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Zeitschrift fiir
angewandte Chemle

Gonner, Freund und Vater seinen Mitarbeitern, hilfsbereit fiir jeden,
der zu ihm kam. Wie mancher Student fand in seinem Haus seinen
Mittagstisch gedeckt; der Liebigstipendienverein war sein Werk;
an der Stitte seiner langjihrigen Wirksamkeit, in Essen, steht das
prichtige Hans-Goldschmidt-Museum, das er, als er von dort schied,
der Stadt seines langjihrigen Wirkens schenkte. Seine ideale Ge-
sinnung bezeugt, um nur ein Beispiel zu erwihnen, seine Auffassung
vom Verhiltnis des Arbeitgebers zum Arbeitnehmer in einigen
Zeilen, die er auf Wunsch einer stark gelesenen Zeitschrift einmal
schrieb: ,Die Stunden, die ich it meinen alten Arbeitern und
Meistern, diesen einfach denkenden Menschen, zusammen gewesen
bin, gehdren zu den besten meines Lebens.”

Begliickend fiir seine Mitmenschen war die stets freundliche
Stimmung des Mannes, der keine Laune und Ungerechtigkeit kannte.
Schlagfertig und geistreich waren oft die frohlichen Worte, die er
uns schenkte, Als vor dem Patentamt — damals hatte der alte
Wedding den Vorsitz — sein Thermitpatent nicht erteilt werden
sollte, als man ihm entgegenhielt: ,Sehen Sie, Herr Doktor, Sie
ziinden das Geinisch an und es brennt weiter, das ist doch keine
Erfindung; wenn Sie eine Zigarre anziinden, brennt sie auch weiter®,
sagte Goldschmidt trocken: ,Nur kann man mit einer brennenden
Zigarre keine Schienen schweifien”, was wohl eingeleuchtet haben
mufl, denn nach vielen Jahren, als die Aluminothermie eine Welt-
industrie und Goldschmidt ein groler Mann geworden, sagte der
Patentvorsitzende von damals: ,Kollege Goldschmidt, Gott sei Dank,
daf§ wir Thnen damals das Patent erteilten. Was hitten wir uns
blamiert!“ Als Goldschmidt wihrend des Krieges den Vorsitz der
Bunsengesellschaft fiihrte, iiberreichte er drei Gelehrten die Bun-
senmedaille, darunter auch an Bosch von der ,Badischen“, und
als er dessen Verdienste wiirdigte, in jener Zeit, wo ringsherum
die Feinde um uns tobten, und der Deutsche nur als ,,Boche® be-
zeichnet wurde, meinte Professor Goldschmidt im Hinblick auf Bosch,
»Monsieur le sur-boche* werdeu ihn die Franzosen in Zukunft nennen.
Prompt brachte ein Berliner Blatt den Bericht iiber die Tagung mii
der grofien Uberschrift ,Monsieur le sur-boche”. Es war Goldschmidts
Kunst, in Verhandlungen, wenn die Gegensiitze noch so hitzig aui-
einander prallten, durch ausgleichende Worte und sein gewinnendes
Wesen die Wogen zu gliitten, eine Gabe, die seinem friedfertigen Cha-
rakier so ganz entsprach. Bescheidenheit, Dankbarkeit gegen jede
Aufmerksanikeit, Giite und hohe ldeale waren die Grundziige dieses
Mannes, der jeizt von uns geschieden ist.

Hans Goldschmidt wurde am 18. Januar 1861 als zweiter Sohn des
Begriinders der Weltfirma Theodor Goldschmidt in Berlin ge-
boren. Br besuchte das Gymnasium in Altenburg und widmete sich dem
Studium der Naturwissenschaften unter besonderer Beriicksichtigung
der Chemie. Goldschmidt lie$§ sich zun#échst auf der Universitit
t{eidelberg immatrikulieren, siedelte dann nach Berlin iiber, war vor-
iibergehend in Leipzig und ging spiter wieder nach Heidelberg, wo er
im Bunsenschen Laboratorium arbeitete, und am 7. Juni 1886 von
der philosophischen Fakultit zum Dr. phil. promoviert wurde. im An-
schlu} hieran beschiftigte sich der junge Gelehrte noch einige
Semester mit dem Studium der Chemie und Elektrochemie in
Heidelberg, Strafiburg und auf der Technischen Hochschule in Char-
lottenburg. Er unternahm mehrere lingere Auslandsreisen. Mit
reichem Konnen und Wissen ausgestattet, trat Dr. Hans Goldschmidt
im Jahre 1888 als Teilhaber in die Chemische Fabrik Theodor Gold-
schmidt ein. 1m Jahre 1916 schied er aus seinem viterlichen Werk
aus, begleitet von der Liebe und Anhinglichkeit aller Arbeiter,
Meister und Beamten, die mit ihm gearbeitet haben.

Alle im Laufe der Jahre aus der Feder von Professor Gold-
schmidt verdffentlichten wissenschaftlichen Arbeiten liegen als
sOesammelte Verdffentlichungen” in einem stattlichen Bande vor?).
Ein Biichlein ,,Der Chemiker*?) erschien von ihm zur Berufsberatung
junger Chemiker. Zu seinem 60. Geburtstag, vor zwei Jahren.
sammelte sich ein kleiner Kreis von Freunden und Kollegen, die
Wertschdtzung und Dankbarkeit fiir den Jubilar vereinte und ihm
als ,Beitrige zur Metallurgie*®) Arbeiten brachten, die seinen An-
regungen oder seiner Mitarbeit entstanden sind. Fiir diese Auf-
merksamkeit seiner Freunde hatte Goldschmidt ein dankbares Herz.
Unvollendet liegt auf seinem Schreibtisch ein Biichlein ,Erinne-
rungen aus meinem Leben“, eine aluminothermische Monographie,
die seinen Freunden und Kollegen viel gebracht hitte.

So ist Goldschmidt fiir uns geschieden, viel zu frith fiir seine
Mitarbeiter und fiir die deutsche Chemie, deren Fiihrer er war. Am

1y Im Selbstverlag der Th, Goldschmidt-A.-G. Essen 1914.

) Die akademischen Berufe, Bd. VII. Furche-Verlag, Berlin 1919.

%) Herausg. von O. NeuB. Verlag von Theodor Steinkopff, Dresden und
Leipzig 1921.

26. Mai haben wir ihn auf seinem Gute in Paulinenaue zur letzten
Ruhe gebettet. DProfessor Hahn, Berlin, legte an seinemn Grabe
Krinze nieder und sprach im Namen der Deutschen chemischen
Gesellschaft, der Bunsengesellschaft und des Vereins Deutscher
Chemiker, anf deren Tagungen er stets ein gerngesehener Teilnehmer
gewesen ist.

Wir trugen einen grofien Mann zu Grabe, und uns war er mehr.
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Uber colorimetrische Methoden mit Hilfe der
Wilhelm Ostwaldschen Farbnormen.

Von F. V. v. HAuN, Hamburg.
(Eingeg. 26.4. 1923

1. Die stetig wachsende Teuerung der Chemikalien und die Steige-
rung der ArbeitslShne flir das Laboratoriumspersonal lassen es angezeigt
erscheinen, die Aufmerksamkeit besonders solchen analytischen Me-
thoden zuzuwenden, die einerseits wenig Chemikalien erfordern, andrer-
seits in mdglichst kurzer Zeit auszufiihren sind. Aus diesen Erwiigun-
gen heraus sind eine Reihe Analytiker darauf gekommen, zu ver-
suchen, die Methoden der Colorimetrie in stiirkerem Mafle, als bisher
iiblich war, fiir die Apnalyse zu verwenden. Diese Methoden haben
sich bis jetzt nicht der allgemeinen Beliebtheit der Fachgenossen
erfreut, besonders wohl aus dem Grunde, dal man stets eine grofle
Serie von Vergleichsflilssigkeiten herstellen mufite, dal diese sich
nicht lange gebrauchsfihig hielten, und bei etwa erforderlicher Ein-
gabelung in sehr enge Grenzen die Arbeit des richtigen Verdiinnens
dann schwierig war, wenn man von vornherein nicht wufite, in
welchen Grenzen der Gehalt des zu untersuchenden Stoffes liegen wird.

Auch bei der Verwendung der Colorimetrie bei physiologischen
und biologischen Arbeiten, wo sie viel hiufiger unumginglich sind,
als bei chemischen Arbeiten, zeigten sich die angefiibrten Nachteile;
verwendet man aber statt der Serien von Vergleichsfliissigkeiten, wie
es im chemischen Laboratorium iiblich ist, Farbkeile mit variierender
Schichtdicke (z. B. nach Authenrieth), so hat man aufier dem erheb-
lichen Preis derselben den Nachteil zu tragen, daB man einerseits zu
jeder Bestimmungsart einen besonderen Farbkeil benétigt, ferner dafl
diese leicht im Licht ausbleichen, wohl auch zum Teil nicht genau
den Farbton der zu untersuchenden L&sungen treffen, da sie ja mii
Farbstoffen, die chemisch von den zu untersuchenden Substanzen ver-
schieden sind, gefiillt sind.

2. Die seit einigen Jahren vollendete Farblehre Wilhelm Ost-
walds bietet nun eine lang entbehrte Handhabe, Farben quantitativ
zu messen; es soll hier auf das Verdienst Ostwalds, eine Farb-
harmonielehre geschaffen zu haben, iiber die bisher die Urteile nicht
einheitlich ausgefallen sind, nicht eingegangen werden. Ein unbe-
streitbares Verdienst ist es aber, daBl er uns die Mdglichkeit ge-
schaffen hat, in einfachster Weise eine Farbe genau so scharf zu
definieren, wie wir den Ton akustisch oder eine Stoffkonstante physi-
kalisch-chemisch zu definieren gewthnt sind. Diesen Vorteil, da man
schriftlich quantitative Angaben {iber Farben machen kann, die der
Leser sich dann sofort reproduzieren kann, kann man sich nun bei der
Colorimetrie zunutze machen. Man kann nimlich statt der gefiirbten
Vergleichsfliissigkeiten Farbaufstriche verwenden, die in hervor-
ragend genauer Ausfiihrung als Farbnormen (,Farb- und Grauleitern®)
durch den Verlag Uneswna, Leipzig, Kantstr. 17, und der Firma Janke &
Kunkel, A.-G., K6ln, in den Handel gebracht werden; diese Farbnormen
stehen unter der dauernden Kontrolle der Energiewerke in Grof3-
bothen (Sa.).

3. Zunichst handelte es sich darum, einen mdglichst einfachen
Apparat zu ersinnen, mit dem man im Laboratorium die ecolori-
metrischen Messungen ausfiihren kann. Einer Anregung von Herrn
Dr. P. Wolski, dem ich auch an dieser Stelle meinen Dank aus-
sprechen mdchte, folgend, habe ich einen Apparat konstruiert, der in
der beifolgenden Skizze veranschaulicht wird'). Er besteht aus einem
Stativ a, in dem sich ein Blechtubus b ohkne jedes Linsensystem, ferner
ein Kasten ¢ und ein offener kleiner Behiilter d befinden. An dem
Tubus, der oben eine Okulartffnung (mit Deckeinrichtung fiir das

!) Eine #hnliche Methode, wie die vorliegende, hat Dr. Abraham Adler
in der Berliner klinischen Wochenschrift (1922, S. 1942) verdffentlicht, aus
der es scheinen mdchte, als ob Dr. Adler der geistige Vater dieses Gedankens
wiire. Der Sachverhalt ist jedoch der, daB Herr Dr. Adler auf einem von
mir gelichenen Farbmesser, den er ,verbessert* hat, seine Untersuchungen
ausgefiihrt hat. Die Verbesserungen bestehen darin, dafl er den Lichischutz
der Cuvette (s. a. Kasten c) fortgelassen hat; auBerdem hat er eine kiinstliche
Lichtquelle unmittelbar vor dem Apparat angebracht, wodurch eine gleich-
miiBige Beleuchtung unméglich ist. Wie man aus den spéteren Auseinander-
setzungen sehen wird, ist der Apparat ,,nach Dr, Adler*, den die Firma Otto
Prefller in den Handel bringt, nicht brauchbar.
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nicht beobachiende Auge e) triigt, befindet sich ein seitlicher Schlitz f,
der der Aufnahme von Farbfiltern dient, ferner am unteren Ende eine
quadratische Objektivdffoung. Der Kasten ¢ hat eine obere Fliiche g
von der Breite der leiterfSrmig angeordneten Wilh. Ostwaldschen
Farbnormen; in dieser Flidche befindet sich genau unter der Objektiv-
sffnung des Tubus eine quadratférmige Offnung. An der einen Seite
des Kastens ist eine lichtdichte Klapptlir angebracht; durch die man
die Cuvette j mit der zu untersuchenden Flﬁssigkeit einschieben
kann. Die Cuvette wird so eingeschoben, daf} sie tiber einer qua-
dratischen Offnung steht, durch die von unten das Licht in die Fliissig-
keit einfdllt. Der zur Aufnahme von Normalweil dienende Kkleine
Kasten d ist in einer kardilianischen Aufhingung am Stativ befestigt
und so nach allen Seiten drehbar; er hat einen nach innen passenden
Deckel der einerseits bei Nichtgebrauch das Normalweiflpulver
(Calciumcarbonat) vor Verschmutzung schiitzt, anderseits eine voll-
stiindige plane Oberfliche des Pulvers gewiihrleistet. Bei Verwendung
von Normalweilaufstrichen wird die betreffende Karte in das
Kiistchen a eingelegt.

4. Das Prinzip der Messung ist nun folgendes: Die Normalwei3-
fliiche enthilt bei gtinstiger Beleuchtung (Nordlicht) quantitativ die-
selbe Lichtmenge wie die auf der Oberfliche des Kastens liegende
Farbleiter. So erhilt auch die Fliissigkeit, die in die Cuvette bis zu
einer bestimmten Schichtdicke eingefiillt wird, das gleiche Licht von
unten, wie die Farbfliche der Leiter von oben. Sieht man nun
durch den Tubus, so erblickt man jedesmal zwei Farbenflichen der
Leiter und dazwischen die als Fliche erscheinende von unten be-
leuchtete Fliissigkeit. Man verschiebt nun die Farbleiter, deren ,Rein-
heit“ man passend gew#hlt hat, so lange, bis eine der beiden Farb-
tifelchen der Leiter und die angrenzende ,Fliissigkeitsfliche“ die
gleiche Farbe hat. Man liest dann die Nummer der betreffenden
Farbe ab; diese ist auf den Leitern so aufgedruckt, dal man sie auch
durch den Tubus erkennen kann. Bei einiger Ubung kann man halbe,
auch viertel Intervalle zwischen zwei Leiterstufen sicher schiitzen.

Nach Wilhelm Ostwald besteht jede ,Farbe“ aus einer Schwarz-
komponente S, einer Weilkomponente W und einem Anteil Voll-
farbe V. Betrachtet man z. B. die Konzentrationsreihe einer Blei-
sulfidsolserie, wie sie fiir colorimetrische Zwecke benutzt wird, so
meint man groBe Unterschiede im Farbton zu erkennen. Tatséchlich
dindert sich dieser fast gar nicht. Lediglich der Schwarzgehalt und
WeiBgehalt der Losungen erfiihrt bedeutende Anderungen. Diese kann
man natiirlich auch mit den bunten Farbleitern messen; viel einfacher
jedoch bestimmt man diese unter Anwendung der sogenannten Grau-
leitern. Diese enthalten graue Flichen, deren Schwarz- und Weif-
gehalt genau bestimmt ist. Fiir vorliegende Zwecke sind die 24stufigen
Grauleitern, deren Fliche einen Weiigehalt von 15,2—68,1% oder von
2—95% haben, am empfehlenswertesten. Diese werden ebenso wie
die bunien Normen durch den Verlag Unesma in den Handel gebracht.
Das Prinzip der Messung ist dann folgendes: Man beobachtet einmal die
Lésung durch ein Farbfilter gleicher Farbe wie die Ldsung. Der Weif3-
anteil und der Vollfarbgehalt erscheinen dann dem Auge ebenso ge-
firbt, wie der Weiigehalt der zum Vergleich benutzten Grauleiter-
fliche; so 1Bt sich die Summe W -}- V bestimmen. Dann schiebt man
in die Offnung des Tubus ein Glasfilter von der Gegenfarbe der zu
untersuchenden Farbe ein. Nun passiert nur der WeiBanteil der
Fliissigkeit das Farbfilter und wird mit dem Weifigehalt der Grauleiter
verglichen. Aus den Daten W4V und V kann man die quantitative
Zusammensetzung der Fliissigkeitsfarbe errechnen (sieche unten-
stehendes Beispiel). Bei einer Untersuchung bendtigt man also
lediglich die sieben Farbfilter und fiir alle gefirbten Losungen, die
iiberhaupt vorkommen k&nnen, nur eine Farbnorm, nimlich eine
Grauleiter. Welche Ersparnis darin gegeniiber den vielen Farbkeilen
des Authenriethschen Apparates liegt, ist einleuchtend.

5, Die Einzelheiten der Messung seien in einem Beispiel erldutert:
Es handelt sich z. B. um die Bestimmung von Spuren von Mangan.
Man benutzt dazu die Crumsche Reaktion; man versetzt 10 ccm der
I.bsung des Mangansulfates mit 0,5 g Bleisuperoxyd (manganfrei) und
5 cem normaler Salpetersiure. Es entsteht nach kurzem Kochen die
violettrote Permangansiure. Nun richtet man den Farbmesser fiir die
Bestimmung ein. Zuerst hebt man nach vorhergegangenein, starkem
Druck auf den Deckel des Normalweilkiistchens diesen vorsichtig ab.
Dann setzt man die leere Cuvette in den Kasten ein, legt auf die
Oberfliche an die Stelle, wo spiiter die Farbleiter liegen soll, das
dem Apparat beigegebene Vergleichskistchen mit Normalweif3, dessen
Deckel man ebenfalls nach kriiftigem Eindriicken vorsichtig entfernt
hat, und dreht das untere Normalweilkéstchen so lange hin und her,
bis die Helhgkelt beider Flichen gleich groB erscheint. Dann entfernt
man das Vergleichskiistchen, pipettiert in die Cuvette 5 ccm der
zu untersuchenden Fliissigkeit ein und schiebt in den Schlitz am
Beobachtungstubus das Farbfilter Nr. 2a, das mit der Losung gleich-
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farbig ist. DaB man die richtigen Farbfilter benutzt, erkennt man
einmal an den aufgedruckten Nummern der Farbttne, die fiir das
Filter als Sperr- und Pagifilter dienen, andrerseits daran, daB bei richtig
gewihltem Filter die Fliche der Grauleiter und die ,Farbfliche“ der
L3sung gleichien Farbton haben. Nun schiebt man auf der Oberfliche
des Kastens die 24stufige Grauleiter solange hin und her, bis man
die Graufliche gefunden hat, die mit der ,Fliissigkeitsfliche“ gleiche
Helligkeit bat. Es sei dies die Fliche mit dem WeiBigehalt von 98°,.
Nun vertauscht man das gleichfarbige Filter 2a mit dem gegen-
farbigen Filter 5 und richtet wieder die Grauleiter auf gleiche Hellig-
keit mit der ,Fliissigkeitsfliche ein; hierbei ergibt sich die Stufe
mit 33%, des Weifigehaltes. Die Fliissigkeit in der verwendeten
Schichtdicke bat also den Gehalt von V4 W =98°/, W =33¢%/,, dem-
nach 65%,V und 2%, S. In der weiter unten angefiihrten Tabelle 2
findet man fiir dieses Verhiiltnis den Wert von 200 mg Mn im Liter.

6. Im folgenden sollen nun verschiedene Tabellen einiger analytisch
wichtiger colorimetrischer Untersuchungen mitgeteilt werden. Diese
sind empirisch bestimmt worden. Den Angaben liegen die Ausmafe

Fig. 1. Farbmesser. Farbmesser nach Dr. v. Hahn,
Gebaut von Janke & Kunkel, A.-G., Kdln a. Rh,

des von der Firma Janke & Kunkel, A.-G,, K8ln, zu beziehenden
Farbmessers zugrunde?®). Die Schichtdicke der Fliissigkeit in der
»+Normalcuvette“ betrigt 9,3¢ mm, wenn 5 ccm der Lysung einge-
ftllt sind.

Es lassen sich natiirlich beliebig viele Stoffe®) colorimetrisch auf
diese Weise bestimmen, so z. B.

Mn', Fe™, Pb”, Cu”, NH;", CN' (resp. CNS’), §’, NO,'.

Hier sollen nur die Tabellen fiir die Bestimmung von Kupfer,
Mangan und Blei folgen. Weitere Tabellen werden an anderer Stelle*)
verdffentlicht werden.

I. Kupferbestimmung.

Zur Bestimmung grofierer Kupfermengen (1—0,1°/,) dient die
Firbung des Kupfer-Ammonijaks. Man verfihrt im einzelnen so, daS
man 5 ccm der zu untersuchenden Lisung (eventuell nach Verdiinnen
in bekanntem Verhiltnis) mit 5 cem 10 prozentiger Ammoniakldsung
versetzt. Von dem durchgeschiittelten Gemisch werden 5 cem in die
Cuvette eingefiillt. Der Farbton ergibt sich nach der Ostwaldschen
Bezeichnungsweise als Nr. 58 (3. Ublau). Es dient daher als Pafifilter
das Farbfiltér 3, als Sperrfilter das Farbfilter 2.

?) D.R.G.M. 825 858,

3) ,Ztschr. f. analytische Chemie“ und ,Wissenschaft und Industrie®.

4) Der Verfasser wurde in entgegenkommendster Weise durch die Firma
E. Palm, Freiburg i. Br., die die Reagentien zu allen colorimetriscbhen Unter-
suchungen in wiinschenswerter Reinheit in den Handel bringt, unterstiitzt,
wofiir er auch an dieser Stelle danken mdchte.

44+
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Tabelle 1.
3. Ublan
58 mg Cu in 100 cem Pafifilter 3 | Sperrfilter2 | W s v
so 95 95 95 5 0
100 04 57 57 o 87
150 93 87 4 8 | &
.200 90 20 20 | 10 | 70
250 89 17 17 | 11 | 72
800 86 9 9 | 14 | M
3s0 86 7 7 | 15 | 78
P 88 3,8 36| 17 | 79,5
180 81 2 2 | 19 | 79
500 L 2 2 | 28 | 78
580 74 2 2 | 26 | 72
900 72 2 2 | 28 | 70
So 70 2 2 | 80 | e8
700 68 2 2 32 | 66
750 66 2 2 | 84 6
494 64 2 2 | 86 ! 62
850 61 2 2 39 | 59
900 67 2 2 43 I 56
950 56 2 2 | 48 158
1000 656 2 2 46 | 58

Aus dieser Tabelle ersiecht man, dal = B. eine Zehntel-Norinal-
lésung eines Kupfersalzes den Farbgehalt W = 8%, S = 14,5°,
V =171,5%, hat.

Fiir kleinere Kupfermengen bedient man sich der Firbung des
Kaliumkupferferrocyanides, deren Tabelle an anderer Stelle mitgeteilt
werden wird.

II. Manganbestimmung.

Zur Bestimmung des Mangangehaltes dient die Crum sche Reaktion.
Da diese nur bei Abwesenheit von Chlorionen einen brauchbaren
Wert ergibt, fillt man diese vor der Ausfiihrung der Reaktion durch
Zusatz von Silbernitrat und Abfiltrieren des gebildeten Chlorsilbers
aus. Die Bestimmung geschieht, wie oben erwiihnt, so, dal man
10 ccm der zu untersuchenden L&sung mit 0,5 g manganfreiem Blei-
superoxyd versetzt und 5 ccm doppelnormale Salpeterséiure hinzufiigt.
Nach etwa 2 Minuten dauerndem Kochen wird die Losung einige
Minuten absitzen gelassen, und die klare tiberstehende L&sung sofort
in die Cuvette eingefiillt. Der Farbton ist Nr.33, so daB man als
Pafifiler das Farbfilter 2a, als Sperrfilter das Farbfilter 5 wiihit.

Tabelle 2.
8. Rot PaBfilter 2a | Spectfilter 5 | W | 8 | V
83 mg Mn 100 ccm
5 95 50 50 | 5 | 45
10 95 37 37 5 _ 58
16 95 34 3¢ 5 | 6l
. 20 . 96 30 30 5 | 65
25 95 27 27 5 | 68
30 . 95 25 . 26 5 | 70
35 95 23 28 5 | 72
0 95 21 21 5 | 74
45 95 19 19 5 | 76
50 95 17 17 5 | 78
55 95 16 16 5 | 79
60 95 15 16 5 | 80
65 95 14 14 5 | 81
70 95 18 18 5 | 82
75 95 TN 16| 5 | 835
80 95 10 10 5 | 85
85 95 9 9 5 | 86
90 95 8 8 5 ! 87
95 95 7 7 5 | 88
100 95 5 5 5 90

Man sieht, dafl die Methode bis zu sehr kleinen Konzentrationen
des Mangans verwendet werden kann (0,005 ¢/,), was mit anderen ana-
lytischen Methoden nur schwer moglich ist.

III. Bleibestimmung.

Als Bestimmungsform wird das Sulfid PbS verwendet. Da dieses
nur in kolloider L8sung verwendet werden kann, ist man auf sehr
geringe Konzentrationen, in denen dieses ein stabiles Sol bildet, an-
gewiesen. Da die kolloiden Losungen leicht durch Elektrolyte aus-
geflockt werden, muB man mdglichst neutrale und neutralsalzfreie
Lésungen verwenden. Wenn solche nicht vorliegen, setzt man vor
der Reaktion ein Schutzkolloid, am besten Gummi arabicum-Lésung, zu.

Die Ausfilhrung der Reaktion ist folgende: Zu 5 cem der zu unter-
suchenden Lésung fiigt man 5 ccm gesittigtes frisches Schwefelwasser-
stoffwasser (oder 3 ccm und 2 ccm einer 5%igen Gummi arabicum-
Losung) zu. Man bringt sofort nach dem Umschiitteln 5 cem in die
Cuvette. Sollte die Schutzkolloidldsung (z. B. bei Verwendung von
Gelatineldsung) nicht farblos sein, so bestimmt man in einem blinden
Versuch (2 ccm Schutzkolloidldsung + 5 cem Wasser |+ 3 cem Schwefel-
wasserstoffwasser) den Farbton dieser Losung und zieht ihn von dem
mit den Bleilésungen erhaltenen Wert ab.

Der Farbton des Bleisulfidsoles ist Nr. 13 (1. Kre8), als Pafifilter
dient das Farbfilter 2, als Sperrfilter das Farbfilter 3a. Bei dieser
Arbeitsweise ergeben sich die Werte unter B. Will man konzen-
trierte Ldsungen untersuchen, so nimmt man 1 ccm der zu unter-
suchenden Losung und 9 cem Schwefelwasserstoffwasser; dann gelten
die Werte A; fiir sehr verdiinnte Losungen nimmt man 9 ccm der zu
untersuchenden Bleilosung und 1 cem des Schwefelwasserstoffwassers
und benutzt die Werte unter C. Bei letzterer Bestimmungsweise
achte man darauf, dafi die Losung vor dem Einfiillen in die Cuvette
noch stark nach Schwefelwasserstoff riecht.

Tabelle 3.
1. Kref8 .
18 mg Pb in 100 cem Pafifilter |Sperrfilter| W S v
A B C 2 8a
10 2 1,1 95 72 72 5 23
15 8 1,65 95 57 57 5 38
20 4 2,2 95 50 50 5 | 46
25 5 2,75 85 27 27 16 | 58
80 6 8,3 86 25 25 20 | 66
35 7 3,85 7% 22 22 25 53
0 8 4,4 70 15 18 80 | 52
45 9 4,95 64 16 16 86 & 48
50 10 5,5 57 16 17 8 4«
56 11 6,06 53 13 18 47 = 40
60 12 6.6 49 11 11 51 | 88
66 18 7,16 45 10 10 55 | 85
70 14 7,7 42 9 9 58 | 83
75 15 8,26 38 9 ) 62 29
80 16 8,8 86 9 8 65 26
86 17 9,35 82 7 7 68 25
90 18 0,9 30 7 6 7 83
95 19 10,45 30 7 2 77 21
100 20 11,0 17 2 2 83 15

Nach dieser Methode kann man also Lésungen mit einem Blei-
gehalt von ?%/,,,% noch sicher untersuchen.

Hat man noch verdiinntere Fliissigkeiten zu untersuchen, so kann
man grdflere Schichtdicken anwender. Zu den Farbmessern werden
auch 10 cm hohe, in Millimeterabstiinden graduierte Cuvetten ge-
liefert, die z. B. eine Bleibestimmung an Lsungen mit 0,0001°, Blei-
gehalt ermbglichen.

Da diese Tabellen lediglich zeigen sollen, wie vielseitig die
W.Ostwaldschen Farbnormen als Grundlage einer neuen Colorimetrie
ohne Vergleichslésungen beniitzt werden k&nnen, ist auf die ana-
lytische Seite insofern kein Nachdruck gelegt worden, als z. B. nichi
festgestellt wurde, ob irgendwelche Ionen, die gleichzeitig mit vor-
handen sein kbnnen, Anderungen der Farbe ergeben; die vorliegen-
den Zahlen sind also zunichst nur fiir reine Salze des betreffenden
Metalles oline weiteres giiltig. Selbstverstindlich lassen sich noch
viele andere Untersuchungsarten in derselben Weise ausfithren. Das
Anlegen der empirischen Tabellen fiir eine beliebige Bestimmung
geschieht am besten so, dafl man in den hier gewihlten Inter-
vallen von 100 mg bis 1 mg pro 100 ccm ungefihr 8 Konzentrationen
colorimetrisch ausmiit. Die erhaltenen Werte trigt man in ein Gibbs-
sches Dreieckskoordinatensystem ein, das man erhiilt, wenn man in
die Ecken eines gleichseitigen Dreiecks die Werte 100% W, 100¢, S
und 100% V, in die gegeniiberliegenden Kanten die Werte 09, W,
0%S und 09 V eintriigt. Fiir jedes Verhiiltnis von W:S:V gibt es
nur e¢inen Punkt in der graphischen Darstellung. Man kann leicht
die zwischen den gegebenen Werten liegenden Punkte durch Inter-
polieren ermitteln. Die Fig. 2 zeigt die Colorigramme fiir die drei
ausgefiihrten Bestimmungen von Kupfer, Mangan und Blei.

7. Zum Schluf sei noch eine Verfeinerung der Methode angefiihrt,
die sich aus der Mitverwendung einer Polarisationseinrichtung am
Farbmesser ergibt. An dem oben beschriebenen Apparat befinden sich
zwei Gewindestlicke, niimlich an der unteren Flidche des Kastens und
an der Okulartffnung des Tubus. An ersteren lifit sich ein Polari-
sator, an letzteren ein Analysator mit Teilkreis anschrauben. Diese
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Linrichtung dient dazu, die Helligkeit der Normalweififliche genau
auf die Helligkeit an der Stelle, wo die Normalleitern liegen, ein-
zustellen. Zu diesem Zwecke legt man an die Stelle der Farbleitern
das erwihnie zweite NormalweiBkistchen, bewegt durch Dreben das
untere Késtchen so lange, bis man ecine mdglichst hohe Lichtinten-
sitidt erreicht hat, dann schiebt man eine Cuvette mit 5 cem Wasser

005

N, . \\
/ / A\\‘\\
/ AN
700 % - 700 % 5

Fig. 2. Colorigramm fiir Kupfer (als Kupfer-Ammoniak) [Kurve 1},
Mangan (als Permanganséure) [2] und Blei (als Bleisulfid [3].

(resp. der Schutzkolloidldsung) ein. Nun dreht man langsamn den Anu-
lysator so lange, bis beide NormalweiBfliichen genau die gleiche
Helligkeit zeigen. Die so gefundene Stellung des Analysators ist fiir
die nun folgende Versuchsreihe mafigebend.

Besonders notwendig ist die Benutzung der Polarisationseinrich-
tung dann, wenn man Farbmessungen bei kiinstlichem Licht vornehnien
will, was dann keine Schwierigkeiten bietet, wenn nur die nicht zu
nahe aufgestellte Lichtquelle moglichst weifles Licht liefert. Letzteres
kann durch Anbringen einer grofien Mattglasscheibe, im 3ebelfsfalle
durch einen Bogen Seidenpapier erreicht werden. [A. 95.]

Neue Erfahrungen in der Holzimprédgnierung.

Von Dr.-Ing. F. MoLL, Berlin.
(Eingeg. 6.4. 1923.)

In Deutschland und Nordamerika sind in den letzlen Monaten
eine Reihe wertvoller Untersuchungen auf dem Gebiete der Holz-
konservierung durchgefiihrt worden. Begonnen sei mit dem Teerdl.
Die Einfiihrung neuer Destillationsverfahren und die vermehbrte Ge-
winnung von Teer nach Verfahren, welche frither Leine gréiiere lie-
deutung hatten, machen die sinngemiifie Abiinderung iilterer Vor-
schiriften notwendig. Das Komitee der American Wood-Preser-
vers' Association schligt vor, Sondervorschriften aufzustellen fiir:

1. Teerdl fiir Eisenbahnschwellen und Bauholz.

2. Losungen von Teers! in Teer fiur Eisenbahnschwellen und
Bauholz. ) -

3. Oldestillate fiir Pflasterklstze.

4, Losungen von Teerdl in Teer fiir Pflasterklotze.

Da die Vorschriften fiir Teerdl unméglich zu eng gefaBit werden
konnen, da ferner manche seiner Bestandteile und physikalischen
Eigenschaften auch bei Erddlprodukten gefunden werden, so ist die
Feststellung seines Reinheitsgrades schwierig. Wenn daher ein vor-
liegendes O] nicht zweifellos reines Steinkohlenteersl ist, so sollen
folgende Punkte beachtet werden:

a) Die zwischen 210 nnd 235° C iiberdestillierende Fraktion ist
bei Abkiihlung auf 25° C meist fest oder enthiilt feste Bestandteile.

b) Alle Fraktionen bis zu 315" C enthalten Teersiuren, und zwar
inindestens 1.

c) Bei 38" C ist das spezifische Gewicht der Fraktion zwischen
235 und 315° C nicht niedriger als 1,025 und zwischen 315 und 355° C
nicht niedriger als 1,085. Nur ausnahmsweise fallen reine Steinkohlen-
teerdestillate um ein geringes unter diese Grenze. Ein Ol, bei
welchem nicht wenigstens eine der vorstehenden Bestimmungen zu-
trifft, ist nicht reines Steinkohlenteersl.

Der Koksriickstand ist bisher nach dem Verfabren der National
Electric Light Association bestimmt worden. An seine Stelle
soll das Folgende treten: Das Ol wird zuerst wie gewohnlich destil-
liert, und der Riickstand oberhalb 355° C gemessen. Dann wird 1 ¢

des Riickstandes in einer bedeckten Platinschale von 20—30 cem fiir
7 Minuten so iiber einen Buunsenbrenner gesetzt, dafi der Boden der
Schale 6—8 cm von der Spitze des Brenners entfernt ist. Die Flamme
soll freibrennend etwa 20 cm hochschlagen. Die Temperatur darf da-
bei nicht weniger als 950° C, aber auch nicht wesentlich hsher sein.
Dann wird die Flamme entfernt und die Schale im Trockner sich abkiihlen
gelassen und gewogen. Der Riickstand in der Schale wird auf die ur-
spriinglichc Menge des Oles zurtickgerechnet; z. B. die Destillation in
der Retorte gab 29% Riickstand bei 355° C. Der Rilckstand enthielt
289 festen Kohlenstoff: 29:<28 : 100 - 8,1 % Koks im OL

Eine weitere Abiinderung trifft die Bestimmungen zur Feststellung
der Teersiiuren. 100 ccm Ol werden destilliert, bis mindestens 959
iibergegangen sind oder bis die Temperatur der Dimpfe 400° C er-
reicht hat. Das gesamte Destillat wird in einen Teersédureseparator
gegeben, der in Art eines zu einer Biirette ausgezogenen Scheide-
trichters konstruiert ist. Der Apparat wird im Wasserbade so lange
auf 60" C gehalten, bis das Volumen des Oles konstant geworden ist.
Der Inhalt wird dann mit 50 ccm 10 %iger Natronlauge vermischt, das
Ganze ordentlich durchgeschiitielt, wieder im 60° heifien Wasser-
bad absitzen gelassen, und die Natronlaugeschicht abgezogen. Wenn
nach mehrfacher Behandlung die Menge des zuriickbleibenden Oles
keine weitere Verminderung erfihrt, so wird die Differenz zwischen
dem urspriinglichen Volumen und dem Volumen des zuriickbleibenden
Oles abgelesen und als Volumen der Teersiuren angenommen. Diese
Priifung gibt etwas zu grofie Werte, da die Natronlauge dem Teersl
auBBer Phenol auch noch kleine Mengen anderer Ole entzieht.

Sehr wichtig sind die Neufestsetzungen {iber Anstrichéle, da auch
bei uns bei diesen in den letzten Jahren der Streit besonders um die
Begriffsbestimmung von ,Karbolineum“ ziemlich heftig gewesen ist.
Sie lauten:

1. Das 01 soll ein reines Steinkohlenteerdestillat sein.

2. Es soll bei 15° C fliissig und bei 38° C frei von kristallisieren-
den Ausscheidungen sein.

3. Der Wassergehalt soll nicht iiber 19, betragen.

4. Der in Benzol unldsliche Riickstand soll nicht iiber 0,5 %
hinausgehen.

5. Das spezifische Gewicht soll bei 38° C nicht weniger uls
1,06 betragen, verglichen mit Wasser von 155" C.

6. Bei der Destillation nach dem Standardverfahren sollen bis zu
210°C nicht .inehr als 1%, bis 235°C nicht mehr als 109, bis 355% C
mindestens 654, tiberdestillieren.

7. Der Koksriickstand soll nicht iiber 2% hinausgehen.

8. Wenn der Riickstand iiber 355° mehr als 109/, betrigt, soll er
eine Viscositit von nicht mehr als 50 Sekunden haben.

Die neuen Priifungsmethoden der American Wood-Preservers
Association fiir Chlorzink sollen iibergangen werden, da in Deutsch-
land Chlorzink nicht benutzt wird. Dagegen hat Fluornatrium fiir
die Holzkonservierung und fiir andere Industrien von Jahr zu Jahr an
Bedeutung gewonnen. Die Proben aus den einzelnen Fissern sollen
je 100 g betragen, und aus allen Proben einer Sendung soll eine gute
mittlere Probe von 450 g gebildet werden.

Genaue Untersuchung des Fluornatriums.

1. Gewichtsverlust bei 1002 C. 20 g werden gewogen und 3 Stunden
bei 100° C getrocknet. Gewichtsverlust = Feuchtigkeit.

2, Unloslicher Riickstand. 5 g werden in 200 ccin “destilliertem
Wasser 5 Minuten gekocht und heil durch ein aschenfreies Filter
filtriert. Der Niederschlag wird 5—6mal mit heiflem, destilliertem
Wasser gewaschen. Das Filter wird in einem erhitzten, gewogenen
Platin- oder Porzellantiegel 10 Minuten auf Rotglut erhitzt nnd gewogen.
Die Differenz gibt den Gebalt an unlyslichen Stoffen.

3. Im Filtrat wird das Kieselfluornatrium bestimmt. Eine wiisserige
Losung mit genau 1 g Chlorzink wird zugegeben, danach setzt man 5 g
Animoniumkarbonat hinzu, kocht 10Minuten und filtriert durch ein aschen-
freies Filter. DerNiederschlagwird 5—6mal mit heiBemWassergewaschen,
dasFilterpapier mit demNiederschlag wird in einenKolben mit 25 cem kon-
zentrierter Salpetersiiureund 10cem konzentrierte Schwefelsdure erwérnit,
bis dicke Ddmpfe von Schwefelsiure aufsteigen. Man fiigt 100 ccm destil-
liertes Wasser hinzu, filtriert und wischt den Niederschlag aus. Das
Filterpapier wird im Platin- oder Porzellantiegel bei voller Rotglut
verascht und gewogen. Gewicht des Niederschlags (Kieselsdure)
>< 83,1227 >< 100 : urspriingliches Gewicht (5 g) = % Kieselfluornatrium.

4. Chlornatrium wird in tiblicher Weise durch Titration mit Silber-
nitrat bestimmt.

5. Bestimniung des Natriumsulfat. 5 g werden in einer Platin-
oder Porzellanschale von 100125 cem in 75 cem kaltem, destilliertem
Wasser aufgeldst, und mit 25 cem konzentrierter Salzsiiure auf dem
Dampfbad bis zur Trockne verdampft. Die Verdampfung wird it
25 cem !, Salzsdure wiederholt. Man troeknet im Luftbad bei 120°C,
bis die Kieselflufiséiure vollstiindig vertrieben ist. Nach dem Abkiihlen





