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zersetzten Blaus mit dem Filter in den 250 ccm-Kolben ist fcrncr 
eine heiklc Sachc, die iiuBerste Sorgfalt und Geschicklichkeit erfordert. 
Und schlielllich ist auch die Titriermcthode mit Tupfel- und Filtrier- 
titer eine umstiindliche und zeitraubende Operation. 

Ich habe daher schon vor mehreren Jahrcn, als rnit unwren 
Abnehmern die K n u b 1 a u c h sche ,Methode fur die Blaubestim- 
mung a h  maBgebcnd vereinbart war, mich nach einer bequemeren 
und schnclleren Mcthode umgesehen und habe als solche die F f: 1 d - 
sche, welchc bci groIler Genauigkeit in kaum 2 Stunden auszufiihren 
ist, erkannt. 

Zu ihrer Ausfiihmng werden 2 g h h s c  mit 1 ccm Eisenvitriol- 
losung (28 g FeSO, in 100 ccm) und 5 ccm Natronlauge (32 g NaOH 
in 100 ccm) in einer glaaierten P o d a n s c h a l c  5 Minuten lang ver- 
rieben. Dann riihrt man 10 ccm Chlormagnesiumlosung (610 g im 
Liter) hincin und spiilt den Brei rnit heiBem Wasaer in einen Erlen- 
meyerkolben von etwa 750 ccm Inhalt, setzt weitere 20 ccm Chlor- 
rnagnesiumliisung und so vie1 Waaser hinzu, da5 die Fliissigkeit etwa 

250 ccm betragt. Man kocht 5 Minuten lang, setzt 100 ccm sicdcnde 
Quecksilberchloridliung (27,l g im Liter) zu und kocht abermals 
10 Minuten. Es ist hicrbei zu beachten, daB beim Zusetz der Queck- 
silberliisung 'die Farbc der Fliissigkeit aus dcm Griingrau ins Braun- 
rote iibergehen mu5. 

Nun sctzt man auf den Kolbcn cincn doppelt durchbohrten 
Stopfen, dcr einen Siedeaufsatz und cinen Tropftrichter triigt, 
schliellt an &en Kuhlcr an und benutzt als Vorlage eine solche nach 
V o 11 h a  r d t , in der sich 20 ccm Natronlaugc (60 g im Liter) 
befinden. (Siehe Abbildung). 

Aus dcm Tropftrichter liiDt man 30 ccm Schwefelsiiure (392 g 
im Liter) zuflickn und destilliert 20 Minuten lang. Das Destillat 
wird dann in eincn 200 ccm-Kolben gespiilt, zur Entfernung des 
Schwefelwasserstoffs mit etwas Bleicarbonat geschuttelt. zur Marke 
aufgefiillt, nochmals durchgeschuttelt und filtriert. 100 ccm des 
Filtrata gleich 1 g Substanz wird nach Zusatz von 5 ccm Jodkalium- 
losung (12,5 g in 300 ccm) mit l/,-n.Silbernitratl&ung titriert. 

Bei den von mir nach F e l d  und K n u b l a u c h  unter- 
suchten Massen betrugen die Unterschicde in den Resultaten nic 
inchr als hiichstens 0,3%. Absolute Ubereinstimmung erhielt ich 
immer, wenn ich die Extraktion nach K n u b 1 a u c h machte und 
dann vom Filtrat 50 ccm = 2 g mit 50 ccm Magnesiumchloridlosung 
kochte. I m  iibrigen blieb der Gang der Untersuchung derselbe. 

Jetzt arbeite ich nur noch nach dcr F c 1 d schcn Methode; diew: 
ist auch als mal3gcbcnd mit unseren Abnchmern vercinbart, und ich 
kann ihr nur weiterhin allgemeine Verbreitung wunschen. 

Die Quecksilberruckstande werdcn gesammclt, vom ScLlamm fil- 
triert und die Quecksilbersulfatlosung mit Bariumchlorid versetzt. 
Die vom Bariumsulfat befreite Liiaung wird auf die gewiinschte 
Stitrke eingcdampft. Sie cnthiilt allerdings etwas Eisen, was jcdoch 
bei dieser Bestimmung belanglos ist. Legt man Wert auf absolute 
Reinheit, so mull man in die Ltisung der Quecksilherreste Schwcfel- 
wasserstoff cinleiten und das erhaltene Queckdbersulfid durch Lijsen 
in Salzsaurc unter Zueatz von Brom oder chlomaurem Kalium in 
Quecksilberchlorid iiberfiihren. [A. 20.1 

1 ccm . AgNO, = 0,009 556 g Blau. 

Zur Untersuchung 
ausgebrauchter Gasreinigungsmassen. 

Von Dr. V. HOTTENROTB. 
(Elogeg. 6.p 1918) 

In Heft 15 dcs laufenden Jahrganges dicscr Zeitschrift') ver- 
offentlicht die Wihchaftliche Vereinigung deutscher Geswcrke, 

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

ciiln, in Gemeinschaft mit der Deutschen Gold- und Silber-Scheide- 
tmtalt, Frankfurt a. M., mchrere Analysenvorschriften fiir die Unter- 
3uchung ausgebrauchtcr Gasrcinigungsmassen, und zwar fiir die Be- 
stimmung von Trockcnverlust, Schwefel- und Blaugehalt. Am 
8chlusse der Abhandlung ist bemerkt, &I3 es sich lediglich um eine 
Konventionsmethodc handle; doch habe ,,die Vorschrift bis heute 
die Beteiligten schr befricdigt". 

Diese Bemerkung, die bci dem unbefangencn h e r  den Anschein 
crwecken wird, als scien tatstichlich von keiner Seite Bedenken 
gcgen diwe Bestimmungsmethoden erhoben worden, darf bezuglich 
dcr S c h w e f e 1 b e s t i m m u n g nicht unwidersprochen bleiben. 

Es ist zunachst darauf hinzuweisen, daB in dem betreffenden 
Abschnitt, der uberschricben ist ,,Bestimmnng dcs Schwefels". nur 
der ,,Prozentgehalt an R o h echwefel" festgeatcllt wird, was aber 
erst am Schlusse dca betreffenden Abschnittes geaagt ist. Dieser 
Rohschwefel enthlilt alle in Schwefelkohlenstoff loslichen Festsub- 
stanzen der Gasmasse. Es kommen wohl Massen vor, deren Roh- 
schwefelgehalt dem Gehalt an Reinschwefel schr nahe kommt. i n  
welchen also der Rohschwefel nahezu lOOyo Reinschwefel enthalt. 
Das sind aber Ausnahmcn. Meist enthalt dcr Rohschwefel noch 
rund etwa 10% Verunreinigungen, gewohnlich braune Teersub- 
stanzen; nicht aelten s t c i i  deren Menge aber auch auf 20-30y0! 
Es wurden z. B. bci acht verschiedenen Gasmaasen folgende Werte 
fcstgestellt : 

Rohschwefel Reinechwefel im Rohschwefel Relnschwefel 
% % % 

1. 60,OO 92.29 55,40 
2. .50,10 99,02 49,00 
8. 45,80 81,17 37,20 
4. 39,m 69,50 27,50 
5. 61,30 92,70 56,8Q 
6. 55,70 91,70 51,3Q 
7. 37,Go 90,64 34,oo 
8. 63,90 91,20 58,30 

Wer also beispielsweise die Masse Nr. 4 auf Rohschwefelgehalt 
hin kauft und glaubt, nahezu 40% der Masso beatehe aus Schwefel, 
wird sich bitter cnttiiuscht sehen, wenn seine Ausbeute nur etwa 
27% betrtigt. 

Eine solche Methode, die nur ganz bedingungsweise anntihernd 
richtige Resultate gibt ( m l i c h  nur bei Abweaenheit grohrer Teer- 
mengen). in der Mchrzahl der Falle aber den Ktiufer iiber den wirk- 
lichen Schwefelgchalt seiner Masse ganz im unklaren ItiDt, kann nicht 
ah einwandfrei und bcfricdigend bezeichnet werden. Dim hatte 
offcnbar auch die Dcutsche Gold- und Silberscheideanatalt erkannt; 
denn in brieflicher Mitteilung gab sie unltingst als ihre Bestimmungs- 
mcthode an, daB sic den Rohschwefel zwecks Entfernung der teerigen 
Beimengungen noch mit Ather behandelt. (Methode von D r e  h - 
s c h m i d t , vgl. Leuchtgesindustrie 1911, 272.) 

Wenn die mitgcteilten Methoden einen g r o h n  &cis von Inter- 
essenten, besondcw fruhcr, befriedigt haben, so wird das zum Teil 
wohl darauf zuruckzufiihren sein, daD es vielen nur auf den Cyan- 
gchalt ankam, gegen dessen Bestimrnung nach der K n u b 1 a u c h - 
achen Methode auch nichta einzuwenden ist. Wem es aber auf dio 
Verwertung des in der Gesmasse enthaltenen Schwefels ankommt, 
den kann n u  einc Bestimmungsmethode bcfriedigen, die ihn iiber 
den wirklichen Schwefelgchalt der Maase nicht im unklaren la&. 
Hierzu ist eine Weiterbehandlung dea ,,Rohschwefela" erforderlicb, 
sei es, dall man dio teerigen Beimengungen entfcrnt odcr daD man 
durch Oxydation den Schwefel in Schwefelstiure ubcrflihrt und als  
UaSO, bestimmt. Ntihcr auf diese Bestimmungamethoden einzu- 
gehcn, ist nicht der Zwcck dieser Zeilen, zumal auch zuneit ver- 
gleichende Untersuchungen iiber die Brauchbarkeit der einzelnen 
Methoden voni Laboratorium F r e  8 e n i u s in Wiesbaden in Ge- 
meinschaft mit vcrschicdcncn Interessenten ausgefiihrt werden. 

[A. 24.1 

Entgegnnng. 
Auf diesen Aufsatz des Hem Dr. V. H o t t e n r o t h emidern 

wir folgendes: 
Unsere Analysenmethode bei der Untersuchung von Gaareini- 

gungsmamen bezieht sich auf cin neuerlichea Abkommen bzw. Ober- 
einkommen zwischen Gasanstalten ale Erzcugern und Fabriken ale 
Verbrauchern. DaO andcre Extraktivstoffe als Schwcfel mitgewogen 
werden, ist allen Beteiligten klar. Eine Behandlung des Schwefel- 

16. 
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kohlcnstoff riickstandes rnit Ather ist augonblicklich schlechtcrdings 
unmaglich, deshalb d e  der Mittelweg mit den Schuttelzylindern 
gewahlt, wodurch nur eine bestimmte Menge Extraktionsflussigkeit 
zur Verwendung kommt. Bei Mamenanalysen ist jede Oxydatiom- 
methode zu umstandlich, deshalb w i d  a d  die angegebenc Wcise 
der R o h s c h w e f e 1 g e h a 1 t crmittelt, waa auch doutlich in 
den Vorachriften gesagt ist. 

Im ubrigcn konnen wir den Vorfaaser des genanntcn Artikels 
tlur a d  die Tataache hinweisen, daU die Schwefelbestimmung an 
sich nicdriger ausfiillt, als der absolute Schwefelgehalt. Hieriibar ist 
eine ganze Reihe von Versuchen gemacht, die urn nur wieder be- 
Rtiitigcn, daU sich die verschiedenen Fehlerquellen gegeneinander 
auf heben. 

Wirischafiliche Vereinigung dezlischer Qasroerke 
AktiengeaeUBeha ft. 

Devtsche Qold- und Silberechekiennatd 
vorm. Rowler. 

Beitrage zur Gewichtsanalyse IV '). 
Von L. W. WINKLEE, Budapest. 

(Wogeg. 742. 1018.) 

IV. B c s t i m m u n g  d e s  S t r o n t i u m s .  
1. B e s t i m m u n g  a l s  S t r o n t i u m s u l f a t .  Wird zu 

eincr kochendheilkn Strontiumsalzliisung allrnahlich eine Alkali- 
sulfatlosung hinzugefugt, so gehngt daa Strontiumsulfat anfanglich 
in E'locken zur Abscheidung. Die in der Fliiesigkeit schwimmenden 
Flocken ballen sich dann meammen, aber schon nach einigen Minuten 
beginnt der zusammengeballte Niederachlag krystallinisch zu werden, 
indcm er zu grobem Pulver zerfallt, welches rasch zu Boden sinkt. 
Der Vcrluet an gelatem Strontiumsulfat ist gering, wenn man daa 
Fallungsmittel im gehorigen UbcrschuU nimmt und dann zum Aus- 
waschen. dcs Niedcrschhges gesattigte Strontiumsulfatltkung be- 
nutzt. - Die A u s f u h r u n g a f o r m  d e r  B e s t i m m u n g  
ist die folgende: 

Die 100 ccm betragende, h+hetcns 0,5 g Strontiumsalz ent- 
haltendeneutraIeLiisungwirdmit  1 c c m n . E s s i g s B u r e a n -  
gesauert, biA zum beginnendcn Sieden crhitzt; dann werdcn 10 ccm 
,lo% igc" G 1 a u b e r s a 1 z l o  s u n g hinzugetraufelt. Ee wird 

mit kleiner Flamme weiter erhitzt, bia der Nicderschlag pulver- 
formig geworden ist. Taps darauf wird dcr Niederschlag im ,,Kelch- 
kichtcr" oder im Goochtiegel gesammelt, wit 50 ccm g e s a t t i g t c r 
w a s  Re r i g  c r S t r o n t i  u m s u 1 f a t  l o  s u n g ausgcwaschen 
und nach dein Trocknen bei 132O oder nach gelindem Cliihen 
gewogen. - Nur in dem Fallc, daU die abgeseihte Fliissigkeit noch 
zu andcrcn Untersuchungen Verwendung finden soll, crfolgt das 
Auswaschcn des Niederschlags mit 50 ccm 50% igem Weingcist, 
dcr mit einem Tropfen verdunnter Schwefelsaure verwtzt ist; 
zuletzt wird der Niederschlag einige Male mit starkeni Weingeist 
gcdec kt. 

Zu den V c r s u c h A n wurde sorpfiiltig gereinigtes und sehr 
scharf grtrocknetes S t r o n t i u ni n i t r a t benutzt; die Usiing 
enthiclt in 1000 ccm 3,5170 g Srlh'O,), . Von der b u n g  gelangten 
Antrile von 100, 50 und 10 ccm zur Abmcssung; die beiden letzten 
Lijsungsproben wurden auf 100 ccm verdiinnt. Die Bestimmung 
erfolgtc in hschriebener WeiFa, indem der iin ,,Kelchtrichtcr" h- 
findlichc, bci 132' getrocknctc Nicdcrschlag zur Wagung gclangte. 
Die hcrcchnctk Menge SrSO, bctragt 305,24, 152,62 und 30,52 mg; 
die Vcrsuchc fuhrten zu folgcndcn Zahlen: 

- 
l )  Vgl. Angew. Cl;em. 30, I. 251 u. 301 [1917]; 31, I, 46 [1918]. 

Der G 1 ii h v c r 1 u s t des getrockneten Niedcrschlags wurde im 
Mittel aus 6 Versuchen zu 0,43y0 gefundcn. Die V e r b e s s e -  
r u n g s w e r t c berechnen sich also wie folgt: 

Ned. getr. 

+0,8 mg 
+0,9 *1 

+1,1 9, 

+1,4 ,, 
+2,1 ,, 
+3,0 .. 
+3,5 .. 

Bei dem Priifen dcs Einflusses f r e m d e r S a 1 z e wurden in 
100 ccm der Strontiumnitratlijsung je 0,5, 1.0 und 3,O g des be- 
treffenden Salzes gclijst; daa Gewicht des getrockneten Niederschhgs 
wurde anstatt zu 304,5 mg, wie folgt gefunden: 

In Qegenwart von 

NH,CI . . . . . . . . .  
KC1 . . . . . . . . . .  
NaCl . . . . . . . . . .  
KNO, . . . . . . . . .  

Na(C,H,O,) . . . . . . .  

Mg(NO,), . . . . . . . .  

KCIO, . . . . . . . . .  

MgCI, . . . . . . . . .  

Enthalt also die Lijsung nicht mehr als 1% Kaliumnitrat oder 
Kaliumchlorat, so kann noch eine zufricdenstellende Beetimmung 
ausgefiihrt wcrden : von Kalium- und Natriumchlorid durfen noch 
0.5%. von Ammoniumchlorid und Natriumacetat, besonden aber 
von Magnesiumchlorid und Magnesiumnitrat hochstens 0,25y0 zu- 
gegen win. 

Werden zum Ansiiuern der Liisung 5 oder 10 ccm n.Essig- 
eiiure genommen, so ist das Ergebnis fmt  damelbe wie beini An- 
siiuern mit 1 ccm Essipsaure. Wird jrdoch die Losung mit S a 1 z - 
s a u r e  oder S a 1 p e t e r s a u r e angesiiuert, so erleidet man einen 
b e d e u t e n d c n V e r l u s  t. Wurden 2. B. auf 100 ccrn der Stron- 
tiumnitratlosung 1, 5 odcr 10 ocm n.SalzFiiure gcnornxren, PO be- 
trug dos Gcwicht dcs gctrockncten Nicdemhlags 302,7, 285,2 
und 257,O mg. Die zu fiillende Liiwng muU also vor dem Essig- 
siiurezusatz neutral sein, oder mit Kali- odcr Natronlauge genau 
neutralisiert werden (Anzeiger Methylorange); auch darf naturlich 
zum Fallen awtatt der Glaubersalzlosung kcinc vcrdiinnte Schwefel- 
saure benutzt werdcn. 

2. B e s t i m m u n g  a l s  S t r o n t i u m o x a l a t .  Am g e -  
n a u e s t e n und b e q u e m s t e n laUt sich das. Stroiitium als 
0 x a 1 a t  bestimmen, indcm man den bei 132" oder den bei 100" 
getrockneten Nicdrrschlag waft;  im eEtrn Fallr bleibt SrC,O,, 
im zweiten SrC,O, - H,O zuriick. &Fonder3 das an zweiter Stelle 
erwalinte Verfahren ist zu empfehlen. - Die A u 8 f u h r u n g s - 
f o r m  d e r  B c s t i m m u n g  ist diese: 

Die 100 ccm betrapende, hochatens 0,5 g Strontiurnsalz ent- 
haltende n c u t r r r l e  Liisung wird mit 1 ccm n . E n s i g s a u r e  
angesauert, bis zum Aufkochen crhitzt und tropfenwcisc mit 10 ccm 
,,loyo igcr" K a 1 i u in o x a 1 a t I o s u n g verrctzt. Am andcren 
Tage wird dcr aus klrincn glitzernden Kry<tallen bwtehende Nie- 
derschlag im ,,Kelchtrichter" oder im Goochticgcl gesammelt. 
Zum Auswaschcn werden 50 ccm mit S t r o n t i u m u x a 1 a t 
g e s a t t i g t c s  W a s s e r  genommen. 3lit dcm Seihcn und 
Auswaschen ist man in dcr kiirzcsten Zrit fertip, bemnders wcnn 
man rnit eincr auf schwaches Saupen tingerh llten Wasserctrahl- 
p u m p  arbcitct. Hat  wan den lctzten Antril dcs Wmchwassera 
durch Absaugcn entfernt, so geniigcn zum Trochcn hi 100" ctwa 
2 Stunden; wird h:i 132 O getrocknet, 90 sind t:twa G Stunden notig, 
bis der Niedcrschlag m m r f r e i  gewordcn ist. (Sct~luD folgt.) 
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