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MQller: Salpeterskure im Wasser. [

Zeitachrift fir
gngew-ndto Chemle.

Zur Bestimmung der Salpetersiiure
im Wasser.
Von Dr. Arthur Miiller, Wien.

Eine vor kurzer Zeit von Frerichs')
veroffentlichte Methode zur quantitativen Er-
mittelung des Salpetersduregehalts im Wasser
soll den Nachteilen der bisher geiibten Me-
thoden — einerseits Ungenauigkeit, anderer-
seits Umsténdlichkeit der Ausfihrung — mit
Erfolg begegnen.

Tatséachlich ist die beschriebene Methode
im Prinzip so ecinfach, daB sie in dieser
Bezichung jener von Schulze-Tiemann,
welche doch nur in geitbteren Handen ge-
naue Resultate liefert, iberlegen ist. Das
Prinzip der Methode beruht auf der Ver-
wandlung der vorhandenen Nitrate in Chloride
durch EKindumpfen mit Salzsiure und Ver-
jagen des Salzsiure- Uberschusses. Aus der
Differenz des volumetrisch ermittelten Ge-
samtchlors in diesem Abdampfrickstande und
dem urspriinglichen Chlorgehalt wird die
der vorhandenen Salpetersiure entsprechende
Chlormenge bestimmt.

Tatsidchlich werden, wie meine Versuche
in Ubereinstimmung mit jenen, die Frerichs
erwihnt, ergeben, solche Mengen von Nitraten,
wie sie im Wasser enthalten sind, leicht
und vollstindig in Chloride ubergefiibrt. So
war nach einmaligem Eindampfen von 100 ccm
ciner Losung, die 100 mg N;O; im Liter
enthielt, mit 25 ccm konzentrierter Salzsdure
mit Brucin keine Spur von Salpetersiure
nachweisbar.

Vorausgesctzt nun, daB der Salzsdure-
UberschuB vollstindig verjagt werden kann,
ist gegen die Methode theoretisch nichts ein-
zuwenden.

Zur praktischen Priifung derselben wur-
den Lésungen von Chlornatrium urd Natron-
salpeter hergestellt und die in verschiedenen
Verhiltnissen verdiinnten Gemenge derselben
nach Frerichs auf den Gehalt an Salpeter-
sdure untersucht.

Losung A.

Enthaltend 150 mg N, O, und 100 mg Cl
pro 1 Liter.

100 ccm dieser Ldosung verbrauchten zu-
niachst 10,0 ccm einer Silberlésung, von der
1 eccm 0,001 g Cl entsprach., Nach dem
Eindampfen mit 75 ccm Salzsiure wurden
verbraucht:

a) .

b) .

20,9 cem
20,95 -

1y Arch. Pharm. 241, 47 (1908); Chem.-Ztg.
Repert. 27, 69 (1903).

_ Weitere 75 ccm derselben Salzsaure wurden
fir sich eingedampft, der Trockenriickstand
wurde mit Wasser aufgenommen und mit
Silberldsung titriert. Hierbel wurden 1,0 ccm
verbraucht.

Es ergeben sich hieraus:

a) b)
20,9 cem 20,95 cem
vom ursprangl. Chlor . — 10,0 — 10,0 -
aus der Salzsiure . . -- 10 - — 10 -
entspr. der Salpetersiure 9,9 cem 9,95 ccm

Dies entspricht 99 (99,5) mg Chlor-
iiberschu pro 1 Liter Probe, daher 150,9
(151,7) mg N;Os. Es wurden demnach im
Mittel 100,9 Proz. der tatsichlich vorhandenen
Salpetersiure gefunden.

Lésung B.
Enthaltend 100 mg NyO; und 100 mg Cl
pro Liter.
100 ccmn  dieser ILdsung verbrauchten
10,0 ccm, nach dem Eindampfen mit 50 ccm
Salzsdure:

a) . 17,4 ccm

b) . 1745 -

c) . 174 -
Silber)ésung.

Der Trockenriickstand von 50 cem der-
selben Salzsdure verbrauchte 0,7 ccm Silber-
l6sung.

Hieraus ergeben sich:

a) b) ¢)
17,4 cem 17,45 cem 17,4 cem
— 10,0 - — 10,0 - -—-10,0 -
— 07 - =0T - =0T
6,7 cem 6,75 ccm 6,7 ccm,

entsprechend 67, bez. 67,5 und 67 mg Chlor-
iiberschuB pro 1 Liter, daher 102,1, bez. 102,9
und 102,1 mg N,;0,; diese Befunde ent-
sprechen im Mittel 102,4 Proz. tatsichlich
vorhandener Salpetersaure.

Losung C.
Lnthaltend 30 mg N,0s und 300 mg Cl
pro 1 Liter.
Fir 100 ccm?) dieser Ldsung wurden
30,0 ccm, nach dem Lindampfen mit 50 ccm
Salzsiure

a) . 32,8 cem
by . 3285 -
o) . 3285 -
Silberldsung verbrancht. Die Salzsiure war

dieselbe, welche bei L&sung B verwendet
wurde; 50 ccm derselben verbrauchen also,
wie oben angegeben, 0,7 ccm Silberlésung.

3) Durch Verwendung einer groferen Probe-
menge kann allerdings die Gepauigkeit erhoht
werden; doch wirden unter den vorliegenden Ver-
hiltnissen 300 ccm der Losuog vor dem Eindampfen
mit Salzsiure 90 ccm Silberlosung \ferbrauc{)len.
Man miite daher, wie Frerichs vorschlagt, einen

| Teil des Chlors durch Silbersulfatlosung entfernen.
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Hieraus berechnet sich:

8) h) c)
32,8 cem 32,85 ccm 32,85 cem
-—380,0 - —30,0 - —30,0 -
— 0,7 - — 0,7 - — 07 -
2,1 ccm 2,15 com 2,15 ccm,

demgemdB 21, 21,5 und 21,5 mg Chlor-
iiberschuff pro 1 Liter, folglich 32,0, 32,8,
32,8 mg N;0,; demnach wurden im Mittel
108,5 Proz. des wirklich vorhandenen Salpeter-
séuregehalts gefunden.

Aus den bisherigen Angaben geht hervor,
daB die Methode, besonders falls wenig
Salpetersiure neben viel Chlor vorhanden ist,
zu hohe Ergebnisse fiir den Salpetersiiuregehalt
liefert. Nach dem Gange der Methode ist
dieses Ergebnis nicht iberraschend, wenn
man bedenkt, daB sich das Endresultat aus
drei  Titrationsergebnissen: urspriingliche
Chlorbestimmung, Titration nach dem Ein-
dampfen mit Salzsiure, Chlorbestimmung im
Abdampfriickstand der verwendeten Salz-
siuremenge — zusammensetzt. Geringe Ab-
weichungen der Einzeltitrationen, die gerade
bei dieser Methode?®) eintreten kdnnen, beein-
flussen nun das Resultat wesentlich, da der
gefundene Chloriiberschuf zur Umrechnung
auf urspriinglich vorhandene Salpetersiure
mit 1,524 multipliziert werden mufl, ein
etwa entstandener Fehler sich also um ein
Drittel erhdht.

Es wurde nicht versucht, das Verfahren
auf seine Verwendbarkeit in der Wasseranalyse
selbst zu prifen; doch diirften sich die Be-
dingungen bei der Untersuchung des wasser-
lI5slichen Anteils des Trockenriickstandes,
dessen Losung ja untér Umstinden anBer
Alkalien, Chlor und Salpetersiure andere
Kationen und Anionen enthalten kann, nicht
zu Gunsten der Methode #ndern. So mufl
erwihnt werden, daf das Vorkommen von
Alkalicarbonaten nicht so selten ist*), sodaB
man, falls man keine Gesamtanalyse besitzt,
zur Vorsicht immer die Losung des Trocken-
rickstandes mit Baryumchlorid versetzen
mibte. .

Die Methode wird demnach in bestimm-
ten Fillen eine verhiltnismifig gute und
rasch durchfiihrbare Ermittelung des Salpeter-
siuregehaltes gestatten. Falls jedoch viel
Chlor und wenig Salpetersdure vorhanden ist,
glaube ich kaum annehmen zu kdnnen, dafl
man die Operationen des Xindampfens
groBerer Wassermengen, der Fallung mit

3) Vgl. Tiemann-Giartner, Untersuchung der
Wisser. 4. Aufl. 1895. S.148. Bemerkungen zu
den verschiedenen Chlorbestimmungen.

1) Vgl. diesbeziiglich Dr. F. Fischer, Das
Wasser. Berlin 1902. S. 8, 202.

Silbersulfatlésung und der dreimaligen Ti-
tration, welche schiieflich doch nur eine
indirekte Angabe liefern, der, wenn auch
langwierigeren, so doch direkten und bei
jeder Zusammensetzung des Wassers ohne
weiteres durchfithrbaren Methode vonSchulze-
Tiemann vorziehen wird.

Der Einfluf
des destillierten Wassers auf die Bestim-
mung der Oxydierbarkeit in Trink- und
Abwissern mittels Permanganatlisnng.

(Mitteilung aus dem staatlichen hygienischen In-
stitut zu Hamburg. Direktor Prof. Dr. Dunbar.)

VYon Dr. Herm. Noll, Assistent am hygien. Institut.

Bei der Ausfihrung der Oxydierbarkeits-
bestimmungen in Trinkwéssern und Ab-
wissern wird dem Einflusse des destillierten
Wassers, welches zur Verdiinnung resp. zur
Einstellung des Titers verwandt wird, oft nur
wenig Aufmerksamkeit geschenkt, wodurch
man leicht zu falschen Resultaten gelangen
kann. Wird die Einstellung des Titers der
Permanganatlésung mit destilliertem Wasser,
wasg viclfach gebrauchlich ist, ausgefithrt, so
wird man den Titer, da das destillierte
Wasser nije frei von organischer Substanz
ist, zu hoch finden. Man wiirde also einer-
seits von der fir ein Wasser verbrauchten
Permanganatlésung durch den zu hoch ge-
fundenen Titer zu viel in Abzug bringen
und anderseits auf Grund des zu hoch ge-
fundenen Titers die fir ein Wasser ver-
brauchten Kubikzentimeter Permanganatlsung
mit einem zu kleinen Faktor multiplizieren.
Es wiirden also bei einer auf diese Weise
ausgefithrten Bestimmung zwei Fehler zur
Geltung kommen, die natirlich beide fort-
fallen, wenn das Wasser unverdiinnt zur
Untersuchung gelangt und der Titer ohne
Anwendung von destilliertem Wasser be-
stimmt wird. Bei der Bestimmung der
Oxydierbarkeit in Abwissern, bei denen
immer eine Verdiinnung mit destilliertem
‘Wasser erforderlich ist, wiirde man bei Ver-
wendung desselben destillierten Wassers zur
Titereinstellung den durch das destillierte
Wasser bedingten Fehler kompensieren und
nur die einmalige Differenz zwischen falschem
und richtigem Titer zu viel in Abzug gebracht
werden, auBerdem wiirde der Fehler, der durch
die Multiplikation des kleineren Faktors ent-
steht, nicht beseitigt werden. Man wiirde
in diesem Falle die Oxydierbarkeit zu niedrig
finden. Wird dagegen bei Abwiissern der
Titer ohne Anwendung von destilliertem
Wasser bestimmt und dem zur Verdiinnung des
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