnlich zusammen-

gesetzt, wie der zur Bereitung von Sauerstoff aus Quecksilberoxyd
(Fig. 479, S. 335), nur dals man statt der Wasserwanne eine Queck-

silberwanne anwendet. HEinige Gramm Quecksilbercyanid werden in der

Retorte stark erhitzt. Das Quecksilber verdichtet sich im Halse und 1n
der Vorlage, und im Cylinder sammelt si
[s brennt mit purpurgesiumter

ch ein farbloses Gas, vor dessen

Einatmung man gich zu hiiten hat.

Flamme.

R e
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ZWEITES KAPITEL.

Hydriire der Sauerstoftgruppe.

§ 237, Volumetrische Zusammensetzung und Konden-
sationsverhdltnisse des Wasserdampfs.

Lin Fudiometervohr fir W assergas nach A. W, flofmann
(Fig. 834), ein Dampfhessel, ein Induktionsapparat.

Die Kondensation der Gase, welehe sich in ungleichen Volum-
verhiltnissen verbinden, auf zwei Volume im Moment ihrer VYerbindung
— eine Thatsache, welcher in der modernen Chemie eine grundlegende
Bedeutung beigemessen wird — lifst sich am anschaulichsten bej der
Bildung des Wassers auns seinen Bestandteilen darthun, wenn man sich
dazu des in Figur 83 dargestellten, von A. W. Hormany konstruierten

Apparats bedient. Ein starkwandiges Eudiometerrohr von 1 m Linge
und 10—12 mm Durchmesser mit am oberen Ende eingeschmolzenen
Platindrithten ist in seiner oberen Hilfte durch itbergeschobene Grummi-
ringe in drei gleiche Teile geteilt und von einem welteren Glasrohre.
welches als Mantel dient, umeeben. Es wird ganz mit Quecksilber gefillf
und verkehrt in einem Quecksilber enthaltenden Cylinder aufgestellt, in
welcher Liage man es durch zwei an einem Stativ verschiebbare Klemmen
befestigt. Bei der angegebenen Linge des Rohrs bildet sich im oberen
Teile ein Vakoum. Nachdem das Quecksilber in der Rohre nach einigen
Schwankungen zur Ruhe gekommen ist, leitet man in den ringférmizen
Raum zwischen Rohre und Mantel Wasserdampf, was wiihrend der ganzen
Dauer des Versuchs fortgesetzt wird. Die Osen der Platindriihte sind
schon vorher mit dem Pole eines Induktionsapparats verbunden. Sobald
man annehmen zu kinnen glaubt, dals die Réhre von dem '\\'.-wm-rtf:lmpl't
gehirig durchheizt und die Temperatur eine konstante geworden ist, lasse
man mittels eines umgebogenen Glasrohrs aus einem Wasserstoffent-
wickelungsapparate so viel trockenen Wasserstoff in die Rohre treten,
dals das Quecksilber bis zum zweiten Ringe sinkt, und fiille hierauf den
Zwischenraum zwischen diesem und dem untersten Ringe mit reinem unid
trockenem Saunerstoffe. Damit das Gas sich gleich richtiz erwiirmt und
ncht etwa durch nachtriigliche Erwirmung sein Volum noch #ndert. lasse
man die (fase nur langsam in die Rohre eintreten. Anstatt beide Gase
isoliert einzufithren, kann man mit Vorteil auch elektrolytisches Knallgas
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einleiten, welches man mittels des in Figur 632, S. 478 abgehildeten
Apparats entwickelt. Man stellt nun die obere Metfallklemme durch
Verschieben auf dem Metallstabe des Stativs so, dals der Ring mit dem
Stande des Quecksilbers in der Rohre genau gleiche Hohe hat, und
schraubt fest. Jetzt lifst man durch Schliefsung des Induktionsapparats
swischen den Platindriihten elektrische Funken iiberspringen, wodurch die
Verbindung beider Gase erfolgt. Die KExplosion vollzieht sich trotz des

Fig. 884, Synthese des Wasserdampfs.

el i | : = 1 o I
betriichtlichen Gasvolums ohne Gefahr, weil die Gase durch Erwirmung

und verminderten Druck sehr ansgedehnt
Entziindung keine allzustarke Volumvermehrung,
- zu grolse Volumverminderung eintritt. In
man beachten, dals die Rohre tief genug
Offnung beim Auf-

gind, weshalb sowohl bei der
als auch bei der nach-
folgenden Kontraktion keine
]u zug auf letzteren Punkt wolle

» das Quecksilber eintauchen muls, damit thre untere
steigen der igmckwlhe wsiule nicht etwa frei wird, Der Induktionsapparat

bleibt nur einen Moment geschlossen. Nachdem

das Quecksilber in der

-
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Rohre zur Ruhe gekommen ist, mufs das Niveau desselben wieder auf
die urspriingliche Héhe gebracht werden, welche es vor dem Durch-
schlagen des elektrischen Funkens besafs. Man schraubt deshalb die
untere Klemme am Stativ auf und senkt die Réhre so tief in das Queck-
silber der Cylinderwanne ein, bis der obere Rand des Ringes der oheren
Klemme (welche zu diesem Zwecke nicht fest geschlossen sein darf)
wieder mit dem Quecksilber gleichsteht. Da Jetzt der Druck und die
Temperatur wieder dieselben sind, wie vor der Verbindung der Gase, so
sind die Volume unmittelbar vergleichbar, und als Resultat ergiebt sich

eine Kontraktion von 8:2,

§ 237A. Volumetrische Verhiltnisse Zwischen Wasser-
dampf und fllissigem Wasser.
Hierzu dient nach A. W. Hormasn® eine starkwandige Glaskugel

von 200—300 cem Inhalt, an welche diametral zwei

! a enge (rlasrdhren angeschmolzen sind, von denen die
eine einen Hahn hat. Die Kugel wird in ein festes
Filtriergestell oder in den Ring eines krifticen Sta-
tivs eingesetzt, so dafs die mit Hahn versehene Réhre
nach oben, die offene nach unten gerichtet ist. Unter
letztere setzt man eine Wanne mit einer geniigenden
Menge Quecksilber so, dals die Offnung der unteren
(rlasréhre etwa 1 em iiber dem Quecksilberspiegel
steht.  Durch die obere Glasrohre wird nun etwa
5 Minuten lang ein kriiftiger Strom von Wasserdampf

geleitet, damit alle Luft verdriingt werde. Dann senkt
man die Kugel, so dafls das untere Glasrohr geniigend

tief in das Quecksilber eintaucht, und schliefst gleich-
zeitig den Dampfstrom ab. Wihrend des Erkaltens
steigt das Quecksilber in die Hphe, fiillt die Kugel vollstiindig aus und
steigt auch moch im oberen Rohre so weit auf, dals in letzterem nur
noch ein kurzer Wasserfaden sichthar ist.

Berichie der Deutschen chem, Gesellschafi, Bd. 15, 8. 2666, — Chem. Centr- Blaitt
1883, 8. 361.
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[I. Schwefelwasserstoff.

% 238, Darstellung von Schwefelwasserstoff.
Schwefeleisen in erbsengrofsen Sticken, staubfrei: gepulvertes Schwefel-
antimon, Sclwefelsiiure, Salzsiure. Ein Kipp'scher Apparat, ein
fa'(.’.\'h']‘!f!{‘."‘-!"fiL’fi’f?.‘_l’f.'\‘.lllu'{i'i'li"l-'{f.n'? jm ,\':rf.fH‘:".""r:e’-ffﬂ,~'.~':3'J'.~'r.‘:?ﬁ'.

Die Darstellung von Schwefelwasserstoff fithrt man am bequemsten
mit Hilfe des Schwefeleisens aus und benutzt dazu den Krpr'schen
Apparat. Die mittlere Kugel wird zu 's mit erbengrolsen Stilcken von
Schwefeleisen gefiillt, welche durch Absieben vom feineren Pulyer befrert
sind. Dann giefst man bei gedffnetem Halme durch die oberste Kugel
verdiinnte Schwefelsiiure (1 : 10 Vol.) oder Salzsiure (1 :2 Vol), bis die
unterste Kugel ganz damit angefiillt ist, verschlielst den Hahn und fiillt
nmun auch noch die obere Kugel zu etwa '/s voll Uber die Behandlung
des Apparats vergl. S. 182—184. Alle Versuche mit Schwefelwasserstoff
sind unter dem Abzuge auszufiihren, nachdem man beide Ventilations-
flammen entziindet hat.

Da der aus Schwefeleisen entwickelte Schwefelwasserstoff immer
sewisse Mengen von Wasserstoff enthilt, so benutzt man in Fillen, wo
diese Verunreinigung nachteilig ist, zu seiner Darstellong natiirliches
Schwefelantimon, welches man fein pulvert, in einer gewthnlichen Gas-
entwickelunesflasche mit konzentrierter Salzsiiure iibergielst und erhitzt.
Um die hierbei mit iibergehenden Salzsiiurediimpfe zuriickzuhalten, leitet
man das Gas durch eine Waschflasche mit Wasser und, wenn es trocken
sein muls, noch durch ein Chlorcalciumrohr oder eine Waschflasche mit

Schwefelsiure.

£ 239. Darstellung von Schwefelwasserstoffwasser.

Man verbindet mehrere Wourrg'sche Flaschen (wie in Figur 583,
S. 425) miteinander und mit einem Wasserstoffentwickelungsapparate und
leitet das aus der letzten Flasche austretende Gas mittels eines Kaut-
schukschlauchs direkt in den Ventilationskanal oder in Kalilauge. Die
Flaschen diicfen nur zur Hilfte mit Wasser gefiillt sein und werden
zeitweilig tiichtig geschiittelt. Man reguliere den Strom so, dals in der
Sekunde héchstens vier Blasen hindurch gehen, und erhalte ihn 20 bis
30 Minuten lang im Gange. Das fertige Schwefelwasserstoffwasser wird
dann in eine wohl zu verschlielsende Flasche gefiillt und diese im Dunkeln

aufhewahrt.
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§ 240. Einwirkung von Schwefelwasserstoff auf Metalle.
Kaltum, Kupferspine. FEin Kugelrohr; ein béhmisches Rohr mit Gas-
m.'r.'s’r:f,'}"u.frl.r.-'.~'— pendd f}'ﬂ{..x‘rr."xx'-f.'!-fu.l.'lf;.x'."rxf;s'. Kin .".ﬂ‘f:.'r'rl,."'rf’u'.f.f:-.‘fr’:‘.\‘h:'ff:qi_,um'mf.

a) Verbrennung von Kalium in Schwefelwasserstoff, Man
bringe ein kleines Stiick Kalium in ein Kugelrohr, verbinde dasselbe mit
dem Schwefelwasserstoffapparat und erhitze die Kugel, nachdem alle Luft
ausgetrieben ist, durch eine kleine Flamme. Das Kalium schmilzt. ent-
zitndet sich und verbrennt zu Schwefelkalinm, welches man durch Kin-
senken der Réhre in Wasser 18st.

b) Zersetzung von Schwefelwasserstoff durch Kupfer. Ein
bohmisches Rohr wird mit Kupferspiinen gefiillt, auf zwei vbhrentriger
gelegt und nach Einschaltung eines Chlorcaleciumrohrs mit einem Schwefel-
wasserstoffentwickelungsapparat verbunden. Nachdem die (rasentwickelung
in Gang gesetzt und alle Luft ans dem Rohr vertrieben ist (wovon man
sich in der bekannten Weise iiberzeugt), entziindet man das austretende
Gas. Die Farbe zeigt die charakteristisch umsiiumte Flamme des Schwefel-
wasserstofis und scheidet auf einem hineingehaltenen kalten Porzellan-
scherben Schwefel ab. Nun erhitze man durch eine Rohrenheizlampe
das Rohr von aulsen (der Apparat und die Ausfithrung des Versuchs
entsprechen ganz dem in § 21, Fig. 470 durch Wort and Bild erliuterten
Erhitzen von Kupfer im Wasserstoffstrome). Sobald das Kupfer in der
Réhre heils genug geworden ist, wirkt es zersetzend auf den Schwefel-
wasserstolt, verbindet sich mit dem Schwefel zu Kupfersulfiir, und die

Flamme scheidet nun keinen Schwefel mehr an kalten Flichen aus.

§ 241. Volumetrische Zusammensetzung des Schwefel-
wasserstoffzases.
Lin knieformig umgebogenes, an der einen Seite geschlos-
senes Gasrohr, eine Quecksilberwanne, Ein  Kolben (300 cem)
2T :",'f.r.".r.f'.ft'J{'J'ﬂ":r?.llf; Vo -'\-r.‘ﬁH.‘(,'Jf;_‘fu‘r.f.\'.k‘m'.H'ff}l,f’," aits Sefncefelantimon, eine
W :t,t;'ftﬁm\'(.‘f.‘f: mit Schwefelsiure.

Die volumetrische Zusammensetzung und die Kondensationsverhiilt-
nisse des Schwefelwasserstoffzases lassen sich nicht unmittelbar zur An-
schauung bringen, sondern nur auf indirektem Wege darthun. Man
benutzt dazu seine Kinwirkung auf Metalle und vergleicht das riickstin-
dige Gasvolum mit dem urspriinglichen. Zu diesem Zwecke fillt man
eme knieférmig gebogene, an der einen Seite geschlossene Glasrihre mit
Quecksilber, taucht sie in der Quecksilberwanne unter und fillt sie mit
aus Schwefelantimon (8 238) entwickeltem und wohlgetrocknetem Schiwefel-

wasserstoff bis zu einer gewissen. durch einen iihergeschobenen Kaut-
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schukring zu markierenden Hihe (Fig. 886), schiebt dann mittels eines
Drahts ein Stiick Zinn in den Gasranm und erhitzt die Stelle, wo
dasselbe liegt, mittels einer untergesetzten Lampe (Fig. 837) bis zur
vollstiindigen Zersetzung des Schwefelwasserstoffs. Das Quecksilber sinkt
dabei infolge der Erwirmung des Gases (man tauche das Rohr tief genug
in Quecksilber, um ein Austreten des Gases zu verhiiten), nimmt aber
nach dem Abkiihlen sein voriges Volumen wieder ein, Durch Rechnung
unter Zuhilfenahme des spez. Gewichts des Schwefelwasserstoffs und des
Schwefeldampfs lilst sich die volumetrische Zusammensetzung ableiten,
und daraus, dals der Wasserstoff nach der Zersetzung dasselbe Volum
einnimmt, wie der Schwefelwasserstoff selbst, ergiebt sich eine Konfraktion
von 3 : Z

Fig. 836. Fig. 87.

Fersetzung von Schwefelwasserstoff dureh Zinn,

£ 242. Verhalten des Schwefelwasserstoffs zu Sauerstoff
und hoheren Oxyden.
Schwefehwasserstoffwasser, rote rauchende Salpetersiure; ein kleiner
f".«.rlf.l-r-‘;,ffe}rrx'c?' (300 cem). f}’.l!'mf.x'r.f‘,u-_ra'-.-:.r'.x,.r-rf. lin  Selwwefelwasserstoff-
entwichkelungsapparatl.

Wenn Schwefelwasserstoffwasser lingere Zeit in nur zur Hilfte ge-
fiillten Flaschen mit der Luft in Beriihrung bleibt and zeitweilig auf-
geschiittelt wird, so scheidet gich Schwefel ab, was auf eine partielle
Reduktion des Wasserstoffis durch den Sauerstoff der Luft zuriick-
zufithren 1st,

Mit roter, rauchender Salpetersiure in Berithrung gehracht, entziindet
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sich Schwefelwasserstoffgas (A. W. Hormasx*). Der Versuch kann in
folgender Weise ausgefithrt werden. Man fiillle einen kleinen Fulseylinder
(300 cem), der durch eine aufgeschliffene Glasplatte zu bedecken ist, ither
warmem Wasser ganz mit reinem Schwefelwasserstoficas (aus natiirlichem
Schwefelantimon bereitet [§ 238]) und trage dabei Sorge, dals kein Wasser
im Cylinder bleibt. Dann stelle man ihn aufrecht unter den Abzug, er-
wirme in einem Porzellanlsffel einice Kubikcentimeter roter, rauchender
Salpetersiure gelinde, ziehe die Glasplatte von dem Cylinder ab und

giefse in demselben Moment die Salpetersiiure ein. IDDas (Fas in dem

Fig. 838. Finwirkung von schweflizer Stiure auf Schwefelwasserstoff.

Cylinder entzimmdet sich, wobei starke rot gefirbte Dimpfe entweichen,
wihrend sich die Innenwand mit ausgeschiedenem Schwefel bedeckt.
Man stelle sich bei der Ausfiihrung des Versuchs hinter das Seitenfenster
des Abzugs (vgl. Fig. 544, S. 390) oder suche sich auf andere Weise gegen
das Verspritzen von Salpetersiure zn decken.

Man bringe etwas wohlgetrocknetes Bleisuperoxyd in eine kleine
Porzellanschale und leite durch eine Glasréhre Schwefelwasserstoffeas,
welches ein Chlorcalciumrohr passiert hat, unmittelbar darauf Beide
Substanzen wirken unter starker Erwirmung aufeinander ein, wodurch
sich das ausstrimende Gas entziindet,

Berichte der Deutschen ehent., fJ':'=\'ra'."\'r'.far-'..".-'. Bd. 3, 5. 658, — Chem. Cesitr.-Blatt
1870, 8. 513.
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& 243. Verhalten des Schwefelwasserstoffs zu schwefliger
Sdure.
Bin grofser, an zwei Seiten mit Tubulaturen versehener
Ballon mnebst Untersatz, ein Schwefelwasserstoffentwickelungs-
apparat, eine Gasentwickelungsflasche zur Darstellung  schwefliger
Sdure.

Der Ballon wird mit den Gasentwickelungsapparaten in der Weise
verbunden, dafs man durch weite Glasréhren beide Gase in sein Inneres
leiten kann. Man setze zuerst die Entwickelung der schwefligen Siure
in Gang und moderiere dieselbe durch sorgfiltize Regulierung der Flamme.
Dann drehe man den Hahn des Schwefelwasserstoffapparats ant. Sobald
beide Gase zusammentreffen, erfiills sich der Ballon mit dicken Wolken
feinpulverigen Schwefels, welcher sich an den Wandungen als eine feuchte,
zihe Masse absetzt (Fig. 888). Nach der Beendigung des Versuchs muls
der Ballon sofort gereinigt werden, indem man ihn zuerst mit Wasser
ausspiilt, wodurch man eine wselb gefirbte Schwefelmilch erhilt; dann stopft
man in Stiicke zerrissenes, grobes Lischpapier hinein, setzt etwas Wasser
7u und schwenlkt den Ballon allseitig damit aus, worauf man mit Wasser gut
nachspiilt und trocknen lifst. Verabsiumt man die Reinigung, so trocknet
der Schwefel sehr fest an und ist dann dulserst schwierig zu beseitigen.

& 244, Einwirkung von Schwefelwasserstoff auf Halogene.

a) Derselbe Ballon wie zum vorigen Fersuche, ein Sehwefelwasserstoff-

und ein Chlorentwickelungsapparat.

b) Zwei Lufseylinder, ;'.\'e:J{c:rr:f'rrr’u'-rr.xe'cJ?'.v.-.‘r;ﬁ'rm.r.\'.wr, Chilorwasser.

¢) Jod, Brom, Schwefelkohlenstoff.

a) Einwirkung auf Chlor. Nachdem der Apparat zusammen-
gestellt ist, wie Figur 838 zeigt, setzt man den Chlorentwickelungsapparat
in Gang und offnet, sobald sich der Inhalt des Ballons griin gefirbt
den Hahn des Schwefelwasserstoffapparats. Es treten wiederum
chwefel auf, indem sich der Schwefel-

zeigt,
gelbe Wolken von ausgeschiedenem S

wasserstoff mit dem Chlor unter Bildung von Salzsiure zersetzt. Wenn
man den Versuch so leitet, dals immer itherschiissiges Chlor vorhanden
durch direkte Vereinigung Chlorschwefel, welcher sich

ist. so hildet sich
Auch hier verab-

am Boden des Ballons als ein rofgelbes Ol ansammelt.
siume man die sofortige Reinigung nicht.
Chlor auf Schwefelwasserstoft gcht auch in

Die KEinwirkung von
dafs sich hierbei kein Chlorschwetel

wisseriger Losung von statten, nur
sofort durch das Wasser zersetzi werden wiirde.

bilden kann, weil dieser
entweder durch Einleiten von

Man kann dies auf zweierlei Weise zeigen:
1 . 1 v e T ST o oy B E =
Chlorgas in Schwefelwasserstoliwasser (Fig. 839) oder durch Einleiten von

Argspr, Technik. 3. Aui. 46

e ——
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Schwefelwasserstoffeas 1 Chlorwasser -:"f"l__u'. 840)., In beiden Fillen triibt

sich die Fliissigkeit durch ausgeschiedenen Schwefel milehig.
b) Einwirkung auf Brom. Lost man Brom in Wasser und leitet

Schwefelwasserstoff ein, so verschwindet die rote Firbung der Lbsung

rasch unter Ausscheidung von Schwefel und Bildung von Bromwasserstofi-

siure, welche in der Fliissigkeit geliost bleibt. Die Reaktion verliuft ganz

Fig. 839. Einwirkung von Chlorgas auf Fig. 840. Einwirkung von Schwefelwasser-
sSchwefelwasserstoffwasser. stoffgas auf Chlorwasser.

glatt und kann als eine Methode zor bequemen Darstellung von Brom-
wasserstofisiure dienen, welche man durch Zusatz von neuen Mengen
Brom unter fortdanernder Wass rstoffentwickelung in immer konzen-
trievterem Zustand erhiilt. Der Schwefel ballt sich hierbei nach einiger
Zeit zu einer weichen, zihen Masse zusammen. Nach Beendigung der
Kinwirkung giefst man die Losung in einen Kolben, verbindet denselben
mit einem Kithlapparat und destilliert die wisserige Siure iiber, welche
man als farblose Fliissigkeit erhilt (vgl. 8. 710).




§ 245. SCHWEFELW ASSERSTOFF. 793

L

¢) Einwirkung autf Jod. Diese verliuft ganz in derselben Weise
wie die aunf Brom. Die Entfirbung der dunkelbraunen Fliissigkeit geht,
sobald iiberschiissicer Schwefelwasserstoff vorhanden ist, mit grofser Prii-
cision von statten und ist anch in der Ferne deutlich wahrnehmbar, noch
schirfer, wenn man etwas Stirkelosung zusetzt. Nach einem Vorschlag
von C. Winkrer® soll man das Jod in Schwefelkohlenstoff ldsen und
Wasser darauf giefsen. Die Reaktion geht dann innerhalb der Schwefel-
kohlenstofflésung von statten, und der ausgeschiedene Schwefel bleibt
ebenfalls gelost, wihrend die Jodwasserstoffsiure von dem Wasser aufge-
nommen wird, Die Menge des Schwefelkohlenstoffs muls ausreichend
sein, um allen Schwefel gelost zu halten. Die Menge des Wassers wird
man grolser oder lkleiner zu nehmen haben, je nachdem man eine
schwiichere oder stirkere Siure zu erzielen wiinscht. Das Gefils, in
welchem sich die Reaktion vollzieht, kiihlt man durch Einsetzen in kaltes
Wasser ab. Wenn die violette Farbe der Schwefelkohlenstofflisung in
eine rein gelbe iibergegangen ist, so unterbricht man den Gasstrom, trennt
heide Fliissigkeiten durch einen Seheidetrichter, erhitzt die wisserige Liosung
suerst in einer Porzellanschale zum Sieden, um den aufgenommenen Schwefel-
and destilliert die Siure dann aus einem Kolben.

kohlenstoff zu verjagen,

§ 245. Verhalten des Schwefelwasserstoffs zu Metallsalz-

lésungen.
Lisungen von Alaun,
Ferrosulfat, Manganosulfat, Kaliwmpermanganat, Nickel- und Kobalt-
Manganozydul, Zinnehloriir, Zinn-

Chromehilorid, Kaliumdichromat, Fisenchlorid,

nitrat, Zinksulfat, essigsaurem
chlorid, Platinchlorid, Goldehlorid, Silbernitrat, Bleinitrat, Quecksilber-
nitrat, Kupfersulfat, K admiumsulfat, arseniger Sidure und Brechwein-
stein.  Bin Sehwefelwasserstoffapparat, mehrere Kelchgliser.
Plaschenapparat (Lig. §d1)

Das #ufserst charakteristische Verhalten des Schwefelwasserstoils zu
Metallsalzlisungen lifst sich am passendsten beim Unterrichte gleich in
der Weise demonstrieren, wie es in der analytischen Chemie zur Trennung
der verschiedenen Metallgruppen benutzt wird.

a) Schwermetalle, welche aus saurer Losung nicht, wohl
aber aus alkalischer oder neutraler
(Metalle der lisengruppe). Die Oxydulsalze des Kisens, Mangans,
Kobalts und Nickels, sowie die Salze des Al
ie entsprechenden Haloidverbindungen erleiden,

Lisung gefallt werden

umininms, Chromoxyds und

Uranoxyds, und ebenso d

wenn sie mit Salzsiiure oder Schwefelsiure angesiuert sind, durch Schwefel-

Chein. Centr.-Blatl 1868, 5. 816,

e T
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afn

wasserstoff keine Veriinderung: sie bleiben gelést, und der Schwefel-
wasserstoff geht unverfindert durch. Man stelle eine Reihe Kelcheliser
nebeneinander, fiille sie mit stark verdiinnten Liésungen von Alaun, Chrom-
chlorid® oder Chromsulfat, Zinksulfat, Kobalt- und Nickelsulfat, Tran-
nitrat, fiige zu jeder einige Kubikeentimeter reiner Salzsiure hinzu und
leite der Reihe nach Schwefelwasserstoff ein. indem man das Gasableitungs-
rohr des Krpr'schen Apparats einsenkt. Das Gas geht unveriindert durch.
und auch die Metallsalzlosungen zeigen keinerlei Veriinderung,

Dagegen werden ecinige hohere Oxvde dieser Gruppe reduziert:
Eisenoxyd (-chlorid), Chromsiure und Ubermangansiure.  Man oielse
einige Kubikcentimeter dieser Lissungen in drei mebeneinander stehende

chglidser, verdiinne sie mit Wasser, setze Salzsiiure hinzu und leite

Ke

Schwefelwasserstoff ein. Die gelbe Eisenoxyd- oder Eisenchloridlgsung

]
g8l

.F-
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Iig. 841. Einwirkung von Schwefelwasserstoff anf Salzlésungen,

wird blalsgriinlich (Eisenchloriir), die rote der Chromsiiure graseriin
(Chromechlorid) und die dunkelrotviolette der |"'hr.*|'r||.-|ng.—uzﬁélln‘f- farblos
(Manganchloriir). In allen drei Fillen scheidet sich Schwefel ab, welcher
die Fliissigkeit triibt.

Versetzt man die siimtlichen Losungen, withrend sie noch mit Schwefel-
wasserstofl gesiittigt sind, mit Ammoniak, so entsteht in allen ein Nieder-
schlag, und zwar besteht derselbe in der Alaun- und Chromechloridlssune

* Das pfirsichbliitrote krystallisierte Chromehlorid wird in Wasser verteilt und

gelinde erwiirmt. Es list sich nicht. Dann setzt man eine Messerspitze voll Zink-

staub hinzu, worauf unter Griinfiirbung der Fliissigkeit rasch Lisung eintritt. Chrom-

chlorid wird néimlich lislich, wenn in dem Wasser cine ganz geringe Menge Chrom-
chloriir enthalten ist (s. chen 8. 676).
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aus den Oxyden, in den ibrigen aus den Sulfiden der betreffenden Me-
talle. Auf die Farbenunterschiede ist hierbei aufmerksam zu machen.
Soll der Zinkniederschlag rein weils, und der Manganniederschlag rein
fleischrot sein, so miissen beide Salze frei von jeder Spur Fisen sein.

b) Schwermetalle (und Metalloide), welche aus saurer
Lisung als Sulfide gefallt werden. Man bereitet in einer Reihe
nebeneinander stehender Kelchgliser verdiinnte Lisungen von Bleinifrat,
Quecksilberchlorid, Silbernitrat, Kupfersulfat, Kadmiumsulfat, Zinnchloriir,
Zinnchlorid, Platinchlorid, Goldchlorid, argseniger Siunre (durch Kochen mit
Salzsiure) und Brechweinstein, versetzt eine jede der Losungen mit einigen
Kubikcentimetern reiner Salzsiiure, leitet der Reihe nach Schwefelwasser-
stoff ein und beobachtet die Farbung der Niederschlige. Um die Farben
der hellgefiirbten Niederschlige (Zinnchlorid, arsenige Shure und Brech-
weinstein) nicht zu verunreinigen, wende man fir die entsprechenden
Liésungen besondere Glasrdhren an, die man in das Kautschukrohr des
Entwickelungsapparats einschiebt.

Simtliche unter a) und b) beschriebenen Versuche lassen sich, wenn
die Losungen vorher pripariert sind, sehr bequem im Laufe einer Unter-
richtsstunde :m.ul'[':hr-nn. Um von dem Geruch des Gases micht belistigt
zu werden wiirmt man schon einige Zeit vorher beide Ventilationsrohren
des Abzugs gehorig an. Einige der charakteristischten dieser Reaktionen
lassen sich nun sehr anschaulich noch ein ymal nebeneinander in folgender
Weise durch das Experiment vorfihren. Neun kleine weithalsige Fliisch-
chen (sogenannte Opodeldokgliser) werden durch Gaseinleitungs- und
Gasableitunesrihren in der Weise miteinander verbunden, wie es die
Figur 841 zeigt, nachdem man zuvor in jedes einige Kubikcentimeter der

g > - o . o
foleenden Liosungen hineingegossen hat: 1. eme stark mit Eisenoxyd-
hydrat versetzte Lisung von [iisenchlorid; 2. eine mit iiberschiissigem

('hlor oder Ammoniak versetzte Lisung von reinem Zinkvitriol; 3. eine
neutrale mit ecinigen Tropfen Ammoniak versetzte Lifsung von reinem
Manganchloriic oder schwefelsaurem Manganoxydul; 4. eine mit Schwefel-

siure versetzte Lisung von Kaliumdichromat; 5. eine mit tiberschiissiger

Salzsiiure versetzte Losung von Kisenchlorid: 6. eine mit iiberschiissiger
Schwefel- oder Salzsiure versetzte Losung von Zinkvitriol; T.
saure Losung von Brechweinstein;

Nachdem alle Stopsel dicht ver-

egine saure

Lisung von arseniger Siure; 8. eine
), eine saure Lisung von Kupfervitriol.
man den Schwefelwasserstoffapparat in Ihiitigkeit.

schlossen sind, setzb
der Regel notig

Um den Fliissigkeitsdruck zu iiberwinden, wird es in
Ofinung  des Schwefelw: asserstoffapparats zu
der mittleren Kugel fast ganz hinansgedriickt ist;
ein h'.-u.hvll|mt.51'mhl qufzusetzen und etwas

.‘-'-L'LI]_1 die -;’:|j-£\r1' ‘rL-l.‘.\[.lllkl.‘wE 1,

nachdem die Siure in
besser aher diirfte es sein,
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90 SCHWE FELWASSERSTOFF, § 245.
Quecksilber hineinzugiefsen. Die Fillung beginnt in der ersten Flasche

und schreitet dann von Flasche zu Flasche weiter fort: dabei entsteht in

jeder (mit Ausnahme der 6.) ein anders gefirbter Niederschlag, und zwar

st derselbe in 1, schwarz, 2. weils, 8. fleischrot, 4. hellgelb (Schwefel),
5. hellgelb (Schwefel), 7. gelb, 8. orange, 9. schwarz.
< Statt dieses Flaschenapparats kann man sich auch

eines von Froaa™ angegebenen Apparats bedienen, um die

Einwirkung: des Schwetelwasserstoffeases auf die verschiede-

nen Metallsalze zu zeigen. Dieser Apparat ist in Figur 842
| ¢ abgebildet. Er ist circa 30 cm hoch und besteht aus sechs

Gefilsen, von denen in der Figur nur drei a, b, ¢ gezeichnet

n!:-"i'i/ sind. Das obere Ableitungsrohr wird mit dem unteren
| Zuleitungsrohr eines zweiten analogen Apparats verbunden.
[ '|‘\ Die Rohre r fithrt zum Schwefelwasserstofferzeuger. In die

Il |4 einzelnen Flaschen sollen die verschiedenen Metallsalz-

i losungen kommen und werden, wie oben beschrieben, gefillt.
LIL c) Leichtmetalle. Die Salze der Lieichimetalle
%&-"L : (Kalium-, Caleium- und Magnesiumgruppe) geben weder in
‘ 1|”_ saurer, noch in alkalischer Lisung mit Schwefelwasserstoff

‘ einen Niederschlag, sie bleiben itherhaupt (mit Ausnahme
—\ der alkalischen Carbonate) vollkommen unversindert. Die

freien Alkalien dagegen absorbieren den Schwefelwasserstoff
lebhaft unter Bildung von Sulfiden.

Leitet man in konzentrierte Kali- oder Natronlaunge Schwefelwasser-
stolfgas ein, so wird dasselbe vollstindig verschluckt, keine Blase gelangt

Fig, 842,

his zur Oberfliche, und erst, nachdem die Liosung vollstindig gesiittigt
ist, geht das Gas unverfindert durch. Die Fliissigkeit ist nun eine Liisung
von Kalium- bezw. Natriumhydrosulfid. Vermischt man sie mit dem
gleichen Volum Kali-, bezw. Natronlauge, so erhilt man Liésungen von
Kalium-, bezw. Natriumsulfid. (Einfachschwefelkalium, Einfachschwefel-
natrium.) Alle riechen stark nach Schwefelwasserstoff und zersetzen sich
an der Luft unter Absorption von Kohlensiiure und Sauerstoff.

Auch Ammoniakfliissigkeit absorbiert den Schwefelwassersioff und
bildet damit eine klare, sehr stark und iibelriechende Fliissigkeit, welche,
wenn sie mit Schwefelwasserstoff ganz gesittiot ist, Ammoniumhydrosulfid
enthilt. Setzt man ihr ein eleiches Volum Ammoniakfliissigkeit hinzu,
s0 ist sie eine Lisung von Einfachschwefelammonium.

Die Losungen der alkalischen Sulfide werden durch Siuren, selbst
durch schwache, leicht zersetzt unter Entwickelung von Schwefelwasser-

* Chemiler-Zeitung, Bd. 22, 8,876. — Chem. Centr.-Blat! 1898, 11, S. 2.
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stoff. Sie erleiden mit den neutralen Metallsalzlosungen der Kisengruppe
gine Wechselzersetzung unter Abscheidung von Sohwermetallsulfiden; des-
halb finden sie, besonders das Schwefelammonium, in der analytischen
Chemie Verwendung. Versetzt man in einem Probiergliischen eine neu-
trale Lisung von Kisensulfat, Mangansultat oder Zinksulfat mit einigen
Tropfen Schwefelammonium, so entsteht sogleich ein Niederschlag, im
ersten Falle ein schwarzer, im zweiten ein fleischroter, im dritten ein
weilser. Ferner hilden die alkalischen Sulfide mit gewissen Metallsulfiden
(Zinn, Gold, Platin), sowie mit Schwefelarsen und Schwefelantimon loshiche
Doppelverbindungen und lassen sich aus diesem Grunde zur Trennung der
in saurer Losung durch Schwefelwasserstoft entstehenden Niederschlige
benutzen. Erzeungt man in einem Probiergliischen durch Versetzen einer
etwas angesiuerten Zinnchloridlosung mif Schwefelwasserstoffwasser einen
Niederschlag, setzt dann iiberschiissiges Schwefelammonium hinzu und
schiittelt, so lost sich der Niederschlag darin wieder auf. Ebenso ver-
halten sich die anderen oben genannten Sulfide. Wird dagegen eine
Metallsalzlosung der Bleigruppe (Blei, Quecksilber, Silber, Kupfer, Kad-
mium) ebenso behandelt, so bleibt der Niederschlag ungelist.

DRITTES KAPITEL
Hydriire der Stickstoffgruppe.

[ Ammoniak und Ammonium.

Die Darstellung des Ammoniaks aus Ammoniaksalzen durch Kin-
wirkung stirkerer Basen ist bereits frither (§ 160, S. 569) besprochen und
durch Versuche erliutert. An diesem Orte wird es sich darum handeln,
seine Bildung, seine Zersetzung und seine volumetrische Zusammen-

setzung, sowie seine Natur zu demonstrieren.

$ 246. Bildungsweisen des Ammoniaks.

a) Lin W cz:-'.~'ur.~'e‘¢';f'rzra.l'u::'e-fcm"u:.r‘r;.t:rxp;lcu'f.r.r‘, ein Gasentwickelungskolben zur
Darstellung  von Stickoayd, eine kleine dreihalsige Flasche,
ein Kugelrohr.

b) Kalilauge und festes Kaliumhydrat, Kaliumnitrat, Kaliumnitri,

Ammoniumnitrat, Zink- und flisenstanh, Fein geschnittene Horn-

oder Lederspiine.
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728 AMMONTAK. § 246.

Von den mancherlei Entstehungsweisen des Ammoniaks kénnen hier
nur die aus den Sauerstoffverbindungen des Stickstoffs und aus organischen,
stickstofthaltigen Korpern in Betracht kommen.

a) Aus Stickoxyd und freiem Wassertoff. Beide Gase wirken
nicht direkt aufeinander ein, wohl aber, wenn sie mit gewisser (sogen.
Kontakt-) Substanzen in Berihrung kommen. Es hildet sich dann
Ammoniak und Wasser. Diese Vereinigung bewirken: Platinschwamm,
Kisenoxyd, gepulverter Bimsstein, und schwiicher auch Zinkoxyd, Zinn-

Fig. 843. Bildung von Ammoniak aus Stickoxyd und Wasserstoff,

oxyd und Kupferoxyd. Die Reaktion Lifst sich durch den in Figur 843
abgebildeten Apparat bewirken. Die Mischung der Gase erfolgt in einer
kleinen dreihalsigen Flasche, in welche man durch ein bis auf den Boden
reichendes Rohr Wasserstoff und durch ein zweltes, weniger tief endigendes
Rohr Stickoxydgas einleitet, wiithrend ein in der dritten Offnung steckendes
Glasrohr das Gasgemenge einem Kugelrohr zufithrt. dessen Kugeln man
zur Hilfte mit gepulvertem Hisenoxyd gefillt hat. Man treibt zuerst
durch Offnen des Hahns im Wasserstoffentwickelungsapparate alle Luft
aus der Flasche und dem Rohr, schliefst dann den Hahn und setzt durch
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Kingiefsen von Salpetersiiure in die Gasentwickelungsflasche die Stickoxyd-
entwickelung in Gang. Wilhrend dies oeschieht, schiebe man tiber das
freic Ende der Kugelrdhre einen Kautschukschlauch und leite das zuerst
roteefirbte Gasgemenge in den Ventilationskanal. Sobald alle Farbung
in der Gasentwickelungs-, sowie in der Mischflasche verschwunden ist,
Iasse man durch Offnen des Hahns von neuem Wasserstoft zutreten, ziehe
den Kautschukschlauch von der Kugelrohre ab und erhitze die Kugeln
milsig. Das Eisenoxyd gerit bald ins Glithen, und aus dem offenen
Ende der Rohre sieht man reichliche Mengen Diampfe austreten, welche
oin Glemenge von Wasserdampf und Ammoniak sind. Die Anwesenheit
des letzteren erkennt man durch Bliuung vorgehaltener Streifen roten
Lackmuspapiers. Da bei dieser Reaktion 5 Vol. Wasserstoff anf 2 Vol.
Stickoxyd einwirken, so mufs der Strom des Wasserstoffs betriichtlich
stirker als der des Stickoxyds sein, was man durch Beobachtung der die
Waschflasche passierenden Gase beurteilt und danach regubert.

b) Aus Salpeter-, bezw. salpetriger Siure und nascieren-
dem Wasserstoff. Trifft Wasserstoff im Entstehungszustande in saurer

Lisung mit Salpetersiinre oder salpetriger Siure zusammen, SO bildet sich
anter mancherlei Umstinden Ammoniak, 2. B. bei der Zersetzung ver-
diinnter Salpetersiiure durch Zinn, Zink, Kadmium und Eisen: es bleibt
dann in der Fliissigkeit gebunden, und seine Entstehung kann nicht
direkt beobachtet werden. Aus alkalischer (und neutraler) Liosung dagegen
entwickelt es sich unter gleichen Bedingungen frei und entweicht als
(Gas. Setzt man zu milsig konzentrierter Kalilauge in einem Becherglase
etwas Zinkstaub und erwirmt gelinde, so tritt  Wasserstoffentwickelung
ein (§ 151). Fiigt man jetat eine Losung von salpetersaurem Kalium oder
auch freie Salpetersiure hinzu (in welchem Falle die Fliassigkeit aber
immer noch stark alkalisch bleiben mulfs), so tritt an Stelle des W asser-
stoffe Ammoniak auf, was man durch Uberhalten einer mit Salzsiiure aus-
seschwenkten Glocke, an deren Innenw
indem sich die Glocke mit dickem Salmialk-

and einige Streifen rotes Lackmus-

papier geklebt sind, erkennt,
ranch erfiillt und die Lackmusstreifen sich blimen. Die Reaktion lilst

sich betrichtlich beschleunigen, wenn man aufser dem Zinkstaub noch
Kisenstaub hinzusetzt, welche beide mit der Kalilange zusammen ein gal-
vanisches Element bilden, ber dem
gegriffenen Teil durch das Kali zum Kisen geht und sich so innerhalb
Die Ammoniakentwickelung tritt auch ein,

statt des Kalinmmitrats Kalium-

der Strom von Zink, als von dem an-

der Flissigkeit ausgleicht.
wenn man unter gleichen Bedingungen
nitrit der Lisung zusetzt.

Eine Lbsung von Ammoniumnitrat wird durch Zinkstaub direkt unter

starker Ammoniakentwickelung sersetzt. Dieses Salz bringt bekanntlich
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(§ 146), wenn es in Wasser gelost wird, eine betriichtliche Ah-

rvor I VOT = e ],:_J“ llji.-a

kithlung  he 5 oder 6%. Versetzt man nun
die Lisung, sobald dieser Kiiltegrad eingetreten ist, mit einer dem
angewandten Salz gleichen Quantitit Zinkstaub, so kommt das (Ganze

in wenig Augenblicken ins heftigste Sieden, wobei, sobald man den

Versnch in einem Glaskolben oder Becherglase anstellen wollte, diese
Gefiilse wegen der so plitzlich eintretenden Temperaturverinderung
unfehlbar zertriimmert werden wiirden. weshalb es ratsam erscheint,
diesen interessanten Versuch in einem metallenen Gefilse anzustellen
(R. Borraer™),

Wendet man das Ammoniumnitrat in festem Zustande an, so kann
die Temperaturerhbhung noch weiter gesteicert werden. Man breite auf
einer Metallplatte eine 1 mm dicke Schicht eines Gemisches aus 8 Teilen
Ammoniumnitrat und 1 Teil Salmiak und dariiber eine gleich dicke Schicht
von Zinkstaub aus. Bringt man jetzt einen einzigen Tropfen Wasser
darauf, so wird die Reaktion zwischen den Substanzen eingeleitet und
die dabei entstehende Wirme ist so grols, dals sich das Zink ent-
ziindet (Borraer™),

Auch auf trockenem Wege wird die Salpetersiure durch nascieren-
den Wasserstoff in Ammoniak verwandelt. Schmilzt man festes Kalinm-
hydrat in einem Probierrihrehen mit Kisenstaub, so entwickelt sich
Was
3 Teilen Kaliumhydrat mit der 20fachen Menge Eisenstaub an und bringt

rstofl. Wendet man aber ein Gemenge von 1 Teil Salpefer nnd

dasselbe zum Schmelzen, so entwickeln sich neben Wasserstoft auch
reichliche Quantitiiten von Ammoniak, am Geruche und durch Lackmus
zu erkennen,

c) Aus stickstoffhaltigen Substanzen. Man menge eine
kleine (Quantitdt fein zerschnittener Horn- oder Lederschnitzel mit
emner iberschiissigen Menge trockenem Natronkalk und erhitze das
Gemenge in einem Probierglischen aus schwer schmelzbarem (Glase
stark. Das Auftreten von Ammoniak lafst sich dann durch Uberhalten
eines mit konzentrierter Salzsiure befeuchteten Glasstabs nachweisen,
(Bestimmung des Stickstoffs als Ammoniak nach VARRENTRADD und
Winn.)

Auf das Auftreten von Ammoniak unter den Fiunlnisprodukten stick-
stoffhaltiger Korper diirfte hier hinzuweisen sein.

* Jalhreshericht des physikal, Vereins xu Frankfurt a/ M. 1876—1877. 8. 21, -
Chem. Centr.-Blatt 1878, 8. 580,
Tagebl. d. 51. Naturforscher-Vers., zu Cassel 1878, 8. 46. — hem. Centi.-
Blatt 1878, 8. 786,
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§ 247. Zersetzung und volumetrische Zusammensetzung
des Ammoniaks.

a) Bin Glaskolben zur Entwickeluny von Ammoniakgas aus Ammonial-
fliissigheit, ein mit trockenem Kalk und Kalistiicken gefiulltes Trocken-
rohr, ein Kugelrohr. Kalium.

b) Ein Apparat zur Elektrolyse der Ammoniakflussigheil.

¢) Bin U-Rohr mit Stativ (wie Fig. 8§45) mit dicht unter dem
Hahne r"FIH‘ij(,‘,h‘r,'.'ri.H.‘rJ.’?.L'{,'.’fl‘?i.f Platindrdahten,

d) Lin frmyr!s Glasrohr mit Hahnpipetlie zur Ferselzung des

Ammoniaks durch Chlor (lig. 846).

Fir. 844, Zersetzung von Ammoniak durch Kalium,

a) Zersetzung des Ammoniaks durch Kalium. Man bringe
gin kleines Stiickchen Kalium in ein Kugelrohr, verbinde dasselbe mit
einem mit Kalk und Kali gefiillten Trockenrohr und dieses mit einer zur
Entwickelung von Ammoniakgas aus wiisserigem Ammoniak hergerichteten
Flasche (Fig. 844), setze durch Erwirmen der Flissigkeit die Ammoniak-
entwickelung in Gang, so dafs das Gas in milsigem Strome die Rohre
passiert, und bringe dann das Kalinm im Kugelrohr zum Schmelzen.
Dasselbe iberzieht sich bald mit piner braungriinen Kruste, und anstatt
tritt freier Wasserstoff auns, den man entziinden

des Ammoniakgases
stickstoffhaltige Verbindung des

kann. Die im Robre verbleibende
Kaliums zersetzt sich in Berithrung mit Wasser unter heftiger Reaktion

(A. W. HormaxN).
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AMMONTAK., 8 947,
b) Zersetzung der Ammoniakfliissickeit durch Elektrolyse.
Fillt man den zweischenkligen Zersetzungsapparat, der zur Zersetzung
der Salzsiure benutzt worden ist (Fig. 636, S. 479), mit einer gesittigten
Liosung von Kochsalz, welche man mit ', ihres Volums stirkster Am-
moniakfliissigkeit vermischt hat, und leitet nun den Strom einer kriftigen
galvanischen Batterie hindurch, so zersetzt sich das Ammoniak in seine
beiden Bestandteile: am negativen Pole entwickelt sich Wasserstoff am
positiven Stickstoff, und zwar im Verhiiltnisse von 1 Vol. N : 3 Vol. H.

Fig. 845, Fig. 846,

Fig. 847.
Volumetrische Zusammensetzung des Ammoniaks,

Wegen der ungleichen Lioslichkeit der beiden Gase in Wasser ist es auch
hier notig (wie bei der Salzsiure a. a. O, ausgefiihrt wurde), den Strom
zuerst bei gedfineten Hihnen etwa eine halbe Stunde lang durchgehen
zu lassen und dann erst zu schliefsen (A. W. Hormaxy).

¢) Zersetzung des Ammoniakgases durch den elektrischen
Funken. Lilst man eine liingere Zeit starke elektrische Funken durch
trockenes Ammoniakgas sehlagen, so zerfillt es in Wasserstoff und Stick-
stoff unter Verdoppelung des Volums. Man benutzt zur Ausfithrune dieses
Versuchs den in Figur 845 abgebildeten Apparat. Derselbe ist dem zur
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Zersetzung des Salzsiiuregases durch Natrinmamalgam #hnlich, ist aber
dicht unter dem Riéhrenende des in einen Hahn endigenden Schenkels von
swei einander gegeniiberstehenden eingeschmolzenen Platindrihten durch-
hohrt, welche mit den Poldrihten eines kraftigen Funkeninduktors ver-
hunden werden konnen. Man fille bei gedffnetem Hahne Quecksilber ein,
his dieses den Hahn erreicht hat, schlielse letzteren und lasse das Queck-
silber aus dem offenen Schenkel auslaufen. Nun verbinde man das Rohr
a des Hahns mittels eines Kautschukschlauchs mit dem Trockenrohre B
des in Figur 844 dargestellten Ammoniakentwickelungsapparats, wihrend
man den Hahn b gedffnet lilst. Sohald das Rohr etwa zu s mit
iofst man beide Hihne, beseitigt den

Ammoniakgas gefiillt ist, versch
Ammoniakentwickelungsapparat, stellt durch Nachgiefsen von Quecksilber
‘n den offenen Schenkel, wihrend der Hahn & geschlossen ist, das Niveau
in beiden Schenkeln gleich, markiert den Stand des Quecksilbers durch
{Therschieben eines Kautschukrings, schliefst den Induktor und lifst eine
Zeitlang den Funkenstrom hindurch gehen. Man beobachtet nun ein
allmihliches Sinken des Quecksilbers in dem geschlossenen Schenkel und,
nachdem keine Voluminderung mehr wahrnehmbar ist, lifst man so viel
Quecksilber aus dem offenen Qehenkel ausfliefsen, bis das Nivean wiederum
oleich ist. Durch den Angenschein ergiebt sich eine Vergrolserung des
Volums auf das Doppelte, und das Gas ist jetzt ein (remenge von
3 Volumen Wasserstoff und 1 Volum Stickstoff, welche vorher im Am-
moniak auf 2 Volume kondensiert waren.

d) Demonstration der volumetrischen Zusammensetzung des
Ammoniaks durch Zersetzung mittels Chlor. Chlor und Ammoniak
zersetzen sich unter Bildung von freiem Stickstoff und Chlorammonium
nach der Formel 4HN - 8Cl = 3H,NCI - N. 38 Vol. Chlor geben
demnach 1 Vol. Stickstoff.

Diese Reaktion hat A. W. HOFMANN benutzt, um auf indirektem Wege
die volumetrische Zusammensetzung des Ammoniaks zu demonstrieren.
Fine Glasrohre von 1—1,0 m Léinge, welche an dem einen Ende zuge-
schmolzen ist, wird iiber lauwarmem Wasser in der pneumatischen Wanne
mit Chlor gefiillt, wobei man Sorge trage, dafs kein Wasser in der Rbhre
suriickbleibe. Sie wird dann mit dem Daumen verschlossen, aus der Wanne
gehoben, umgekehrt and rasch mit einem Korke verschlossen, in dessen
Durchbohrung eine Hahnpipette steckt, deren Kugel ganz mit Ammoniak-
fliissigkeit gefiillt ist. Man lifst nun, indem man die Rihre, wie Figur 8406
:tui;xt..- mit der Hand falst, durch vorsichtiges Offnen des Hahns Ammoniak
in kleinen Tripfchen einfliefsen, wobei sich, sobald die Tropfen mit dem
Chlor in Bertihrung kommen, eine
das Rohr mit dicken weilsen Wolken fiillt. Das Nachfliessen des

kleine griinliche Flamme geigt, wihrend

sich

L ies we
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Ammoniaks muls so lange fortdanern, bis alles Chlor verbraucht ist, d. I
sich auf Kosten des Ammoniaks in Salzsiinre verwandelt hat. Da eine
Volumverminderung des Gases in der Réhre die Folge der Reaktion ist,
s0 sorge man, wenn ndtig, durch Nachfiillen von Ammoniak in die Pipette
dafiir, dafs keine Luft durch den Hahn eindringe. Zuletzt lifst man noch
efwas ftberschiissizes Ammoniak nachfliefsen und schliefst den Hahn, Um

nun das Volum des riickstindigcen Gases mit dem des Chlors zu ver-

gle
befreit, als aueh auf die mittleren Druck- und Temperaturverhiiltnisse

ichen, mulfs jenes sowohl von den iiberschiissigen Ammoniakdimpfen

zuriickgefithrt werden. Man stelle deshalb die Roéhre
in einen hohen, mit kaltem Wasser gefiillten Cylinder,
verbinde die Pipette mittels eines durchbohrten Korks
mit einem zweimal rechtwinkliz gebogenen Glas-
rohre, lasse dasselbe in ein mit verdiinnter Schwefel-
siure gefiillltes Becherglas eintauchen und 6ffhe den
Hahn (Fig. 847). Die Schwefelsiure wird durch den
Linftdruck in die Rohre getrieben, neutralisiert das
itherschiissige Ammoniak und beseitigt dadurch zugleich
die Dimpte desselben. Nachdem das Einstrémen der
Saure aufgehirt und der innere Druck sich mit dem
dulseren ins Gleichgewicht gesetzt hat, verschlielst
man den Hahn und findet nun, dals das Volum
des riickstindigen Stickstoffs genau s von dem des
angewendeten Chlors befriigt (A. W. Hormann).
Spiter (1882) hat A. W. Hormaxx* den zu
diesem Versuche dienenden Apparat in der Woeise

abgeiindert wie Figur 848 zeigt. Der eine Schenkel

Fig, 848,

; eines weiten U-Rohrs ist oben mit einem gut ein-
ML-;:”;“;?;;:IT:“ geschliffenen [%I[l-‘:‘:‘i'[;'rl].‘ir_*h welcher _nl[t’. einer |‘:i-1|-

kerbung versehen ist, so dals man ihn, wenn notig,
festbinden kann, verschliefsbar und unterhalb in der Nihe des Buges
mit einem Glashahn versehen. Der andere Schenkel ist offen. Das
Ganze wird durch ein festes Stativ gehalten. Der Raum zwischen Stipsel
und Hahn, welcher durch zwei iibergeschobene Kautschukringe in drei
gleiche Teile geteilt ist, wird nun zuniichst mit Chlor gefiillt. Nachdem
alle Luft verdriingt ist, schlielst man sowohl Stépsel als Scheidehahn,
entfernt durch mehrmaliges Auswaschen mit Wasser aus dem offenen
Schenkel alles Chlor und giefst Ammoniakfliissigkeit hinein, welche mit

* Berichte der Deutechen chem. Gesellschoft, Bd. 15, 8, 2606, — Chem. Centr.-
Blait 1883, 8. 363,
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Lackmustinktur blau gefirbt ist. Durch Neigen des Apparats entfernt
man die Luftblase, die unter dem Scheidehahn zuriickgeblieben ist, offnet
nach Aufrechtstellung des Rohrs den Scheidehahn, lalst hiichstens 10 cem
Ammoniakfliissigkeit eintreten, verschlielst abermals, lisst das iibrige
Ammoniak durch den Hahn im offenen Schenkel ablaufen und schiittelt
die Rohre 8—4 mal, bis die Flissigkeit nicht mehr schiumt. Dann gielst
man in den offenen Schenkel verdiinnte Schwefelsiure (I : 20), entfernt
wiederum die Luftblase unter dem Scheidehahn durch Neigen des Rohrs
und lifst die Stuore durch Offnen des Hahns zu dem Ammoniak treten,
welches sich rotet. Nach Einstellung auf gleiches Niveau und Offnen des
Ablaufhahns, bezw. Nachgielsen von Saure, ergiebt sich, dafs im Rohre
statt 8 Vol. Chlor 1 Vol. Stickstoff vorhanden ist.

Wihrend durch die Einwirkung von Chlor auf Ammoniakgas die
volumetrische Zusammensetzung des letzteren nur anf indirektem Wege
dargethan werden kann, lifst sich der direkte Beweis der volumetrischen
Beziehungen zwischen Ammoniakgas und dem darin enthaltenen Stickstoff
(1 Vo. N -}-8 Vol. H = 2 Vol. NH,) durch Zersetzung des Am-
moniakgases mittels einer [i6sung von Natriumhypobromit
(nach W. Knop) mittels des suletzt beschriebenen Apparats mach A. W.
Hormanx* darthun, wenn man den Raum swischen Stopsel und Scheide-
hahn mit trockenem Ammoniakgas fiillt, denselben durch tibergeschobenen
Kautschukring in zwei gleiche Volume teilt, in den offenen Schenkel
pine Losung von 20 ccm 3rom in 300 cem 10 prozentiger Natronlauge
gielst und durch Offnen des Scheidehahns von dieser Lisung einen an-
cemessenen Teil zu dem (ase treten lafst. Die Zersetzung erfolgt rasch
durch Schiitteln, wobei aller Stickstoff frei wird. Schlielslich findet man
in dem Rohr statt 2 Vol. Ammoniakgas 1 Vol. Stickstoff.

& 248, Verbrennung von Ammoniak.

a) Fin Daniell’ scher Halm. Ein Ammoniakentwichelungsapparat nebst
Trochenrohr, ein Gasometer mit Sauerstoff.

) Fin Glasholben von 11 Inhalt mat weiter Offnung, »wei rechtwinklig
gebogene Glasrdhiren, die eine derselben unten umgebogen.
Ammoniakflitssigheit, Sauerstoff. Spiralig gewundener Platin-
draht von ‘s mm Dicke, an cinem starken Kupferdrahite
f;r:j'cs.t.fi_r,rf , welchen man durch einen Kork stechi.

Das Ammonik, welches infolge seines Wasserstoffgehalts brennbar

ist, Lifst sich trotzdem nicht an gewohnlicher Lauft entziinden, wohl aber

. i g 37 " T
Bevichte der Deutschen chem. Fesellschaft, Bd. 15, b 26ab. - Chem. Uendr,

Blatt 1883, S. 862.
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in  Berithrung mit Sauwerstoff. Man kann dies auf mehrfache Weise
darthun.

a) Verbrennung durch den Danmrn’sehen Hahn., Das seit-
liche Rohr eines Danmnt’schen Hahns wird mit einem Apparate zur
Entwickelung trockenen Ammoniakgases und das gerade Rohr desselben
mit dem Hahne eines Sanerstoffgasometers verbunden. Setzt man jetzt
die Ammoniakentwickelung in Gang und oOffnet zugleich den Sauerstofi-
gasometer, so lilst sich das aunstretende Gasgemenge durch eine unter-
sesetzte l,;lrnp(\ entziinden und brennt, wenn die Lampe darunter stehen

bleibt, bei geeigneter Regulierung der Gasstrome ruhig weiter (Fig. §49).

Fig, 849, Verbrennung von Ammoniak durch Sauerstoff,

b) Umgekehrte Ammoniakflamme. Man fiille einen weithalsigen
Ballon von etwa 1 1 Inhalt zum achten Teile mit starker Ammoniak-
fliissigkeit und erhitze dieselbe itber der Lampe, bis unter starker Blasen-
entwickelung das Ammoniakgas entweicht. Nachdem alle Luft aus dem
Kolben verdriingt ist, senke man ein mit einem Gasometer verbundenes,
unten rechtwinklig aufwirts gebogenes Glasrohr einige Centimeter in den
Hals, offne den Hahn des Gasometers und entziinde das austretende
Gas, was, da es ein Gemenge von Sauerstoff mit Ammoniak ist, unter

einer schwachen Hxplosion erfolgt. Nun senke man das Rohr so tief in

den Kolben ein, dals die Ausstromungsiffnung dicht iitber der Oberfliche
der Kliissigkeit steht, und fixiere es in dieser Liage durch einen Réhren-
halter (Fig. 850). An der Ausstromungsiffnung des Glasrohrs hat sich
eine umgekehrte, griinlich gefiirbte Flamme gehildet, indem der Sauerstoft

auf Kosten des Ammoniakeases verbrennt.
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¢) Entziindung eines Ammoniaksauerstoffgemenges durch
Beriithrung mit Platin. Man benutzt hierzu den Apparat des vorigen
Versuchs., wendet aber eine Glasrihre an, welche am unteren Ende nicht
umgebogen ist. Die Ammoniakentwickelung wird wie vorher in Gang
sesetzt und dann Sauerstoff eingeleitet. Senkt man nun eine Spirale aus
diinnem Platindraht, welche man unmittelbar vorher in der Flamme zum
Glithen erhitzt hatte, in den Bauch des Kolbens, indem man den Kork,

ist. lose auf seine Offnung legt (Fig. 851), so0

an dem sie befestigh
beobachtet man bald ein Erglihen des Drahts, wobei sich der Ballon,

wenn die Ammoniakentwickelung nicht zu stark ist, mit roten Dampfen

Fie. 851, Explosive Verbrennung yon

Ammoniak in Sauerstoff.

Fig. 850.
Umgekehrte Ammoniakflamme,

von salpetriger Siure fitllt. welche sich bei stirkerer Ammoniakentwickelung

mit diesen zu salpetrigsaurem Ammonium verbinden. Wiihrend diese

langsame Oxydation ‘hren Fortgang nimimt, erfolgt, sobald sich bel etwas
rascherem Sauerstotistrom gin explosives Gemenge gebildet hat, eine Ver-
puffung desselben, wohei der Kork, wenn man ihn nicht mittels eines
Stabes festhalt, weggeschleudert vird. (Befestigh man die Platindraht-
4!=i]';1|i' an einem starken Bisendraht, so hleibt sie ]it.‘-,}.{l'l'., cerit bald nach
der Verpuffung von neuem ins Glithen, und der eben beschriebene Vor-
Dals das bei der langsamen Verbrennung

sang wiederholt sich abermals.)
aebildete Produkt (die roten Dimpfe

des Ammoniakgases in Sanerstoft
am die Platinspirale) salpetrige Saure ist, 1
dafs man aus dem abgekithiten Ballon nach

ulat sich leicht nach Beendigung

des Versuchs dadurch zeigen,

ArrNDT, Technik. 5 Autl,

i
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gehirigem Umschwenken desselben einen Teil der Fliissickeit in ein

Jecherglas gielst, diese mit verdiinnter schweflicer Siure neutralisiert
und etwas Jodkaliumstirkelésung (§ 188a) zusetzt, welche sofort stark
gebliiut wird.

d) An gewdhnlicher Luft lifst sich das Ammoniak entziinden, wenn
es beim Ausstrimen dauernd mit der Flamme eines brennenden Kérpers
in Beriihrung bleibt. So benutzt man zur Darstellung der NH,-Flamme
in der Regel einen Gaskronenbrenner, durch dessen Zentrum man Am-
moniak in die Leuchtgasflamme fithrt. Mit Vorteil lafst sich nach Haxs
ScevnzE® das Leuchtgas durch Wasserstoff ersetzen unter Benutzung
eines T-Glasrohrs, dessen vertikaler Schenkel an der l“li'lznin_.-: eine Platin-
blechrolle triigt, damit nicht eine Natronflamme entstehe. Durch einen
der seitlichen Schenkel leitet man Wasserstoff in so geringer Menge ein,
dals man eine moglichst kleine, kaum sichthare Flamme erhilt. Fiihrt
man dann durch den anderen Schenkel Ammoniak ein, so entsteht eine
kontinuierlich weiter brennende Ammoniakflamme,

e) Auch auf andere Weise lilst sich das Ammoniak entziinden. Nach
BRANDSTETTER™ {ibergielst man in einer mit Trichterrohr versehenen Gas-
entwickelungsflasche Aluminiumblechschnitzel mit wisserie

r, miifsie kon-

zentrierter Kalilauge, entziindet den sich entwickelnden Wasserstoff an

der Spitze eines mit Platinende versehenen (Glasrohrs, gielst dann behut-
sam wisseriges Ammoniak durch das Trichterrohr ein, worauf eine
prachtige hohe Ammoniakflamme, die ruhig weiter brennt, von der

=

charakteristischen gelben Firbung, die ihr eigen ist, entsteht.

§ 249. Natur des Ammoniaks. Ammonium.

a) Hin :'.,.'.r'u’f'.\'r.’.l' Ballon mit zwei seitlichen Tubulaturen nebst
Untersatz, zwei Kolben zur Entwickelung von Salzsiure, bezw. Am-
montak, nebst Trockenrihren; ein Atherthermometer.

b) fwei Woulfe’sche Flaschen, wie Fig. 853, mit Gaszu- und -ab-
leitungsrihren.

¢) WNatrium, Quechsilber, Salmiak, eine Reibschale, eine Krystallisations-
sehale,

a) Kinwirkung auf Hydrosiuren. REin grofser, doppelt tubu-

lierter Ballon wird in der durch Figur 852 erliuterten Weise mit einer

i

rs

Ammoniak- und einer Salzsiiureentwickelungsflasche verbunden und oben

durch einen seitlich eingeschnittenen Kork lose verschlossen, durch welchen

e f_-'faffi.'-'-'.'-.";'f,'d'—k'ﬁr..’-{{#!_{,n', Bd. 17, 8. 87. — Chem. Cenir.-Blaft 1893, I. S, 2086,

Zeitschrift fiir phys. w. chem. Unterr., Bd. oo 171, Chem. Centr.- Blatt
i by
1896, I1, S. 411.
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das Rohr eines Atherthermometers (ein mit Ather gefiilltes Kugelrohr)
goefithrt ist. Setzt man hierauf durch Erwirmen die Gasentwickelung in
beiden Kolben in Gang, so erfilllt sich das ganze Innere des Ballons rasch
mit dichten weilsen Wolken von feinpulverigem Salmiak, weleher sich an
den Winden und am unteren Boden ablagert. Hierbei tritt eine be-
trachtliche Temperaturerhthung ein, wodurch der Ather in der Glaskngel
sum Sieden kommt, so dals man seine aus dem Rohr austretenden Diampfe
anziinden kann.

Der Salmiak entsteht hier durch direkte Addition der beiden Gase.

—

anf Salzsiiuregas

Fir. 852. Einwirkung von Ammoniakgas

Dals whsseriges Ammoniak und wisserice Salzsiure einander neutrali-

gieren. ist schon frither (§ 132, 5. 533) gezeigh worden.
b\ Braxpsrrrrer® empfiehlt zur A usfithrung dieses Versuchs folgenden

Apparat (Fig. 853\, Zwel gleichgrofse mit
konzentrierte Salzséiure) und & (Inhalt:

L zwel Hiilsen versehene

Wourresche Flaschen a (Inhalt:

konzentrierte Ammoniakfliissigkeit) werde
Trockenturm ¢ und andererseits mit

. mittels Glasréhren und Kautschulk-
schliiuchen einerseits mit einem leeren
ciner Rohre e zum HEinblasen von [uft verbunden, Wird nun durch

Bd. 9. 8. 171. — Chem. Centr.- Blall

Rl - .l e o P
.2 /p_,-,',-..-.n-,.’”-,ll-',f fiir Elf,u';--‘;;.'p.'_ i, chem., Unierr.,

1896, 1L, 5. 410.
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letztere ein Luftstrom eingeblasen, so passiert derselbe infolge der Gabelung
bei f und der in die Fliissigkeit hineinragenden Réhren #d die beiden
Liosungen, entbindet daraus die in denselben enthaltenen (Gase, welche sich

im Gabelrohr ¢ vereinigen, so dals sich der Trockenturm mit weilsen

:l
L
i —
N Fig. 858. BSalmiaknebel.
Salmiaknebeln anfiillt, die dann bei kontinuierlichem Blasen in starken
Wolken, bei stolsweifsem Blasen in Form von sich rotierend stets er-
weiternden Ringen aus dem Halse des Trockenturms e entweichen.
| |
= .|l
v
I 7
&
Fig. 854. Fig. 855. Einwirkung von Natriom-
Darstellung von Natriumamalgam. igam auf Salmiak.
el ¢) Ammoniumamalgam, Man stelle ein natriumreiches Ammonium-
L amalgam her, indem man ein haselnufsgrofses, von der Kruste befreites
U i Stiick Natrium in einer Reibschale, welche einige Kubikcentimeter Queck-

silber enthilt, mit dem Pistill zerquetscht, wobei man die Hand durch
Uberschieben eines eingeschnittenen Pappdeckels schiitat (Kig. 854). Beide
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Metalle vereinigen sich unter Feuererscheinung miteinander. Nach Zusatz
einer neuen Menge Quecksilber kann man dann ein zweites, und hierauf
noch ein drittes Stiick Natrium ebenso behandeln, wodurch man ein leicht
zerbrechliches Amalgam erhiilt. Wirft man dieses in eine Krystallisations-
schale. welche eine konzentrierte Lisung von Salmiak enthalt, so bliht
os sich aufserordentlich auf und bildet eine teigige, metallisch slinzende
Masse von Ammoniumamalgam (Fig. 855), welehes sich aber rasch unter
Entwickelung von Wasserstofl zersetzt, so dafs man zuletzt reines Queck-
gilber und eine Lisung von Chlornatrium erhilt.

Auch durch Blektrolyse einer Losung von Ammoniumsulfat Lafst sich
Ammoniumamalgam erzeugen, Wenn man dieselbe in ein Becherglas bringt,
Quecksilber hineingielst, letzteres mit dem negativen Pol verbindet und
den positiven Pol in die Salzlosung tauchen lifst. Der negative Poldraht
ist ein mit Guttapercha iiberzogener Kupferdraht, dessen in das Queck-
silber tauchendes Ende von der Umhiillung befreit ist. Der positive
Poldraht besteht aus Platin. Nach Schliefsung des Stroms beginnt das
Quecksilber stark anzuschwellen und nimmt das mehrfache Volum ein,
welches nach der Offnung des Stroms hald wieder zusammensinkt.

II. Phosphorwasserstoft und Phosphonium.,

Man kennt drei Verbindungen des Phosphors mit dem Wasserstofl:
eine gasformige H,P, eme fliissige H,P (oder H,P,) und eine feste HP,
(oder H,P,). Das ’imsp]mm;tﬁm-rsl.ﬁi“t'g‘fw entspricht in seiner Zusammen-
setzung dem Ammoniak und ist in reinem Zustande nicht selbst ent-
. durch geringe Beimengungen von H,P, und da

zindlich, wird es aber
su beschreibenden Weise aus Phosphor

es solche, wenn es in der unten
hosphorcaleinm dargestellt wird, immer enthiilt, so

und Kali oder aus P
oder anderen Wege dargestellt, sobald es

entziindet es sich, auf dem ginen
mit der Luft in Berithrung kommf, von selbst, verliert aber diese Eigen-
sohaft wieder, wenn ihm das beigemengte H,P wieder entzogen wird.

¢ 950, Darstellung von selbstentziindlichem Phosphor-
wasserstoffgas.
tubulierte Retorte (3) mit Kork und umgebogenem

a) Hine
ein If"as.:m'.@!uﬁienfave'rfrcze’unf;.'-'rzj?pm-m‘. Phos=

Gaseinlettungsro hre,

phor und Kalilauge.
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6) Gebrannter Kalk, Phosphor. Eine an dem einen Ende zugeschmolzene
und 5 em von diesem Fnde hntef ormiy wumgebogene bhohmische Glas-
rohre. Lin Verbrennungsofen fur Holzkolilen oder auch ein Lampen-
ofen. Hine stehf 'a'f,";rn:{x durchlocherte Fisenschale, Gt ausqgeqlifite
Holzkollen. - Oder: Fiserner Win dofen mit Tiegel und
eisernem Kohr mit Glasaufsatz.

a) Aus Phosphor und Kali. Eine tubulierte Retorte fiillt man
hichstens bis zur Hilfte mit verdiinnter Kalilauge und bringt dureh den

Tubulus erbsengrolse Stiicke Phosphor hinein, verschliefst ihn dann durch

einen mit einem Gaseinleitungsrohr versehenen Kork, schiebt einen Quetsch-

¥

Ttz

Fig. 856, Darstellung von Phosphorwasserstoff.
{ L I

hahn tiber das Rohr und verbindet dasselbe mit einer Wasserstoffent-

‘.\';.i'ix;l.'-|lJ]ll'_'.'.‘-GI|.'1.~'t.'l.li: oder auch ohne _\‘l\'.'n'-]!|||4|:_:: I:jn-:'.-;¢\}1|<'|‘al']:||::|ir|~< direkt mif

einem Krrp'schen Wasserstoffentwickelungsapparat. Der Hals der Retorte

wird mit einem wenigstens 5 mm w

iten, unten etwas umgehoconen Gas-
ableitungsrohr verschlossen, welches in eine flache Schale mit Wasser tauchi
(Fig. 856). Man leitet nun die Wasserstoffentwickelung ein und setzt sie
so lange fort, bis alle Luft ausgetrieben ist: dann unterbricht man den
Wasserstoffstrom, was bei Anwendung eines Kipr'schen Apparats durch
einfaches Schliefsen des Hahns geschieht. Hat man aber eine Wasser-
stoffentwickelungsflasche, so lilst man den Strom so lange fortgehen, bis
die eingerossene Siure erschopft 1st und die Entwickelung von selbst
aufhort; da nur wenig Wasserstoff zur Vertreibune der Luft aus der

Flasche und der Retorte notig ist, so gielse man nicht allzuviel Siure
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auf. damit nicht zuviel Zeit bis zur Erschopfung der Siure notig ist.
Sobald der Phosphor geschmolzen und die Fliissigkeit etwas warm gé-
worden ist., beginnt die Gasentwickelung, Die aus dem Sperrwasser auf-
steizenden Blasen bestehen anfiinglich nur aus Wasserstoff, dem sich aber
bald steizende Mengen von Pl osphorwasserstofigas beimengen, was man
an dem zwiebelartigen Geruch erkennt, der sich im Zimmer verbreitet.
Nachdem aller Wasserstoff vertrieben ist, entziinden sich die Blasen beim
Austritt an der Luft mit voluminiser, stark lenchtender Flamme, aus der
sich ein dicker, im Aufsteigen immer grifser werdender, wirbelnder
Rauchring erhebt. Die Blasen dirfen nicht zu rasch aufeinander folgen,
gonst verliuft die Krscheinung anregelmifsig. Man moderiere deshalb
die Gasentwickelung durch Hindrehen der Flamme, weni notig durch
zeitweilices Wegziehen der Lampe, schiebe dieselbe aber sogleich wieder
unter, wenn die Gasentwickelung etwas nachgelassen hat. damit nicht
Wasser zuriicksteige, wodurch, wenn die Wasserschicht fiber dem Aus-
stromunesrohr nicht hoch genug war, leicht etwas Luft mit emgesogen
und dadurch eine Explosion im Innern der Retorte veranlalst werden
kinnte. Der Versuch ist durchaus ecefahrlos, verlangt aber einige Aut-
merksamkeit: namentlich ist vor zu starkem Erhitzen zu warnen. Da es
nar darauf ankommt, die Selhstentzimdlichkeit des (Gases zu zeigen, ist
es vollkommen geniigend, die Entwickelung nur einige Minuten lang
fortzusetzen, so dals noch ein mehr oder weniger grolser Anteil des
Phosphors unangegriffen suriickbleibt. Man beendige dann den Versuch
in folgender Weise.

Zuerst entferne man die [ampe und setze den Wasserstotfstrom
wieder in Gang, doch nur mit malsicer Geschwindigkeit, was hei An-
wendung eines Krpp'schen Apparats sehr gut reguliert werden kann.
Da der Wasserstoffapparat auch wihrend der Phosphorwasserstotient-
wickelung mit dem (G aseinleitungsrohr 1mmer verbunden geblieben ist, 18t
keine Gefahr vorhanden, dals Luft mit in die Retorte trite, was unter
allen Umstinden verhiitet werden mufs, Hat man kemnen Kipr'schen
Apparat, sondern gine Wasserstoffentwickelungsflasche, so gie[se man bei
noch geschlossenem Hahn etwas verdiinnte Saure durch das Trichterrohr,
bis dieselbe 8—10 em hoch - Glasrohre steht, und offne den Quetsch-
hahn, woraunf die Wasserstoffentwickelung beginnt. [ndem sich nun in
lieser Weise die Retorte ollmihlich kithlt und infolgedessen die Ent-
wickelung des }'h..yp]lm-u:1:~,c.|-1'>tn|".’;1z1.~ec':.~- aufhort, wird alles in der Retorte
vorhandene (as durch den Wasgerstoff verdrangt, und die Hnt-

|'IH".'I]
Erst wenn der Phosphor wieder

ziimdung der Blasen nimmt ein Ende.
erstarrt ist, darf man den Apparat auseinander nehmen. Man darf die
Retorte aber nicht mit dem noch restierenden Phosphor und der Kali-
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lauge gefiillt stehen lassen, da selbst bei gewOhnlicher Temperatur, be-
gonders im Sommer, immer eine langsame Einwirkung beider aufeinander
stattfindet. Deshalb giefse man nach volligem Erkalten die Kalilauge
aus und bringe den Phosphor nach gehéricem Abwaschen mit Wasser in
das Vorratsgefils zuriick. Sollte aber, was in der Regel der Fall sein
wird, der erkaltete Phosphor eine solche Form angenommen haben. dals
er sich weder durch den Tubulus, noch durch den Retortenhals heraus
bringen lilst, so fille man nach dem Ausgielsen der Lauge und dem Ab-
waschen des Phosphors den Bauch der Retorte ganz mit Wasser. ver-
schliefse den Tubulus mit einem guten Korkstopsel und fiillle nun auch
den Hals so weit mit Wasser an, dals nach dem Verstipseln desselben
nun auch eine kleine Blase Luft iibrig bleibt. In diesem Zustande lifst

sich die Retorte bis zu ihrer Wiederbenutzung aufbewahren.

Fig. 857. Fig. 858.
Darstellung von Ir]|||:-l=:‘;"31‘!'r|!i'i-'l!ll. Zersetzung von Phosphorealeium.
Dringt die Zeit, so kann man den Versuch rascher auch in folgender
Weise beschliefsen. Nach Entfernung der Lampe schicbe man den

Quetschhahn bis dicht an das Ende des Kautschukrohrs und ziche das-
selbe von dem \\-'.-'msr;r:ﬂr:l':-'u-l.*:'WEL-J;t:lu|:f:.-'n||]:ut-:'n:|--. ab. Hat man einen
Kirr’schen Apparat benutzt, so schlielst man das Rohr, indem man es
abzieht, durch Zusammendriicken mit dem Finger nnd schiebt sogleich
einen Quetschhahn iiher. Dann nehme man eine wenigstens zur Hilfte
mit Wasser gefiillte Spritzflasche, fiillle durch Einblasen von Lufi das
Spritzrohr ganz mit Wasser und schiebe die opitze desselben, ohne dals
Luft darin bleibt, rasch ins freie Ende des Kautschukschlauchs, welcher
gut dariiber passen mufs. Dann 6ffne man den Hahn und treibe sogleich
durch Einblaseu von Luft in die Spritzflasche Wasser durch das Gasein-
leitungsrohr in die Retorte, wodurch der Phosphor bald erstarrt und die
Kalilauge bis in den Hals der Retorte hinaufgetrieben wird. (H#lt man
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die Spritzflasche etwas hoch und in nach vorwirts geneigter Stellung, so
wirkt das Spritzrohr als Heber, und das Wasser fliefst von selbst in die
Retorte, ohne dafs man zu blasen braucht.) Man neige nun durch Drehen

des Retortenhalters den Hals der Retorte so, dals derselbe etwas schriig

nach oben gerichtet ist, wobei aber das Gasausstromungsrohr nicht aus
dem Sperrwasser gehoben werden darf, und setze das Kinblasen von
Wasser fort, bis alles (Gas aus Retorte und Rohr vertrieben ist. Diese

Operation ist in wenigen Minuten ohne alle Gefahr auszufithren, wenn man

nur dafiir soregt, dals durch das Kin-
spritzen von Wasser keine Luft mit ein-
gefithrt wird.

]'I Aus P]L;_:.~'4|||]n]'l';|]l'il'. m. Phos-

phorcalcium bildet sich durch Einwirkung ‘
von Phosphordimpfen auf glithenden Kalk.

Zu seiner Darstellung bringt man in das i
untere. knieférmig umgebogene Hnde {-[
gines bohmischen Rohrs eine Schicht |

von 2—8 cm Hohe von wohl abge-

trockneten Stiickchen gelbem Phosphor,

schiebt einen Asbestpfropf ganz lose
bis an die Biegung und filllt das gerade
KEnde des Rohrs mit erbsen- bis bohnen-
orofsen Stiicken gebranntem Kalk. Man
lege dann das Rohr in einen Verbren-
nungsofen, erhitze es zum schwachen

Glithen und setze unter das knieformig

gehogene, frei herausragende Ende eine
gebogene, frei herausragende Hmnde eine

sichformig durchlicherte eiserne Schale,

in welche man kleine Stiicke glithende
Kohle bringt (Fig. 857). Der Phosphor
schmilzt hierdurch und kommt bald ins Sieden, wodurch die Dampfe den
glithenden Kalk durchstreichen und mit demselben in Reaktion freten.
[st die Glithhitze nicht zu stark, so wird aller Phosphor absorbiert, und
es entsteht eine braune, aus Phosphorcaleium und Caleiumphosphat be-
stehende Masse, welche man nach dem Erkalten des Rohrs herausstilst,
im Morser zu einem grobkornigen Pulver zerstbist und in einem gut zu
verschliefsenden Gefils aufbewahrt.

Nach Gaprermayy und HauvssknEemr® stellt man das Phosphor-

) o0 - | P e PR
Berichte der Dewtschen chem. Gesallsehaft, Bd. 28, B. 1174, Chem, Centr.

Blatt 1890, II, S. 4.
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calcium in dem durch Figur 859 erliuterten Apparat dar. Auf den Rost
gines gemauerten Ofens oder eines eisernen Windofens setzt man einen
hessischen Tiegel, spannt mittels einer Klemme ein eisernes Rohr (Gas-
leitungsrohr) ein und stellt dasselbe so auf, dals sein unteres Ende einige
Centimeter iiber dem Boden des Tiegels steht. Dann fiillt man letzteren mit
haselnulsgrofsen Stiicken gewshnlichen Kalks und schiebt nach Entfernung
der Klemme einen eisernen, in der Mitte durchbohrten Deckel iiher das
Rohr. In das obere Ende des eisernen Rohrs wird mittels einer um-
gewickelten Ashestschnur ein Glasrohr eingedichtet, welches man mit
einem Kork verschliefsen kann. Man heizt nun den Ofen mit Holz-
kohlen und beginnt, sobald der Tiegel glithend geworden ist, Phosphor-
stitcke durch das obere Ende des Glasrohrs, welches geniigend kiihl
bleiben muls, um den Phosphor nicht zu entziinden, einzuwerfen, worauf
man jedesmal den Kork wieder aufsetzt. Ist der Kalk noch nicht heils
genug, so brennt der Phosphor zum Tiegel heraus. Man mufls dann mit
dem weiteren Kintragen noch eine Zeitlang warten. Die richtige Tempe-
ratur ist mittlere Rotglut. Bei gut geleiteter Operation darf withrend der
ersten zwei Drittel der Zeitdauer keine Spur von Phosphor ans dem Tiegel
herausbrennen. Gegen das lKnde zeigen sich zuerst kleine Phosphor-
flammen, welche grofser und grifser werden, und der Prozels gilt als
beendigt, wenn eine kontinuierliche Verbrennung stattfindet. Der Tiegel
wird noch glithend aus dem Feuer genommen, erkalten gelassen und das
noch warme Produkt in ein gut schlielsendes Stipselglas gebracht.

Um mit Phosphorcaleium selbstentziindliches Phosphorwasserstoffoas
zu “erzengen, braucht man es nur in Wasser zu werfen, die aufsteizenden
Blasen entziinden sich dann bei Berithrune mit der Luft von selbst,
bilden aber, weil sie nur klein sind und sich regellos entwickeln, keine
ceschlossenen Ringe. Doch lassen sich auch diese nach einem Vorschlage
von RoseENrrrnp® auf folgende einfache Weise erzielen. Man rollt ein
etwa 15 em langes und 11 em breites Stiick Filtrierpapier der Liinge
nach so zusammen, dals ein 6 mm weiter Innenranm erhalten wird. Die

so erhaltene Papierrthre wird an einem Ende durch Umbiegen und Ver-

binden mit einem Faden geschlossen und sodann mit zerkleinertem Phos-
phorealcium etwa bis zur Hélfte gefiilll. Tn das offene Ende der Papier-
rohre wird nun ein diinner Federkiel mit einer kleinen Offnung gestecki
und durch Umwinden eines Drahtes befestigt. Schlielslich wird die ganze
Hiilse mit eimmem Drahte umwickelt, damit das sich bei der Zersetzung
entwickelnde Gas nicht seitwiirts bei den Rindern entweichen kann. Zur

* Programm der Realschule xw Teschen 1877 1878, — Chem. Cenir.- Blat{
1879, 5. 307.
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Ausfithrung des Versuchs wird die so vorbereitete Patrone einfach auf
Wasser geleet und Sorge getragen, dals die Federkielspitze unter Wasser
tanche, was man am besten dadurch erreicht, dals man dieselbe mit
einem eng anliegenden Glasrohrehen umgiebt. IDas Wasser durchdringt
langsam das Filtrierpapier und bewirkt so eine allmithliche Zersetzung
des 11]|<!.-|l'r|Ll1'|';iE|';'.]]r|rt_ Der iJ]l“?!‘_“Pi|'i"]"lvé.l."\:.""\lft'.‘"‘i'l;:-l- entweicht aus der Feder-
kieloffnung in einzelnen Blasen, welche beim Verbrennen sehr schine
Rauchringe bilden. Der Versuch kann auch folgendermalsen ausgefithrt
werden: Ein etwa 11 cm langes, an einem Ende zu einer Spitze aus-
sezogenes Glasrohrchen von 8 mm weitem Innenraume wird gegen die
Spitze zu, etwa im Dritteil der Rohre, mit einem lockeren Baumwollen-
pfropfen versehen und sodann mit zerkleinertem Phosphorcaleium gefullt.
Die weite Offnung wird nun mit vier iibereinander liegenden Stiickehen
Filtrierpapier, die man durch Umwinden eines Drahts oder Zwirns um
die Rihre ganz luftdicht befestigt, verschlossen. Legt man nun das
Rohrchen unter Wasser, so erhilt man auch hier ganz hiibsche Rauch-
ringe, indem der Phosphorwasserstoff aus der Spitze in kleinen Blasen

entweicht (Fig. 858).

¢ 251, Darstellung von nicht selbstentztindlichem Phos-
phorwasserstoffgas.
Die =u dem in § 250 a beschricbenen Versuche benutzten Apparale
wnd [eagentien, Fline .”.-'.'.\-"."I-'I,l'-'rh'."-"."l.'r' mit starker Salzsdure.
Wie oben gesagt, verliert das ans Kali und Phosphor oder aus
Phosphorealcium dargestellte |."I.'Il.l.'%!Jl_i-]"-‘»':I.‘E‘*’l=.|'~'E4’J|I'iI_"""I.‘5 seine Selbstentziind-
lichkeit, wenn man ihm das beigemengte H,P entzieht, was in einfachster

wchehen kann, dafs man es in starke Salzsiure leitet

Weise dadurch g

e

oder zu seiner Bereitung aus Phosphor nicht wiis: , sondern alkoho-
lische Kalilauge nimmt. Man verbinde daher den Hals der Retorte
(Fic. 856. 8. 742) mit dem Gaseinleitungsrohr einer mit starker Salzsiure
gur Hilfte gefiillten Waschflasche und fithre das Gasableitungsrohr derselben
durch einen Kautschukschlauch in eine pnenmatische Wanne, in welcher
pin umgestiirzter, mit Wasser gefiillter Cylinder steht, treibe, wie oben
beschrieben. zuerst alle Luft durch Wasserstoff aus und setze danm die
Gasentwickelung durch Erwirmen der Retorte in Gang. Das zuerst aus-
tretende Gas fange man noch nicht in dem zu seiner Ansammlung be-
stimmten Cylinder in der pneumatischen Wanue auf, sondern lasse es in
I 3 treten,

ein anderes ebenfalls mit Wasser gefiilltes, umgestiirztes Gefi
his das Volum ungefihr dem von Fliissickeit freien Inhalt der Retorte
und der Waschflasche entspricht. Dann erst leite man es in den Cylinder.

Man sorge dafiir, dals, wenn letzterer eiwa zu drei Viertel gefiillt 1st, die
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Gasentwickelung schon sehr nachliifst, um den Versuch, sobald die Fiillung
vollendet ist, bequem abschliefsen zu kiomnen. Hebt man nun den mit
Gas gefiillten Cylinder mit einer Glasplatte bedeckt aus dem Wasser und
stellt ihn aufrecht hin (unter den Abzug), so entziindet sich das Gas
nach Abziehen der Glasplatte nicht. Hs kann aber dadurch selbstent-
ziindlich gemacht werden, dafs man es mit salpetriger Siure in Berithrung
bringt. Ihes kann nach A. W. Hormanx® in dhnlicher Weise _L{L‘Ht‘hiiht'r:,
wie die Entziindung von Schwefelwasserstoff (§ 242), indem man in den
offenen Cylinder aus einem langgestielten Loftel einige Tropfen gelinde
doch tritt

hierbei eine aulserst heftige, aunch nicht ganz ungefihrliche Detonation

erwarmter roter rauchender Salpetersiure hineinfallen lalst,

ein, und es miechte deshalb nicht anzuraten sein, den Versuch vor Zuhdrern
in dieser Weise auszufithren. Viel einfacher bewirkt man die Kntziindung,
wenn man, wihrend die Gasentwickelung noch im Gange ist, das ans
der Waschflasche in der pneunmatischen Wanne austretende Gas frei in
die Luft strémen lilst und die Blasen mit einem in heilse rauchende
Salpetersiure getauchten Glasstabe beriihrt. Eine jede derselben entziindet
sich dann mit volumindser, leuchtender Flamme. Entfernt man den
Glasstab, so hort die Entziindung wieder auf.

Auch das auns Phosphorcaleium sich entwickelnde (Gas verliert seine *
Selbstentziindlichkeit, wenn man jenes nicht in Wasser, sondern in starke
Salzsiure wirft.

& 252. Phosphoniumjodid.
Fiir die Analogie des Phosphorwasserstoffs mit dem Ammoniak ist
es bezeichnend, dals eine wohl charakterisierte Verbindung des ersteren

mit Jodwasserstoff (H PJ) existiert, welche den Haloidverbindungen des
Ammoniums entspricht. Dieselbe bildet sich leicht, wenn man in emer
tubulierten Retorte 1 Teil gewdhnlichen Phosphor i dem gleichen Ge-
wichte wohlgetrockneten Schwefelkohlenstoff 16st und unter guter Ab-
]:{i'|[|||111g in kleinen Portionen 1.5 Teile gepulvertes Jod zusetzt, dann 1m
Wasserbade den Schwefelkohlenstoff zum erdlsten Teil verdunstet und

die Retorte mit einem doppelt durchbohrten Korke schlielst, in welehem
ein korzes umegebogenes Gaseinleitungsrohr und ein Hahntrichter befestigt
ist. Man passe dann den weiten (kurz abgesprengten) Hals der Retorte
mittels eines durchbohrten Korks in ein noch weiteres, langes (Gasrohr,
fithre letzteres mit dichtem Verschlufs in eine doppelt tubulierte Kugel-
vorlage und schliefse deren anderen Tubulus mit einem Gasableitungsrohr,
welches man in den Ventilationskanal hineinhingt. (S. Fig. 2 auf der

* Chem. Cenitr.-Blaft 1870, 5. 513.
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Tafel am Ende des Werks. Es gehort hierzu noch ein Kohlensiure-
entwickelungsapparat, welcher in der Abbildung weggelassen worden ist.)
Nachdem der Apparat in dieser Weise susammengestellt ist, bringe man
in den Hahntrichter etwas mehr als halb so viel Wasser, als man Phosphor
angewendet hatte, halte aber den Hahn noch verschlossen. Nun verbinde
man das im Tubulus befestigte Gaseinleitungsrohr mit einem Apparat zur
Entwickelung trockener Kohlensiure, treibe alle Luft aus und lasse,
withrend der Kohlensiurestrom langsam weiter geht, etwas Wasser aus
dem Hahntrichter in die Retorte einflielsen, wobei sich unter starker Kr-
warmung reichliche Mengen Jodwasserstoff entwickeln, wihrend sleich-
zeitie Jodphosphoninm 1m Retortenhalse sublimiert. Durch gelindes K-
wiirmen vollendet man den Versuch und erhilt den grofsten Teil des
Jodphosphoniums als krystallinisches Sublimat in der Glasrohre (Roscom
nnd SCHORLEMMER).

dieses Versuchs vor einer Zuhorerschatt diirtte

Die Ausfihrung
Dagegen bildet sich, wie oben (§ 234, Note)

nicht zu empfehlen sein.
erwiihnt warde, bei der Darstellung von Jodwasserstoffsiiure mittels amorphen
Phosphor, namentlich wenn man mit dem Erwirmen der Mischung zu
friith beginnt, gleichzeitig -mmer etwas Jodphosphonium, welches als
der Retorte beobachtet werden kann.

krystallinischer Anflug in
rsetzt sich mit Kalilauge analog den Haloid-

Das Jodphosphonium ze
salzen des Ammoniums in Jodkahum un
Chlorammonium durch Kalilauge in Chlor
Der hierbei auftretende Phosphorwasserstott
os diirfte diese Bereitungsweise desselben, wenn man iiber grofsere Mengen

Jodphosphonium verfigt, wohl die bequemste sein.

d Phosphorwasserstoff (wie sich
kalium und Ammoniak zersetzt).
15t nicht selbstentziindlich, und

[ Arsen- und Antimonwasserstodl.
Beide Verbindungen erhilt man in reinem 7Zastande durch Auflisen

von Arsenzink, bezw. Antimonzink in Salzsdure, dach wird von dieser

Bereituncsweise abzusehen gein  (beim Arsenwasserstoff schon wegen
I Man wird sich vielmehr darauf
eiden Verbindungen beim Er-
Arsen allgemein benutzte

seiner aufserordentlichen Giftigheit).
alten der |

beschrinken konnen, das Ver
, die zur Nachweisung von

hitzen darzuthun, un

Methode zu erliutern
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& 253. Bildung von Arsenwasserstoff.
Eine Wasserstoffentwichelungsflasche mit Trochenrohr
Wi _:;.':r:'.a',\'r:}'.f.'{."i: sehr schwer schmelzbarer Bihre (Marsch-
scher Apparat). Arsenmige Siure in Salzsidure gelist; reines Zink,
reme Salzsdure,

In eine Wasserstoffentwickelungsflasche, die nicht sehr grofs zu sein
l_u‘;tut']ll__. hl‘in;_{l. man reines arsenfreies Zink und reine, ebenfalls arsen-
freie Salzsdure. Das Trockenrohr ist mit Chlorcaleium gefiilllt. Nachdem
die Gasentwickelung eine Zeitlang im Gang ist, ziindet man das aus-
stromende Gias an, welches mit blafsblauer, wenig leuchtender Flamme
brennt. Man zeigt dann durch Erhitzen der Glasrdhre mittels einer
untergesetzten Liampe, dals aus reinem Wasserstofipas keinerlei Ab-
scheidung erfolgt und dals auch die Flamme unveriindert bleibt (Fig. 860).
Giefst man nun einige Kubikcentimeter einer Lisung von arseniger Siure
in Salzsaure durch das Trichterrohr, so beobachtet man nach sehr kurzer
Zeit, dafs sich die Farbe der Klamme in ein fahles Violetteraun um-

wandelt, welches fiir die Arsenflamme charakteristisch ist, und dals gleieh-
zeitig im Rohr die Bildung eines breiten Arsenspiegels erfolgt. Halt man
in die Klamme einen kalten Porzellanscherben, so setzt sich auch auf

diesen braunschwarzes Arsen ab.

& 264. Bildung von Antimonwasserstoff.
Der zum vorigen Fersuche (§ 253) benutzte Apparat. Fine Lisung
von Breclweinstein.

Fithrt man nach gehtriger Reinigung des Apparats und unter An-
wendung eines anderen (Gasausstromungsrohrs den Versuch in der Weise
aus wie mit Arsen, nur mit der Abinderung, dals man, nachdem die
Wasserstoffentwickelung eine Zeitlang im Gange war, einige Kubikeenti-
meter einer Auflisung von Brechweinstein in die Gasentwickelungsflasche
gielst, so beobachtet man auch hier im Rohre die Bildung eines Spiegels
und auf einem Porzellanscherben einen dunkelgefirbten Anflug. Hiernach
scheint eine Verwechselung von Arsen und Antimon miglich. Folgende
Proben aber dienen zur Unterscheidung. Der Arsenflecken auf dem
Porzellanscherben ist in einer Losung von unterchlorigsaurem Natron
(Eau de Javelle) vollkommen loslich, verschwindet also durch Ubergielsen
mit der genannten Fliissigkeit sogleich. Der Antimonflecken aber bleibt
darin vollig unverindert. Ferner bildet sich, weil das Arsen fliichtiger
ist als das Antimon, der Arsenspiegel im Rohre immer nur stromabwirts
von der erhitzten Stelle, withrend der Antimonspiegel auch stromaufwiirts
auftritt. Auch durch die Farbe kann man beide Flecken voneinander
unterscheiden; withrend niimlich der Arsenflecken glinzend schwarzbraun
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und an diinneren Stellen braun erscheint, ist der Antimonflecken ganz
schwarz und nicht glinzend.

Wenn Antimon und Arsen zugleich vorhanden sind, so wird die
Unterscheidung schwieriger; die Nachweisung von Arsen ist aber auch
hier moglich wegen der grofseren Fliichtigkeit desselben. Man wieder-
hole den Versuch abermals unter Anwendung einer neuen Rohre und
giefse eine Mischung von arseniger Siure und Brechweinstein in die Gas-
entwickelungsflasche. Im Rohre bildet sich der Spiegel vor und hinter

der erhitzten Stelle. Den Porzellanscherben halte man so in die Flamme,

Darstellung und Zersetzung von Arsenwasserstoff,

Fig. 860,

dals diese eine lange Strecke darauf hinstreicht und dadurch einen stark
verlingerten ["In:r.lu:u bildet. Der Arsenanflug bildet nun den entfern-
Er.'.-str.'-.n.'_l.'e'i] des Fleckens. Lilst man daher einen Tropfen Eau de Javelle
der Liinge nach iiber denselben fielsen,

Rand desselben ab (Beweis fiir die Anwesenheit von

so whscht sich nur der Hnlserste

Arsen), withrend der

vordere Teil unverindert bleibt.
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METHAN. § 255.

VIERTES KAPITEL.

Hydriire der Kohlenstoffgruppe.

I. Sumpfgas (Grubengas oder Methan).

§ 2565. Auffangung und Darstellung von Sumpfgas.

al Mehrere Flaschen nebst einem grofsen Flastrichter.

b) Lssigsaures Natron, gepulverter gelischter Kalk, eine Flasche
(500—600 cem) aws schwer schmelzbarem Glase mit Gas-
ableitungsrohr, mehrere grofse Fufseylinder.

a) Natiirliches Sumpfgas. Das sich aus stagnierenden Wissern

mit sumpfigem Untergrunde entwickelnde (as hesteht zum erifsern Teil

aus odumpfgas (aulserdem enthilt es Kohlensiure und Stickstoff) [n

flachen Teichen, deren Grund man leicht mittels eines Stockes erréichen

cann, lassen sich mit Leichtigkeit reichliche Mengen davon auffangen,
wenn man eine Klasche durch Untertauchen ganz mit Wasser fiilllt, unter
Wasser einen Trichter aufsetzt, beide umkehrt und, indem man sie mit
der einen Hand hilt, mittels eines Stockes den Boden aufwiihlt (Fig. 861).
Jede Flasche wird unter Wasser gut verstopselt. Im Laboratorium fiilli
man das Gas in Cylinder um, indem man sich dazua der pneumatischen
Wanne bedient (Fig. 862).

b) Darstellung aus essigsauren Salzen. Man mische emige
Efsloffel essigsaures Natron, welches durch gelindes Erwirmen vollstindig
entwassert worden ist, mit der gleichen Menge Natronkalk, bringe das
trockene Pulver in eine Flasche aus schwer schmelzbarem Glase, verschlielse
dieselbe durch einen mit Gasableitungsrohr versehenen Kork und fange
das entweichende Gas, nachdem alle Lauft aus dem Kolben verdriingt 1st,
in der pneumatischen Wanne auf (Fig. 863), indem man mehrere Cylinder
damit fiillt.

¢) Versuche mit Sumpfgas. Man stelle einen, mit Glasplatte
bedeckten Cylinder senkrecht auf den Tisch, entziinde nach dem Weg-
zichen der Glasplatte das Gas mit einem Fidibus und gielse rasch Wasser
ein, wobei man eine grofse, nicht leuchtende Flamme austreten sieht.
Hiilt man einen anderen Cylinder verkehrt, so lilst sich mit ihm durch
Kinschieben eines an einem Draht .!rl'{‘l'h]','i;{Ll'.lL brennenden Lichts derselbe
Versuch ausfithren, wie mit Wasserstoff (Fig. 467, 8. 328). Das Gas ent-
ziindet sich an der unteren Offnung des Uylinders, und das Licht ver-
loscht beim Hinaufschieben, ziindet sich aber beim Herausziehen wieder an.
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Sumpfgas und Sauerstoft bilden in dem Verhiiltms von 1 : 2 Vol. ein
explosives Gremenge. Man fillle einen etwa 15 em hohen und 4 em weiten
nz mit Wasser und kehre ihn in der pneumatischen Wanne

Fulseylinder |
um. Dann lasse man s Sumpfgas und /s Sauerstoff einsteigen, nehme
den Cylinder bedeckt heraus, umhiille thn mit einem Tuche und entziinde
nach dem Weeziehen der Glasplatte das Gasgemenge, worauf eine starke
Fxplosion erfolgt. — Um die Fxplosion mit Luft auszufithren, muls man
I Vol Sumpfgas mit 10 Vol. Luft mischen. Man nehme deshalb einen
der grofsten Fulseylinder, giefse "/u seines Inhalts Wasser hinein, bedecke
ihn mit einer gut schliefsenden Glasplatte, kehre ihn dann in der pneu-
matischen Wanne um und fiille ihn mit Sumpfgas voll. Nach dem Heraus-

Fig. 862, Umfiillen von Sumpigas.

yrt man ihn, mit der Glasplatte hedeckt, einige
Die Explosion ist nur von

heben aus dem Wasser kel
Male um und entziindet dann das Gemenge.
einem sehr schwachen Knall begleitet

In Chlor verbrennt Sumpfgas mit stark rufsender Flamme. Man
kann hierzu denselben Apparat benutzen wie zur VYerbrennung von
Wasserstoff in Chlor (Fig. 597, S. 487). Das Sumpigas muls zu diesem
Zwecke in einem (lasometer aufgefangen werden. Nachdem der Kolben

mit Chlor gefiillt und das aus giner
senkt man jene In den Cylinder. Die Flamme

des Gases erscheint u-ulh gefiirbt, und dicke W Tolken von Ruls quellen aus

der Offnung, — Um ein explosives (Gemenge vom Chlor und Sumpfgas

i1 warmem Wasser nmgekehrten Fulseylinder
48

umgebogenen Glasrihre qusstrémende

Sumpfgas entzindet ist,

herzustellen, fillle man einen

Arespt, Technik, 3. Aufl
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zu 'fs mit Sumpfgas und dann mit Chlor voll. Dies darf nicht im
direkten Sonnenlicht, sondern nur im zerstrenten Tageslicht eeschehen.
Man bedecke hierauf den Cylinder unter Wasser mit einer aufeeschliffenen.
gut schlielsenden Glasplatte, kehre ihn nach dem Herausheben um, damit
das leichtere Sumpfgas sich besser mit dem Chlor mische und bewirke
(unter dem Ahzug) die Entziindung, wobei man eine stark rotlich gefiirbte
Flamme im Cylinder und «

as Aufsteigen einer hohen Rulswolke heobachtet.

id

et o VIR

Iig. 8653, Darstellung von Sumpfgas.

Il. Olbildendes Gas (oder Athylen).

§ 256. Darstellung und Eigenschaften des 61bildenden Gases,
Konzentrierte Schwefelsiure, Alkohol, Sand. FEin Literkolben mit
Gasableitungsrokr, eine grofse, tubulierte Glasglo che, mit durchbohrtem
Korke verschlossen, welche eine mit Hahn versehene Rihre mit weirer
Offnung triigt, eine tiefe preumatische Wanne oder ein hohes, mit
Wasser gefulltes Blechgefifs. Fin Gasometer ( (Glockengasometer).
Melrere Fufscylinder.

a) Darstellung von Athylen, Man giefse in einen Literkolben
50 cem starken Alkohol und mische damit unter allmihlichem Zusatz
und gutem Umschiitteln (wobei man das Gefils durch Eintauchen vor
allzustarkem Erwiirmen schiitzt) 150 cem konzentrierte Schwefelsiure zu.
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ek
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Dann schiitte man trockenen, feinpulverigen Sand ein und mische den-
solben abermals unter Schiitteln mit der Fliissigkeit, bis das Ganze einen
dicken Brei bildet. Hierauf verschliefse man den Kolben mit einem durch-
bohrten, mit Gasableitungsrohr versehenen Kork, setze ihn in ein Sand-
bad iiber einer Lampe und erwirme vorsichtig. Wiihrenddessen fiille man
eine tubulierte, mit Hahnrohr versehene (lasglocke in der pnenmatischen
Wanne ganz mit Wasser, indem man dieselbe bei gedfinetem Hahn ganz
unter das Wasser taucht und dann den Hahn verschlielst. Nachdem man
annehmen kann, dafs alle Luft aus dem Kolben vertrieben, fange man

das sich entwickelnde Gas in der Glasglocke auf, bis diese ganz gefillt

Fig. 864. Fig, 865. Verbrennung von il

Darstellung von olbildendem Gas. bildendem (Gas.

ist (Fig. 864). Die Erwarmung des Kolbens wird dann weiter fortgesetat
and das sich noch entwickelnde Gas in einem vorher zurechtgemachten
Gtasometer aufgefangen.

b) Verbrennung von Athylen. Dals das Athylen mit stark
leuchtender Flamme brennt, zeigh man, indem man die damit gefiillte
Glasglocke ganz unter Wasser taucht, einen brennenden Span ither die
Offnung der Glasrohre hilt and den Hahn ofinet (Fig. 865). Zur Ver-
gleichung kann man den Versuch mit gewbhnlichem Leuchtgas wieder-
holen. Man fille zu diesem Zwecke die Glocke durch Untertauchen
wiederum ganz mit Wasser, verbinde das Ausstrdmungsrohr bei geschlossenem
Hahn durch einen Kautschukschlauch mit der Gasleitung, offne dann den
Hahn und hebe die Glocke langsam aus dem Wasser, doch nicht so weit,
dafs Luft eindringt. Nachdem sie ganz gefiillt ist, wird der Halm ge-
abgezogen und nun die Entzindung

45*

schlossen, der Gasleitungsschlanch




r=

756 LEUCHTGAS. & 267,

wie vorher bewirkt. Die Glocke leert sich in viel kiirzerer Zeit, und
die Flamme ist weit weniger leuchtend.

¢) Explosion mit Sauerstoff und Luft. Mit 3 Volumen Sauer-
stoff gemischt, bildet das .."\..i']l_b'len_'_f:l.‘%: ein explosives (zemenge. Man stelle
dasselbe in einem Cylinder in der im vorigen Paragraph beschriebenen
Weise her und fithre den Versuch ganz so, wie dort beschrieben ist, aus.
Einfacher geschieht es auf folgende Art: Man leite .-*':i.h}'h:]l (aus dem
Gasometer) in einen einfachen Buxsen'schen Brenner und entziinde es.
Dann leite man mittels eines umgebogenen Rohrs Sauerstoff in eines der
unteren Luftlocher; die Flamme brennt anfangs ruhig weiter, sobald aber
die Gasmischung in der Rihre explosiv geworden ist, erfolet ein starker
Knall. — Zur Herstellung eines explosiven Gemenges mit Luft sind 15
Volumen der letzteren auf 1 Volum (Gas notig, doch sind auch Gemenge
mit weniger Luft schon explosiy, verpuffen aber mit geringerer Intensitit,
Man zeigt dies, indem man zuerst in einen Fulscylinder, dessen Inhalt
man ausgemessen hat, ‘. Wasser gielst, denselben mit der Glasplatte
bedeckt, in der pneumatischen Wanne so umkehrt, dafs der Rand des
Cylinders nur sehr wenig ins Wasser taucht, und dann Athylen einfithrt,
bis eine Blase heraustritt. Nach gehiriger Mischung der beiden Gase
bewirkt man die Explosion. Hierauf wiederholt man den Versuch mehr-
mals, indem man grifsere Mengen Wasser, z. B. ', i ete. eingielst und
im iibrigen ebenso verfihrt. Die Explosionen werden immer schwicher
und horen bald auf, obwohl verhiltnismiifsic ansehnliche Mengen Luft
in dem Gasgemische enthalten sind.

d) Die Verbrennung von Athylen in Chlorgas kann mit dem-
selben Apparat und in derselben Weise ausgefithrt werden wie beim
Sumpfeas.

[II. Leuchtgas.

§ 257. Darstellung von Leuchtgas aus Steinkohlen im
kleinen.
Fine Retorte aus schwer schmelzbarem Glase (5) mit
tubulierter Vorlage und daran befestigtem hurzen Gas-
ausstromungsrohre. Steinkohle.

Steinkohle wird groblich gepulvert und damit der Bauch einer
Retorte zur Hilfte gefiillt, diese dann mit einer Vorlage verbunden und
erhitzt (Fig. 866). Man beobachtet das Aufsteigen braungefirbter Dimpfe,
welche sich zuerst in der Retorte, dann im Halse und zuletzt in der
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Vorlage zu Teer verdichten, wihrend das austretende Gas nach dem
Anziinden mit rubig leuchtender Flamme brennt. Man setze den Versuch
his zum Aufhoren der Gasentwickelung fort und kithle wihrenddessen
die Vorlage durch wiederholtes Aufgielsen von Wasser. Nach dem Aus-
einandernehmen des Apparats giefst man den Teer in ein Becherglas
and kann nun deutlich wahrnehmen, dafs derselbe aus einem wiisserigen

und einem dicken oligen Bestandteile besteht.

Da bei der Besprechung der Leuchtgasfabrikation die Bestandteile
des rohen Leuchteases namhaft zu machen sind, wobei auf den Anteil
hinzuweisen ist, den die nicht gasformigen, aber flichtigen Teerbestand-

Fig. 867.

Fig. 866.

Trockene Destillation von Steinkohle. Lenchtendmachen von Wassersfofl.

quf die Leuchtkraft des Gases ansiiben, da

teile (Benzol, Naphtalin etc.)
ferner auf die Zersetzung schwerer Kohlenwasserstoffe durch starkes
Uberhitzen (Abscheidung von Retortenkohle unter Bildung schwach lench-
tender, kohlenstoffarmer (zase) aufmerksam zu machen sein wird, so
diirften folgende Versuche am Platze sein.

von Athylen durch Wirme. Man leite durch
welche auf zwei Rohrentrigern liegt, aus

3

a) Zersetzung

s

pine enge bohmische Rohre,
einem Gasometer Athylen in langsamem Strome und entziinde dasselbe
welche zn diesem Zwecke durch einen mit engem

Dann bringe man die Rohre

am Austritt der Rihre,
@lasrohr versehenen Kork verschlossen ist.
durch Anziinden der Rihrenheizlampe zu mébglichst starkem Glihen.
Withrend die Flamme an Teuchtkraft abnimmt, beobachtet man im Innern
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der Réhre eine Abscheidung von festem Kohlenstoff, Vax Hasserr*
empfiehlt, die Zersetzung des Athylens in folgender Weise zu bewirken.
Ein Platinblech wird tiber einem Glasstabe zu einer Rohre zusammen-
gerollt und die beiden Enden derselben in eine gut passende (lasréhre
etwa 1 cm tief hineingesteckt. Die eine der letzteren ist ausgezogen und
dient als Bremmer. Man leitet Athylen hindurch und ziindet es an. Dann
erhitzt man mit einer Gebliselampe das Platinrohr, worauf sich Kohlen-
stoft abscheidet.

b) Leuchtendmachung nicht leuchtender Flammen. Eine
etwa 30 cm lange Glasréhre, mit durchbohrten Korken zu verschlielsen,
wird zu * mit groben Bimssteinstiicken gefitllt, welche man durch Ein-
gielsen von Ligroin oder Benzol damit durchtrinkt. Dann bringe man
eine kleine Menge von Naphtalinkrystallen darauf, fille die Rohre mit
Bimsstein voll, verschliefse sie, spanne sie in einen Rohrenhalter und ver-
binde sie mit einem ‘i'\';_l.\qieu-r‘%rnl'l'l-nl\\'ivl;t.‘]Ilngin;l;u}uu'nt (Fig. 867) oder, falls
man noch Sumpfgas hat, mit einem damit gefiillten Gasometer. Die
Flamme des durch die Rohre stromenden Giases erscheint dann leuchtend,
wihrend reiner Wasserstoff, sowie Sumpfgas mit nicht leuchtender Flamme
brennen (Carburierung des Leuchtgases). Die Leuchtkraft wird noch mehy
verstiirkt, wenn man die Stelle, wo das Naphtalin liegt, und das Stiick
der Rohre stromabwiirts davon durech Unterhalten einer kleinen Lampe
gelinde erwiirmt (Albocarbonbeleuchtung).

§ 258. Darstellung von Leuchtgas aus Steinkohlen im
grofsen.

Der in Figur 868 und 869 (auf 8. 760 und 761) abgebildete Apparat
ist bestimmt, den Prozels der Leuchtgasbereitung aus Steinkohlen, wie er
m grolsen zur Ausfiihrung gelangt, in allen seinen Teilen und im Zu-
sammenhang derselben untereinander darzustellen. Die hierzu benutzten
Apparate weichen zwar beziiglich ihrer Hufseren Gestalt von den in der
Technik gebriuchlichen zum Teil ab, funktionieren aber in derselben
Weise und liefern dieselben Zwischenprodukte wie dort.

I. Der Retortenofen der Gasfabrik ist durch einen eisernen Topt
vertreten, dessen mittels eines Biigels festzuverschraubender Deckel mit
einem Sicherheitsventil und einem langen, umgebogenen, eisernen Gas-
ableitungsrohr versehen ist. Der Topf ist grols genug, um 1 kg Stein-
kohlen, welehe man zu einem gréblichen Pulver zerstolst, zu fassen., Der
Deckel ist sorgfiltig aufgeschliffen und ermoglicht einen dichten Ver-
schluls, Die Erhitzung geschieht durch eine der kriiftigsten Lampen,

Clrem. Cestr-Blald 1879, S. 495,
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deren Flamme so grols gemacht werden kann, dals sie den ganzen Boden
des Topfs umspilt. Das eiserne Gasableitungsrohr miindet in eine
doppelt tubulierte Kugelvorlage und ist durch einen durchbohrten Gummi-
stopsel luftdicht darin befestigt. In dieser sammelt sich der grifste Teil
des Teers und des Ammoniakwassers, Sie liegt in einer der grofsten
Krystallisationsschalen und ist ganz von Kithlwasser umgeben. Dies ist
eine Abweichung von den Verhiltnissen in der Praxis, insofern hier die
Vorlage in Form eines langen, weiten, eisernen Rohrs unmittelbar vor
dem Retortenofen liegt und nicht gekiihlt wird. Man mulste sich aber,
wenn man den Apparat nicht unnotig komplizieren wollte, diese Ab-
weichung gestatten, da bei lingerer Dauer des Versuchs das eiserne Rohr
und auch die Vorlage sich stark erhitzen, wodurch nicht nur der Gummi-
verschlufls leiden, sondern auch ein orofser Teil des Teers aus der Vor-
lage wieder abdestillieren wiirde.

9. Der Rohrenkondensator ist ein vierschenkelig gebogenes, weites
Glasrohr, welches mit dem zweiten Tubulus der Kugelvorlage verbunden
ist. Is steht cbenfalls in der Krystallisationsschale und ist in seiner
unteren Hilfte von Wasser umgeben. Hier kondensieren sich die letzten
Anteile des Teers bei guter Kithlung so vollstandie, dals nichts Verdicht-
bares mehr daraus entweicht.

Zur kontinuierlichen Erneuernng des Kihlwassers ist eine kleine, mit
gehogener Glasrohre versehene Flasche hestimmt, welche aulfserhalb der
Krystallisationsschale aufeestellt werden kann. Die eine Glasrohre taucht
in das Kiihlwasser bis zu einer gowissen Tiefe ein, die andere dient als
Abflufs und kann mit gelinder Reibung in der Durchbohrung des Korks
leicht auf- und abwarts geschoben werden, um die Ausflufsoffnung nach
Belieben zu erhbhen oder zu vertiefen. Nachdem das Kiihlwasser in die
Krystallisationsschale eingegossen ist, tancht man das Flischchen mit
seinen beiden Glasrbhren ganz unter Wasser, offuet den Stiipsel, lalst
sowohl die Flasche, als auch die Gilasrohren ganz voll Wasser flielsen,
setzt unter Wasser den Stopsel wieder anf, verschliefst die beiden offenen
Enden der (lasrohren mit dem Daumen und setzt den Apparat so, wie
die Figur zeigt, neben die Kiihlschale, so dafs das eine Glasrohr in das
Kiihlwasser eintaucht. Befindet sich die #sufsere Abflulséffnung des
anderen Rohrs unterhalb des Wasserspiegels in der Schale, so wirkt der
Apparat als Heber und lafst so lange Wasser aus der Schale fliefsen, bis
die Abflulsofinung im Niveau steht. (Da der Abfluls nicht ohne Reibung
des Wassers an den Glaswinden erfolgt, so hort er in der That schon
auf. wenn der Wasserspiegel noch ein oder mehrere Centimeter hoher
steht. als die Ausflufsofinung; durch Auf- und Abwirtsschieben der Ab-

fulsrohre im Korke kann man dies nach Belieben regulieren.) Durch
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bt
: eine andere Glasrohre, welche man mit der Wasserleitung oder einem
hither stehenden (in der Figur nicht abgebildeten) Wasserreservoir ver-
Il bindet, leitet man kaltes Wasser bis auf den Boden der Kiihlflasche.
3. Der Coaksreiniger oder Serubber, in der Praxis ein mit
Coaksstiicken gefiillter Turm, wird bei diesem Apparat durch einen ge-
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o Eetortenofen, Vorlage und Kondensator, Serubber. Trockenreiniger
Fig. 868, Darstellung von . Stei

wolnlichen glisernen Absorptionsturm gebildet, dessen unterer Teil zwei
Tubulaturen hat, von denen die eine etwas hioher steht, als die andere,
Der obere lange Teil ist mit Bimssteinstiicken gefiillt, ein doppelt durch-

bolirter Kork verschliefst die obere Offnung und triigt einen Hahntrichter

und ein umgebogenes Gasableitungsrohr, beide dicht unter dem Korke

endigend, Die Verbindung mit dem Réhrenkondensator erfolgt durch die
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obere Tubulatur, withrend aus der unteren ein Abflulsrohr senkrecht nach
unten fithrt, Die Liinge des letzteren muls grofser sein, als die Hohe
der Glocken des Exhaustors (siehe unter 5).

Gasometer und Brenner.

IExhaustor.

n ., Steinkohlengas. Fig. §69.

4 Der Trockenreiniger. Bin weiter (#lascylinder, im Innern
mit vier iibereinander liegenden horizontalen Drahtsieben und oben mit
einer Fassung versehen, mittels der man einen Deckel luftdicht auf-
schrauben ]cn-nu. Durch letzteren geht ein kurzes senkrechtes Rohr,
welches mittels eines Kautschukschlauchs mit dem (Fasableitungsrohr
des Scrubbers verbunden ist, und im Boden ist ein zweites rechtwinklig




A~ S £~

62 LEUCHTGAS. & 258.

umgebogenes Gasableitungsrohr eingesetzt. Die Siebbiiden kénnen einzeln
herausgenommen werden, indem jeder derselben drei kurze Fiifse und in
der Mitte oben einen Draht als Handgriff hat. Die Reinigungsmasse be-
reitet man entweder, entsprechend der fritheren Praxis, aus Fisenvitriol
und Kalk (Lamine’sche Masse), indem man zerstolsenen Eisenvitriol mit
pulverig geloschtem Kalk und Sigespiinen mischt und das auf einem
Brette flach ausgebreitete und angefeuchtete Gemenge 24 Stunden lang an
der Luft liegen lifst: oder einfacher durch Mischen von Sigespinen mit
Bleiglitte, durch deren starke, sehr in die Augen fallende Schwirzung
(von dem oberen Sieb nach dem unteren verlaufend) man die Absorption
des Schwefelwasserstoffgases noch besser beobachten kann, als bei der
Lamine’schen Masse. Um den Reiniger zu beschicken, nimmt man zuerst
alle Siebe heraus und bedeckt den Boden lose durch eine kreisformig ge-
schnittene Scheibe Filtrierpapier (damit das Hineinfallen von Reinigungs-
pulver in das Gasableitungsrohr vermieden werde). Dann setzt man das
unterste Sieb ein und streut einige Millimeter hoch Reinigungsmasse auf,
fahrt dann mit dem zweiten, dritten und vierten Sieb in gleicher Weise
fort, fettet den Rand der Fassung mit Vaseline ein, legt einen dazu ge-
hérigen Filzring auf und schraubt den Deckel fest, worauf man die Ver-
bindung mit dem Serubber herstellt,

9. Der Exhaustor. Dieser wird durch eine hydraulische Luft-
pumpe, welche in einer glisernen pneumatischen Wanne wirkt, dargestellt.
Durch einen gekriimmten eisernen Triiger wird ein mit Handgriffen ver-
sehener Balancier getragen, dessen Achse durch einen Vierweghahn ge-
bildet wird. Der eine Weg (vorderer Teil der Achse) fithrt zum Reiniger,
der entgegengesetzte (hinterer Teil der Achse) zum Gasometer. An den
Armen des Balanciers sind aufserdem zwei Rishren befestigt, welche die
beiden anderen Wege bilden und durch Vermittelung zweier Kautschuk-
rohren (die eine ist in der Abbildung leider nicht mit gezeichnet worden!)
zu den Glasglocken des Exhaustors fihren, Jede der Glasglocken hat
ungefihr 1'% 1 Inhalt. Die Durchbohrung des Hahns ist nun derartig
bewirkt, dals bei schiefer Stellung des Balanciers die obere Glocke mit
dem Reinigungsapparat und die untere mit dem Gasometer in Verbindung
steht. Bei der in der Figur gezeichneten Stellung ist es also die Glocke
auf der rechten [vlu‘l_ll']'f'n:] Seite, in welche das Gas aus dem R-L"illift{llllgs-
apparat eingesaugt wird, wihrend aus der linken (hinteren) dureh den
Druck des Wassers das Gas in den Gasometer getrieben wird. Giebt
man dem Balancier die umgekehrte Stellung, so dafs die hintere Glocke
aufeezogen und die vordere I'Iil,‘fli_‘j':_f{,‘d]'i_iL‘.]L't wird, so ist infolge der hier-
durch bewirkten Umstellung des Hahns auch die Verbindung der beiden
(Glocken umgekehrt, d. h. das Gas strémt nun in die hintere (lasglocke
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and wird aus der vorderen herausgeprelst. Jede Glocke hat zwel seit-
liche Fithrungen durch Metallhiilsen, welche sich ither Messingstangen
schieben, und aulserdem ist an der einen Fithrung eine mit Feder ver-
sehene Sperre angebracht, welche, nachdem der Balancier die eine oder
die andere Stellung eingenommen hat, in einen oben, bezw. unten auf
der Fithrungsstange angebrachten Zahn einschnappt, wodurch die Glocken
in ihrer Stellung festgehalten werden.

Der Gasometer. Dieser ist entsprechend den Verhiltnissen der
Praxis ein (Hockengasometer mit Gegengewicht. [He (Glocke 1st aus
(Glas, oben mit dicht aufgekittetem Metalldeckel, aus der Mitte desselben
steigh ein vierkantiger Messingstab auf, welcher durch eine gut adjustierte
Hiilse gehit und der Glocke als Fithrung dient. Auf der Stange ist iiber-

Innerer Zustand der Flamme. Fig. 871,

dies eine Teilung angebracht, an welcher man die Anzahl der in den
Gasometer eingetretenen Liter Gas direkt ablesen kann. Ferner befindet
sich ein leines Wassermanometer auf dem Dec kel der Glocke, welches
den inneren Druck des Gases angiebt. Durch Auflegen scheibenformiger,
5 mm dicker, an der einen Seite ausgeschnittener Bleiplatten auf das
cylindrische Gegengewicht der Glocke kann man den Druck regulieren,
wenn das l'-h_'-wia;-hl'. der Glocke durch Aufsteigen aus dem Wasser zu-

nimmt. Der zweite Hahn des (Gasometers ist mittels eines Kantschuk-
schlanchs mit einem Gasbrenner verbunden.

Soll die Gasbereitung in Gang gesetat werden, so schiittet man zunerst
in den eisernen Topf eine abgewogene Menge fotter Steinkohlen, schraubt
den Deckel fest zu und stellt die Verbindung mit der Vorlage, dem

Rihrenkondensator und dem Scrubber her, hierauf giefst man Kiithlwasser

e o
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in die Schale, stellt das Uberlanfflischchen an seinen Ort, oielst Wasser
in den Ha
Cylinderglas unter das Ablaufrohr des letzteren. Dann 8ffnet man den

mtrichter des Serubbers und stellt ein mit Wasser eefiilltes

Hahn des Trichters und liifst so viel Wasser durch den Serubber laufen,
bis dasselbe die Hohe des Ablaufrolrs erreicht hat und aus demselben

abflielst, worauf man den Hahn wiederum schlielst. Nun steckt man den

Schlauch, welcher vom Scrubber zum Trockenreiniger fiithrt, auf das Gas-
ableitungsrohr des ersteren, saugt Luft ans den vier miteinander ver-
bundenen Apparaten, bis das Wasser etwa bis zu dem Knie des Ablauf-

rohrs gestiegen ist, und schliefst den Schlanch mittels eines vorher iiher-

Fig. 813. Fig. 874.
Absehneidung der Flamme durch Drahtnetsz. Sicherheitslampe.

geschobenen Quetschhahns. So liifst man den Apparat einige Zeit stehen
und beobachtet an dem Stande des Wassers des Ablaufrohrs, ob alle
Verschliisse dicht sind, Ist dies der Fall, so wird der in der oben unter

4. beschriebenen Weise vorgerichtete Trockenreinicer verbunden und auch
dieser durch Saugen an seinem Ableitungsrohr auf Dichtheit seines Ver-
schlusses gepriift. Dann verbindet man den Exhaustor in der durch die
Figur erlinterten Weise mit dem Reiniger, gielst die Wanne so weit voll
Wasser, dals die tief stehende Glocke davon ganz bedeckt wird, und
bringt, nachdem sich diese mit Wasser gefiillt hat, den Balancier in die
umgekehrte Stellung, wodurch in allen mit dem Exhaustor verbundenen
Apparaten ein verminderter Luftdruck hergestellt wird, infolgedessen das
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Wasser in dem Ablaufrohr des Scrubbers steigt. Zeigt sich auch jetst
nach einigem Warten keine Anderung in dem Stande des Wassers in der
Rohre, so kann man mit dem Heizen des Topfes beginnen.

mithlich. Bald machen sich teerige Dimpfe in der Vorlage sichtbar, welche

Man giebt anfangs nur schwaches Feuer und verstiirkt es erst a

sich kondensieren, und das Wasser in der aufgezogenen Glocke sinkt
allmithlich. Nachdem sich diese nahezu mit Gas geftllt hat, bringt man
den Balancier des Exhaustors in die umgekehrte Stellung, worauf sich die
sweite Glocke mit Wasser filllt, wihrend aus dem Schlauch, welcher nach
dem Gasometer zu fiihren bestimmt ist, Luft entstrémt. Diese fiingt man
noch nicht auf. Nachdem aber mehrere Glocken Gas entwickelt worden
sind, nimmt man eine Probe davon in einem Cylinder iiber Wasser (gleich
in der Wanne des Exhaustors) und priift durch Entziinden, ob das Gas
geniigend frei von Luft 1st. Nachdem auch dies erreicht ist, stellt man
die Verbindung mit dem Gasometer (dessen Glocke vorher ganz nieder-
gedriickt war) her, dffnet den vorderen Zustromungshahn und lifst den
hinteren einstweilen geschlossen.

Die Gasentwickelung nimmt nun ihren regelmilsigen Fortgang und
wird unter Steigerung der Hitze immer lebhafter, so dafls die Glocken
sich rasch fiilllen. Man hat hierbei nichts weiter zu heachten, als erstens
von Zeit zu Zeit durch Offnen des Hahns am Trichterrohr des Scrubbers
Wasser iiber die darin enthaltenen Bimssteinstiicke flielsen zu lassen und
zweitens die Stellung der Glocken des Exhaustors im richtigen Zeitpunkt
su wechseln. Nachdem einige Liter Gas in dem Gasometer angesammelt
sind, kann man den Ausstromungshahn desselben durch einen Kautschuk-
schlauch mit einem Gasbrenner verbinden und das ausstromende Gas hier
anziinden. Hierbei lassen sich zugleich Beobachtungen iiber die Gestalt
and Griofse der Flammen aus verschiedenen Brennern, sowie
iiber den Kinfluls des Drucks auf die Natur der Flamme verbinden.
Man hat zu diesem Zwecke ein Sortiment aller moéglichen Brenner
in Vorrat, sie passen alle in ein und dasselbe Standrohr und lassen sich
deshalb leicht auswechseln. Den Druck des (zases kann man bel mittlerer
Stellung der Gasometerglocke durch Auflegen und Abnehmen von Ge-

wichten zwischen 1 und 10 cm variieren.

§ 259, Einige Versuche iiber die Natur der Flamme.
a) Fine zweimal gebogene, im Innern 4—5 mm weite Glasrohre
(Fig. 8§70), ein weiteres, beiderseits offenes Glasrohr. Liin Dreibrenner,
eine (Gebliselampe.

b) Ein Drahtnetz, eine Sicherheitslampe, ein hohes, weites Cylinder-

lﬂ,"."'u.\' mit Holzdeckel. {ther.

e
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a) Innerer Zustand der Flamme. Dals das Innere der Leucht-
gasflamme noch unverbrannte Gase enthilt, Iifst sich in der durch
Figur 870 erliuterten Weise zeigen. Obegleich das dem Buxsen'schen
Brenner entsteigende Gas bereits mit Luft gemischt ist, gelangt es doch
im Innern nicht zur vollkommenen Verbrennung, sondern erst nachdem
es von aulsen her auch noch mit geniigenden Luftmengen in Beriihrung
kommt. Sogar in der Flamme der Gebliselampe bleibt ein Teil des
(rases unverbrannt, was sich aus dem in Figur 871 dargestellten Ver-

suche ergiebt.

Fig.875. Explosive Verbrennung in Fig, 876. Sicherheitslampe in Ather-
Atherdampf. dampf.

Das Vorhandensein brennbarer Gase im dunkeln Kern einer Kerzen-
flamme wird nach Branpsrirrer* folgendermalsen gezeigt. Man ver-
bindet zwei gleichgrolse Spitzballons (wie Scheidetrichter gestaltet) mit
ihren unteren Spitzen vermittelst eines Kautschukschlauchs. Das Ganze
1st an einem Stative so befestigt, dals die Ballons wie an einem Wage-
balken gehoben und gesenkt werden konnen. Man fiillt den tiefer ge-
stellten Ballon mit Wasser, treibt dieses dann durch Heben desselben in
den anderen Ballon bis in den Tubus desselben, welchen man mittels
eines Stopsels, durch den eine Glasrohre gefithrt ist, verschlielst. Jetzt
wird durch einen iiber den Kautschukschlauch geschobenen Quetschhahn die
Verbindung der beiden Ballons unterbrochen, so dals ein Zusammenflicfsen

* Zeilsehr. fiir physikal. und ehem. Unterr., Bd. 9, 8. 171. — Chem. Centr.- Blatt
1896, II, 5. 410
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des Wassers verhindert ist. Dann fithrt man die Spitze der Glasrohre
in den dunkeln Kern einer Kerzenflamme ein und éffnet den Quetsechhahn
vorsichtig, so dals das Wasser in den unten befindlichen Spitzballon ab-
fliefst und die Gase in den oberen eingesogen werden. Ist dieser Ballon
dann ganz gefiillt, so lifst man durch Heben des anderen Ballons die
Gase wieder austreten und kann sie dann am Ausstromungsende ent-
ziinden, wo sie mit helllenchtender Flamme brennen.

b) Abkithlende Wirkung fein geflochtener Drahtnetze.
Durch ein fein geflochtenes Drahtnetz, welches man mitten in eine
Flamme hilt, schliigt diese nicht durch, solange das Metall nicht stark
olithend ist. Die Gase entweichen unverbrannt (Fig. 872). Liafst man in
umgekehrter Weise das Gas unentziindet aus einem Brenner durch ein
Drahinetz strémen und entziindet es oberhalb des letzteren, so schlagt die
Flamme nicht zum Brennerrohr hindurch (Fig. 873). Bekanntlich beruht
hierauf die schiitzende Wirkung der Davy’schen Sicherheitslampe (Fig. 874),
welche sich durch einen in Figur 875 und 876 abgebildeten Versuch vor-
fithren lifst. Man giefse in einen hohen und weiten Glascylinder einige
Kubikcentimeter Ather, bedecke denselben mit einer Glasplatte und
schwenke ihn mehrmals um, dann zeige man nach Abziehen der Glas-
platte durch Entziindung das Vorhandensein eines explosiven Gasgemenges
und lésche die Flamme durch’ Aufdecken eines Holz- oder Pappdeckels.
Man blase hierauf den Cylinder mittels eines Blasebalgs gut aus, stelle
durch abermaliges Eingielsen von Ather und Umschwenken wieder eine
explosive Mischung her und senke eine zuvor angeziindete Sicherheits-
lampe ein. Nach kurzer Zeit wird im Innern der Lampe eine Explosion
erfolgen, wodurch diese verldscht, ohne dals sich die Entziindung aui das

im Cylinder enthaltene Gasgemenge fortptlanzi.

V. Siliciumwasserstoff.

& 260, Darstellung und Eigenschaften des Siliciumwasser-
stofls.

Siliciummagnestum.  Eine dreihalstge Woulfe’sche Flasche

(500 r.'r'mj; in der mittleren f"};:;'}.‘r.'r.l.w_{,r ein Hahnirichter, in emer seit-

lichen ein & mm weites, dicht unter dem Korke endigendes, aufsen

schriig umgebogenes Gasableitungsrohr, in der anderen seitlichen

Offnung ein bis auf” den Boden reichendes Gaseinleitungsrohr.  Ein

H"}.rssr.:.r.»'r.uja‘{iruhr-r'cfr;.u"uf:r_;.\'r,:ppwf:f. Fine Krystallisationsschale.
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Zur Darstellung von Siliciummaenesium stellt man ein Gemenge von
40 Teilen geschmolzenem und geriebenem Chlormagnesium, 45 Teilen
scharf getrocknetem Kieselfluornatrium und 10 Teilen verknistertem Koeh-
salz her, indem man das Ganze in einer Reibschale fein zerreibt und
sorgfiltig mischt, dann bringe man in einem Glithofen einen hessischen
Tiegel zum starken Glithen, schneide rasch 20 Teile Natrium in kleine
Stiicke, schiittele diese mit dem obigen (Gemenge gut zusammen und frage
das Ganze in den Tiegel ein, worauf man ihn sofort bedeckt und die
Krhitzung fortsetzt. Unter prasselndem Geriusch findet die Redulktion
des Magnesiums und Siliciums statt, welche sich zum Teil miteinander
verbinden. Nach dem Abkiihlen erhilt man eine granschwarze Masse,
welche von schwarzen Blittchen und Kiigelehen durchsetzt ist. Sie dient,
nachdem sie grdblich zerstolsen ist, zur Bereitung des Siliciumwasserstoff-
gases. Man bringe sie zu diesem Behufe in die oben erwithnte dreihalsige
Flasche, gielse dieselbe zur Hilfte voll Wasser, verschlielse alle drei
Korke, verbinde das Gasableitungsrohr mit einem Wasserstoffentwickelungs-

apparat und lasse das Gaseinleitungsrohr aus der dreihalsigen Flasche in

eine mit Wasser gefiillte Krystallisationsschale tauchen. Dann giefse man
etwas Wasser in den Hahntrichter, lasse dasselbe durch Offnen des
Hahns in der Weise herabfliefsen, dals die Luft aus dem Trichterrohr

verdriingt wird, schliefse den Hahn und treibe alle Luft durch Wasser-

stoff aus dem ganzen Apparate aus. Nachdem dies geschehen ist, fiille
man den Trichter mit konzentrierter Salzstinre und lasse selbige durch
vorsichtiges Offnen des Hahns in das Entwickelungsgefils einstromen,
doch mit der Vorsicht, dals keine Luft mit eindringt. Die Entwickelung
des (ases beginnt sogleich, und nach einiger Zeit entziinden sich die aus
dem Sperrwasser ausgetretenen Blasen von selbst unter Bildung von
weilsen Rauchringen. Man setze das Nachgielsen von Salzsiure so lange
fort, bis alles Siliciummagnesium zersetzt ist. (Abbildung siche auf der
Tafel am Ende des Werks, Figur 8.) Der zur Ausfithrung des Versuchs
noch notwendige Wasserstoffentwickelungsapparat ist in der Figur der
Raumersparnis halber weggeblieben.
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V. Binwirkung des elektrischen Lichtbogens auf gasformige
Korper.

g 261. In neuester Zeit hat Lmpstus* einen Apparat in die Ex-
perimentalchemie eingefiihrt, welcher sehr vielfacher Anwendungen fihig
ist, aber zu seinem Gebrauch allerdings den Strom einer kriiftigen Dynamo-
maschine verlangt. Der Apparat (Fig. 877) besteht aus emem (Flasrohr
von 40 mm Durchmesser und 300 mm Linge, welches oben mit einem gut
schliefsenden Glashahn, unten mit einem Ablanfhahn, und an der ent-
gegengesetzten Seite mit einem nach aufwiirts gerichteten, oben in eine
Kugel endigenden Glasrohr versehen ist. Es ruht in einer passend ge-
formten, innen mit Tuch ausgefiitterten Messinghiilse auf einem etwa
950 mm hohen eisernen Fufs, Etwa 40 mm unterhalb des Hahns sind
swei seitliche Ansitze von 15 mm Linge und 156 mm Durchmesser an-
geschmolzen, Diese werden durch gut schliefsende Gummistépsel ver-
schlossen, welche zwei diinne cylindrische Stibchen von Retortenkohle
tragen. Die KEinrichtung 1st so getroffen, dafs bei richtigem Hinsetzen
der Stipsel die Kohlenstiibchen etwa 10 mm aneinander vorbei geschoben
werden kinnen und dann einen seitlichen Abstand von 1—2 mm zwischen
sich lassen.

Bei dem Gebrauch wird nach Schliefsung eines kriftigen Stroms
von 80—B50 Volt zwischen den Kohlenstiibchen durch vorithergehendes
Zusammendriicken derselben der elektrische Lichtbogen erzeugt, wobei die
Kohle der Stibchen selbst unter Bildung von Kohlensiiure, bezw. Kohlen-
oxyd teilweise verbrennt und die chemische Energie des elektrischen
Bogens zur Wirkung gelangt. Man fiillt das Zersetzungsrohr s zur
qulsersten Spitze mit Quecksilber, stillpt iiber letztere einen Gummi-
schlauch und saugt durch diesen das Gas, mit welchem die Versuche aus-
gefithrt werden sollen, ein.

Verfiigt man iiber reichlichere Mittel, welche die Anwendung einer
Quecksilberwanne mit Senkrohr (S. 46) gestatten, so ist die in
Figur 878 dargestellte Anordnung (nach LEpsius) zu empfehlen, Die
Quecksilberwanne steht fiir gewohnlich unter der Platte des Experimentier-
tischs und kann durch eine starke Stahlschraube mittels zweier Kronrider
durch eine Kurbel auf- und abbewegt werden. Beim Gebrauch wird der
iber der Wanne befindliche Teil des Tischblattes durch ein Quecksilber-

Beriohte der Dewtschen chem. (Fesellschaft, Bd. 28, ». 1418, 1687 und 1642, —
Cham. Centr.-Blatt 1890, II, 5. 131, 194 und 195.
ARENDT, Technik, 8, Aufl, 459
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brett mit entsprechendem Ausschnitt fiir die Wanne ersetzt und letztere
in die richtige Hiéhe gebracht. Alles iibrige ist aus der Abbildung er-
sichtlich.

Um die Anwendung einer Quecksilberwanne mit Senkrohr auch bei
der von mir empfohlenen Einrichtung des Experimentiertischs zu ermbg-
lichen, bleibt die Vorrichtung zum Auf- und Abschrauben weg, und die
Wanne findet auf dem Quecksilberbrett iiber der pneumatischen Wanne

thren Platz (wie oben S. 46 beschrieben ist). Das Quecksilberbrett erhiilt
dann in der Mitte ein Loch, durch welches das Senkrohr geht. Dieses
Loch wird, wenn das Brett ohne Wanne

— benutzt werden soll, mit einem gut schliefsen-

! ".=_.ij -+ den Korkstopsel verschlossen, auf welchen
’ s = oben eine Scheibe aus Hartgummi aufoe-
\I : "xl..{,;' klebt ist, die das Lioch genau schliefst. Das

| | Quecksilberbrett hat ferner aunf seinem

L J iande eingesenkt ein festes Schrauben-
’T,“:;'}_{H % gewinde (fiir gewdhnlich ebenfalls durch
AR 1< ein Schraube mit glattem Kopf versehliels-
L) , bar), in welches eine Eisenstange von 1,6 m

L . Hihe und 15 mm Dicke eingeschraubt

( g ) werden kann. Mittels einer Doppelmuffe

=) (Doppelnufs) kann auf dem Stativ eine

starke (abel aus Metall festgeschraubt
werden, welche zwischen ihren Zinken ein
leicht bewegliches Messingrad trigt. Uber
dieses liuft eine starke Schnur mit einem
Doppelhaken aus Stahl, welcher zum Tragen

der Melsréhren ete. dient. Mittels der
Doppelnuls lifst sich der vordere Rand des
Einwirkung des elektrischen Licht- Rads mif Leichtigkeit genau senkrecht
bogens auf gasférmige Korper. ither dem Senkrohr einstellen, worauf die

Schour durch eine starke Klemmschraube
fixiert wird. Endlich kann mittels einer leicht beweglichen Hiilse ein
Zeiger anf der Stange auf- und abgeschoben werden, welcher das Ablesen
idles Quecksilberstands auf einer Skala ermiglicht.

Das oben beschriebene gliserne Zersetzungsrohr (Fig. 817) erhiilt,
wenn es fiir eine solche Wanne mit Senkrohr benutzt werden soll, die
m Figur 878 - dargestellte Form. K¢ hehilt dieselbe Grilse, aber der
Ablalfshahn fillt fort, und an Stelle des Steigrohrs tritt ein 50 em lanoes
und 15 mm weites Glasrohr. Der obere Hahn ist gut eingeschliffen, und,

damit die Gummidichtungen in den Seitenrdhren gut schlielsen, wird vor
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[lindrehung der Kohlenelektroden die innere (laswandung mit etwas

schnell trocknendem diinnen Spirituslack bestrichen.

Mit Hilfe des in Figur 877 abgebildeten Zersetzungsrohrs lassen
gich folgende Versuche in kurzer Zeit ausfithren:

a) Volumetrische Umwandlung von Kohlensiure in Kohlen-
oxyd. Man saugt etwa 90—100 cocm gut getrocknete Kohlensiiure ein®,
atellt durch Offnung des Ablaufhahns bezw. Nachgielsen von (Quecksilber
das Niveau in beiden Rohren her und markiert den Stand des Queck-
silbers durch einen umgelegten Papierstreifen. — Nach Schlielsung des
Stroms tritt unter blendendem Licht die Zersetzung (Dissoziation) der
Kohlensiure in Kohlenoxyd und Sauerstoff ein, wobei sich eine betricht-
liche Volumvergrofserung durch rasches Aunfsteigen des Quecksilbers im
Steigrohr beobachten Lilst. Durch den freigewordenen Sauerstoft wird
die olithende Kohle sogleich zu einem zweiten Volum Kohlenoxyd ver-
brannt, und nach Vollendung des Versuchs, Abkithlung des Rohrs und
Gleichstellung des Niveaus ergiebt sich die Vermehrung des urspriing-

lichen Volums auf das Doppelte:

0. -0 =200

a

1 Vol 3 Val.

) Volumetrische Umwandlung von Sauerstoff in Kohlen-
oxyd. Der Apparat wird mit etwa 100 cem gut getrocknetem Sauerstoff
gefiillt und der Lichthogen erzeugt. Is tritt eine stetige Volumvermehrung
ein, indem die Kohle mit lebhaftem (Glanz im Sauerstoff verbrennt, und
das Resultat ist die Verdoppelung des Volumens iach der Gleichung:

Y T
Q, 12U — 200

1 Vol. 2 Vol

Bei diesem wie bei dem vorigen Versuch kann man das Vorhanden-
sein von Kohlenoxyd leicht dadurch demonstrieren, dals man das Gas
nach Offnune des oberen Hahns aus der Rbhre austreibt und entziindet,

Beim Einsaugen der Gase beachte man folgendes: Zuerst fiillle man das Zer-

setzungsrohr vollstiindig mit Quecksilber, and zwar bis iiber den Hahn und his an
die oberste (Hfnung dex (#lasrihre, Dann schlieflse man den Hahn und lasse (bei

Anwendune einer Rihre mit Fufs) das Quecksilber aus dem Steigrohre durch den
untersten Hahn abflielsen, damit im Rohre verminderter Drnek vorhanden sei. In-

zwisehen wurde das betreffende (Gas lingere Zeit entwickelt und dureh einen offenen
ftabfithrungsréhre des Experimentier-

Kautschukschlauch abgeleitet, welcher in der Luft:
tisechs hiingt. Glaobt man, dafs das betreffende (=as8
des Kautschukschlanchs fiber die oberste

vollig frei vom Luft ist, so

gchiebt man. ruhig und sicher, das Ende
Offnung, his zu welcher das RJ.L.,-t-k,-;Lin:- reicht, und iffnet den Hahn so lange, bis
die gewiinschte Menge Gas eingesogen ist.

49
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wobel es mit einer prachtvollen blauen, mehrere Decimeter hohen Flamme
brennt.*

c) Volumetrische Umwandlung von schwefliger Siure in
Kohlenoxyd. Dalz der elektrische Lichtbogen die schweflige Siure
zersetzt und die Kohle zu Kohlenoxyd verbrennt, lifst sich zeigen, wenn
man das Rohr mit etwa 80 cem trockenem SO,-Gas fillt und nach dem
(zleichstellen und Messen des Volumens den Lichtbogen wirken ldfst.
Der ganze innere Gasraum erfillt sich mit weilsen, durch das elektrische
Licht ,magisch beleuchteten Wolken von abgeschiedenem Schwefel, welche
die heftige Bewegung anzeigen, in die die Gasmasse durch den Licht-
bogen versetzt wird“ (Leesius). Dabei wiichst das Volum des (Fases
zusehends und ist nach der Beendigung des Versuchs anf das Doppelte
gewachsen

S0, 4 20 = 8 4 20
1 Vol 2 Vol.

Auch hier lafst sich das Vorhandensein von Kohlenoxyd in der
obigen Weise darthun.

d) Demonstration der Valenz Dals sich die Halogene, der
Schwefel, der Phosphor und der Kohlenstoff mit 1, bezw. 2, 3 und 4 Vol.
Wasserstoff verbinden und dabei auf 2 Vol, kondensieren, lifst sich mittels
des elektrischen Stroms leicht darthun, wenn man gleiche Volume der
vier (Gase H.J, H,S, H,P und H,C in demselben durch den Lichthogen

Dals bei der gewdhnlichen Verbrennung von Kohlenstoff in Sauer-
stoff zu Kohlensiure das Volumen der beiden (ase ungeiindert bleibt, zeigt man
nach A. W. Hormann (Berichte der Deutschen chem. Gesellsehafi, Bd. 15, 8. 2660, —
Chent, Centr.-Blotf 1888, 8. 863), indem man sich dazu des Zweiliterkolbens hedient,
der zur Verbremnung von Phosphor in einem abgegrenzten Luftvolum gebraucht
wird (5. 334), jedoch mit der Abéinderung, dals man statt des mittleren weiten Rohrs,
welches unten einen Phosphorliffel triigt, ein anderes einsetzt, welches nur, soweit es
im Korke steckt. dieselbe Weite hat. dann aber in ein engeres 1”}':1'{__{[!]11’ und unten
itherdies etwas zusammengezogen ist. Dieses Rohr dient zum Einwerfen eines diinnen
Kohlenstibchens, welches in folgender Weise hergestellt wird. Man formt in einer
Reibschale Kienruls mit Gummilésung zu einem steifen Teig und driickt diesen dureh

ein enges Glasrohr. Die so erhaltenen Stibehen werden bei 100" getrocknet und in

einem Kohlensiurestrom ausgegliiht, Der Ballon wird nun mit trockenem Sauerstoff
gefiillt und ein Kohlenstibehen, welches an dem einen Ende mit etwas Draht um-

wickelt und am anderen durch Erhitzen an einer Flamme zum schwachen Glithen
gebracht worden ist, so durch das offene Rohr eingeworfen, dals es mit dem Draht
in der unteren verjiingten Offnung des Rohrs hiingen bleibt. Der Kork muls sofort

wieder aufgesetzt werden. Die Verbrennung in Sauerstoff geht eanz ruhig von statten.

wobei das Quecksilber im Manometer wegen der Erwirmung nicht nnerheblich steigt,

Nach der Abkiihlung aber sinkt es auf seinen fritheren Stand zuriick.
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Man kann die vier Versuche nacheinander ausfithren, oder, was
asleichzeitig in vier gleichen Apparaten,

zersetzt.
entschieden anschaunlicher 1st,
welche man durch Nebeneinanderschaltung mit der Elektrizititsquelle
verbindet. Zu letzterem Zwecke branchen die Rohren nur 35 mm weit
7 sein und einen Rauminhalt von etwa 300 cem zu hahen.

= ]

srstoff wird bereitet, indem man einige Gramm ge-

Der Jodwasst
mit der doppelten Gewichtsmenge Kalium-

schmolzener Phosphorsiure
ein gepulvertem Zustand inni
der Bunsenflamme vorsichtig zum
HJ-Gases dient ein Fufscylinder von
durchbohrten Kork verschlossen ist.
bis auf den Boden, die andere 1st

Durch das langere Robr

o vermischt und in einem Reagens-
Qchmelzen erhitzt. Zur
| Inhalt, der
Durch die eme

jodid in f
rohr iiber
Aufsaugung des
mit einem doppelt
Bohrung reicht ein (3aszufithrungsrohr

mit einem kurzen Ableitungsrohr versehen.

S
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leitet man das HJ-Gas ein, so dafs sich der Cylinder unter Luftver-
dringung fiillt. Ist dies geschehen, so verschlielst man die Enden beider
Glasrohren vorlinfig mit Quetschhithnen und saugt das HJ-Gas erst kurz
vor Beginn des Versuchs in den Zersetzungsapparat ein, indem man den
oberen Hahn desselben mit dem lingeren Glasrohr des Fulseylinders
verbindet und die Quetschhiihne iffnet. Der Jodwasserstoff darf namlich
mit dem Quecksilber nicht lingere Zeit in Berithrung bleiben, da er durch
dieses zersetzt wird.

Der Schwefelwasserstoff wird in bekannter Weise (S. T17) aus
Antimonsulfid und Salz

iure in einem gerfumigen mit Hahntrichter und
Gasableitungsrohr versehenen Reagensrohr dargestells.

Den (nicht selbstentziindlichen) Phosphorwasserstoff bereitet man
nach Hormany in ihnlicher Weise durch Einwirkung von Kalilauge auf
Jodphosphonium. Man henutzt zu diesem Zweck nach A. W. Hormans®
emen kleinen Kolben mit doppelt durchbohrtem Stipsel, welcher ein
Trichterrohr mit Kugel und Hahn und eine (rasableitungsrohre trigt.
Das Jodphosphonium wird in erhsengrofsen Stiicken, am besten mit Glas-
stiicken gemischt, in den Kolben gebracht und durch den Hahn der

Kugelréhre tropfenweise Kalilésung daraunf fliefsen gelassen. Man erhilt
ohne Erwiérmen einen ganz regelmifsigen Strom von Phosphorwasserstoff-
gas, den man beliehig unterbrechen und wieder in Gang setzen kann.
Der so entwickelte Phosphorwasserstoff ist iiberdies vollkommen rein und
wird durch Chlorkalklésung, wenn er luftfrei war, ginzlich ahsorhiert.
Beim Uberfiihren des Gases in den Zersetzungsapparat ist besondere Vor-
sicht” darauf zu verwenden, dals keine Spur von Luft mit eindringt, da
hierdurch unfehlbar Explosionen eintreten wiirden.

Das Methan endlich bereitet man durch Erhitzen von trockenem
Natriumacetat und Natronkalk in einem schwer schmelzbaren Reagens-
rohr und leitet es hehufs vélliger Trocknung durch ein mit Chlorcaleium
oder Schwefelsiiure gefiilltes Réhrchen.

Die KErscheinungen bei der Zersetzung sind folgende. Beim Jod-
wasserstoff erglinzt der Lichtbogen mit prachtvollem blauvioletten Licht,
und der ganze Raum fiillt sich mit Joddimpfen, welche sich an den
Winden niederschlagen oder mit dem Quecksilber verbinden. Das
Volum des Gases vermindert sich auf dje Halfte, es muls
deshalb durch das Steigrohr rasch Quecksilber nachgefiillt werden.

Im Schwefelwasserstoff beobachtet man eine blauliche Firbung

Berichie der Deutschen chem. Glesellschaft, Bd. 4, 8. 200, — Chem. Cendr -
Blait 1871, S. 257,
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des hellstrahlenden Lichtbogens unter Entwickelung reichlicher Schwefel-
wolken. wie bei der Zersetzung von SU,. Nach der Abkithlung ist
das Volum des Wasserstoffs dem des angewandten Schwefel-
wasserstoffs gleich. — Beim Phosphorwasserstoft 1st der Lichtbogen
blendend rot, und unter starker Volumvergréfserung werden rote Wol-
ken von Phosphor gebildet, womit sich die (laswinde iberziehen.
Das Volum des abgeschiedenen Wasserstoits betrigt 1'. des
urspriinglichen. Beim Methan endlich scheiden sich schwarze
Wolken von Kohlenstoff ab, welche sich im oberen Teile des Gefilses
ansetzen und den Lichtbogen allmahlich verdunkeln. Das Volum des
freigewordenen Wasserstoffs betrigt das Doppelte des ur-
spriinglichen.

Die Reinigung der Rohren nach Beendigung des Versuchs erfolgt
durch anhaltendes Schiitteln mit Wasser und Seesand.

) Wasserzersetzung (Darstellung von Wassergas) Zu diesem
Versuch braucht man einen Glasballon von 15—20 em Durchmesser,
dessen Bauch an zwel einander 'Te,;.ouuluuht”uu{vn Stellen tubuliert 1st.
Hier werden Gummistpsel mit starken kupfernen Rohren eingesetzt,
welche an ihren Enden Kohlenstibe von 5 mm Durchmesser tragen.
Durch Schieben werden letztere so gestellt, dals ihre Spitzen 5 mm an-
einander vorbeilaufen und ein sel itlicher Abstand von 'etwa o mm zwischen
beiden bleibt. Der Kolben wird mit der Offnung nach unten aufeestellt
and letztere mit einem doppeltdurchbohrten Kork verschlossen, durch
welchen eine lingere Glasrbhre bis fast zur Hohe der Kohlenstibchen
oeht und eine kiirzere mit dem Stopsel gerade abschneidet. Durch das
lingere Rohr leitet man einen raschen Wasserdampistrom ein und
vertreibt die Luft. Das kiirzere Rohr verbindet man entweder mit dem
unteren Tubus eines glisernen Gasometers (Fig. 25) oder mit
der pneumatischen Wanne aufgestellten Gasauffangungsge fifs.  Der

ginen in

Dampfstrom muls kriftic unterhalten werden, withrend sich die Dampi-
blasen in Berithrung mit dem kalten Wasser unter hiorbarem Geriusch
kondensieren. Sobald aber der Lichtbogen zwischen den Kohlenspitzen
erzeugt wird, hort dieses Geriusch anf, und es beginnt eine reichliche
Gasentwickelung, welche so lange dauert, als der Lichtbogen brenut.
Hierbei verbrennt die w eifsglithende Kohle unter Reduktion des Wasser-
dampfs, und das entwickelte Gas ist ein Gemenge von Wasserstoff
und Kohlenoxyd nach gleichen Raumteilen, Es entspricht dem durch
den Generatorofen unter Finblasung von W asserdampf erzeugten, S0-
genannten Wassergas und hesitzt
kann, weun man es in oinen Danteni’schen Hahn leitet, damit Platin

pine hohe Verbrennungswirme; man

e
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schmelzen, Silber verdampfen und ein intensives Kalk- oder Zirkonlicht
erzeugen.

Auch flissiges Wasser lifst sich mit diesem Apparat zersetzen.
Man stellt zu diesem Zweck den Kolben aufrecht, fillt ihn ganz mit
Wasser und setzt in den Hals ein (Gasableitungsrohr mit Kork ein. Kr-
zeugt man den Bogen, so brennt derselbe im Wasser unter starker Gras-
entwickelung weiter, wobei sich das Wasser allmihlich erwirmt und
schliefslich zum Sieden kommt.

. . 4- .._g —
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