
aucli die Scllliff\.erl,iiiilniig zu erhitzeii, was aber oliiie jedeii 
Schaden (tiatiirlich bei einiger Yorsicht !) geschehen kann. 
])as Brhitzeii kann beendet werden. weiui keine SO,-Nebel 
inehr in das AbsorptionsgefaW iibertreten. Sind auch in der 
unteren Kugel der Vorlage keine SO,-Nebel mehr zu sehen, 
so werden Absorptionsgefafi und Quarzrohr auseinander- 
genommen. Dies mu13 aber noch hei13 geschehen, weil sonst 
die Schliffe verklemmen. 

Die Absorptionsvorlage wird nun entleert und mit dem 
Tropfenfanger etwa 3mal unter Zuhilfenahme eines Gummi- 
geblases gut ausgewaschen. Das Volumen der so erhaltenen 
Losung betragt 40-50 cm3. Wenn die Substanz weder Stick- 
stoff noch Halogene enthielt. titriert man die heik l s u n g  
wie iiblich mit "Il, NaOH unter Verwendung des Indicators 
von Grodk (1. c.). 

Die gravimetrische Bestimmung der Schwefelsiiure 
fiihrten wir nach dem Vorschlag von R.  Guillemeta1) durch 
Fallung mit Benzidin durch. Inzwischen wiesen auch 
C. Weygand und H .  Hennigas) auf die Vorteile dieser 
I%llungsform hin. Zu diesem Zweck mu13 a d  etwa 5 cm8 
eingeengt werden. Dann f a t  man kalt mit 2,5 cm* 
Benzidinchlorhydrat-lsung nach Friedrich (1. c.) oder mit 
1-2 cma der Lasung von Guillemet (1. c.)aa). Nach l/, ha)  
sammelt man den Niederschlag am besten a d  einem Glas- 
filter. Recht geeignet dam enviesen sich der Glasfilter- 
tiegel 63 a G 4 oder, wenn man automatisch absaugen will, 
die Mikroglasfilternutsche 154 G 3 der Fa. Schott & Gen. 
in Jena. Das Nachspiilen des GefAks und das Waschen 
auf dem Filter geschieht 2-3mal tropfenweise nach- 
einander mit Wasser (10-20 Tropfen) und Methanol 
(20-40 Tropfen) 35). 

Es besteht keinerlei Schwierigkeit, die Mikroapparatur 
auch zur Ausfuhrung von Halbmikrobestimmungen zu 
verwenden "). 

81) Bull. Soc. chim. France 81, 1611 [1932]. 
Chem. Fabrik 9, 8 [1936]. 

88) 5 g Benzidin in 40 cm3 n-HCl liisen und rnit Wasser auf 

84) Langeres Stehenlassen fiihrt zu einer Braunfarbung des 

35) Zuerst mit Wasser waschen! 
36) Ihre Eignung fur Mikrohalogenbestimmungen wird noch 

250 ems auffiillen. 

nenzidinsulfates und damit zu zu hohen Werten. 
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Die D eu  t s c h e  F o r s c h u ng s g e m ei  n sc  h a f t forderte 
die vorliegenden Untersuchungen durch Uberlassung einer 
Mikrowaage. Besonders aber hat das Jenaer Glaswerk 
Schott & Gen. unter Vermittlung von Dr. P. H. Prausnitz 
uns in jeder Hinsicht unterstutzt. Wir miichten fur diese 
Unterstutzungen auch hier unseren Dank aussprechen. 
Herr Jarczymki dankt ferner fur ein Stipendium aus der 
I. G.-Chemikerhilfe3e). [A. 40.1 

Einige Verbrennungen stammen von Dr. Eck, Dr. Ludwig, 
M .  Fiacher u. Th.  Hornung. 

a) In freundlicher Weise iiberlassen von Herrn C. S. Marvel. 
Illinois (U. S. A.). 

a*) Anmerkung bei  der Korrektur:  Wegen der zer- 
storenden Wirkung von Phosphorsaure und Phosphaten auf Quarz 
(vgl. P. H. Prousnih: Glas- u. keramische Filter, Leipzig 1933, 
S. 42) ist bei der Analyst! P-haltiger Substanzen Vorsicht geboten. 
Bei nicht fliichtigen Substanzen wird man zweckmiiDig ein Schutz- 
rohr aus Quarz zur Aufnahme des Schiffchens verwenden. 

a e r  die quantitative Bestimmung von S-bwefel und Chlor in verbrennliben Stoffen 
Von D r .  H E I h r Z  K R E K E L E R  
I .  G .  F a r b e n i n d u s l r i e  A.G. ,  Werk O p p a u  

Eingrg. 20. Nbrz 1937 

ie vorstehende Verof fentlichung von Schbberl, in der D das von @rote und mir entwickelte Schwefel- 
hestimmungsverfahren l) auf die Mikromethodik aus- 
gedehnt wird, gibt Veranlassung zu einem kurzen 
Hinweis auf einige praktische Erfahrungen, die im 1,aufe 
der Jahre gernacht wurden. 

Ungenugende Beheizung des Raumes zwischen den 
beiden Quarzfilterplatten ist haufig Ursache von Fehl- 
ergebnissen, die als solche nicht ohne weiteres zu erkennen 
ist. Bei Heizgas mit geringerem Heuwert sind deshalb 
unbedingt zwei mit den oberen Enden gegeneinander 
geneigte Brenner an dieser Stelle zu venvenden. 

Wie mehrfach bemerkt werden konnte, ist verhaltnis- 
ma13ig wenig bekannt, daI3 sich die Apparatur genau SO 

gut zur Bes t immung v o n  Chlor wie zu der vonschwefel 
verwenden la&. Man hat dabei nicht nur den Vorteil, 
das Einschmelzrohr zu sparen, sondern auch den einer 
wesentlichen Zeitersparnis. Das Analysenergebnis steht 
schon nach kurzer Zeit ZUT Verfugung, und zwar namentlich 
dann, wenn man das Chlor nach der VFbrennung nicht 
gewichts-, sondern maQanalytisch bestirnat. Man ahsorbiert - - 

I )  Diese Ztsclir. 46, 106 [1933] 

das Chlor dazu, wie in der Veroffentlichung von Orote und 
Krekeler (I. c.) angegeben, in alkalischer Natriumsulfit- 
Losung, sauert rnit verd. Schwefelsaure an, erwarmt, bis 
kein Schwefeldioxydgeruch mehr wahrzunehmen ist, und 
versetzt mit konzentrierter Salpetersaure. In  der so vor- 
bereiteten Liisung bestimmt man das Chlorid durch Fallen 
rnit uberschussigem Silbernitrat und titriert dann zuruck 
rnit Rhodanid nach Volhard. Diese Methode hat sich in 
der von H. und W. BiZtz2) angegebenen Form ausgezeichnet 
bewahrt. Es ist dabei unbedingt zu empfehlen, den Chlor- 
silberniederschlag abzufiltrieren und das Filtrat zu 
titrieren. 

Auf diese Weise kann man z. B. noch Spuren  von 
Chlor bzw. Chlorverb indungen in  Gasen bestimnien, 
indem man das Gas aus einem kleinen, 1 1  fassenden Gas- 
behalter uber einen Blasenzahler und zur Sicherung gegen 
Explosionen durch ein mit einem Drahtnetz gefiilltes Glas- 
rohr der Apparatur zufiihrt und es kurz vor dem Eintritt 
in diese mit gereinigter Verbrennungsluft mischt. In  1 1 
Gas wurde so noch 0,Ol yo C1 bestimmt. [A. 42.1 

*) H. BiUz und W .  Riltz: Ausfuhrung quantitatirer Analyseii. 
1,cipzig 1930, Seite 137. 
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