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angewandte Chemie

gewohnter Weise zu fithren. In Begleitung Deines Arztes unter-
nahmst Du die anstrengende weite Reise. Du wolltest unter anderem
die beiden Enkel des Griunders unserer Firma, Deinen jiingsten Sohn
Waldemar und Deinen Neffen, den einzigen Sohn Deines seit Wochen
schwer erkrankten Schwagers, unseres lieben Freundes Friedrich
Bayer, den Namenstriger unseres Hauses, der Generalversammlung
als jiinste Mitglieder des Aufsichtsrats zur Wahl empfehlen und sie
in ihre Tétigkeit personlich einfiihren. "

Schon damals, wenn auch nicht vollbewuBt, hast Du in teilweise
von Rithrung erstickter schoner Rede der Ahnung Ausdruck gegeben,
dafB} wir Dich, frither als wir alle geglaubt, missen miiften. Du hast
das Richtige vorausgeschaut. Nur noch wenige Tage heftigen
Kampfes Deiner starken, zdhen, energievollen Natur mit den durch
Zeit und Arbeit verbrauchten Korperkriaften hat es gedauert, dann
hast Du, ohne die Schwingen des um Dich kreisenden Todes vorher
auch nur mit einem Hauch zu vernehmen, die Reise ins dunkle Tal
des Schattens angetreten, aus dem keine Riickkehr moglich ist.

Nun stehen wir alle — Verwandte, Freunde und Bekannte —
verlassen da und denken in Schmerz und Wehmut der schénen ver-
gangenen Zeiten Deines langen gesegneten Lebens, da Du unter uns
weiltest als Froher, in Erfolg verheiBendem Streben unermidlich
Neues Schaffender, vom Glick wie kaum einer von uns verwodhnt.
Es ging Dir wie Faust, den Goethe auf der héchsten Hohe des Lebens
wandelnd sagen 1a8t:

»Ihr glicklichen Augen, was je ihr geseh’n,
Es sei, wie es wolle, es war doch so schon.*

Und der Grund hierfiir ?

Auch Du hattest, wie Segantini in Maloga im Engadin den
Wahlspruch iber die Tir- Deines Hauses geschrieben: ,,Arbeit-
samkeit ist Pflicht. Auch Du eifertest Friedrich dem GrofBien nach,
der in seinen hinterlassenen Schriften sagt: ,,Der Mensch ist fiir die
Arbeit geboren.

Auch Dir gab die Arbeit als solche, nicht nur ihr Erfolg, Freude
und wahre Befriedigung. Deshalb hat sich auch bei Dir der alte
Spruch Fischarts bewahrheitet:

,,Arbeit und Fleil3,
Das sind die Fligel,
Sie fithren itber Strom und Hiigel.“

Du bist uns immer, so lange wir Dich kennen — und wir kennen
Dich seit fast 40 Jahren — ein Vorbild der Pflichttreue und Arbeit
gewesen, versehen mit frohem Mut und festem Willen, der sich sein
Schicksal selbst schafft und sein Schiff des Glickes selbst zimmert.
Das weiB jeder, der Dich kennt. Das wird nie und nimmer vergessen
werden.

So sollst Du uns Vorbild bleiben. Hier an Deinem Sarge wollen
wir es geloben, in dieser traurigen Zeit des Tiefstandes unseres armen,
zertretenen,aber darum von unsnicht minder geliebten deutschen Vater-
landes. Wir wollen feierlich versprechen, das zu tun, was allein uns
wieder emporheben kann aus unserer Sorge und unserer Not: Dir
nachzueifern in unermiidlicher, nie erlahmender und nie versagender
harter, vom PflichtbewuBtsein getragener Arbeit und abermals
Arbeit. Das allein wird uns auch iiber den Schmerz des Abschieds
und der Trennung von Dir hinwegbringen.

So lebe denn wohl, liebster und treuester Freund, der Du be-
sonders mir und meiner ganzen Familie so nahe standest. Wir haben
mit der tief trauernden Gattin, den Kindern und Verwandten durch
Deinen Hingang so unendlich viel verloren. So lange wir leben,
so lange noch ein Blutstropfen in uns kreist, werden wir Dir die Liebe
und Treue, die Du uns gewihrt, halten.

,»Ireue um Treue.
Berlin, 12./6. 1920.

Der Vorsitzende des Vereins deutscher Chemiker sandte an-
liBlich des Trauerfalles ein Beileids-Telegramm an die Familie
v. Béttinger; an die Farbenfabriken vorm. Friedrich Bayer & Co.
schickte er folgende Drahtung:

Farbenfabriken Leverkusen/Rhein.

Der Verein deutscher Chemiker beklagt tief den Verlust seines
hochverehrten Mitglieds, der der Industric und Wissenschaft ein
hingebender Forderer war und auch durch seine Titigkeit fiir Thr
Werk sich bleibende Verdienste erworben hat. Diehl

Beitrige zur Gewichtsanalyse XIII.

XVI. Bestimmung der Schwefelsiure.
(Dritte Abhandlung.)

Von L. W. WINKLER, Budapest.
(Forts. v. 8. 160.)

Auf alle seine bisherigen Untersuchungen sich stiitzend, empfiehlt
Verfasser, die Bestimmung der Schwefelsiure als
Bariumsulfat in folgender Form anzufiihren:

Enthilt die Losung nur Alkalisulfate oder Magne-
siumsulfat, so wird die 100 ccm betragende, 0,10—0,01 g
Schwefelsdure enthaltende, neutrale Lésung? mit 1,0g
Ammoniumchlorid und Icem n. Salzsiure versetzt,
dann in die Flissigkeit ein viereckiges, 0,5 mm starkes Cad mium -
blechstiickchen von etwa 5 mm Seitenlinge gegeben. Die
Losung wird in einem 200 cem fassenden, mit einem durchbohrten
Uhrglase bedeckten Becherglase bis zum Sieden erhitzt und tropfen-
weise — ohne daB die Fliissigkeit aus dem Kochen kommt — mit
5cem ,,109% iger Bariumechloridldsung versetzt (vgl
Abschnitt II). Die niederschlaghaltige Fliissigkeit wird weiterhin
einige Minuten lang in ruhigem Sieden erhalten. Vom Cadmium
wird nur etwa 1 mg gelost, da nach Entfernen des Becherglases von
der Kochplatte die Wasserstoffentwicklung zum Stillstand kommt5).
Am anderen Tage sammelt man den Niederschlag auf einem gewo-
genen Wattebausch im Kelchtrichter und wischt mit 25 cem kaltem
und ebensoviel heiem Wasser aus (vgl. Abschnitt I); das Cadmium-
stiickchen 146t man im Becherglas zuriick. Der letzte Anteil des
Waschwassers wird mit der Wasserstrahlpumpe abgesaugt. Das Ge-
wicht des bei 130° getrockneten Niederschlags wird durch Hinzu-
zihlen von a verbessert.

Hat man den geglithten Niederschlag gewogen, so wird &’ hinzu-
gezdhlt. Man arbeitet aber gena uer, wenn man das Gewicht des
getrockneten Niederschlags bestimmt.

Sind in der 100 cem betragenden Liosung Alkalichloride
reichlich zugegen, so missen auch die weiter oben an-
gegebenen, mit b bezeichneten Zahlen in Betracht genommen wer-
den. Ist nur ein einziges Alkalichlorid zugegen, so
wird zu dem Gewichte des Getrockneten () oder geglithten Nieder-
schlags (g) der Wert von a oder von &’ und auch der von & hinzuge-
zéhlt:

BaSO, =1t + a + b;

BaSO, =¢g + o’ + b.

Sind verschiedene Alkalichloride oder auch
Magnesiumchlorid zugegen, so kommt deren Gesamt-
gewicht in Betracht, und die Werte von b werdey der ver -
haltnisméaBigen Menge der einzelnen Salze entsprechend
in Rechnung gesetzt.

Um in die erwihnten Verhéltnisse einen niheren Einblick zu ge-
winnen, sollen einige Beleganalysen mitgeteilt werden. Vonder an-
nihernd 0,1-n. Schwefelsiure, die bei den fritheren Versuchen (vgl.
Abschnitt XV) benutzt wurde, gelangten Proben von je 25 ccm zur
Abmessung, die mit Ammoniak gesittigt wurden. Zu der auf 100 cem
verdiinnten Losung wurde 1,0 g NH,C]l und 1 cem n. HCl gegeben
und die Bestimmung in beschriebener Weise ausgefithrt. Die iibrigen
Schwefelsaureproben wurden ebenso vorbereitet, jedoch in der
Flissigkeit auch noch Alkalichloride oder Magnesiumchlorid ge-
lost. Folgende Zahlenreihen enthalten einerseits die unmittelbaren
Versuchsergebnisse, andererseits die verbesserten Zahlen:

Versuchsergebnisse Verbesserte Zahlen
¢ g 4 g
1. Kein fremdes Salz 287,9 285,77 mg 289,6  289,8 ng
2. 2,5 g KCI und
2,6g NaCl . . 284,8 2824 ,, 289,5 289,5 ,,
3. 2,5¢g KCI und
2,5g NH,Cl . . . 2852 282,6 ., 289,0 288.8 ,,
4. 2,5g NaCl und
2,5g NH,Cl . . . 2860 2838 , 289,6  289,9 ,,
5. 2,5g KCI und
2,5 g MgCl, 285,7 283,2 ,, 289,0 288,9 ,,
6. 2,5 g NaCl und
2,5,g MgCl, . . . 2864 284,1 ,, 289,5 289,6 ,,
7. 2,5¢ NH,Cl und
2,6 g MgCl, . 287,2 285,4 ,, 289,4 290,0 ,,

4) Ist die Losung sauer, so wird sie mit Ammoniak, ist sie alkalisch,
mit Salzsdure gesittigt (Ea. Methylorange). Hat sich hierdurch be-
reits wenigstens 1,0g NH,CI gebildet, so wird man natiirlich eigenst
kein NH;Cl mehr hinzufiigen.

%) Auch in anderen Fillen, wo die in Losung gegangene geringe
Cadmiummenge nicht stort, ist es vorteilhaft, mit Cadmium zu. ar-
beiten, um beim Kochen das StoBen der niederschlaghaltigen Fliissig-
keit zu umgehen, so z. B. bei der Trennung des Calciums vom Mag-
nesiums (Abschn. X).
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8. 1,0g Kl und Versuchsergibnisae Verbesserte Zahlen

40g NaCl . . . 2851 282,4mg 289,7 2894 mg
9. 1,0g KCI und

40g NH, I . . 2860 2836 ,, 289,1  289,1 ,,
10. 4,0 g KCI und

1,0 g NaCl .. 2842 281,4 ,, 289,0 288,6 ,,
11. 1,0 g NaCl und

40g NH,Cl . . . 2860 2837 ,, 289,1 289,2 ,,
12, 1,0g KCI, 1,0g

Na(Cl, 2,0 g NH,CI )

und 1,0 MgCL,®% . 286,3 2834 ., 289,6  289,0 ,,

Die Berechnungsweise soll an zwei Beispielen niher
erbrtert werden: Bei der Beleganalyse 8 enthielt die 100 cem betra-
gende Lésung zusammen 5,0 g fremdes Salz: 1,0 g KCl und 4,0g
NaCl. Fir 5,0 g KCl betrigt b = 3,2 mg, fir 1,0 g den 0,2 ten Teil
= 0,64 mg. Fir 50g NaCl ist b = 2,8 mg, fur 4,0g = 2,8-0,8
= 2,24 mg. Die richtige Menge BaSO,4 berechnet sich also:

BaS0, = 285,1 + 1,7 + 0,64 + 2,24 — 289,7 mg;
BaSO, = 2824 + 4,1 + 0,64 + 2,24 = 2894 ,,

Bei der Beleganalyse 6 waren wieder 5,0 g Salz zugegen: 2,5 g
NaCl und 2,5 g MgCl,. Der 0,5 te Teil von b fir 5,0 g NaCl betriigt
1,4 mg, firr 5,0 g MgCl, ist & = 0. Wir gelangen also zu diesen Zahlen:

BaSO, = 286,4 + 1,7 + 1,4+ 0,0 = 289,5 mg;
BaSO, = 284,1 + 4,1 + 1,4 4 0,0 = 289,6 ,,

Wurde die 25 ccm betragende, auf 100 ccm verdiinnte Schwefel-
sdureprobe nicht gesdttigt und auch kein Ammonium -
chlorid hinzugefiigt, enthielt also die Losung garkein Salz,
so war das Ergebnis fir ¢ = 290,0, fir ¢ = 288,8 mg; indiesem
Falle sind also dieangegebenenVerbesserungs-
werteungiiltig. Wurde die auf 100 ccm verdiinnte Schwefel-
sdure nicht gesdttigt, aber 1,0 g NH,Cl hinzugefiigt, so betrug
t = 287,8, g = 286,1 mg, welche Zahlen nach dem Multiplizieren mit
1,0060 oder 1,0129 (Mittel aus 1,0143 und 1,0115) zu einem ganz
richtigen Ergebnis fithren, nimlich zu 289,5 und 289,8 mg.

Zur Bestimmung der Schwefelsdure neben verhaltnismaBigklei -
nenMengen Zn, Cd, Cu, HglI, Al, Mnll, Fell, Co oder Ni (Sulfate
dieser Metalle und deren Doppelsalze mit Alkalisulfaten) wird eine
Salzprobe von etwa 0,25 g in 100 ccm Wasser gelost, 1,0 g NH,Cl und
5 ccm n. HCL hinzugefiigt, dann wie beschrieben verfahren. Das
Ergebnisist sehr genau, wenn man das Gewicht des Nie-
derschlages durch Multiplizieren mit 1,0060 oder 1,0115, oder ein-
facher durch Hinzuzihlen von a oder a’ verbessert.

Sind neben der Schwefelsdure gleichzeitig Chloride der Metalle
Zn, Cd, Cu, HgIl, MnII, Co oder Nireichlich zugegen, so wird
eine hochstens 1,0 g betragende Salzprobe mit 1,0 g NH,Cl in 109, iger
Salzsidure gelost und auf dem Dampfbade eingetrocknet. Der Riick-
stand wird mit 5cem n. HCl in 100 ccm Wasser gelost; ist viel
Eisenchloridzugegen, sowird zur Losung 0,5g salzsaures
Hydroxylamin hinzugefiigt?), sonst weniger. Es wurde z. B.
bei Anwendung von 50 cem K,80,-16sung, die auf 100 cm ver-
diinnt wurde, in— Gegenwart von 1,0 FeCl;, 5 ccm n.HCI, 1,0g
NH,CI und 0,5 g NH,OH,HCI ¢ zu 297,3, ¢ zu 295,7 mg gefunden.
In Gogenwart reichlicher Mengen Aluminiumchlorid wird
die mit 1,0 g NH,Cl versetzte salzsaure Losung auf dem Dampf-
bade so weit eingeengt, dall nach dem Erkalten der Riickstand zu
cinem diinnen Krystallbrei erstarrt, welcher ohne Salzsiurezusatz
in 100 ccom Wasser gelost wird. Das Ergebnis ist in diesen
Fillen zufriedenstellend, wenn man mit 1,0060 oder
1,0115 multipliziert.

Die Hauptstorung verursacht bei der Schwefelsiurebe-
stimmung das Calcium, ferner stéren Cr und PO,. Wie man
neben diesen die Schwefelsiure bestimmt, darauf gedenkt Verfasser
in einer eigenen Abhandlung zuriickzukommen; die Untersuchungen
sind bereits im Gange.

Zum besonderen Danke bin ich Herrn cand. ph. E. Schulek
verbunden, der bei den vorliegenden Untersuchungen tatkraftig mit-
wirkte.

Zusammenfassung. Die gewichtsanalytische Bestim-
mung der Schwefelsiure als Bariumsulfat fithrt nach der gewthnlich
befolgten Arbeitsweise zu ungenauen Werten. Die Genauigkeit kann
in entsprechenden Fillen auf das 10 fache gesteigert werden, wenn

man das in vorliegender Abhandlung beschriebene Verfahren be- §

nutzt und die angegebenen Verbesserungswerte anwendet.
Art. 29.

6) Es moge bemerkt werden, dafl 1 g NH,Cl, der Vorschrift ge-
miB, in jedem Falle zugegen war. Die angegebenen Zahlen bedeuten
die iiber 1 g hinzugefiigte Menge. Auch bei den Verbesserungswerten
b fir Ammoniumchlorid bedeuten die Zahlen das tiber 1,0 g Ammo-
niumchlorid hinzugefiigte Salz.

7) Vgl. Angew. Chem. 30, I, 281 [1917].

Zur Normierung der chemischen Glasgerite.
Berichte der Fachgruppe fiir chemisches Apparatwesen.

Von FriTz FRIEDRICHS.

(Mitteilung aus dem glastechnischen Laboratorium der Firma Greiner & Friedrichs,
G. m, b. H,, Stiitzerbach, Thiir.)

(Fortsetzung von S. 159.)
8. (tasentwicklungsapparate.

Eine eingehende Zusammenstellung der bisherigen Konstruk-
tionen eriibrigt sich, da Schuytenl4) in seiner Arbeit: ,,Uber
Schwefelwasserstoff- und Wasserstoffentwicklungsapparate®, 124
Typen systematisch behandelt hat, und seit dieser Zeit keine wesent-
lichen Neuvorschlige verdffentlicht sind.

Stationire Apparate z. B. Zentral-Gaserzeuger zur Versorgung
ganzer analytischer Laboratorien mit Schwefelwasserstoff kénnen
unschwer aus den im Handel befindlichen Woulf fschen und
Mariotteschen Flaschen zusammengesetzt werden, bediirfen also
keiner speziellen Normierung. Von der groBen Zahl der transpor-
tabeln Apparate hat nur der Kip psche Apparat in seiner ur-
spriinglichen Form allgemeine Verwendung gefunden, weshalb auch
nur dieser als Normalform in Betracht kommen kann. Einfache
Apparate, wie der von Burgemeister und Heumann,
konnen ohne besondere Anforderungen an das glasblidserische Ge-
schick mit den Hilfsmitteln jedes Laboratoriums zusammengestellt
werden. )

Die K i p pschen Apparate werden in drei verschiedenen Formen
hergestellt. Bei den &dltesten Formen hat das untere Gefall Kugel-
gestalt und, an dieses angesetzt, einen kegelformigen FuB}. Das un-
tere Gefdafl der zweiten Form ist zylin-
drisch mit dicht angelegtem FuB. Bei
der dritten Form ist das unterste Gefa8
kegelformig und dient zugleich als Ful.
Wihrend die #lteste Form kaum noch
Verwendung findet und auch zerbrech-
licher ist wie die iibrigen, ist die zweite
die vorherrschende geblieben, trotz der
groBeren Stabilitit der dritten Form.
Vermutlich, weil sich die scharfen Kanten
der Kegelform schwerer reinigen lassen,
wie die stumpferen des Zylinders. Ich
bringe daher die zweite, zylindrische Form
als Normalform in Vorschlag (Fig. 44).

Bisher sind simtliche K 1ip pschen
Apparate mit Tubus am unteren Gefil
angefertigt worden. Dieser Tubus soll
den Zweck haben, den Apparat leichter
entleeren und reinigen zu kénnen. Das
Entleeren geschieht jedoch sauberer mit-
tels eines Hebers, den man durch die
oberste Kugel bis zum Boden des Appa-
rates fiihrt, das Reinigen leichter mittels
Biirste durch den Hals des Apparates.
Der Tubus am unteren Gefill ist also
zwecklos, zumal er doch meist festsitzt
oder leckt.

Die Beschickung des Apparates mit
Marmor, Schwefeleisen oder Zink erfolgt
bisher durch den Hals des Apparates
nach Abnahme der Niveaukugel. AufBer
der Unbequemlichkeit, den Apparat aus-
einandernehmen zu miissen, besteht noch die Gefahr, den Schliff zu
verkratzen. Deshalb schlage ich vor, den Gasentnahmetubus der
mittleren Kugel zu erweitern und mit Kork oder Gummistopfen zu
verschlielen (vgl. Fig. 44). Die Erweiterung des Tubus der mitt-
leren Kugel hat ferner noch den Vorteil, daf3 der Gassack am oberen
Ende der Kugel verkleinert, die Luft also schneller und sicherer ver-
drangt wird, Die Mechrkosten des weiteren Tubus werden durch
Wegtall des unteren Tubus ausgeglichen.

Zwischen den beiden unteren GefaBen ist meist ein Rohr zum
Halten des Marmors usw. eingeschliffen (vgl. Fig. 44) und mit Lochern
zum Abflul der Sdure versehen. Meiner Erfahrung nach ist dieses
Rohr entbehrlich und wird einfacher und billiger durch eine gelochte
Platte von Gummi, Bleiblech oder Kork ersctzt.

Das sogenannte Sicherheitsrohr auf der Niveaukugel ist zwecklos
und kann erspart werden.

Die K ip pschen Apparate werden in 5 GréBen zu 1/, Y, 1, 2
und 41 angefertigt, drei GroBen zu !/, 1 und 21 geniigen allen An-
spriichen.

Fir Aufstellung der MaBe ist zu beachten, daBl die oberste Kugel
die gesamte Saure des Apparates fassen kann, damit ein Uberlaufen
unter allen Umstinden vermieden wird. In dieser Hinsicht sind viele
Apparate des Handels nahezu unbrauchbar.

i

Fig. 44.

4y Schuyten, Zeitschr, Chem. Apparatenkunde 3, 233, 257,
281 [1908].
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