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zersetzten Blaus mit dem Filter in den 250 cem-Kolben ist ferner
eine heikle Sache, die duBerste Sorgfalt und Geschicklichkeit erfordert.
Und schlieBlich ist auch die Titriermcthode mit Tiipfel- und Filtrier-
titer eine umstiéndliche und zeitraubende Operation.

Ich habe daher schon vor mehreren Jahren, als mit unseren
Abnehmern dic Knublauchsehe Methode fiir die Blaubestim-
mung als maBgcbend vereinbart war, mich nach einer bequemeren
und schnellercn Methode umgesehen und habe als solche die Fe l1d -
sche, welche bei groBer Genauigkeit in kaum 2 Stunden auszufiihren
ist, erkannt.

Zu ihrer Ausfithrung werden 2 g Masse mit 1 cem Eisenvitriol-
losung (28 g FeSO, in 100 cem) und 5 cem Natronlauge (32 ¢ NaOH
in 100 ccm) in einer glasierten Porzellanschale 5 Minuten lang ver-
rieben. Dann riihrt man 10 cem Chlormagnesiumlésung (610 g im
Liter) hinein und spiilt den Brei mit heiBem Wasser in einen Erlen-
meyerkolben von ctwa 750 ccm Inhalt, setzt weitere 20 ccm Chlor-
magnesiumlésung und so viel Wasser hinzu, da8 die Fliissigkeit ctwa

250 cem betrigt. Man kocht 5 Minuten lang, setzt 100 cecm sicdende
Quecksilberchloridlésung (27,1 g im Liter) zu und kocht abermals
10 Minuten. Es ist hicrbei zu beachten, dafl beim Zusatz der Queck-
silberlosung ‘dic Farbe der Fliissigkeit aus dem Griingrau ins Braun-
rote iibergchen mu8.

Nun setzt man auf den Kolben cincn doppelt durchbohrten
Stopfen, der einen Siedeaufsatz und einen Tropftrichter trigt,
schlieBt an eimen Kiihler an und benutzt als Vorlage eine solche nach
Vollhardt, in der sich 20 ccm Natronlauge (60 g im Liter)
befinden. (Siehe Abbildung).

Aus dem Tropftrichter 1iBt man 30 ccm Sehwefelsiure (392 g
im Liter) zuflicBen und destilliert 20 Minuten lang. Das Destillat
wird dann in einen 200 ccm-Kolben gespiilt, zur Entfernung des
Schwefelwasserstoffs mit etwas Bleicarbonat geschiittelt, zur Marke
aufgefiillt, nochmals durchgeschiittelt und filtriert. 100 ccm des
Filtrats gleich 1 g Substanz wird nach Zusatz von 5 cem Jodkalium-
losung (12,5 g in 300 ccm) mit 1/q-n.Silbernitratlésung titricrt.

1 cem . 1/, AgNO; = 0,009 556 g Blau.

Bei den von mir nach Feld und Knublauch unter-
suchten Massen betrugen die Unterschicde in den Resultaten nie
mchr als hochstens 0,39,. Absolute Ubereinstimmung erhielt ich
immer, wenn ich die Extraktion nach Knublauch machte und
dann vom Filtrat 50 cem = 2 g mit 50 ecm Magnesiumchloridlésung
kochte. Im iibrigen blieb der Gang der Untersuchung derselbe.

Jetzt arbeite ich nur noch nach der F ¢ 1d schen Methode; diese
ist auch als mafBgebend mit ungeren Abnehmern vercinbart, und ich
kann ihr nur weiterhin allgemeine Verbreitung wiinschen.

Die Quecksilberriickstinde werden gesammelt, vom Schlamm fil-
triert und die Quecksilbersulfatlésung mit Bariumchlorid versetzt.
Die vom Bariumsulfat befreite Losung wird auf die gewiinschte
Stirke eingedampft. Sie enthilt allerdings ctwas Eisen, was jedoch
bei dieser Bestimmung belanglos ist. Legt man Wert auf absolute
Reinheit, so muB man in die Losung der Quecksilberrcste Schwefel-
wasserstoff cinleiten und das erhaltene Quecksilbersulfid durch Losen
in Salzsdurc unter Zusatz von Brom oder chlorsaurem Kalium in
Quecksilberchlorid iiberfithren. [A. 20.]

Zur Untersuchung
ausgebrauchter Gasreinigungsmassen.

Von Dr. V. HOTTENROTH.
(Eingeg. 6./3. 1918 )
In Heft 15 des laufenden Jahrganges dieser Zeitschrift!) ver-
offentlicht die Wirtschaftliche Vereinigung deutscher Gaswerke,

1) Angew. Chem. 31, I, 45 [1918.]

Céln, in Gemeinschaft mit der Deutschen Gold- und Silber-Scheide-
anstalt, Frankfurt a. M., mchrere Analysenvorschriften fiir die Unter-
suchung ausgebrauchter Gasreinigungsmassen, und zwar fiir die Be-
stimmung von Trockenverlust, Schwefel- und Blaugebalt. Am
Schlusse der Abhandlung ist bemerkt, daB es sich lediglich um eine
Konventionsmethode handle; doch habe ,,dic Vorschrift bis heute
dic Beteiligten schr befriedigt*‘.

Diese Bemerkung, dic bei dem unbefangencn Leser den Anschein
crwecken wird, als scien tatstichlich von keiner Seite Bedenken
gegen diese Bestimmungsmethoden erhoben worden, darf beziiglich
der Schwefelbestimmung nicht unwidersprochen bleiben.

Es ist zuniichst darauf hinzuweisen, daB in dem betreffenden
Abschnitt, der iiberschricben ist ,,Bestimmung des Schwefels*, nur
der ,,Prozentgehalt an R o h schwefel* festgestcllt wird, was aber
erst am Schlusse des betreffenden Abschnittes gesagt ist. Dieser
Rohschwefel enthilt alle in Schwefelkohlenstoff loslichen Festsub-
stanzen der Gasmasse. Es kommen wohl Massen vor, deren Roh-
schwefelgehalt dem Gehalt an Reinschwefel sehr nahe kommt, in
welchen also der Rohsechwefel nahezn 1009, Reinschwefel enthilt.
Das sind aber Ausnahmen. Meist enthilt der Rohschwefel noch
rund etwa 109, Verunreinigungen, gewdhnlich braune Teersub-
stanzen; nicht selten steigt deren Menge aber auch auf 20—309,!
Es wurden z. B. bei acht verschiedenen Gasmassen folgende Werte
festgestellt:

Rohschwefel Reinschwefel im Rohschwefel Refnschwefel
% % %
1. 60,00 92,29 55,40
2. 50,10 99,02 49,60
3. 45,80 81,17 37,20
4. 39,60 69,50 27,50
5. 61,30 92,70 56,80
6. 55,70 91,70 51,30
7. 37,60 90,64 34,00
8. 63,90 91,20 58,30

Wer also beispielsweise die Masse Nr. 4 auf Rohschwefelgehalt
hin kauft und glaubt, nahezu 409, der Masse bestehe aus Schwefel,
wird sich bitter enttiuscht schen, wenn seine Ausbeute nur etwa
279, betrigt.

Eine solche Methode, die nur ganz bedingungsweise annihernd
richtige Resultate gibt (namlich nur bei Abwesenheit groBerer Teer-
mengen), in der Mchrzahl der Fille aber den Kaufer iiber den wirk-
lichen Schwefelgchalt seincr Masse ganz im unklaren 1a8t, kann nicht
als einwandfrei und befricdigend bezeichnet werden. Dies hatte
offenbar such die Deutsche Gold- und Silberscheideanstalt erkannt;
denn in brieflicher Mitteilung gab sie unlidngst als ihre Bestimmungs-
methode an, daB sic den Rohschwefel zwecks Entfernung der teerigen
Beimengungen noch mit Ather behandelt. (Methode von Dreh -
schmidt, vgl. Leuchtgasindustrie 1911, 272.)

Wenn die mitgeteilten Methoden einen groBen Kreis von Inter-
essenten, besonders frither, befriedigt haben, so wird das zum Teil
wob! darauf zuriickzufiihren sein, daB es vielen nur auf den Cyan-
gehalt ankam, gegen dessen Bestimmung nach der Knublauch-
schen Methode auch nichts einzuwenden ist. Wem es aber suf die
Verwertung des in der Gasmasse enthaltenen Schwefcls ankommt,
den kann nur einc Bestimmungsmethode befriedigen, die ihn iiber
den wirklichen Schwefelgchalt der Masse nicht im unklaren liBt.
Hierzu ist eine Weiterbehandlung des ,,Rohschwefels* erforderlich,
sei es, da8 man dio tecrigen Beimengungen entfernt oder dal man
durch Oxydation den Schwefel in Schwefelsiiure iiberfithrt und als
BaSO, bestimmt. Niher auf diese Bestimmungsmethoden einzu-
gehen, ist nicht der Zweck dieser Zeilen, zumal auch zurzeit ver-
gleichende Untersuchungen iiber die Brauchbarkeit der einzelnen
Mcthoden vom Laboratorium Fresenius in Wiesbaden in Ge-
meinschaft mit verschicdenen Interessenten ausgefithrt werden.

[A. 24.]

Entgegnung,
Auf diesen Aufsatz des Herrn Dr. V. Hottenroth erwidern
wir folgendes:

Unsere Analysenmethode bei der Untersuchung von Gasreini-
gungsmassen bezieht sich auf cin neuerliches Abkommen bzw. Uber-
einkommen zwischen Gasanstalten als Erzcogern und Fabriken ale
Verbrauchern. Daf andere Extraktivstoffe als Schwefel mitgewogen
werden, ist allen Beteiligten klar. Eine Behandlung des Schwefel-
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kohlenstoffriickstandes mit Ather ist augenblicklich schlechterdings
unmdéglich, deshalb wurde der Mittelweg mit den Schiittelzylindern
gewihlt, wodurch nur eine bestimmte Menge Extraktionsfliissigkeit
zur Verwendung kommt. Bei Massenanalysen ist jede Oxydations-
methode zu umstindlich, deshalb wird auf die angegebenc Weise
der Rohschwefelgehalt ermittelt, was auch deutlich in
den Vorsehriften gesagt ist.

Im iibrigen konnen wir den Vorfasser des genannten Artikels
aur auf dic Tatsache hinwcisen, daB die Schwefelbestimmung an
gich niedriger ausfillt, als der absolute Schwefelgehalt. Hieriiber ist
eine ganze Reihe von Versuchen gemacht, die uns nur wieder be-
stitigen, daB sich die verschiedenen Fehlerquellen gegeneinander

aufheben. . . .
Wirtschaftliche Vereinigung deutscher Gaswerke

Aktiengesellschaft.
Deutsche Gold- und Silberacheideanstall
vorm. Roessler.

Beitrige zur Gewichtsanalyse IV').
Von L. W. WINELER, Budapest.
(Eingeg. 7./2. 1918.)

IV. Bestimmungdes Strontiums.

1. Bestimmung als Strontiumsulfat. Wird zu
eincr kochendheiBen Strontiumsalzlosung allméhlich eine Alkali-
sulfatlosung hinzugefiigt, so gelangt das Strontiumsulfat anfinglich
in Flocken zur Abscheidung. Die in der Fliissigkeit schwimmenden
Flocken ballen sich dann zusammen, aber schon nach einigen Minuten
beginnt der zusammengeballte Niederschlag krystallinisch zu werden,
indem er zu grobem Pulver zerfillt, welches rasch zu Boden sinkt.
Der Verlust an geléstem Strontiumsulfat ist gering, wenn man das
Fallungsmittel im gehorigen UberschuB nimmt und dann zum Aus-
waschen' des Niederschlages gesittigte Strontiumsulfatlésung be-
nutzt. — Die Ausfiihrungsform der Bestimmung
ist dic folgende:

Die 100 ccm betragende, hochstens 0,5 g Strontiumsalz ent-
baltende neutrale Losung wird mit 1 ccemn.Essigséure an-
gesiucrt, bis zum beginnenden Sieden erhitzt; dann werden 10 cem

,10%ige Glaubersalzlésung hinzugetriufelt. Es wird
mit kleiner Flamme weiter erhitzt, bis der Niederschlag pulver-
formig geworden ist. Tags darauf wird der Niederschlag im ,,Kelch-
trichter* oder im Goochtiegel gesammelt, it 50cemgesdattigter
wisseriger Strontiumsulfatlésung ausgewaschen
und nach demm Trocknen bei 132° oder nach gelindem Gliihen
gewogen. — Nur in dem Falle, daB dic abgeseihte Flissigkeit noch
zu anderen Untersuchungen Verwendung finden soll, erfolgt das
Auswaschen des Niederschlags mit 50 cem 509, igem Weingeist,
der mit einem Tropfen verdiinnter Schwefelsiure versetazt ist;
zuletzt wird der Nicderschlag einige Male mit starkem Weingeist
gedeckt.

Zu den Versuchen wurde sorgfiilltig gereinigtes und sehr
scharf getrocknetes Strontiumnitrat benutzt; dic Losung
enthielt in 1000 cem 3,5170 g Sr(NQ,), . Von der Lisung gelangten
Anteile von 100, 50 und 10 eem zur Abmessung; die beiden letzten
Losungsproben wurden auf 100 cem verdiinnt. Die Bestimmung
erfolgte in beschriebener Weise, indem der im ,,Kelchtrichter* be-
findliche, bei 132° getrocknete Niederschlag zur Wigung pelangte.
Die berechnete Menge SrSO, betrigt 305,24, 152,62 und 30,52 mg;
die Versuche fiihrten zu folgenden Zahlen:

304,5 mg 151 6 mg 26,5 mg
3045 1515 264
304,7 ,, 151,1 ,, 26,7 ,,
304,3 ,, 151,3 ,, 27,0 ,,
305,0 ,, 150,9 ,, 27,1 ,,
304,0 ,, 150,8 ,. 27,2 ,,
Mittel 304,50 mg 151,20 mg 26,81 g

"~ 1) Vgl. Angew. Chem. 30, I, 251 u. 301 [1917]; 31, I, 46 [1918].

Der Gliihverlust des getrockneten Niederschlags wurde im
Mittel aus 6 Versuchen zu 0,439 gefundcn. Die Verbesse-
rungswerte berechnen sich also wie folgt:

Gew. d. Niederachlages Nied. getr. Nled. geglilht
0,30 g +0,8 mg +2,0 mg
0,25 ,, +0,9 ,, +2,0 ,,
0’20 ” + 1’1 ” +2’l ”»
0’15 ” +l’4 ” +2!l ”»
0,10 ,, +2,1 ,, +24 ,,
0Y05 ” +3’0 " +371 ”
0,03 ,, +3,5 ., +35 ,

Bei dem Priifen des Einflusses fremder Salze wurden in
100 cem der Strontiumnitratlésung je 0,5, 1,0 und 3,0 g des be-
treffenden Salzes gelsst; das Gewicht des getrockneten Niederschlags
wurde anstatt zu 304,5 mg, wie folgt gefunden:

In Gegenwart von 05g 10 g 30g

NHCl . ... .. ... 302,5 mg 299,9 mg 287,4 mg
KC ........ .. 3032 ,, 302,0 ,, 291,1 ,,
NaCl.......... 3030 ,, 300,9 ,, 288,8 ,,
KNO;, . ........ 3054 ,, 303,3 ., 204,6 ,,
KClOoy, . ... ... .. 302,3 ,, 305,8 ,, 300,1 ,,
Na(C,HyOp) . - . . . . . 30,7 ,, 2092 ,, 2874
MgCly . . . . . . ... 2008 ,, 2039 ,, 256,2 ,,
Mg(NOg)y . . . . . . . . 301,1 ., 2934 ,, 250,4 ,,

Enthilt also die Losung nicht mehr als 19, Kaliumnitrat oder
Kaliumchlorat, so kann noch eine zufriedenstellende Bestimmung
ausgefithrt werden; von Kalium- und Natriumchlorid diirfen noch
0,5%, von Ammoniumchlorid und Natriumacetat, besonders aber
von Magnesiumchlorid und Magnesiumnitrat héchstens 0,259, zu-
gegen sein.

Werden zum Ansiuvern der Losung 5 oder 10 eem n.Essig-
siiure genommen, so ist das Ergebnis fast dasselbe wie beim An-
siiuern mit 1 cem Essigsiure. Wird jedoch die Losung mit Salz-
sdureoder Salpetersiure angesiuert, so grleidet man einen
bedeutendcn Verlust. Wurden z. B. auf 100 ccm der Stron-
tiumnitratlésung 1, 5 oder 10 ecm n.Salzsiure genommen, so be-
trug das Gewicht des getrockneten Nicderschlags 302,7, 285,2
und 257,0 mg. Die zu fillende Losung muB also vor dem Essig-
siurezusatz ncutral sein, oder mit Kali- oder Natronlauge genau
neutralisiert werden (Anzeiger Mcthylorange); auch darf natiirlich
zum Fillen anstatt der Glaubersalzlosung keine verdiinnte Schwefel-
siure benutzt werden.

2. Bestimmung als Strontiumoxalat. Am ge-
nauesten und bequemsten lalt sich das Strontium als
Oxalat bestimmen, indem man den bei 132° oder den bei 100°
getrockneten Niederschlag wiigt; im ersten Falle bleibt SrC,0,,
im zweiten 8rC,0,- H,O zuriick. Beronder: das an zweiter Stelle
erwilinte Verfahren ist zu empfehlen. — Die Ausfiihrungs-
formder Bestimmung ist diese:

Die 100 ccm betragende, hochstens 0,5 g Strontiumsalz ent-
haltende neutrale Losung wird mit 1 ccn n.Essigsdure
angesiuert, bis zum Aufkochen erhitzt und tropfenweise mit 10 eem
»10% iger Kaliumoxalatlésung versetzt. Am anderen
Tage wird der aus kleinen glitzernden Krystallen bestehende Nie-
derschlag im , Kelchtrichter** oder im Goochticgel gesammelt.
Zum Auswaschen werden 50 cem mit Strontiumoxalat
gesdttigtes Wasser genommen. Mit dem Seihen und
Auswaschen ist man in der kiirzesten Zcit fertig, beronders wenn
man mit eincr auf schwaches Saugen cingestcNten Wasserstrahl-
pumpe arbeitct. Hat man den letzten Anteil des Waschwassers
durch Absaugen cntfernt, so geniigen zum Trocknen bei 160° ctwa
2 Stunden; wird bei 132 ° getrocknet, so sind etwa 6 Stunden nétig,
bis der Niederschlag wasserfrei geworden ist. (SehluB folgt.)
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