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Blindversuche mit #“therischer Schwefelkohlenstofflosung
ergaben:
angewandt gefunden
256,0 mg CS, 645,2 mg CS,P(C,Hj)s = 98,6 %
128,0 mg CS, 329,8 mg CS,P(C,H;); = 100,8 %.

Jede Bestimmung wurde mit 10 g Viscose ausgefiihrt,
die auf 100 ccm verdiinnt und durch Zutropfenlassen von
50 ccm normaler Schwefelsiure unter Umschwenken zer-
setzt wurde. Um sicher zu sein, daf§ die Reaktion voll-
stindig verlief, wurde der Rundkolben im Wasserbad
langsam auf 100 ° erhitzt. Wihrend der Dauer der Reak-
ticn wurde ein langsamer Stickstoffstrom durch die Appa-
ratur geleitet.

2. Schwefelwasserstoff.

Die Bestimmung des Schwefelwasserstoffs geschah
derart, daf}. die Abgase aus dem Zersetzungskolben, der
im iibrigen genau dem beschriebenen entsprach, unmittel-
bar in ein mit 25 cem !/, normaler Jodlésung und ent-
sprechender Menge Wasser beschicktes Zehnkugelrohr
geleitet wurden. Der Jodverbrauch wurde durch Riick-
titration mit Natriumthiosulfatlésung ermittelt.

Blindversuche mit chemisch reinem Schwefelnatrium er-
gaben:

angewandt verbraucht wiedergefunden
39,0 mg Na,S 10,03 ccm Jodlésung 100,3 %
78,0 mg Na,5 20,18 ¢cm Jodlssung 101,0 %.

Jede Bestimmung wurde mit 5 g Viscose ausgefiihrt,
die auf 100 ccm verdiinnt und durch Zutropfenlassen von
25 cem normaler Schwefelsdure zersetzt wurde. Im ib-
rigen wurde, wie oben angegeben, verfahren. [A. 23.]

Ein direktes gewichtsanalytisches Ver-
fahren zur Bestimmung des Perchlorats

im Chilesalpeter.
Von GEORG LEIMBACH, Geisenheim a. Rh.
(Eingeg. 20. Jan, 1926.)

Diphenyl-anilo-hydrotriazol (C,,H,,N,), das als Nitron
bekannte Fillungsreagens auf Salpetersdure, eignet sich
nach Fichter und Schmid?) auch zur gravimetrischen
Perchlorsiurebestimmung. Zwar gibt nach Busch?)
auch Chlorsidure, die ebenfalls als Salz im Chilesalpeter
enthalten ist, ein schwer 1dsliches Nitronsalz, doch kann
sie ebenso wie die Salpetersidure durch mehrfaches Ab-
dunsten mit Salzsiure leicht zerstort werden, wihrend
Perchlorat hierbei nicht angegriffen wird, so daB ein Ge-
menge von Chlorid und Perchlorat entsteht. Im Chile-
salpeter ist jedoch weniger als 1% Kaliumperchlorat ent-
halten, so dafl nach dem Abrauchen die Aufgabe zu losen
wire, kleine Perchloraimengen neben sehr viel Kochsalz
7u bestimmen. Orientierende Versuche zeigten, dafi die
groen Kochsalzmengen die Bestimmung der Perchlor-
siure mit Nitron storen. Natriumnitrat hat eine viel
grofiere Loslichkeit als Kochsalz, die es unter bestimmten
Bedingungen auch erméglicht, durch Zusatz von Salzséure
7w einer Natriumnitratlssung Kochsalz auszufillen. So
wird aus einer hochkonzentrierten Chilesalpeterlosung
durch Zusatz von konzentrierter Salzsdure der gréoite Teil
des enthaltenen Natriums als Kochsalz ausgeschieden.
Beim Versetzen einer Losung von 10 g Natriummitrat in
20 ccm Wasser mit 100 cem konzentrierter Salzsdure fielen
6,5 g Kochsalz aus, so daf} nur noch 0,5 g Kochsalz als Ein-
dampfriickstand verblieben.

Zur Priifung der sich auf diese Gedankengiinge auf-
bauenden direkten gewichtsanalytischen Bestimmungs-
methode des Perchloratgehaltes im Chilesalpeter wurden
Versuche mit synthetischen Gemischen ausgefiihrt.

"~ 1) Z. anorg. Ch. 98, 143 [1916].

?) Treadwell, Lehrbuch der analyt. Chemie (9. Aufl),

1I. Bd., 383.

10 g Natriumnitrat wurden in 25 cem einer Standard-Kalium-
perchloratlésung (0,05 g Kaliumperchlorat enthaltend) gelbst
und mit 100 cem konzentrierter Salzsiure langsam versetzt. Der
Niederschlag wurde durch Jenaer Glasgoochtiegel mit porésem
Boden filtriert und mit konzentrierter Salzsiure viermal nach-
gewaschen. Das Filtrat wurde in eine Porzellanschale iiber-
gespiilt und auf einem Wasserbad zu einem kleinen Volumen
eingedampfit. Das ausgeschiedene Salz wurde in Wasser gelost,
sodann konzentrierte Salzséiure zugegeben, eingedampft und diese
Operation 3—4 mal wiederholt. Sodann sind die stjrenden
Sturen entfernt. Es ist zu empfehlen, zum Schluff dieser
Operationen zur Trockene einzudampfen, da die {iberschiissige
Salzsdure hierdurch verjagt wird. Nunmehr wurde der Ein-
dampfriickstand in Wasser geldst, quantitativ in ein Becherglas
itbergespiilt und mit Wasser auf ein Volumen von 200—250 ccm
gebracht. Sodann wurde die Lésung mit einigen Tropfen ver-
diinnter Schwefelsiure angesiuert und fast zum Sieden erhitzt.
Nun wurden 10 ccm Nitron-Acetatlosung (10 g Nitron in 100 cem
5 % iger Essigsdure geldst) zugefiigt, und die Losung langsam
abkiihlen gelassen, da bei schnellerem Abkiihlen sich das Nitron-
perchlorat nicht in den gewiinschten gréfleren Kristillchen ab-
scheidet. Nachdem die Ldsung einige Stunden bei Zimmer-
temperatur (15 %) gestanden hatte, wurde der Niederschlag durch
Glasgoochtiegel mit porésem Boden filtriert und mit an Nitron-
perchlorat gesittigtem Wasser einige Male nachgewaschen,
schlieBlich wurde er bei 110 bis zur Gewichtskonstanz getrock-
net und gewogen.

Beleganalysen:

Einwage in Gramm Gefundene Menge in (iramm
NaNO, ‘ KClo, Nitron-perchlorat | KClo,
10 0,050 0,1501 ‘ 0,050
10 0,050 0,1496 0,050
10 0,050 0,1510 i 0,0607

Die Tabelle zeigt, dal der Perchloraigehalt des
Natriumnitrates nach dieser Methode bis auf hundertstel
Prozente genau bestimmbar ist.

Zur Bestimmung des Perchloratgehaltes von Chile-
salpeter ist sinngemifl wie beschrieben zu verfahren. Ent-
hilt der Salpeter merkliche Mengen Kalium, so ist etwas
abweichend zu verfahren *). [A. 14.]

Hochempfindliches Congopapier.
Von F. W. HorsT, Neckargemiind.
2. Mitteilung ).
(Eingeg. 28. Jan. 1928.)

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

Man kann die Empfindlichkeit des Congopapieres
noch merklich steigern, wenn man den Farbstoft sensi-
bilisiert durch Abstumpfen (oder Anitzen, wie ich es
nennen mochte). Dieses Abstumpfen besteht in einer
teilweisen Bindung des einen der beiden Natriumatome
in der Molekel des neutralen Farbstoffes durch S#ure.
Dadurch wird der Farbstoff dem Zustande als blauer
Farbkorper, auf dessen Bildung ja die Indicatoreigen-
schaft des Congos beruht, niher gebracht, so daf3 weniger
Wasserstoffionen zur vélligen Umwandlung nétig sind.
Die Idealphase wire dann erreicht, wenn das Mono-

natriumsalz (die Halbsiure) vorlige, indessen ist dieser

*} Wir machen hierdureh auf den im mnichsten Heft er-
scheinenden Aufsatz von Prof. Hahn, Frankfurt, iiber: ,Die
Erkennung und Bestimmung kleiner Mengen von Perchlorat im
Chilesalpeter und im Chlorat®, aufmerksam. Die Schriftleitung.

1) 1. Mitteilung, Z. ang. Ch. 38, 947 [1925].
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Zustand praktisch deshalb ausgeschlossen, weil die braune
Farbnuance des Mononatriumsalzes ein Erkennen der
blauen Firbung bei sehr verdiinnten S#éureldsungen fast
unmoglich macht. Man mufl sich daher mit einer weniger
empfindlichen Phase begniigen, die man auf verschiedene
Weise herbeifithren kann. Entweder man wihlt ein von
Haus aus ziemlich sauer reagierendes Filtrierpapier
oder man versetzt die Congolésung mit einer zur Bil-
dung der Halbséiure nicht ausreichenden Menge Siure,
oder, was noch vorteilhafter ist, man 1dst neben dem neu-
tralen Farbstoff noch eine bestimmte ‘Menge des blauen
Farbkorpers mit auf und hat aut diese Weise die Mag-
lichkeit, mit Congoldsungen ganz beliebigen Charakters
arbeiten zu kounen. Da der Abstumpfung der Congo-
losung wegen der Gefahr des Ausfillens des Farbstoffes
gewisse Grenzen gesetzt sind, so geht man von einem
schon etwas sauer reagierenden Rohpapier aus. Der
Sauregehalt desselben wird ermittelt durch Einhiingen
von Streifen in eine verdiinnte Losung von Congo, am
besten einer Mischung von Losung A u. B. (siehe weiter
unten), Zeigt sich beim capillaren Aufstieg eine grau-
blaue Randzone und dariiber eine reinblaue schwach ge-
farbte Oberzone, so ist das Papier ziemlich sauer, anderen-
falls neuiral oder nur schwachsauer. Je nach dem Aus-
fall dieser Vcrpriifung verwendet man fiir die Probe-
anfirbung Losung A oder B fiir sich oder Mischungen
beider. Die Beurteilung kann erst nach dem Trocknen
der Streifen erfolgen, da sich der Farbton wihrend des
Trocknens sehr éndert.

Ich verwende zwei getrennte Losungen, A eine neutrale
mit 0,5—0,4g neutralem Farbstofl in 100ccm, B. eine ab-
gestumpfte mit 0,35(—0,28) g neutralem Farbstoff +0,12(—0,10) g
blauem Farbkérper in 100 ccm.

Der Ton des trocknen Papieres soll etwas kupferfarben
sein, derart, daB8 der schwache blaue Ring, den eine 1/gq90 0 bis
1),0000 7 HC1 darauf erzeugt, sich noch deutlich von dem um-
gebenden Papier abhebt. Als sehr geeignet hat sich Filtrier-
papier Nr. 1106 2) erwiesen, denn es gibt sowohl mit Lésung A
wie mit einer Mischung von 80cem A -+ 20cem B, kalt an-
getiirbt, ein Congopapier, aut dem ein gutes Auge selbst noch
1/19 900 1 HC1 erkennen kann.

Beim Anfirben bedenke man, dafl die Ldsung durch die
saure Reaktion des Rohpapieres beeinfluit und weiter ab-
gestumpft wird. Man nehme deshalb immer nur ein kleines
Quantum der fertigen Lésung, firbe darin einige Sireifen und
lasse das Abtropfende nicht, in die Losung zuriickflieBen. Die
Streifen sollten moglichst im Dunkeln und in séure- und
ammoniakfreier Luft getrocknet werden.

Zum Nachweis noch geringerer Séurekonzentrationen eignet
sich die colorimetrische Vergleichsmethode. Man beschickt von
zwei Reagensglisern das eine mit 5—15 cem (je nach der Ver-
ditnnung) der zu priifenden Siurelosung, das andere mit eben-
soviel destilliertem Wasser und gibt zu beiden je 5—7 Tropfen
einer auf das 20fache verdiinnien L&sung B. Bei 1/59000 n HC!
1ift sich dann zwischen beiden noch ein deutlicher Farbunter-
schied wahrnehmen, fiir ein gutes Auge noch bei /go000 D-

Man nehme zu diesen Priiffungen nur Gefale aus
chemisch sehr widerstandsfihigem Glase, da die duflerst
verdiinnten S#ureldsungen sonst durch Aufnahme von
Alkali aus dem Glase in ihrem Wert merklich beeinflufit
werden.

Zur Herstellung der Salzsiurelosungen verwende ich
Betainchlorhydrat, das bekanntlich beim Aufldsen in
Wasser vollkommen in seine beiden Komponenten disso-
ziiert, als fester Kérper leicht abzuwégen ist und infolge
seines hohen Molekulargewichtes eine grofie Genauigkeit
beim Abwigen nicht erfordert.

Ich mufite es mir versagen, an dieser . Stelle auf

2) Der Firma C. Schleicher & Schiill, Diiren.

Einzelheiten niher einzugehen, ich bin aber gern bereil,
solche auf Anfrage zu iibermitteln und auch diesmal
reichlicher bemessene Proben meines neuen Papieres an
Interessenten abzugeben *). [A. 21.]

Rundschau.

Gewerbehygienischer Vortragskurs in Breslau,
(19.—23. April 1926.)

Im Rahmen ihrer vierteljihrlich in den wichtigsten deut-
schen Industriebezirken stattfindenden Ausbildungskurse fiir
Beamte, Arzte, Betriebsleiter, Sozialangestellte und alle Per-
sonen, die sich wissenschaftlich oder prakiisch mit den
Fragen der gewerblichen Hygiene und Unfallverhiitung be-
tassen, veranstaltet die Deutsche Gesellschaft fiir Gewerbe-
hygiene im April in Breslau fiir das schlesische Industriegebiet
einen gewerbehygienischen Vortragskurs. Es werden insbe-
sondere behandelt: Allgemeine Fragen der Gewerbehygiene
und Unfallverhiitung, gewerbliche Vergiftungen, Hautschi-
digungen, Hygiene und Unfallverhiitung im Bergbau und
Hiittenwesen und in anderen wichtigen, schlesischen Industrie-
zweigen, Atemschutz und Gasschutzgerite, Heizung und Liif-
tung gewerblicher Betriebe und erste Hilfe bei Unfillen.
Nihere Auskunft erteilt die Geschaftsstelle der Gesellschaft,
Frankfurt a. M., Viktoria-Allee 9.

Programmentwurf:

Montug, den 19. April: ,Was mup der Arzt, der Upternehmer
und der Arbeiter von der neuen Verordnung iiber die Ein-
beziehung der Berufskrankheiten in die Unfallversicheruny
wissen?* Referent: Prof. Dr. Curschmann, Wolfen. —
»Grundlagen, Wege und Ziele der Unfallverhiitung”. Refe-
rent: Geheimrat Dr. Fischer, Potsdam, Senatsprisi-
dent im Reichsversicherungsamt. — , Berufsyefahren imn
Berybau und Hiittenwesen”. Referent: Oberbergrat We -
ber, Breslau.

Dienstag, den 20. April: ,Die gewerbliche Bleivergiftung®.
Referent: Prof. Dr. Weisbach, Dresden, wissenschaft-

licher Direktor des Deutschen Hygiene-Museums. — ,Erste
flilfe bei Unfdllen in gewerblichen Betrieben“., Referent:
Gewerbemedizinalrat Dr. Neumann, Breslau, — ,,Das

Unfallverhittungsbild“. Referent: E. Schindler , Breslau,
technischer Aufsichtsbeamter der Schlesischen Eisen- und
Stahlberufsgenossenschaft. - ,Unfallverhiitung in Amerika"
(Erfahrungen und Ergebnisse einer Ende 1925 im Auftrage
des Verbandes der Deutschen Berufgenossenschaften unter-
nommenen Studienreise nach Amerika). Referent: Ge-
werbeassessor a. D. Michels, Berlin, Leiter der Zentral-
stelle Hir Unfallverhiitung beim Verband der deutschen
Berufsgenossenschaften.

Mittwoch, den 21. April: ,,Gesundheits- und Unfalligefahren der
Textilindustrie, insbesondere der schlesischen Leinenin-
dustrie und ihre Verhiitung”, Referent: Gewerberat Loch,
Waldenburg. — , . Berufsgefahren in der Steinindustrie und
ihre Verhiitung“. Referent: Spielmann, Breslau, tech-
nischer Aufsichtsbeamter der Sektion VIII der Steinbruchs-
Berufsgenossenschaft. — , Gewerbliche Huautschdadigungen
und ihre Verhiitung“, Referent: Prof. Dr. Chajes , Berlin.
— s Atemschutz und Gasschutzgerdte“. Referent: Dipl.-
Ing. Wollin, Berlin.

Donnerstag, den 22. April: ,Unfallverhiitung in der Landwirt-
schaft’. Referent: ein Vertreter der Landwirtschaftlichen
Berufsgenossenschaften. — ,,Ungeziefer und Bakterienbe-
kdmpfung”, Referent: Dr. Michael, Dresden. — ,,Ge-
fahren der Glasindustrie und ihre Verhiitung”. Referent: Ge-
werberat Brinkmann, Gorlitz. — , Heizung und Liif-
tung gewerblicher Arbeitsrdume“. Referent: Oberregie-
rungs- und Gewerberat Wenzel, Berlin, Vorsitzender
des Vereins deutscher Gewerbeaufsichtsbeamten. —

Aussprache.
Freitag, den 23. April: Besichtigung industrieller Betriebe.

3) Bei Vergiitung der Auslagen.



