
Leimbach: Bestimmung des Perchlorats im Chilesalpeter - Horst: Hochempfindl. Congopapier [an$$~;~;~'~~~mie _ _ _ ~  _. ~ _ _  
43 2 
- _______ 

Blindversuche mit atherischer Schwefelkohlenstofflosung 
ergab'en: 

angewandt gefunden 
256,O mg CS, 645,2 mg CS,P(C,H,), = 98,6 yo 
128,O mg CS, 329,8 mg CS2P(C2H5)3 = 100,8 "/b. 

Jede Bestimmung wurde mit 10 g Viscose ausgefuhrt, 
die auf I00 cam verdunnt und durch Zutropfenlas#sen von 
50 ccni normaler Schwef.elsaur'e unter Umschwenlren zer- 
setzt wurde. Um sicher zu sein, dai3 die Reaktion voll- 
standig verlief, wurde der Rundkolben im Wasserbad 
langsain auf I00 " erhitzt. Wahrend der Dauer der Reak- 
t i G n  wurde ein langsamer Stickstoff'strom durch die Appa- 
ratur gel'eitet. 

2.  S c h w e  f e l  w a  s s e r s t o f f. 
Die Bestimrnuug des Schwefelwasserstoffs geschah 

derart, dai3. die Abgase aus dern Zersetzungskolben, der 
im ubrigen genau den1 bIesc,hriebenen entsprach, unmittel- 
bar in ein init 25 ccm normaler Jodlosung und ent- 
sprechender Menge Wasser beschicktes Zehnkugelrohr 
gel'eitet wurdsen. Der Jodverbrauch wurde durch Ruck- 
titration niit Natriuinthiosulfatltisung ermittelt. 

Blindversuche mit chemisch reinem Schwefelnatrium er- 
gab.en : 

angewand t verbraucht wiedergefunden 
39,O mg Na,S 10,03 ccrn Jodlosung 100,3 yo 
78,O mg Na,S ,20,18 ccm Jodlosung 101,O YO. 

Jemde Bestimmung wurde mit 5 g Viscose lausgefuhrt, 
die auf 100 ccm verdunnt und durch Zutropfenlassen von 
25 ccm normaler Schwefelsaure zersetzt wurde. Im iib- 
rigen wurde, wie oben angegeben, verfahren. [A. 23.1 

Ein direktes gewichtsanalytisches Ver- 
fahren zur Bestimmung des Perchlorats 

im Chilesalpeter. 
Von GEORG LEIMBACH, Geisenheim a. Rh. 

(Eingeg. 20. Jan. 1Y26.) 

Diphlenyl-anilo-hyd8rotriazol (C20H,6N4), das als Nitron 
bekannte Fallungsreagens auf Salpetersaure, eignet sich 
nach F i c h t e r und S c h m i dl) auch zur gravimetrisch'en 
Perchlorsaunebme8stimmung. Zwas gibt nach B u s  c h ') 
auch Chlorsaure, die ebenhlls als Salz im Chlileisalpeter 
enthalten list, ein schwer lo'sliohes Nitronsalz, doch kann 
sie 'eblenso wie die Salpeterisaure durch meihrfaches Ab- 
dun8sten mit Salzsaure leicht zerst6rt werden, wi+hrenmd 
Perchlorat hiaerbei nicht angegrifien whd, so daij ebn Ge- 
menge von Chlorid u'nd Perchlorat entsteht. Im Chile- 
salpeter ist jedoch weniger al's I % K'aliumperchlorat ent- 
halten, 'so daij nach d'em Abrauchen d'ie Aufgabie zu lolsen 
viare, kleine Perchloratmengen neb'en 'eehr vi'el Kochsalz 
xu b'estimmlen. Orientierend'e Versuche zeigten, dafi die 
grofien Kocihsalzmengen d,ie Bestimmung der Percihlor- 
same niit N8itron storen. Natriumnitrat hut elinme vie1 
groi3ere LBslichkeit als Kochsalz, di'e es unter bestimmten 
Hedingungen lauch ermiigliaht, durch Zusatz von Sa'lzsaure 
x u  e'iner Natriuninitratliisnng Kochsalz auszufallen. SO 
wird aus eine'r hochkonzentrierten Clh8ile~salpet~erlBsung 
durch Zusatz von konzentrimerter Salzsaure dler grofite Teil 
des e~iithalten~en Natriums als Kochisalz au's'geschied'en. 
Beini Vfersetzen einer Losung von 10 g Nlatriumnitrat in 
20 ccm Wlass'er mit 100 ccin konzentrierter Salzsaure fiehen 
6 3  g Kochsalz am, so dai3 nur noch 0,5 g Koch'salz als Ein- 
dampfruck,stanid verblieben. 

Zur Prufung d,er sich auf tdieee Gedankengange auf- 
b'auenden direkten gewichtsanalyti'schien Bestlimmungs- 
methode dsels Perchloratgehaltes im Chilesalpeter wurdeii 
Versuche mit synthetischen Gemischen ausgefiihrt. 

1) Z. anorg. Ch. 98, 143 [1916]. 
2) T r e a d w e 11 , Lehrbuch d'er analyt. Chemie (9. Aufl.), 

11. Bt!., 383. 

10 g Natriumnitrat wurden in 25 ccm einer Standard-Kalium- 
perchloratlosung (0,05 g Kaliumperchlorat enthaltend) gelost 
und mit 100 ccm konzentrierter Salzsaure langsam versetzt. Der 
Niederschlag wurde durch Jenaer Glasgoochtiegel mit poroseni 
Boden filtriert und mit konzentrierter Salzsaure viermal nach- 
gewaschen. Das Filtrat wurde in eine Porzellanschale iiber- 
gespiilt und auf einem Wasserbad zu einem kleinen Volumen 
eingedampft. Das ausgeschiedene Salz wurde in Wasser gelost, 
sodann konzentrierte Salzsaure zugegeben, eingedampft und diese 
Operation 3-4 ma1 wiederholt. Sodann sind dlie storenden 
Sauren entfernt. Es ist zu empfehlen, zum Schlufi dieaer 
Operationen zur Trockene einzudampfen, da die iiberschiissige 
Salzsaure hierdurch verjagt wird. Nunmehr wurde der  Ein- 
dampfriickstand in Wasser gelost, quantitativ in ein Becherglas 
hbergespiilt und mit Wasser auf ein Volume11 von 200-250 ccm 
gebracht. Sodann wurde die Losung mit einigen Tropfen ver- 
tliinnter Schwefelsaure angesauert und fast zum Sieden erhitzt. 
Nun wurden 10 ccm Nitron-Acetatlosung (10 g Nitron in 100 ccm 
5 "/b iger Essigsaure gelost) zugefiigt, und die Losung langsarn 
abkiihlen gelawen, Ida bei schnell~erem Abkuhlen sich 'das Nitron- 
perchlorat nicht in den gewiinschten grofieren Kristallchen ab- 
scheidelt. Nachdem die Losung einige Stunden bei Zimmer- 
temperatur (15 O )  gestanden hatte, wurde der Niederschlag durch 
Glasgoochtiegel mit portisem Boden filtriert und rnit an Nitron- 
perchlorat gesattigtem Wasser einige Male nachgewaschen, 
schliefilich wurde e r  bei 110 O bis zur Gewichtskonstanz getrock- 
net und gewogen. 

B e l e  g a n a  l y s  e n :  
_________.___._~ ~~ ~ - -~ 

Gefundene Menge in (iramm I Nitroo-perchlorat 1 KCIO, 
Einwage in Gramm 

NaNO, , KCIO, 
~ ~~ 

0,I 601 I 0,060 
0,1496 0,060 
0,1610 I 0,0607 

Die Tabelle zeigt, dafi der Perchloratgehalt des 
Natriumnitrates nach dieser Methode bis auf hundertstel 
Proziente genau belstimmhr id .  

Zur Bestimmung des Perchloratgehaltes von Chile- 
salpeter ist sinngemafi wie beschrieben zu verfahren. Ent- 
halt der Salpeter merkliche Mengen Kalium, so ist etwas 
abweichend ZLL verfahren "). [A. 14.1 

Hochempfindliches Congopapier. 
Von F. W. HORST, Neckargemund. 

2. Mitteilung '). 
(Eingeg. 28. Jan. 1928.) 

Durch mehrere auf meinen ersten Artikel hin er- 
haltene Zuschriften, die als Beweis fur ein mancherorts 
vorliegendes Interesse fur hochempfindliches Congo- 
papier gelten diirfen, bin ich zu weiteven Versucheii 
iiber die Herstellung eines solchen yeranlaat uiid dabei 
auf einen wichtigen, mir vorher nicht bekannten Punkt 
aufmerksam geworden. 

Man klann die Empfindlichkeit des Congopapieres 
noch merklich steigern, wenn man den Farhstoff sensi- 
bilisiert durch Abtstumpfen (oder Anatzen, wie ich es 
nennen mochte). Dieses Abstumpfen besteht in einer 
teilweisen Bindung des einen der beiden Natriumatome 
in der Molekel des neutralen Farbstoffes durch Saure. 
Dadurch wird der Farbstoff dem Zustande als blauer 
Farbltorper, auf dessen Bildung ja die Indicatoreigen- 
schaft des Congos beruht, nahfer gebracht, so dai3 weniger 
Wasserstoffionen zur volligen Umwandlung notig sind. 
Die Idealphase ware dann erreicht, wenn das Mono- 
natriumsalz (die Halbsaure) vorlage, indessen ist dieser 

') Wir maohen hierdurch auf den im nachsten Heft er- 
scheieendten Aufcsatz von Prof. H a h  n , Frankfurt, iiber: ,,Die 
Erkennung uud Bestimmung kleiner Mengen von Perchlobat irn 
Clhilesalpeter und irn Chlorat", aufmeerksam. Dmie Schriftleitung. 

1 )  1. Mitteilung, Z. ang. Ch. 38, 947 [1925]. 



38. Jahrnana 19961 Rundechan 433 

Zustaiid praktisch deshalb ausgeschlossen, weil die braune 
Farbnuance des Mononatriumsalzes ein Erkennen der 
blaueii Farbung bei sehr verdiinnten Saureliisungen fast 
unmoglich macht. Man muij sich daher mit einer weniger 
empfindlichen Phase begnugen, die man auf verschiedene 
Weise herbeifuhren kann. Entweder man W a l t  ein von 
Haus aus ziemlich Saner reagierendes Filtrierpapier 
oder man versetzt die Congohung mit einer zur Bil- 
dung der Halbsaure nicht ausreichenden Menge Saure, 
oder, was noch vorteilhafter ist, man lost neben dem neu- 
tralen Farbstoff norh eine bestimmte Menge des blauen 
Farbkorpers mit auf und hat auf diese Weise die Mog- 
lichkeit, mit Congolosungen ganz beliebigen Chanakterv 
arbeiteii zu konnen. Da der Abstiimpfung der Congo- 
losung wegen der Gefahr des Ausfiillens des Farbstoffes 
gewisse Greilzen gesetzt sind, so geht man von einem 
schon etwas sauer reagierenden Rohpapier aus. Der 
Sauregehalt desslben wird ermittelt durch Einhangen 
von Streifen in eine verdiinnte Losung von Congo, am 
besteii einer Mischung von Losung A u. B. (siehe weiter 
unten). Zeigt sich beim mpillaren Aufstieg eine grau- 
blaue Randzone und dauber  eine reinblaue schwach ge- 
farbte Oberzone, so ist das Papier ziemlich sauer, anderen- 
falls neutral oder nur schwachsauer. Je nach dem Aus- 
fall dieser Vcrprufung verwendet man fur die Probe- 
anfarbung Losung A oder B fur sich oder Mischungen 
h ide r .  Die Beurteilung kann erst nach dem Trocknen 
der Streifen erfolgen, da sich der Farbton wahrend des 
Trocknens sehr iindert. 

Ich verwende zwei getrennte Losungen, A eine neutrale 
mit 0,5--0,4g neutralem Farbstoff in 100ccm, B. eine ab- 
gestumpfte mit 0,35(-0,28) g neutralem Farbstoff -t 0,12(-0,lO) g 
blauem Fjarbkorper in 100 ccm. 

Der Ton des trocknen Papieres sol1 etwas kupferfarben 
seiii, derart, daa der schwache blaue Ring, den eine l/SOoon bis 
i!ioooo n HC1 darauf erzeugt, sich noch deutlich von diem um- 
gebenden Papier abhebt. Als sehr geeignet hat sich Filtrier- 
papier Nr. 11062) erwiesen, denn e6 gibt sowohl mit L&mg A 
\vie mit einer Mischung von w) ccm A 4- 20 ccm B, kalt an- 
gefarbt, ein Congopapier, auf dem ein gutes Auge selbst norh 
l/12000 n HC1 erkennen kann. 

Beim Anfarben bedenke man, dai3 die Losung durch die 
saure Reaktion des Rohpapieres beeinfluat und weiter ab- 
gestumpft wird. Man nehme deshalb immer nur ein kleines 
Quantum der fertigen Losung, farbe darin einige Streifen und 
lasse das Abtropfende nicht, in die Losung zuruckfliehn. Die 
Streifen sollten moglichst im Dunkeln und in saure- und 
ammoniakfreier Luft getrocknet werden. 

Zum Nachweis noch geringerer Saurekonzentrationen eignet 
sich die colorirnetrische Vergleichsmethode. Man beschickt von 
zwei Reagensglbern das eine mlt 5-15 ccm (je nach der Ver- 
diinnung) der zu priifenden Saurelosung, das andere rnit eben- 
soviel destilliertem Wasser und gibt zu beiden je 5-7 Tropfen 
einer auf das 20 fache verdiinnten Losung B. Bei 1/60000 n HC1 
1ai3t sich dann zwischen beiden noch ein deutlicher Farbunter- 
schied wahrnehmen, fur ein gutes Auge noch bei 

Man nehme zu diesen Priifungen nur GefaBe aus 
chemisch sehr widerstandsfahigem Glase, da die aufierst 
verdiinnten Saurelosungen sonst durch Aufnahme von 
Alkali aus dem Glase in ihrem Wert merklich beeinflufit 
werden. 

Zur Herstellung der Salzsaureliisungen verwende ich 
Betainchlorhydrat, das bekanntlich beim Auflijsen in 
Wasser vollkommen in seine beiden Komponenten disso- 
ziiert, als fester Korper leicht abzuwagen ist und infolge 
seines hohen Molekulargewichtes eine grode Genauigkeii 
beim Abwagen nicht erfordert. 

Ich mubte es mir versagen, an dieser Stelle auf 

2) Der Firma C. k c h l e i c h e r  & S c h i i l l ,  Diiren. 

n. 

..___ 

Einzelheiten niiher einzugehen, ich bin aber gern bereit, 
solche auf Anfrage zu iibermitteln uiid auch diesmal 
reichlicher bemessme Proben meines neuen Papieres an 
Interessenten abzugeben 3 ) .  [A. 21.1 

Rundschau. I 
Oewerbehygienischer Vortragskurs in Breslau. 

(19.--23. April 1986.) 
Im Hahmen ihrer rilerteljahrlich in d'en wichtigsten deut- 

schen Induriebezirken atattfindenden AusbiLdungskurse fur 
Beamte, Xrzte, Betriebsleiter, Sozialanplel l te  und alle Per- 
sonen, die sich wissenschaftlich oder praktisch mit den 
Fragen der  gewerblichen Hygiene und Unfallverhutung be- 
lassen, verans1,aHet d.ie Ikutsche Ciesellschaft fur Gewerbe- 
hygiene im April in Breslau fur das schlesische Indu'staiegebiet 
einen gewerbehygienischen Vortragskurs. Es welden insbe- 
sondere behandelt : Allgemeine Fragen der  Gew-erbehygiene 
unid U,nfallverhiitung, gewerbliche Vergittungen, Hantscha- 
digunen ,  Hygiene und Unfallverhutung im Bergbau und 
Huttenwresen und in anderen wichtigen, .schlesischen Induslrie- 
zweigen, Akmschutz und Gasxhutzgerate, Heizwng und Liif- 
tung gewerblicher Retriebe un*d erst,e H,ilfe bei Unfiillen. 
h'iihere AuskunR erteilt d.ie GeschafCsstelle der Gesellschaft, 
Frankfurt a. M., Viktorin-AIl.ee 9. 

P i a g  r a m m e n  t w u r f : 
Montag, den 19. April: , ,Was mup der A r z t ,  der  Gpfernehrner 

u n d  der Arbeifer uon  der iieuen Verordnung iibcr die Eiii- 
beziehung der Eeriifskruiiklieiten in die Cnfalluersicherung 
wissen?'' Referent: Prof. Dr. C u r s c h m a n n , Wo1,fen. - 
,,Criindlagen, Wege  iind Ziele der Unfalluerhiituny". Ref+ 
rent: Geheimrat Dr. F i s  c h e r , Potsdam, Senatsprasi- 
dent im Reichsversicherungsaml. - , , Beru f  sgefahren im 
ijcr!ybou und Riiftcnii~eseti". Referent: Oberbergrat W e - 
b e r ,  B m l a u .  

Diemtag, den 20. April: ,,Die !yewerbliche Bleiuergiftung". 
Referent: Prof. Dr. W e i s b a c h , Dresden, missenschafl- 
licber IXiEktor des Deutschen Hygiene-Museums. - , ,Erste 
Uilfe hei Unfdllen i n  geuJcrblichen Retriehen". Ref,erent: 
Gennerbemedizinalrat Dr.  N e u m a n n , Breslau. - ,,Das 
ITnfallrrer~iitungsbild". R'eferent: E. S c h i n d 1 e r , Breslmau, 
technisch.er Aufsicbtsbeamter der  Schlesisctten Ei,sen- und 
Stahlberu~enossenschaft. - ,,L~nfalluerhiitung in Amerika" 
(Epfaihmngen unld Ergebnisse einer Ende 1915 im Auftrage 
des Verbandes der  Deutschen Berufgenossenschaften unier- 
nornm,enen Studieii.rei.se nach Amerika). Referent: Ge- 
\verbeassessor a. D. M i c h e l s., Berlin, Leiter der Zentrai- 
s t d l e  fur Unfa:Ilverhiitung beim Verband der  deutschen 
B e r u f s ~ n o s s ~ ' s c ~ f t e n .  

littwoch, den 21. April: ,,Cesiindheifs- und Unfallgefahren der 
Textilindusfrie, inshesondere dcr schlesischen Leincnin- 
dmtrie und ihre Verhiitiing". Referent: Ge\\verhrat L 0 c h , 
Waldenb urg. - , ,f?erufsg ef nh r en in dc r St c in in dustr ie 11 11 d 
illre Verliiitung". Referent: S p i e 1 m a n n , Breslau, tach- 
nisehier Aufsichtsbmnter der Sektion VIII &r Ste .hbruch-  
B eruf sgmossenschaf t . - ,,Ceiuerblirhe Haufschcidigungen 
m d  ihre Vcrhiitung". Referent: Prof. Dr. C h a j e s , Berlin. 
- ,.Aternschiitz und Cosschutzgerdte". Referent: Dip].- 
Ing. W o 11 i n , Redin. 

Donnerslag, den 22. April: ,,Unfalliperhiitiing in der Lnnduiirt- 
schoft':. Referent: ein Vertreter der Landwirtschaftlichn 
B e r ~ s g ~ n o ~ a s c h a f t e n .  - ,,Uiigeziefer und Bakterienbe- 
kcirnpfung". Referent: Dr. M i c h a  e 1 ,  Dresden. - ,,Ce- 
fnhren der Clasindustrie und ihre Verhiitung". Referent: Ge- 
werb'erat B r i n k m a n n , Gorlitz. - J f e i z u n g  und Liif- 
tiinn yewerblicher Arbeitsriiurne". Rlefemnt : Oberregie- 
rungs und G<ewerberat W e n z e 1, Berlin, Voisitlrender 
des Vereins deutscher Gewerbeaufsichtsbeamten. - 

Preitag, den 23. April: Besichtigung inldustriell~er Bdriebe. 
Aussprache. 

3) Bei Vergiitung der Auslagen. 


