TN
. i
-k ¥
o
.
'
)
[ 3 4
b "
"
.
e~
i
s
" 2
} "
b . .
¥ & "
.
"
’ o
i

- i e il A I VoL - TR — 1 e
x e i, " {

o

¥
L
A
¥
&
i
i *
N







e

7 74 ; 4 ,7?.(_ "“""ZC.:': ’ ,_-/Fh .
éf‘-f DLrel , PhRS13%
7







Einfiihrung

MASSANALYSE.

Fir junge Pharmazeuten

AL

Unterriecht und zum Selbststudium.

Unter Berticksichtigung des Arzneibuches fiir das deutsche Reich
Pharm. Germ. III) und der Ergdnzungen desselben durch die
stindige Kommission fiir Bearbeitung dieses Arzneibuches

Dr. M. Vogtherr,

Vorsteher der Pharmazieschula In Weimar,

21.0 vermehrte Auflage.

Mit 18 Holzsehunitten.
L Ell_ !:'Z Iwﬁ. 1895, N E I_E]‘]-W.; ED

HEUSER’s VERLAG (LOUIS HEUSER),






Vorwort zur ersten Auflage.

Die Einfiihrung in die Massanalyse® sollte in erster
Reihe als Leitfaden fiir die massanalytischen Arbeiten in der Pharmazie-
schule zn Weimar gelten. Als solcher giebt sie zunéchst ungefibr
den Umfang des massanalytischen Unterrichts fiir den sechsmonat-
lichen Cursus. — Da ich aber hoffen darf dass auch Lehrlinge
der Pharmazie, die diese Schule nicht besuchen, gern der Mass-
analyse niher trelen werden, so war es mein Wunsch, auch zu
diesen zu sprechen, und dadurch erklirt sich an manchen Stellen
eine Ausfithrlichkeit, die einemn kurzen Leitfaden sonst nicht zu-
kommt. Vielleicht ist auch Anderen damit gedient, fiir die diese
Zeilen nicht berechnet sind.

Zunichst ergab mir das ,Arzneibuch fiir das deuntsche Reich®
(Pharm Germ. III) das Material, welches ich noch durch manche
Methoden der Pharm. Germanica ed. altera (Pharm. Germ. 1I)
und der Pharmacopde-Commission des deutschen Apothekervereins
vermehrte. Dies geschah nicht nur, um den Inhalt reichhaltiger
zi1 machen, sondern auch, um dem Arbeitenden selbst ein
Urteil iiber die Annehmlichkeit und die Ausfihrbarkeit der ein-
zelnen Methoden an die Hand zu geben, — Mein Hauptangen-
merk aber richtete ich darauf, dem jungen Analyliker den Ge-
dankengang der Berechnung aus den gefundenen Zahlenwerten
stets klar zu machen, und habe zu diesem Zwecke in meinem
Massanalytischen Ubungshbhuche*, Leipzig und Neuwied,
Heuser’'s Verlag (Louis Heuser), eine Reihe von Mustern gegeben,
nach denen die Analysen berechnet werden konnen und die der
Bedeutung der einzelnen Zahlen kurzen, aber zweckentsprechenden



IV

Ausdruck verleihen. Ich glaube hierdurch dem Denken des Unter-
suchenden eine bestimmte Richtung zu geben, ohne fiir ihn die Ge-
dankenarbeit zu thun und habe die Erfabhrung gemacht, dass meine
eignen Schiler in kurzer Zeit und sicher massanalytische Arbeiten
ausfihren und berechnen lernten, — Ein Anhang bespricht die
qualitative und quantitative Wasser- und Harnanalyse, soweit sie

héiufiger in der Apotheke verlangt wird und von jungen Gehiilfen

sgelihrt werden kann und ich hoffe, auch damit den jungen

renossen einen Dienst g

leistet zu haben.

Als Hiillsmittel benutzte ich fiir die letzten beiden Ab-
schnitte das ,Handbueh der pharmaceutischen Chemie v. Prof.
Dr. E. Sehwidt*, die ,chemische und mikroskopisch- bakteriologische
Untersuchung von Wasser von Prof. Dr. Tiemann und Prof. Dr.
Graeriner® und die ,Harnanalyse von Newbawer und Vogel*. Bei
der Wahl der Methoden bevorzugte ich die leichter ausfiihrbaren.
selbst dann, wenn durch andere anerkannt bessere Resultate erziell
werden, doch glaubte ich, der Eigenschaft meiner Schiiler Rechnung
lragen zu miissen.

Damit empfehle diese Zeilen einer freundlichen Beurteilung

seitens der Standesgenossen,
Weimar 1891,

Der Yerfasser,



Vorwort zur zweiten Auflage.

Auf Wunseh des Verlegers habe ich meiner ,Einfihrung in
die Massanalyse® als Nachtrag eine Anzahl Neuaufnahmen und Ver-

dnderungen beigefigt, welche durch die ,stiindige Kommission zur

Bearbeitung des Dentschen Arzneibuches® dem Bundesrat zur Ge-

nehmigung vorgelegt worden sind, und wohl auch unveriindert dessen
Billigung erlangen werden. Sodann habe ich die acidimetrische Be-
stimmung der Phosphorséure nach Geisler aufgenommen, welche mir
als eine bedeutsame Errungenschaft erschien, da Phosphorsiure
bisher die einzige officinelle Siure war, deren Gehalt nicht durch
Saturation bestimmt werden konnte. Zu der aus Grinden leich-
terer Ausfithrbarkeit aufgenommenen Mayrhofer’sehen Methode zur
Bestimmung der Salpetersiure im Wasser fiigte ich noech die wv.

Maraz- Trommsdorf hinzu, weil gleichar Erfolge bei der ersteren

doch allzu sehr von Nebenumstinden abhingie sind, und die Methode

von Trommsdor! fir alltigliche Bediirfnisse recht brauchbare Resul-

tate liefert. Fir die Bestimmung des Zuckers im Harn habe ich auf
besonderen Wunsch noch eine einfachere Methode gewihlt. Endlich
habe ich das ganze Buch neu durchgesehen, und eine Anzahl von
Druckfehlern namhaft gemacht, die durch’ ungliickliche Umsténde
und Mifsverstindnisse friher nicht mehr entfernt werden konnten.

Mogen auch diese Zeilen, die die Liebe zu unserm Fach und
zu unserer Jugend diktiert hat, bei den Fachgenossen freundliche
Aufnahme finden.

Weimar 1894.

M. Vogtherr.
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Einfithrung in die Massanalyse.

Allgemeiner Teil

[. Geschichtliche Uebersicht.

Die Chemie hat, ehe sie zn ihver heutigen Hihe gelangte,

Von Zeit zn Zeit treten Minner in den \-'.;g'r_].-1';_n;|-|1|1d_ die durch
tieferes Denken und schiirferen Blick das Studinm unserer Wissen-

schatt in nene Bahnen lenken und dadurch als Propheten einer

rosse Anzahl von Entwickelungsstadien durchmachen miissen.

neueren Zeit, als epochemachende Gestalten erscheinen. Diese
Ulmiihliche, schrittweise Entwickelung zerfiilit deutlich in zwei
grosse Zeitalter, deren Ausdehnung so verschieden ist, als die
aele, die sie verfolgten und die Erfolge, die sie erlangt haben,
so verschieden, wie die Mittel, die sie zur Erreichung dieser

iele anwandten. — Das erste Zeitalter reicht bis ans Ende des

vorigen Jahrhunderts; seinen Anfang nimmt es im granen Alter-
tume. Man kinnte es das empirische oder Versuchszeitalter
nennen, insofern die Chemiker von dazumal weniger nach einem
Plane arbeiteten, und sich ihrer Ziele weniger bewusst, durch Ver-
bindung oder Zersetzung gegebener Stoffe nene erzengten, deren
Wert, Natur und Zusammensetzung ihnen meist unbekannt blieb,
Die ganze Arbeit verfolgte oft nur selbstsiichtige Zwecke, da
man oft nur daraunf bedacht war, durch irgend einen gliicklichen
Zufall den Stein der Weisen zu finden, das grosse Magiste-
rium, das alle Stoffe in Gold, und das kleine Magisterinm,
das alle Stoffe in Silber verwandeln sollte. Mit dem Auftreten

rtherr, Massan




reh, 1743, guillotiniert 1794) war dem |_r'1;1|1]u.='-"|1

(
B

Umherirren auf chemischem Gebiet ein ill:-'j.f.!.gl'llr._'.‘ Ende bereitet.

;‘T,r.rr'r,.-'.x'r-.' s |

Als er den Sauerstoff kennen gelernt hatte und mit der Wage

in der Hand die Zusammensetzung der Kiorper studierte, kam

neunes Leben in |l§.- chemische Wissenschaft und die i'il|'.',<"lill'--l:
Jahrzehnte waren der eifrigen Erforschung der friither gefuundenen

Stol

gewidmet. Deshalb erscheint diese neue Zeit als eine
kritische, untersuchende und sondernde. — Auf dem Boden dieser
Arbeiten erwuchsen die ersten Versuche der chemischen Analyse

und schon in jener ersten Zeit wirklich wissenschaftlicher Be-

handlung der Chemie finden wir auch die sten Anfinge «

Massanalyse.
Die ersten volumetrischen Untersuchungen wurden in Frank-

Jahr-

L".'il'..l _Ll'_"lll.'lr'lll. i)a"_a-'f'ru.__'.-.-".'i. I ‘__"';|:‘1 AN 1':||;||- ll.'."-' VOl

hunderts eine volumetrische Priifung der Potasche an, di
bestand, dass er sie mit einer Schwefelsiure wvon bekanntem
Gehalt siittigte und den Neutralititspunkt durch Eintauchen von
Lakmuspapier feststellte. Gay-Lussac (1773-—1850), welcher recht
eigentlich als der Vater der Massanalyse bezeichnet werden muss,
iinderte dies Vertahren in mehrfacher Hinsicht ab. Zunéchst

stellte er die Schwefelsiure so, dass jeder Teilstrich seines Mass-

1% durch sie _-_:'n-.m':'lll'ti_gTu-rc Kali i”lxl'il:_:':.il'. sodann

#

keeit mit J.-'I!x‘IJIH.-':!Il.-';-’.]i.u"lirIIL'.'.‘lllfi-.'||. weil die ent-

wickelte Kohlensiiure eine genaue Erkennung des Farbumschlages

nicht zuliess, beendete er die t?lar"l"dfiilll dureh die |’n".|||+2’||||:; Vol

Lakmuspapier mit der Fliissigkeit. Hierdurch, sowie durch Kin-
fiihrung be;

rer ‘.'l'"|||IJlI_‘T]"i.‘il']!I'T ;\1nlu.‘a|'u1|- t||'j|‘~d.=:'1;|'-[]'|-11-"| ]'1:_'||‘:1-'["|r.
Gay-Lussac  die Entwickelung massanalytischer Operationen
ausserordentlich. Auch erfand er selbst in spiteren Jahren eine

Anzahl wichtiger und viel angewandter massanalytischer Me-

thoden, so 1835 die Bestimmung der Bleichkraft des Chlorkalks
durch Indigoldsung und 1840 die Bestimmung der Chloride durch
Fillung mittelst titrierter Silbernitratlosung. Varenfrapp & Will
verdffentlichten hierauf eine Stickstoffbestimmung fiir die orga-
nische Elementaranalyse, bei der der Stickstoff als Ammoniak
gewonnen und dieses in titrierter Sinre aufgefangen wird. Durch
Bestimmung der noch ungesittigten Siure mittelst Kalilauge
von bekanntem Gehalt gelang die Ermittelung des entwickelten

Ammoniaks und damit die des vorhandenen Stickstoffs. Von
Anfang der 50er Jahre an ]_H:i-'i“g!'l_! sich Mohr lebhaft an diesen



Durch seinen Geist, seine umfassenden Kenntnisse

und seinen praktischen Blick gelang es, der Massanalyse eine

Arbeiten.

soleh'! achtunggebietende Stellung in der Technik zu verschatfen,

dass heute die chemische Analyse ohne Titriermethoden nicht
1

mehr denkbar ist. Den Grund hierzu legte sein 1855 in erster
g

Auflage erschienenes ,Lehrbuech der Titriermethode®, welches
heute noch 1mmer neue _'\'H}i.‘_'_'_'k'“ erlebt nnd in 1\'»1”5:\' |'I|i~!1:‘Ir~'| :[||_-:';

torien fehlen diirfte. Mohr's erster Schritt bestand darin,

dass er bei alkalimetrischen Bestimmungen die Schwefelsiure

wsac's durch reine krystallisierte Oxalsiiure ersetzte, und
die Vorteile hinwies, die in der Anwendung von Verbindunes-

gewichten bei Herstellung der wvolumetrischen Losungen liegen.

Sodann fiihrt er an Stelle der zerbrechlichen Gay-Lussac’schen
(riessbiivette die Tropfbiirette, besonders die nach ihm benannte
Quetschhahnbiivette ein, die ganz allgemeine Aufnahme fand.

Als dann kurz darauf Hempel die Oxydations- und Reduktions-

alysen mittelst Kaliumpermanganat versffentlichte, war es Mo,
der zur Grehaltshestimmung der F\’:ll[]['lil!!E'['!'I];t]t_:_‘\'.'l]!,ui||-.>_~'I_[T|Iu='|iipg'.-[n,.
krystallisierte Oxalsiiure wvorschlug und anwandte. 1853 erfand
Bunsen die Jodometrie. Er wollte zuerst die Oxydation der SO,
durch freies Jod und Wasser zu H;S0; zum Ausgangspunkst

1

ner Reihe von Analysen machen, eine Methode, die wegen der

leichten Verdinderlichkeit einer wiisserigen SO,-Lisung eine all-

emeine Anwendung nicht fand, bis Mokr an Stelle von 50s zu-
saures Natrium, spiiter Natrinmthiosulfat (Na,S, Oy
5H,0) setzte, Mit dieser verbesserten Methode bestimmte

nichst arsenig

nun Mokr freies und gebundenes Jod, Chlor, unterchlorige und
Chlorsiure, tiberhaupt die meisten Korper, die Jod frei machen
l--'s."l’ '-i'='ll|'r- r|=|||L ]li]'.lil-]! ]il“lll]]c“ll. ||Et' f,_{]l‘il']le'. Hi".']lm]l_' E]l‘]l'.lT:;‘,tl__'
Bunsen zur Priifung des Chlorkalks. Endlich in der Mitte der
olerdJahre gebrauchte Mokyr zum ersten Male chromsaures Kalinm
als Indikator bei der Fillung der Chloride. Bromide, Jodide und
Cyanide durch titrierte Silbernitratlosung. Seit jener Zeit ist
die Anzahl massanalytischer Methoden ins Unendliche gewachsen

und wir sind heunte im stande, einen grossen Teil der chemischen

Elemente und Verbindungen massanalytisch zu bestimmen.




[I. Ermittelung der Zusammensetzimg chemischer
Verbindungen.

Die Bestandteile einer chemischen Verbindung erfihrt man

4eils durch Synthese, teils durch Analyse. Synthese oder
A ufban (von ogy zusammen und ifhyut setzen) einer chemischen

ist die Vereinigung der Elemente zu der fraglichen

Verbindung
Verbindung, Amnalyse oder Trennung (von avedbw auflosen,
trennen) der Bestandteile bernht auf der Reindarstellung der Ele-

selbst oder neuer charakteristischer Verbindungen, die die
her erkennen lassen, Wir erkennen z. B. die Zu-

des Schwefeleisens, indem wir Eisen mit Schwefel

mente
Elemente s

sammensetzung

(der Vorgang heisst Synthese) oder indem

zusammenschmelzen
wir den Schwefel z B. 1n Form von Schwefelwasserstofl
Eisen in FEisenoxyd iiberfiihren (Weg der

i]I:J"

scheiden und das
Aus dem Schwefelwasserstoff erhiilt man durch

Analyse).
,1; aus dem Eisenoxyd

”,\L,Y!{:Hiﬂ[l*‘.';lii'i‘.“n Wasser und Schwet

hes Eisen.

lurch Einwirkung von Wasserstoll meta [1is«

LE

Die Analyse, der diese Krlduterungen gewidmet werden,

bald mach Art der einzelnen Bestan teile (qualitat
bald nach der Menge derselben (quantitative Analyse).

;\]IEL‘!I\--‘CI‘P.
Jeder .||1:L1:'..i1'.f|1'i\-|-|g Analyse muss aber eine |||1::]'|1;11i\|- voran-

gehen, welche die Stoffe armittelt, die dann ihrer Menge nach
hestimmt werden sollen.
Die +||11|'|'1F-i1;1t'.i\'-- Analyse ftremnt man W

iedernm

wichtsanalyse und Massana lvse.

Die Gewichtsanalyse seheidet die Elemente aus den
Verbindungen frei oder in Verbindungen von bekannter Zu-
sammensetzung ab, welche ohne Verdnderung wigbar sind und
das Element in konstanten Mengen enthalten. Die abgeschie-
denen Elemente oder die eben erwihnten Verbindungen
n und die Men ge des 2=

derselben werden dann gewoge

snchten KElements ans dem gefundenen Gewicht

berechnet.

Die Massanalyse wigt nicht das Endresultat, sondern
sie fithrt eine in allen ihren Vorgingen genau gekannte Reaktion
durch Losungen von bekanntem Gehalt an wirksamer Substanz
E‘.\!l;!ﬁr—'l]i.'lﬂ.-ai',:kl‘i'l'.‘IJI ang und schliesst aus dem Yolumen der
i aunf die Menge des

verbra anehten Massflii
gpsuchten Stoffes.



[II. Molekulargewicht, Atomgewicht, Aequivalentgewicht.

Um einen Kiorper massanalytisch bestimmen zu knnen,
1st es notig:

1) eine chemische Zersetzung desselben aunsfindig zu machen,
welche glatt und ohne Nebenwirkungen verliuft und deren Be-
endigung durch irgend eine Erscheinung sicher erkannt werden
kann

2) die Gewichtsmengen genau zu kennen, welche wvon den

dabei beteiligten Agentien gegenseitig in Wechselwirkung treten.

Die Zusammensetzung einer chemischen Verbindung wird
durch die Formel ausgedriickt. Diese Formel ist eine Molekular-

nel, d. h. sie umfasst die kleinste Gewichtsmenge einer Ver-

bindung, die im freien Zustande vorkommt. Addiert man die
Atomeoewichte der einzelnen Elemente, nachdem
1an sie mit dem Index multipliziert hat, den jedes

1

Element in der Formel fiihrt, so erhidlt man das

Molekulargewicht der Verbindung, z B. H, 80, =

2.1 + 1.32 + 4.16 = 98 (Molekulargewicht der Schwefelsiure).
Atomgewicht ist die kleinste (Gewichtsmenge

eines Elements, die in seinen Verbindungen vorkommt.

Da jede Verbindung aus mindestens 2 verschiedenartigen Atomen

steht, der Begriff des Atoms und Atomgewichts aber nur fiir

kleinste Teile von gleichartiger Beschaffenheit gilt, so kinnen
diese Bezeichnungen nur fiir Elemente gebraucht werden. Da-
gegen haben die Regelmiissigkeiten, die die gastormigen Elemente
tibereinstimmend mit zusammengesetzten (Gasen zeigen, zu der
Annahme gefithrt, dass das Molekulargewicht der Elemente gleich
dem doppelten Volumengewicht (spec. (rew., bezogen auf Wasser-
stoff) sei und da das Volumengewicht der Elemente in den bei
Weitem meisten Fiillen dem Atomgewicht gleich ist, so kann meist
das doppelte Atomgewicht der Elemente auch als das Molekular-
gewicht angesehen werden. Dasselbe ist fiir die Massanalyse
von geringer Wichtigkeit.

Die Molekular-Formeln driicken indessen nicht' direkt das
Verhiltnis aus, in dem Verbindungen sich gegenseitig zersetzen.
Dieses Verhiltnis ist von dem Molekulargewichtsverhiltnis
verschieden und wird als Aequivalentgewicht unterschieden. —
Zur Erlinterung des Aequivalentgewichtes dienen folgende Sitze:
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1) Das Aequivalentgewicht eines Elements 1st

die Gewichtsmenge desselben, die sich mit 1 GGe-

wichtsteil Wasserstoff verbindet.

355 ¢ €1 wverh. sich 4m=1 g H, also Aeguiv-Gew. —— =
16
16,0 g O " S W R » - it i}

& " 3
190 f ¢ H, .1'_ — 2 0
Fiibirkeit eines Elements, 1 Gew.-Th, H zm binden, seine

nennt. so kann man diesen Satz auch so ausdriicker

vewicht eines Elements ist

o

2) Das Aequivalent
gleich seinem Atomgewicht, dividiert durch die

3.0

01 Atomgew. 35,55 Valenz 1 Aeq.-Gew. — = 35.5
16

(8] LI 2 B — 1)

o ’ 12.0: - 4 i - = 3.0 1, 8, L.

3) Die Aequivalentgewichte zweiler Verbind-
angen sind diejenigen Gewichtsmengen, die einander
gegenseitig oder die gleiche Menge einer dritten Verbindung zer-
setzen, die also gegen einander oder gegen eine
dritte Verbindung die gleiche Wirkung ausiiben.
Nach der Formel:
Na Ol 4 AgNOy = NaNOy + AgCl

58,5 170

etzen sich 58.5g Na Ol mit 170 g Ag NOg; sie sind deshalb iiguivalent.
Naech der Formel:
CaCla + 2 Ag NOy = (a (NOgle + 2AgCl

111 2 3% 170

zersetzen sich 111 g Ca Cle mit 2 X 170 g Ag NOg; sie

einander fqunivalent; vergelichen wir aber Na Cl und Ca Clg mit L
finden wir, dass 585z Na Clund 111 gCa Cls einan der nicht dquivalent sind,

weil sie nicht gleiche, sondern ungleiche Mengen AgNOg zersetzen; da-

1
555 ¢ NaCl und - oder 555 gCaClg fiquivalent, weil sie beide die

gleiche Menge, némlich 170 g Ag NOg zersetzen.



o}
10 H, O.
-\-;__H :
A — 495 und J = 127 nach der Formel
Aga O I 4 2Hp 0 = Ag05 -+ 4 HJI.
ks | 127
KMnOy — 156 und 5 Fe =— 280 nach der Formel
2 KMn Oy 10Fe S04 48 Ho S0, = Ky SOy 4 Mn SOy 4+ & Feo (80,
D% 108 1) ok
8. 1 \‘--u,-'.lz':'l- e E:~=|lil-!r' ereeben sich -»il.:llu-]'.

Sduren und Basen s

dguivalent, wenn die vertretbaren Wasserstoffe in
gleicher Anzahl vorhanden sind, Da die vertretbaren Wasserstoffe die Ba

ler Biunren und die Acid

der Basen

bilden, so kann man folrende Sitze
ifatellon ¢

4) Das Aequivalentgewicht einer S&ure ist

cleich ihrem Molekulargewicht dividiert durch

1thre Basicitit: die Basi

einer Siure bestimmt sich durech
die Anzahl der durch Metalle vertretharen Wasserstoffatome.
alzsdure ClH Mol.-Gew. 36,5

NOgH

jasieit. 1; _'\r'lj -(3ew. 30,5

Salpete

Essi Cs Hg O H 1 =
finre CHO; H 16,0
v Isfinr S0, H o] 19.0
Kohlensdure COg Hs 2 11,0

Oxalsinre CoOy Hy +-2Hs O 2
Weinsteinsinre C4 HyUyg He 27

5) Das Aequivalentgewicht einer Basis ist
cleieh dem Molekulargewiecht derselben, dividiert
durch ihre Aciditit. Die Aciditiit einer Basis ereiebt sich
aus der Anzahl der vorhandenen Hydroxylgruppen, z. B.
Kalinmhydrat KOH Mol.-Gew. 56; Acidit. 1§ Aeq.-Gew. 56

Ca (OH)s

Calcinmhy - T4 ts a5 A 8.

6) Das Aequivalentgewicht eines basischen
Oxvids oder eines Carbonats ist y_j{q;[.-]-‘ seinem Mol e-
kulargewicht, dividiert dureh die vorhandenen

|

Metal

valenzen
Ca O Mol,-Gew, 86; Metallvalenzen 2; Aeq.-Gew, 28

Ko 0O o 1853 4 2; e 69




IV. Titrierte Lisungen.
Normal-, Prozent- und empirische Lésungen.

Die Massanalyse bestimmt den Gehalt einer Substanz an
irgend einem chemischen Stoffe aus der Menge des zu seiner
Abscheidung oder seiner Umformung nitigen Reagens. Da die Be-
stimmung eine quantitative ist, und da die Reagentien in fliissiger

n ' o . . .
Form, in Lisung, angewandt werden, so ist es notig, dass diese

en

Liosungen einen genau hestimmten Gehalt an wirksamen St

besitzen., Dieser bestimmte Gehalt heisst Titer von titre, Titel,

Inhalt; und Losungen von bekanntem Gehalt also titrierte

Losungen. Titrierte Lisungen konnen nach wverschie-

denen Grundsitzen hergestellt werden, und zwar kann m:

unterscheiden :
1) Normallésungen,
2 ProzentlGsun ocen,
3) Empirische Lisungen.
1) Normallosungen sind solche, die ein Aequivalent
in sog. Gramm-
dquivalent in 1 Litr, = 1000¢cc gelbst enthalten.

eines Korpers, in Grammen ausgedriickt ein sog

Ein l-':|'.'u||_|||Ein!E|i\';|_];-]|f ist das Aeqguivalentgewicht eines Korpers

indertste

Grammen abgewogen; ein Zehntel- oder H l-Grammigquivalent

ist das Zehntel- oder Hundertstel-Aequivalentgewicht eines Kir
abgewogen, also

g6bg HCl = 1 g-dq. HCL

1 .
10 g-iq. HL

3,65 g HCl =

0,365 g. HCl = g-iig. HCL ete.

100
Von solchen Normalltsungen sind offizinell :
Normalkalilésung, Liiq. Kalii hydrieil volume-
tricus (1 KOH); enthilt 56 gr KOH in 1000 cc der
Lisung.
Normal-Salzsiunre, Acidum hydrochloricum
volumetricum (L HCI); enthilt 36,5 g Salzsduregas
in 1000 ce der Lisung.

Neben diesen Normallosungen, die man zum Unterschie

auch wohl Eintelnormallisungen nennt, giebt es noch Zehntel-
nnd Hundertstel-Normallisungen.
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Die Zehntelnormal-Lisungen enthalten in Gramm-
dquivalent des Reagens in 1000 cc der Lisung, Offi-
zinelle Losungen sind:

Zehntel-Normal-Jodlssung, Liq. Jodi volume-

: 1 ; : = o :
H'lu-nc( {0 -].): sie enthilt 12,7 ¢ Jod in 1000 ce der Lisung.

Zehntel-Normal-Natriumthiosulfatlosung, Lig.

Na, S, lJ;-_): sie

Natriithiosulfurici volumetricus. [.1”
enthilt 24,8 ¢ Na, 8, 0, 5 H. O (krystallisiertes Natrinmthio-

sulfat) in 1000 cc der Lisung,

Zehntel-Normal-Silberlésung, Liq. Argenti nitrici
volumetricus (-[[” .-\5;',\'.{}:.,): sie enthiilt 170g AgNO; in
1000 ce der Lisung.

Zehntel-Normal-Chlornatriumlésung, Liq. Natrii

chlorati volumetricus (]1” Na ['—I]: sie enthiilt 5,85 g Na Cl

in 1000 ce der Lisung,

Die  Hundertstel - Normallosungen enthalten 00
Grammiquivalent der wirksamen Substanz in 1000 ce

der Losung.

2) Prozentlisungen sind so eingestellt, dass jeder CC. der
verbrauchten Lbsung 19, der gesuchten Substanz anzeigt, Sie
finden in der chemischen Technik vielfache Anwendung, weniger

in der Apotheke.

3) Auch Normallisungen kinnen als Prozentlosungen
verwendet werden.

Wenn man eine zu untersuchende Substanz in
Gramméquivalenten des darin zu suchenden Stoffes
abwiegt, so ergiebt die CC-Anzahl verbrauchter Nor-
mallosung sofort den Gehalt in ganzen, Zehntel- oder
Hundertstel-Prozenten, insoferne jeder CC. der Normalltsung
gerade den hundertsten, tausendsten oder zehntausendsten Teil

'

der gegebenen Substanz an wirksamem Stoffe nachweist.
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Das Verhiltnis zwischen Normallosung und gegebener

Substanz ergiebt die nachfolgende Zusammenstellung:

Wiigt man von der gegebenen Substanz ab:

I,

IL.

II1.

IV.

1 Grammiquivalent des gesuchten Stoffes, so zeigt an
= W : ;
a) 1ce der ] Normallisung 0001 = 01 % des ge-
snchten Kiorpers.
1 - : ,
b) 1ce der 10 Normallgsune = 0.0001 = 0,01 % des ge-

suchten Korpers.

1

0 Grammiquivalent des gesnchten Stoffes, so zeigtan

o)

I8 : = )
a) lec der T Normallssung = 0,01 = 17 des gesuchten

Kirpers.
) lis= .
by 1ece der Normallésune = 0,001 - 0,1 % des ge-
' 100 y
suchten Korpers.
g

Grammiqguivalent des gesuchten Stotfes, so zeigt an
100 1 £

#

| gy - R
a) 1ce der i Normalldsung 0,1 10 % des gesuchten

b) 1ce der T Normalltsung = 0,01l =1 % des gesuchten
/ 7 .

Korpers,
1
1000

zeigt an

Gramméquivalent des gesuchten Stotfes, so

a) lce der llil,\:un'n|:|[]il_:n.._g_-. 10% des gesuchten Korpers.

1
b) 1ee 100 » . l,‘,-

Beispiel: Es sei eine Kalilange gegeben, deren Gehalt an

KOH durch HCl zu bestimmen sei. Die Zersetzung findet

1

nach der Gleichung statt

21 + KOH = KCl1 + H,0

H (

360.5 Hhh
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Je 36bg HCIl zersetzen also dbbg KOH und da 1 Lir.

= 1000ce Normalsalzsiure genan 365g HCI enthilt, so zer-

getzen II W) ee

H Cl genau 56 g. KOH

also ]l ce H Cl 0.056 o KOH.

[ e

3 1 : : = oy
Eine H Cl wird natiirlich nur den 10. Teil

10 §

yo KOH.

o
=

1 e 5
setzen 1ce : HC1 sittigt 0,005(

11

KOH =zer-

I. Wird nun 1 g-aeq. von KOH = b6g Kalilauge

abrewogen, so wird durch
abgewogen, ¢ :

- ol B !
a) lece 1 H Cl gesiittigt 0,056 g = 1000 "
» SOnER 1
b} 1ce 10 H (1 U Ulnb g == 10000

4 1 I - > 1
II. Wird i 8-4q. KOH — 56¢g Kalilauge
so wird dureh
1 'ki]('l Attiet 0,056 : 56 ¢
b ¥ . rRa; o I L —— T, & L
a) 1ec i 1 gesattlgt U,UDb & 100 V. 2,08

ML oy 1Y B = s
D) -[L"._' -1[] H Gl - U005 N — 1000 Vi

I[T1. Wird - : g-ig. KOH 066g Kalilaunge
100 ; ;
s0 wird durch

i

10

1 y 5
a) lec; HCI gesiittigt 0,056 g -

1

S -.l 1
b) Lec ]i,l; 100

H (1 g.-_-;a'[!'rigtil,lﬂ IBbg =

Allgemeine Prozentwertformel.

V. |j.hahg —

.56 g=0,1% KOH

v.56 2=0,01% KOH

abgewogen,

1% KOH

5,6g=0,1l Z KOH

abgewogen.

v. 0,66 g =10 % KOH

1% KOH

&

Will man fiir jede beliebige Zusammenstellung zwischen

ganzen oder Bruchteilen von Grammiiguivalenten einerseits und

einer Normallésung andrerseits rasch den durch 1cc

»

der Normal-
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I6sung angezeigten Prozentgehalt einer Substanz an wirksamem

Stoffe finden, so bedient man sich der

; : n ;
allgemeinen Prozentwertformel P = [0a Worin
Oa
P — den Prozentwert von lcc der Normallésung,
Sy d o o gl e
n — den Faktor der Normallosung i’ 10" )

: . . il 1 L=
a = den Bruchteil des Grammiquivalents (_1_. l} T ]|1‘|)
- & 1 \

ansdriickt. Folgende Beispiele erkliren die Anwendung dieser
Formel.
Beispiel 1. Zur Bittermandelwasserpriifung wigt man

L& y 1 £ W= o :
27 g Bittermandelwasser = - g-iiq. v. HCN ab und titriert mit

]
l Silbernitratlosung; hier ist n = : a == 1 also
T s SHAG) HICEIE 10 '
0,1 1 : .
P = = 0,01; 1 Ag NO; fallt also unter diesen Um-

10 X | ““10
stiinden = 0,01?/, HCN.

Beispiel 2. Zur Priifung des Ammonium chloratum ferra-
tum auf seinen Eisengehalt lidsst Pharm. Germ. IIT 056g des

Salzes abwigen und benutzt zum Titrieren -~ Natriumthiosul-

10

fatlosung. Hierbei ist 0,66 g = “._“]g—iitl. von Fe, also a = 0,01
g : i . L

Der Faktor der Normalldsung ist n = 0 —(,1. Daraus

. n 0,1 0,1
folgt P—=-—= ' :

gt \
— — als e — Nao 8 0. =19/ Fe
10a~ 10 0,01 0,1 1 aleo Loy dlaghe Oy =18

10
1 s ' :
wenn ;.. g-iq. von Fe abgewogen worden war.
In gleicher Weise ergiebt sich durch diese Rechnung, dass

in vorstehendem

e : 1 b e 7
Beispiel IIa (S. 10), W0 75 & -iq. und 1 Normallésung verwandt
wurden,
: 1 l T G P (A e
F = — o = 1, also dass lec 1 Ligsung hier anzeigt 19/,

wirksamen Stoffes.
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Es ist also leicht, aus der gegebenen Gewichtsmenge und
der Normallésung den Prozentsatz zu berechmnen; es kann aber
auch der umgekehrte Fall eintreten, in dem wir wissen méchten,
wie viel Grammig. haben wir abzuwiigen, um eine
solehe direkte Prozenthestimmung auszufiihren, Als
dann gestaltet sich die Rechnung folgendermassen:

1) Wir kennen meist ungefihr den Gehalt einer Substanz
an gesuchtem Stoff in Prozenten, er sei .

2) Wir setzen das Volumen der Normallésung, die wir ver-
branchen wollen, so fest. dass es gleich dem Prozentgehalt, oder

1
1 : : 1 - i el
oder allenfalls auch = davon sei; es sei V.

1y 100

3) Dann ergiebt sich der Wirkungswert von 1ce Normal-
1

i e Al . 1
losung P - = im Wert = 1 od. 2 od. 10 od. od. : karz
3 10) 100/

!

es ist eine sehr einfache Zahl.

1 :
4) Berechnet man nun aus P 10 den Wert fiir a, so
Ja
ol n : ST ) g
erhalt man a = .- Wworin n und P bekannt sind, Also ist
11 5 5 " o .
a i p = der gesuchte Bruchteil des Grammiquivalents.
LU I 5

Beispiel L

1) Eine Salzsiure enthiilt nach Schitzung 259, HCl; also

> = 25
. s - j SO 4 5
2) Wir wollen 2;“-.,-‘1 KOH werbrauchen, also V = 25.
: : G 26 >
2) Hieraus folegt P = T o = | %.
e : i50F PR I
4) Setzt man P = 1 und n = - in die Formel a e
1 10 P’
=8 (3 1 1
S0 ergiebt sich a — =

10. 1 10

Wir miissen also 1t1.‘r_’;-f{|1. von HCl (a) von der Salzsdure

= .
wenn 1ce i KOH (n) = 19, H Cl (P) anzeigen soll.




Beispiel IL
1) Bittermandelwasser schiitzen wir auf 0,1 % HCN, also
G = 0.1

2) Wir wollen 10ce der Ag NOgl6sung verbrauchen, also

|
10
V = 10 und n

10°

. 0.1 :
3) Dann ist P = 0,01 %.
10

1) Dies in der Formel fiir a eingesetzt, gieb
0.1 01 1
10 ¢ 0,01 0 ¥

Wir miissen also 1g-iq. HCN von dem Bittermandelwasser

: ] ) . g
abwiegen, wenn 1cec der 0 Ag NOy Liosung 0,01 2 HCN fillen

soll.

Bemerkung. Aus den oben entwickelter ler
aktor der Normallisong — n, des
nad  von einem : der

aus Dann ist n — 10 P a., — Dieser Fall ist der

g. Niheres s. Pharm. Ztg. 1891, 8. 230,

4) Empirische Liosungen sind solche, welche ganz beliebige

Mengen eines wirksamen Stoffes aufgelist enthalten. Diese

Menge steht also weder in einem direkten Verhiiltnis zu dem
Aequivalent- oder Moleknlargewicht des gelésten Kirpers,
noch zun dem Prozentsatz des gesuchten, vielmehr muss der

Wirkungswert der Lisung fiir eine Reihe von Versuchen jed

Mal erst besonders festgestellt werden. Solche empirische Ma
ellt man aus Stoffen her, die sich in Lisung mehr

oder weniger leicht zersetzen, daher den Titer der Mass-

fliissickeiten

fliissigkeiten bestiindig dndern. FEine offizinelle Lisung dieser
Art ist

Kalinmpermanganat- oder Chamaeleonlésung,
Ligq. Kalii permanganici volumetricus (KMnO,); sie
enthilt 1 gr KMn Oy auf 1000 cc der Lisung.
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V. Messinstrumente.

Da die zur Ausfithrung massanalytischer Operationen

nitizen Reagentien Fliissigkeiten sind, die nicht gewogen, son-

dern eemessen werden, so sind hierzu Messinstrumente nétig,

lche auf ein bequemes Hohlmass zuriickzufithren sind und
unter einander iibereinstimmen miissen. Natiirlich miissen auch
hi wie dies bei den Gewichten ja anch der Fall ist, gewisse

Abweichungen von dem absoluten Masse zu gestatten sein, die

s3 bei Glashohlgefissen im Verhidltnis grosser selin
als bei Metallgewichten, — Das fiir diese Messapparate
Mass 1st das f:
Decimalsystem fussende Metersystem, als dessen Einheit fiir

. \ 4 i G
in ganz Europa benutzte, aut dem

Hohlmasse hier das Liter (Kubikdecimeter = 1000 Kubikeenti-

meter) :‘-:I.;J'iw!'l_ Der Form und .-\:l‘.'.':rrlllllll_'.‘,' nach zerfallen die

l_

Messinstrumente in 2 Gruppen, in Vollapparate und Te

\-ll;liljli.-ill""l': e dienen nur dazu, die auf ihnen wver-
zelchnete PFliissigkeitsmenge wvoll abzumessen, gestatten aber
.

1% ohne fernere Hiilf ;!IE‘.:u_:] |||'l'lx-|ri-.v;'4-. '\.:;||||]1|-|]i'n':.]|' der

issigkeiten mit Genanigkeit davon zu entnehmen; Teil-

g,

n sind so eingerichtet, dass man nicht nur

ie ganze Masse auf einmal, sondern auch beliebige aliquote

Zmnden Volla pparaten gehtren Masskolben und Voll-
pipetten; zu den Teilapparaten zihlen Mischeylinder,

stten und Biiretten.

I. Yollapparate.

a) Masskolben 1.} 4[|||| Kolben mit oder ohne ein-

lebenen Glasstopsel; sie tragen an dem ziemlich langen Halse

Marke, bis zu welcher diejenige Fliissigkeitsmenge veicht,
die anf dem Bauche des Kolbens verzeichnet ist. Dieses Quan-
tum ist dem Gewicht nach ein verschiedenes bei 1000 €. und bei
4% C.; um Gleichmiissigkeit in der Dichte der verwandten Fliissig-

teiten herbeizufiihren, sind diese Gefiisse auf eine mittlere Tem-
peratur von 15° C. geaicht und tragen diese Bezeichnung meist
neben der des Rauminhalts. Giesst man die Fliissigkeit eines

oefiillten Mass

colbens aus, so kann man nicht das volle Quan-
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tum wieder ausleeren, weil kleine Mengen der Fliissigkeit an den
Winden haften bleiben. Fiir den Fall, d: he Ent-

leerungen hiufiger vorzunehmen hat, finden sich auf dem Kolben-

man solc

hals bisweilen 2 Marken, von denen die untere dem verlangten

Quantum in Wahrheit entspricht, die Differenz zwischen beiden

Marken aber die Fliiss itsmenge umftasst, die nach dem Aus-

(=

giessen an den Wiinden des Gefiisses

waften bleibt. Den trocknen
Kolben fiillt man bizs an den untern Teilstrich, den feuchten
Kolben bis an den oberen; ist aber nur eine Marke vorhanden,
Man benutzt die Mass-

kolben zur Darstellung von titrierten Losungen nund zum Abmessen

muss der Kolben miglichst trocken s

| Sy I
Y
."[ -: & :‘
F A &
¥
=
;-

grosserer Fliissigkeitsmengen; ihr Rauminhalt beginnt bei 10 ce,

nmfasst aber auch bisweilen mehrere Liter.

b) Vollpipetten (Fig. 2) sind enge cylindrische Réhren
mit bauchiger Erweiterung in der Mitte und allmihlicher Ver-
engerung nach der unteren Seite zu, Am oberen engeren Teile
der Rohre befindet sich eine Marke. Fiillt man die Rihre durch
Ansaugen mit Fliissigkeit bis an die Marke, und schliesst sie

daran

mit dem Finger, so hilt sie soviel ce der Fliissigkeit,
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1 verzeichnet steht. Zum Gebranch muss ein Vorversuch ergeben,
t- ob das Imstrument das daranf verzeichnete Volumen Fliis gkei
n- freiwillig ausfliessen liisst (ob es ,auf Abstrich® geaicht ist) oder
m ob man den letzten Tropfen, der gewthnlich darin zuriickbleibt,
N herausblasen muss. Neunere \'ilil[:f]1|‘1'1'i'|| zelgen anch wohl zwel
g= Marken, eine oberhalb und eine unterhalb des Banches: in diesem
1 Falle sangt man bis zur oberen Marke an und lisst nur bis Zur
311 unteren Marke ausfliessen. Solche Vollpipetten fassen 1—100 ce,
n, grossere findet may l
o rill 'l.t'il.'lilll.'ll'.'lll'_
i ) Messceylinder oder Mis cheylinder (Fig. 8) sind
Cvlinder von Glas mit eingeriebenem Stipsel und Fuss, die meist
Fig zum Mischen abgemessener Fliis-
-is:}{r'il.-|!|v'||_'_-""3': dnrech Sehiit-
teln dienen. Man teilt deshalb
nur etwa 9/, des gasamten
Raumes in gleiche Teile, deren
i r, je nach der (Grosse des
i 'I"'-!ili-'l':n 0.1 ce, 0.2 ce. 0.5 co.
1—5 ec betridgt. Die Teile sind
entweder von nnten :lr||'::]|:t_’|'u];f1‘
! mitaufsteigendenZahlen-
j reihen, oder auf der einen
Seite mit 0 (Null) von unten und
anf der anderen Seite mit Null
i von obenanfangend, also mitanf-
und absteigenden Zahlen-
i reihen versehen. Diese Miseh-
' I'_\'|i1it3|'-'|‘ fassen meist 30 his
' 1000 ce.
d) ,‘n[v*.—-‘llipr1'?|‘]1. fI‘l_’, )
i

Dies sind ziemlich enge, 1_'_\-‘”I1¢i~
rische Rohren, oben verjiingt,

unten in eine offene Spitze

laufend. Ein beliebiger Teil
des Cylinders ki in Zehntel-

oder Zweizehntel—ce ;_:‘I-1I_‘i|i'-
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und dient dazu, von einer aufeesosenen Fliissigkeit auch Teil

eines cc mit moglichster Schirfe an AN

!'i|'>--|'.-'|| fassen 1—50 ce. selten mehr.
e) Biiretten®) sind in ihrer Form veriinderte Mess

sie haben den \'ll.:"f,ltl'_f vor den ]'i]h-Hn-Il. dass man sie

ite stellen kann, und nicht ndtig hat, sie unmittelbar

I;I'lil.'il_' l.'.-':u]';l];--i| Z10 entleeren, um !-\il' |r:zi-1 IIL.'1|'.1L||_' VOTIl \

zu fiillen. Die Form der Biuirette ist & st versehieden e

urspriingliche hatte die Form eines Cylinders mit Ausguss und
Fuss, Dieze Gestalt idnderte Hil“g'*l;l].—-‘.«.‘ll' dahin ab, dass er
den Ausfluss durch ein am Boden an hmolz [
Ht-]!‘.' ill'-‘.‘.'i."iil'l'. \".4_u I-i||'|'|' '/:‘.'i_':l'rl‘l':'-:_ 1T I|]!-| nenr -| 1
I

veinigung hat diese Biirette manche Widevsacher gefuuden, so

— - o)

dass z. B. Mylius unter den Apparaten, die er fiir die Ausfithrang
der massanalytischen Operationen der Pharm, Germ. fiir nitie

hiilt, an Stelle der Gay-Lussac’schen die englische oder Bink'-

sche Biirette (Figur 5) vorschligt. Diese hat zwar den Vorzug

¥} la bure Kriigehen, Kinnchen.
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.'—f"J'EI:_'—'."'I"‘E‘ Zierbrechlichkeit und lisst sich leicht reinig

=

1, gewanrt

St aber noch o ere (rarantie fiir sicheres Avrbeiten, weil die

Fliissigkeit, besonders bei Antingern, oft stossweise, also im
1l thl, der Biirette entfliesst. Diese Formen von Biiretten kann
e 1als Giessbiiretten bezeichnen; ihnen gegeniiber stehen die
ol :

Aunsflusshiiretten. Diese sind den Pipetten am &dhn

PR -
™

I

=

>
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Uben sind sie nicht verengt, und an der unteren Spitze befindet

(Glashahnbiiretten

h als Verschluss entweder ein (lashahn
6) oder ein Stiickehen Gummischlauch mit Ausflussspitze

Molr'schem Quetschhahn (Mohr’sche Quetschhahnbiirette

7). Da aber Quetschhiihne, welcher Konstruktion sie auch

D
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seinen, allmdhlich die Gummischlinche durchschneiden. so ist von
anderer Seite vorgeschlagen worden, den Gummischlanch durch

einen kurzen, beiderseitig rundgeschmolzenen Glasstab zu schliessen.

Dureh seitlichen Druck anf den Gummischlauch gelingt es,
zwischen Schlauchwand und Glassstab einen Kanal zu erzengen,
durch welchen der Biiretteninhalt ausfliessen kann. Der Kanal

schliesst sich, sowie der Druek nachlissl. Diese mit Gummi-

schlauch versehenen Biiretten®) kénnen indessen nur fiir sol

Fliissigkeiten Verwendung finden, welche in Beriihrune mit orea-
nischen Korpern sich und diese nicht veréindern. Sie sind also
nicht verwendbar fir Silbernitrat-, Kaliumperman-
ganat- und Jodl8sunge.

Fiir diese Fliissigkeiten bedient man sich dan

hahnbiiretten, von denen Fig. 6 die

| :11‘.'.|‘l'll'||||-|'l,_-'.rl 1'.|\|‘|1| ver-
*q . y o 1 : ' -
ulicht. Bei diesen Biiretten hat man vor Allem darvaut

anse
zu sehen, dass sich zwischen Glashahn und seine Tiille keine

festen {\'l"'l'i“‘l' einklemmen, auch Salze oder deren Zersetzi

produkte nicht festsetzen. Es darf eine solche Biir
nicht lingere Zeit gefiillt stehen bleiben, damit der Hahn nichi
etwa festgekittet werde. Man kann dies Einkitten teilweise
dadurch verhindern, dass man die Hihne mit einer zarten Schicht

t. D
durch keine der gebriuchlichen Massfliissi

Paraffinsalbe oder weisser Vaseline einfett wse Fette werden

rkeiten angegriffen
— Sollte aber dennoch durch rTI\.'u]'.-éin']':ii_g'|\'|_'|:' des Arbeitenden

ein Hahn festegeklebt sein, so fasse man die Hahntiille in die

rechte, den Hahn selbst in die linke Hand, unmittelbar an der

Tiille und versuche wiederholt einen geringen Druck auszui

Einstellen in heisses Wasser befirdert die Operation. Man hiite

sich aber sorgsam vor Gewaltsma sregeln, oder davor, den Hahn
an den Enden des Griffes anzufassen, weil durch den verhiiltnis-

miissig langen Hebelarm ein zu grosser Druck anf den haftenden

s hdnfiger wiederkehrende Arbeit ist die,
:]

erwirmt die Spitze einer Ausflusshiirette leicht

nenem Kantschuks ich zm versehen, Dies

reschieht fole

damit iiber ein Stickchen Paraffin. Eine Spur hi

1t das Glas, welches man nun sofort in ein etwa 10 en

iihrt nnd dasselbe mit einem Zwirn- J'I."'_':“.":-3"|I.'.:Illl'i:

filirt man mit der Anstlusss

Will man

natiirlich

lern Ende

as Glasstibchen




Teil aunsgeiibt wird, was ein Zerbrechen des Apparates zur Folge
haben kann.
511, Fiir den Bezug von Glasinstrumenten und Apparaten sei

die Firma Ephraim Greiner in Stiitzerbach in Thiiringen bestens

l empfohlen, die sehr genan justierte und aus vorziiglichem Glase

“E] accurat hergestellte Messinstrumente und andere Glasapparate
= liefert, auch auf Wunsch illustrierte Preisverzeichnisse sendet,
ne

: 3. Fiillen der Biiretten.

Das Fiillen der Biiretten geschieht meistens mittelst eines
1

kleinen Glastrichters. Die Fliissigkeit ldsst man bis iiber den Null-
punkt einfliessen, und den Ueberschuss dann ausfliessen. Die

i3 erste Menge muss vermittelst eines kriiftigen Strahles die Luft
chis auns Quetsch- oder Glashahn und der Ausflussspitze verdringen;
s den Rest ldsst man langsam, zuletzt tropfenweise bis zum Null-
n

punkt austreten. Iie gefilllte Biirette bedeckt man mit einem
1
.

curzen einseitlg geschlossenen Cylinder, um den Inhalt vor Staub

150 zu schiitzen (Biiretten-Kappe).

st
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hit VI. Ablesung der Fliissigkeitsvolumina.

en

. Eine wissrige Fliissigkeit in einem (zefiss bildet bekannt-
v lich keine Ebene, sondern einen concaven Meniscus (pyviozos,
lia kleiner Mond), der sich einer halben Hohlkngel um so mehr
ler nithert, je enger die Rohre ist. Wenn man durch eine solche
35 farblose Fliissigkeitssinle hindurchschaut, so
it BB erscheint das Niveau derselben nicht als eine

Linie, sondern als ein kleiner Halbmond, nach
aussen von einer geraden, nach innen von einer

gekriimmten Linie begrenzt. (Fig. 8.) Es ent-
steht daraus die Frage, welche von beiden Linien
die Oberfliche der Fliissigkeit darstelle und als
solehe beriicksichtigt werden miisse. Offenbar
bezeichnet die Gerade die Grenze, his zu wel-

|'hl‘|‘ I.iq"]‘ I:Il]]'i I-{!’,"'!’ |“ifi5$if__§}1‘|ﬁi1 |[1l1't']1 tl]li'. (Tl:-

fisswand gehoben wird, wihrend der tiefste

.Ill- . - . -s .
. Punkt der gekriimmten Linie dem Mittelpunkt des Niveau's ent-
Sas spricht. Fiir das Ablesen der Hohe des Fliissickeitsniveaus ist

€s nun zunichst gleichgiiltiz, ob man die gerade oder den




1

3 ey, 0 .
Punkt dex

1an, dass man

1) 'EJII' ,\':i"'l'll i]l 4"||'Irl']|-‘ |'=||}|| ,r|-i" dem

5 )

gekriimmten Linie wiihlt: als erste Regsl

bringe und dann

_":J il--fm,\h.'u-.u-]_u stets .;l;a_l..-.;hl],,. [I|'i-'i'-'|-[' verfolee.

also entweder stets die obere oder stets die untere Grenze

Men

cus beriicksich

1

- PTSI, t d e
fur rarbiose bins

igleiten bedient man sich aunch wohl ce-

wisser Hiilfsmittel. Nach Mohr beniitzt man z. B. ein Rechteck

VO welssem Cartonpapier, welches zur H:

ilfte mit einem schart

begrenzten Streiten schwarzen [.'I:[]_-;/,]|:|']'|i|_-1‘_4 iiberzogen ist, (Fig 9).
Hilt man dieses Papier an die Riickseite der Biirette, unterhalb

des Niveaus,

langsam gegen d:

schwarze Hilfte nach unten. und beweot es

s Niveau. so :-‘.J]le-_'\'t':l?

sich der schwarze Str

in der Unterfliche des Meniseus, die siech dann

al8 scharter

schwarzer Streifen von dem weissen Hintero

liest dann den Teilstrich ab, der mit diesem schwarzen Streifen

Zusamimen

nnde abhebt. Man

In anderen Fillen leistet der Erdmann'sche Schwimmer
(Fig. 10) gute Die

ste. Kr besteht ans einer mit Luft

(%))
'
IR

'%

R 0

| i
i 7
] |
I |
|
&

A o
1 3
|

B =g
B —=

Rihre, die im Wasser schwimmt und an deren unterem Endeeine

sleine Quecksilberkugel angebracht ist, damit das Instrument

ine senkrechte L beibehalte, Am Bauche desselben befindet
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izontaler Ring, welcher beim Ausfliessen dey Fliissie-

o
aus einer Biirette sich in cewissen Momenten mit den Teil-
111 strichen derzelben deckt. - Wenn die Réhre selbst senkrecht

steht, ist die Reibung ei

s solehen Schwimmers, wenn er nicht

F e, zu dick ist, an der (efisswand sehr g 1 er sinkt mit der
les Fliissigkeit, wobei man des Ringes
ybachtet, das Nive aber nicht

re- riicksichtiot; an striech dez
U Calibrierung ab, dex hwimmers
LTT 18 rmentidllt
°) Neunerd i Man
1D enel afflin, und

= 14 L
e1 = I 1 d

er F

VIL Uber die Analvsenwage und deren Gebrauch.

il 1) Verschiedene Wagen., Sowohl fiir die Herstellung
ler zun untersuchen-
1

s anch znr Abwi

loune |
ung

die in der Offizin der Apotheke vor-

icht: deshalb sind auech in den .=\-l:--1‘:u-§\'-‘n

_\]_:|!_\'p:|-1|-\\';1-.-'|-:|_ i1|| i'rr'lr\]'.'l'll'||. [-l-i.n':'

---',g.-:;, .'[E.- VO .-i];..~[' 3-:|.,!|-];r-[| Wa .;_-'--i-nr.]u-['l'.

man verschiedener Ansicht. Der Amnalytiker
m Fach beniitzt dazu Wagen von hoher l':]ll!l|i||1;||ir'|:iw'|i'. die

kel. bayerische Verordnung bez. der Einfithrung der Pharm. Germ,

vom Y. November 1832 fordert von den .\i.\-nl':ll--ln'l'll ,.I'i!ll‘.

IlTIt]

analytische Wage (Fig. 11) nebst dazu gehorig
iesslich hierfiir zu verwendenden Gewichten, mit einer
irkeit von mindestens 100 gr und einem Gewichtsaus-
ee von 0.000001.% In Preunssen und Baden dagegen ist eine
Molr'sche Wage (die bel einer Belastung von 50 gv noch etwa fiir

I—2 Mgr einen deutlichen Aussehlag giebt), oder eine empfind-

kldrt worden.

l1¢he “".’/."}l‘]!II'\‘.'.’I!" I |I5}Il'k'J“-'l:I"]!']

e gute, empfindliche Wage besitzt folgende Eigenschatten:

G 1) Der Schwerpunkt des Wagebalkens muss senkrecht unter

iitzungspunkte, aber diesem miglichst nahe
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2) Die Zunge muss mit der verlingerten Verbindungslinie

zwischen Unterstiitzungs- und S hwerpunkt zusammen-

fallen,
3) Die Schneiden der Unterstiitzungs- und Schalenauf-
hiingungsachsen miissen in ein

1er geraden Linie liegen.

t) Die Arme des Wagebalkens miissen unter einander oleich-
lang und gleichschwer sein: an und fiir sich aber miissen
o

sie moglichst lang und moglichst leicht (durchbrochen odep

.i]fJ!"]. hohl) sein; endlic i1

o) miissen die Schalen gleichschwer und vom Unterstiitz-
ungspunkte gleichweit entfernt autgehiingt sein,

Die meisten Wagen sind Siiulentarierwagen; ihre mittlere
Schneide ruht auf dem Stativ: deshallb ist es notigr, darauf zn
achten, dass diese Siule vertikal stehe, Man erfihrt dies durch
die Libellen oder Spirituswagen, die man auf dem Wagenka

1sten
anbringt, und zwar beniitzt man entweder eine Dosenlibelle von
kreisrunder Form oder 2 Rithrenlibellen, Die erstere zeiet durch

-t
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genaue centrale Stellung einer vorhandenen Luftblase die hori-
zontale Fliche an, und zwar nach beiden Ausdehnungsrichtungen
zugleich, wihrend die Cylinderlibellen die Horizontale nur nach
einer Richtung erkennen lassen. Aus diesem Grunde sind 2 Réhren-
libellen notig, die eine fiir die Linge, die andere fiir die Breite.
Steht die Luftblase dieser beiden Libellen nicht genau in der
Mitte ein, so ist die Unterlage nicht horizontal und muss durch
die seitlich angebrachten Stellschrauben in die horizontale Lage

bracht werden. Die Siule selbst ist auf dem Kasten befestigt,

und muss mit dessen Oberfliche nach allen Seiten einen rechten
Winkel bilden. — Bisweilen findet man auch an Stelle dieser
Libellen ein Metallpendel, welches bei senkrechter Stellung die
Siule genau iiber einer scharfen Metallspitze schwebt.

Die Molhr'sehe Wage (Fig, 12) ist keine Séulentarier-

wage, sondern eine Hingewage. Ihr Unterstiitzungspunkt ruht
in einer Scheere, die freibe-

o At weglich an einer Siule hingt
‘ und durch ihre eigene Schwere
B die senkrechte Lage einnimmt.

H]v[' :u'i]]r! l_.“n-“n-]] .'ilr-.n i”u-:],'-
fliissig. —

Das Wiigen auf einer Ana-

":..T.:.m:;:r‘:umﬁ':m'jim_x.‘_ﬂ"'——_g 1 P . . .
i 7 i lysenwage unterscheidet sich in
v rieler Beziehung von dem in der
' [ Apotheke gebriuchlichen, eines

Teiles, weil hier meist mit Ge-
wichten tariert wird und dann,

weil es hiiufig notig ist, das Ge-

wicht eines Korpers mit grijssserer

Genaunigkeit zu bestimmen, als

dies gewdhnlich der Fall zu sein
piegt. Aus diesem Grunde, und damit auch der noch Ungeiibte
im Gebraunch der Analysenwage sich iibe, soll hier niher darauf

elngegangen werden,

2) rewichte. Die zu analytischen Arbeiten verwandten
rewichte brauchen nicht absolut richtige, d. h. geaichte oder gar

pricisierte zu sein; es geniigt, dasssierelativ richtigsind, also
unter sich und mit den Hohlmassen in I_'ulu_ll'a}ilt.-,at'immlmg; sich
befinden, Die Gewichtssiitze fiir analytische Wiigungen reichen
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legt also jedes auf eine
an; beide Gewichte miissen e

man 4 oder 6 Schwinguneen verg

ammhaken gle

.01
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Hat man den Gewichtssatz richt
4) Bestimmu ng des

Man legt

eine, das Gewicht auf die and

ill.l‘]'V,H
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meist von 1Mgr bis 50 oder 100 ¢ ;
sind die Zahlen

vertreten, und zwa

.05

0.0

igewichte me

HUS Zusammense
2 Einheit
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Y

tie. welche "\\';I_IF_-.'VI:!::‘].' man fiir den Kﬁt'jn-l' benutzt: i1st aber
e nur der eine Arm des Wagbalkens in zehn gleiche Teile geteilt,

igesetzte, gewidhnlich

P so bringt man den Korper auf die entgeg
i die linke Seite. -—
Fiir die Wigung selbst merke man zunichst
folgende Regeln:
1) Die Wage steht im Gleichgewicht, wenn die bewegte
su beiden Seiten des Nullpunktes

teeenstand wird anf einem tarierten Schi

I'|I"II.

AW

3) Die auf die Wage gesetzten Gefisse (Platin- oder Porzel-

chalen u. derel) diirfen nie heiss sein; man lisst sie

s0. dass sie Fenchtickeit weder wverlieren, noch auf-

ehmen, d. i. im KExsiccator iiber Schwetelsdure.

etiere stets die \\.*_l g0 dass sie nicht l!l'llil"l‘n'-,

ircend einen Gegenstand darauflegen oder hinweg-

Gewichte in absteigender Reihenfolge auf|
--.',||.- ]':i'[!r-:- Z 1 ‘:Izllr":"ap'l'{fl_ﬂ'rfl.
6) Ueberfliissize Gewichte legt man sofort wieder an ihren
i - [ .4 Sy il
DIATZ 1m hasten Zuruck.
7) Man notiere die benutzten Gewichteaus den leeren Plitzen
1im Kasten, und kontrolliere die notierte ‘-“II'\‘.'i.l.'ll1'*;;”'“-“-‘“'- indem

man die Gewichte von der \\_:y:,'dr'i'.:l]r' in den Kasten zuriicklegt.

aleranides
olFendes

Man briz
Man verfihrt

Um die in No. £
Ein Uhrgl

heenommen nnd 4 ¢ an

1no 1 i
(R
||‘_J-_;
4.9 ¢ zn viel, .. 0.2 ey abgenommen und 0,1

1.8 g zu viel, ;v 01 gr abgenommen und 0,05 g

0082 &

177 gz W Iso werden 0,02 &
170 o s 0,02 £ abgenommen und 0,01 g
1,48 g , 0,01 g abzenommen und auf

rich .
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Es sind 4,775 ¢ zn viel, man riickt den Reit er

anf Teilstrich 2 Glei

das Gewicht des

Nun

bestimmen, wenn man zuni hst ein kleines Mehre
einkleines Mind

ichtauflegt und die Ansschli
Zunge b

5

es auch, das Gewicht ecines Kirpers sehr

ree

ricksichtipgt.
i vorliegendes Uhrelas
Schale; man findet, dass ;

das Uhrglas. Dann

n die Ansscl
eém Anstosse bei je 3 oder 4 Aunsschli

sy
n mnach

5,22 und fiir
vom Nullpu

VoI
links rechts g
7.0
2.0 5.0 b.0 5
5 0 3] (0
6,0 Teilstriche 15,0 Teilstriche 15,0 Teilstriche

Ruhepunkt 4,5 Teilsty

Ruohepunkt 5 Tei

nach rechts

Jetzt berechnet sich das Gewicht P de

worin bedentet

Gewicht,

swicht,

rewicht,

des Mehrp

wichtes.

Demnach fiir den vorliegenden F

P = 522 — 45 ('l'_

— 4 % 0.00474

= 0,21528

Befindet sich ein pulveriger, krystallisierter od
Korper in einem Gefiiss, aus dem man ihn in ein zweites (zefiiss

iibertriet, so bestimmt man das Gewicht des Korpers, wie f

er fliissioer

a. Man wigt Gefiiss und G egenstand zusammen.
Nachdem man das Pulver ete. in das zweite Glas eebracht

legt man das erste Gefiss, ohne es weiter zu
Wage und
b.

reinigen, auf die

bestimmt das Gewicht des leere n Gefisses.
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c. Man zieht nun die zweite Gewichtsmenge von
der ersteren ab: Die Differenz ist das Gewicht des Kérpers.
Aus dem Gesagten ist ersichtlich, dass man das Gewicht
eines vorliegenden Korpers mit grosser Genauigkeit bestimmen

kann, Sechwieriger

o

5 Bestimmte Mengen einer Substanz abzuwiigen.
Solehe Wigungen fithrt man nur aus, wenn sie unbedingt und nnum-

ral

B

h notwendig erscheinen, einmal weil sie sehr zeitranbend
und dann nnr bei grosser Vorsicht und Gewissenhaft i_L;'|{"i1
s0 penaune Resultate liefern, als die vorhin besprochenen,

Die absolute Richtigkeit wird hier durch mancherlei Hinder-
nisse beeintriichtigt, die teils in der Substanz, teils in der Wage,
‘;:..-\.;:1.!._-1-, .'|f'|-:'J' ]Il l'jl"l" l}r"ﬂl["lll.-ll'ljw'l.;<'|lln'r‘it' II.F*.-C _.-\I'i]n';1.|‘Jil!|']] !li:':'i-n,
Die Differenzen des gemessenen Quantums won der absolut rich
tigen und verlangten Menge der Substanz nennt man Wiigeféhler.
ind im Prozentsatz um so grosser, je kleiner die Menge der

abgewozenen Substanz ist. Man wird also zunéchst wohlthun,

in miglichst grosses Quantum abzuwiegen und durch geeignete

el genan einen bestimmten Teil davon zu
en. Das Abwi

entweder auf einem Uhrglase bei kleinen, oder auf
i eren Mengen. Man umgeht die Abwigung

stimmter Gewichtsmengen also gern im Interesse der genauneren

htungen mo

ren geschieht ebenfalls aunf einem tarierten

Gewichtsbestimmung und der Zeitersparnis, und ist anch weit

seltener dazu gezwuneen, als man glauben sollte. Denn wenn

3. die ]'|;-:11-g|,;|.-..l;;'|.- fordert, dass 1,0g Kalinm carhon. pur.

durch 18.7 ce volumetrischer Salzsiure gesiittigt werden sollen,
1 1

nicht gesagt, dass unter allen Bedingungen lg

ocewosen werden miissen, sondern man wird aus

ebenen Griinden die Forderung dahin deuten, dass

den ehen ange

je 1 g Kalium earb. pur. zu seiner Neuntralisation 18,7 ¢c Normal-
salzsiiure verbrauchen sollen. Die Rechnung ergiebt in kiirzester
Frist den Prozentgehalt an wirksamer Substanz. — Ja sogar bei
der Darstellung der Normallosungen hat man solche Wigungen

ht einmal nitig, denn da jede Normalldsung ohne vorher ang
stellte Urpriifung nicht verwendet werden soll und die Urpriif-
unge sowohl die \'l!]‘]il‘l'_fl'll']". als anch die ;1;4-.-'11r'i11.v Stirke einer
Lt

Lisungen von unbekanntem Gehalt bald in Normallosungen ver-

ung sofort erkennen lisst, so kann man dureh dieselbe auch



30

wandein. - Nur in dem einen Fall

brauchte Normalfliissigkeit sofort
den i}l"J'/,!'}_E'-;,';l‘]i;]]!. elnes K & rpers an wirksamem

Stoff angeben soll, oder bei Anwendung von sog. Prozent-

[6sungen ist man zu dieser Art der W

ezwungen, natiir

und i1n diesem Falle

hat der Analytiker ganz hesondere Sorgfalt auf das Abwi

S ; : y w
auch mit den eben !-I.'c]ul'--viu"]u'-il Gretah

Substanz zu verwenden, Zu dem Zwecke bringt man erst ei

annihernd gleiche Quantitit des i

|||Ii1 ste]lt li.i.-‘ [.‘;'ll‘il"if‘

benen ]\rili"llr'l'* auf die "l\-.'li‘»'_'-

richt durch Zusatz dusserst kleiner Meneen

Substanz her, entweder mittelst eines sehr kleinen Liffels. wenn

fest und pulverig, oder mittelst einer Pipette, wenn sie

immung des Gewichts pemessener Fliissic

ren, Das Gewicht von Fliiss

11ta 1O p Teqg iy
lismengen kKann

man auch dadurch bes

immen, dass man ein beliebiges Volumen

derselben abmisst und dieses Volumen mit dem spezifischen Ge-

wichte der Fliissigkeit multipliziert. Z. B.

o ec. Acidum hydrochloricum der Pharm. | T
(Speec. Gew. = 1,124) wiegen nicht 5 g, sondern 1,124
g 6,620 g,

10 ce. .\||Il:l (LELII‘\'I'__L_"llél..'éll'tlll'.- amararum der Ph. germ. 11T,
(Spec. Grew. = 0,955) wiegen nicht 10 g, sondern 0,955
10 = 9.56 ¢,

VIIL. Priifung der Massgefiisse.

Nachdem man sich mit dem Gebrauch 1]-_'1' ana
Wage vertrant gemacht hat, kann man an die Pri

Massgefisse herantreten.

“_1 mit |Il;"r| Biiretten., Man fiillt

Z1m _\'H.i-i—

keitsmenge

Man beginnt zweckméss
die Biirette mit Wasser von mittlerer Temperatur bi

punkt, und lisst dann von der vorhandenen Iliis:
soviel ausfliessen, dass das Niveau derselben mit dem untersten
Teilstrich der Biirctte zusammentillt,

Indem man hierbei eine der friiher erwiithnten Methoden der
Ablesung anwendet, sammelt man zunichst die ganze Menge in

emnem tarvierten Gefisse und iiberzeugt sich durch Wieun

das ansgeflossene Wasser soviel Gramme wieet, als CC auf der

1E1

Jirette wverzeichnet waren. Nun f{fiillt man die Biirette wvon




:t nun nach einander kleinere

Neunem bis zum Nullpunkte, und

Mengen ansfliessen. Auch hier priift man, ob die einzelnen ans-

Hossenen “\"-:il‘.::il.-\l 3'\'-'\'-'il |4!|r_'||_'-||‘\‘ll-] (Gramme ‘.\"II'_'_'__‘“]I. -'ll.« -|

7 yas .
der Biirette anze

n gleicher

Im die Vollpipetten zu priifen, kann man

indem man die bis zur Marke am se darin

I
wiiet. In diesem Falle hat man
festzustellen, ob das der Pipette verzeichnete Volumen der-
: 1 Seite 17) ge-

Bei der Priifung der Messpipetten kann man

nde Weise verfahren. die sich besonders zur

Apparate mit den Biiretten eignet. FEine richtig geteilte

e wird bizg an den untersten Teilstrich mit Wasser eefiillt;

4 &

zu diesem Wasser werden ans der zn priifenden Messpipette

t, mnd man hat hierbei dann

ine Wassermengen hinzugess

anf zu achten., dass die ausfliessenden Wassermengen eine

eiche Vermehrune des Wassers nach ce. in der an-

A85 Il.'l.‘.l I:II'I| I‘!'|.!I”l||'? M an |||II'\'|| u'.f]'--'i{'u'-‘
den tarierten Kolben bis an die Marke

hierzu verbraucl

gegossen hat.  Das

Gramm wiegen, als das (Fefiiss CC ent-

inder zerfallen in Eingiess- and Ausgiess-

A 3 o
cylinder; die erstern zel

on aufsteicende Zahlenreihen an der

ah 1 . 3 . . 5 s r ] = .
i"II:IIi_:'. s1e dienen dazun, ein bestimmetes "q'.'-llll.'l'.'ll L'.-II.‘-" I » 1N

sich anfzunehmen; die letzteren dagegen absteigende Teilzahlen
und werden beniitzt, um von der darin enthaltenen Fliissigkeits-

menge eine bestimmte Quantitiit heraunszugiessen. Eingussevlinder

en trocken angewandt; sie enthalten das darvanf verzeichnete

'liissiekeitsvolumen absolut, ohne Riicksicht auf Nebenumstinde!

vliinder gestatten aber eine gewisse Quantitit Wasser

nur mit kleinen Verlusten abzumessen, welche davon her-
e :

en, dass kleine Fliissigkeitsmengen an den Winden haften

bleiben. Man priift beide Cylinder dadurch, dass man genau

I
keitsmengen aus- einer fir richtig befundenen

Fliiss

o=

irette hineinlaufen lidsst, wobeil die verbrauchte F'liissi

Raum einnehmen muss, als

.-_-"].-El'.'!l'“



in der Biirette, — nur muss man den Ein

kommen trocknem Zustande, den Ausensscvlinder dagece

fenchtet priifen.
IX. Praktische Ausfiihrung der Bestimmungen.
>
es einer Reihe wvon 1".'nr:’.\-']'r'i]llll_'_'."'ll welche den Zweeck haben,

(/7]

teils das Abwigen, teils die Anflésung und die Zersetzung d
zu untersuchenden Korpers zu erleichtern, dabei aber auch Ver-
luste an Substanz miglichst zu vermeiden. Deshalb werden

a) tfeste F\""i'l"]lr']" zunachst ,!;"']||1|\.'+'-'!'I: das Pulver wird

auf gerdnmigen Uhrglisern al

rewogen, letztere dann mit je
einem zweiten Uhrglase bedeckt und in die TUhrglasklemme
cebracht, worin sie verbleiben, bis die swogene Substanz

analysiert wird, Diese wird nun mit Hiilfe eines

mnen Platindrahtes ohne Verlust in das

chens oder eines geboe

fiir die Ausfithrung

; i S
olas oder FErlenmayer'schen schiefwandige

-\I]-'III\-'.‘-I' bestimmte Gefiss (Becher-

Kolben, welehe anf

einem Bogen Glanzpapier stehen) gebracht, das Uhrglas mit Wasser

espiilt, nnd

oder einem andern geeigneten Losungsmittel

leeit ohne Verlust in das Aunfnahmee

Spiilfliiss

Wendet man zur Auflézune oder Zersetzune Wii

man Spritzen und Stossen der Fli

igkeit méglichst verme

well diese m istanz verbunden sind;

1

eist mit Verlust an Su

tes Erhitzen der Fliizssiekeit,

erreicht ersteres dureh gem:

wogegen das Stossen bald nachlisst, wenn an eine flache Platin-

drahtspirale in die siedende Fliissiglkeit bringt. Sollen sehr
kleine Men

massig o

en fester Kirper aufgeldost werden, so wird man zweck-

lie 10)- ile'I' 2Hl':l|":||- l'r-'\'x-Ic'||l,.-'=:|;-'r|l_‘,'n_‘ lGsen, die erhaltene

Liosung anf ein bestimmtes Volumen (etwa 100 oder 500 ¢ ) bri

und davon soviel abmessen, dass das erhaltene Volumen
die geforderte Gewichtsmenge des zu untersunchenden Kiorpers
enthalte.

b) Fliissigkeiten in relativ grisserer Menge (etwa 10 or

und dariiber) went

len direkt in das tarierte Aufnahmegef!

wogen. Der Anfinger hat sich genau zu iiberzeugen, ob

wirklich die geforderte Gewichtsmenge, und nicht etwa eine

Kleinigkeit weniger oder mehr abgewogen wurde. Es kommt be

jungen Anfingern nicht selten vor, dass sie statt 27 gr Bitter-

mandelwasser 27,1 oder 2V2 g

ein  Vorg

Ehe die nachstehenden Analysen ausfithrbar sind, bedarf




1¢ |y 1 falschen R fiihren mnss. Man widort am
- 31 einer ‘a-uliluiiu'!‘-'- bedient. Die
o AN T anzfliessen. cecen das Ende hin
dageosen setzt man die Fliissiegkeit nur tropfenweise hinzu,

sehr kleinen Mer

essen, (dass man em ‘Hsseres Yuantum (etwa 10¢)

mit Wasser biz auf 100 e¢c verdiinnt, und von
lteser verdiinnten Flilssigkeit soviel abmisst, dass das erhaltene

Volumen die geforderte Gewicl tsmenge des zu untersuchenden

R te. Soll eine bestimmte Gewichtsmenge einer
H'liiss abgpemessen werden, so erhiilt man ihr Vo-
lnmen dureh Division des absoluten (ewichtes
lunreh das spezifische Gewicht. bg off. Salzsiure (sp.
: y : 5] o

. 1.124) ergeben abgemessen {124 0,34 cc.

Wird dagegen, wie hiinfig, nach Vorschrit

(xerm, IlI., ein bestimmtes Volumen der

essen, so erfihrt man das Gewicht der

lurch Multiplikation des Volumens mit dem spezi-

[1schen '1'-".\'i:"||' der |.'.i-i-|r-'.-'|\',_'|‘i(-'ll,: :J"i‘ e (8p.
Lrew [,124) wieeen 1,124 % 5 6,620 ¢,

en rasentwickelungen statt, so muss man sehr

cerdnmice (refisse anwenden : !iw'|||-|'_-_ dser stellt man schief, da-

-'II].T Ili‘-" 1]‘.1‘**1_‘I\t'|5 an €“I' _);'J."L'_'r'Fliltlll'i']ii*;_"‘r-];.!“

= Wandung spritzt und von dieser wieder

herablanfen kann; oder man bedeckt das
Glas mit einem Trichter so. dass sein Ansatz-
rohr nach Innen gerichtet ist. Will man
Kolben anwenden, so wihle man die schief-
| wandige FErlenmeyer'sche Form Il."i_',:". 15), die

sich leicht ]'--ihi;_':-'lj lisst und aus der men

Niederschliice am |H'cglii-1|:.=~'1.r'r| und wvollstin-
digsten entfernen kann.
d) Bei der Wall der Gefiisse |'r|'|'iln'l']\-."-i"]'.1'|-IL'|'€‘ man, dass beim

die Fliissigkeiten geschiittelt oder wenigstens agitiert

man wihle daher nicht zu kleine Bechergliiser oder

Erl, naeeyer'sche Kolben, welehe hichstens bis zu Lo vefiillt sein
st das Wechseln der (ye-
tdsse im Verlaufe einer Analyse, weil dasselbe stets Verluste

durfen. Auch vermeide man mibglic

mit sich bringt,

ren (1,0—3.0 o) werden 1n der




X. Arten der Analysen; Indikatoren.

Die massanalytizchen Bestimmunesmethoden unterscheidet

¢l -i.-}-_ -.'||‘.':|,':_~-']|-".'. \-rn!'l'_',':il:;_;‘a 11, ||,il' \];Ii'r"i .-'.,|f1!'1||:i-':|; man

nennt demnach
1. Saturations-oder Sittigungsana lysen solche

bei denen ein saurer oder basischer Korper neutrali

wird. Man trennt diese Analysen in

en man eine Siure durel

einen titrierten basischen Kiorper misst; und in

a)acidime rische, bei d

1 Il

by a | i{ i | | m et ['ir-' H 'i. e, I,.--i l[('\.ll'le 1M1l -'il|='f: I-'I.-':.'-"Ii 11
Korper durch eine titrierte Siure bestimmt.
9 Oxvdationsanalysen oder Redunktionsana-

|\\' gen. solche, bei denen e 1.“\"\".:\
prozess vor sich geht;

3 Jodometrische, solche, bei denen durch die Enttirh-
ane zugesetzten oder entwickelten Jods die Menge
Korpers bhestimmt wird.

4, Pricipitations-oder Fallu
her denen ein ?\-;."lln'l'."i'lll”ﬂ: eNnLst

3 Anst

Y T,
» vollstandi

Erscheinen o
L]!a|"_-'.'|‘.i||l| heendet wird.

b, Go l (8] :'[ll': 8LT 18 ¢ he Anal Y 3 € 11, .=-.|||"|'_". -:I-'i -il': 1 e11
bestimmter Grad der Firbung die Menge eines vorhan-
denen Stoffes erkennen lisst.

Das Ende eini

inderung, oder durch das Eintreten oder Verschwinden eines

dieser Reaktionen wird durch Farbenver-

Niederschlages erkannt. KEine Farbenverinderung tritt zum
Beispiel hei den Oxydationsanalysen mit Kaliumpermanganat-

Jceit ist so intensiv, dass

losung auf; die Firbung dieser I

ein einziger Tropfen geniigh, um einer farblosen Fliis:

rosenrote Farbe zu verleihen. Bei Fillungen mit

erkennt man das Ende der Reaktion, meist an dem Aufhiren
Fillung, oder auch, je nach der Anordnung des Versuches, an

e :'Ii.l_‘l‘.\

der Silberlisung. Schwieriger schon ist es, kleine Mengen freien

¥
|

dem Entstehen eines Niederschlages nach Zusatz weits

Jods durch blosse Firbung der Fliissigkeit zu erkennen, wihrend
die Neutralisation der gewthnlichsten ungefirbten Sduren und
Basen von keinerlei dem Auge zugiinglichen E be-

gleitet ist. In solchen Fillen bedarf man gewisser Mittel, die

!
1
|

irscheinungen




Beendigung der einen Reaktion und den Anfang

.||i-"| FA ]-.|;-.-f|.-|_-_ 1thn anzuzei

einer neuen

yn, und solehe Mittel nennt

1 [Indikatoren. Sie sind, wie alle Reagentien, zu denen sie

ja auch gehoren, verschiedener Art, indem ihre Anwendung bald
iischen, bald auf einemi mechanischen Pa
werden bei den einzelnen Analysen aufgefiihrt

L

: Wiihrend in allen diesen Fillen der chemische Vorcang

? ein verschiedener ist, konnen die meisten dieser Bestimmum 1
loch in derselben Weise ausgefiiirt werden. Diese Art und

A Weise idndert sich nun aber wohl mit der Natur der gegebenen
Sul h unterscheidet man folgende Bestimmungen:

&

3 [. Gestattet eine Substanz die Erkennung der Endreaktion
L¢ 1t und :l':ill:"J|:l|i|' lich dureh blossen Zusatz der _\-II:'?|J;||;-C'|_4||]:;_:
mit oder ohne Anwendung 1es Indikators), so hat man eine

fe I !'--'-Z’-- |;'.':- 1'{'.Illl| mne, s Z. !;_ |[i|- ‘;1||='|-="||-:|_ |;|'-|‘J'|J|[|,-.=[}|_:-.-|._

der Pharm, Germ. IIT.

=y [T. Gestattet die Substanz die Erkennung der Endreaktion

i nicht sofort. oder nicht sicher, so setzt man von der Normal-
losune ein bekanntes, aber tiberschiissiges Volumen zu, und misst
_ den von der Substanz unzersetzt gebliebenen R est der Normal-

lsung durch eine anf die erste gestellte zweite Normallosune

: Dali eine solche Bestimmung eine Restanalyse, z B.
B m g des Silbernitrats im Argentum nitricum c. Kalio
= nitrico der Pharm. Germ. IIT.

ITI. Handelt es sich um Gemische zweier Korper, die beide

h verschiedene Mengen desselben Reagens eefillt werden, so

man aug der Differenz der Atomgewichte und diesen selbst

das Prozentverhiltnis der beiden Bestandteile feststellen. Solche

i Be imungen heissen Differenzbestimmungen, so z B.
' die Bestimmung der Chloride und Bromide im offizinellen Brom-
exr | . 7 3 i 2% :
1 Ealinm, Bromnatrinm und Bromammonium. (Siehe diese)
LAl
‘1 Wiederum kann man bei diesen Analysen 2 Wege einschlagen.
34 Entweder
:
4 a) man wigt oder misst eine beliebige Quantitit ab und
ud berechnet den Prozentgehalt, so bei den meisten Be-
18- stimmungen der Pharm. Germ. III. (Einfache Bestimm-
ie

ung) oder




zur Zersi _
Vs ] : I : 1
Aalt In oder oaer LT0ZEN

1 10} - 10

und ». 12 u. £.) so z. B. bei _\:|_ :'I'i_'\"_'-ln-!!' I’

115
Lien

(. II. In sehr vielen

direkten Prozentbestimmung

XI. Berechnung der Analysen.

.||'I' .\Ili:l_'\“-"l: NETE li.I-!' |;.|,‘.--|'-..|.-,.-,'

die erissti verwenden. Hierbei ist es vor allen
Dingen ni dass der Analytiker in jedem Augenblicke voll-
dariiber ist, 1. was er vor sich habe, 2. was er
\\.'nii-- Illlti a. welche E'al'=|='li1': Il" einzelne:
im Laufe der Analyse antrifft, zukommt,
Besonders der letztere Punkt ist fin nicht
und gerade in der Massanalyse | ! ahlen
sehr, so dass der Anfinger grisster Autmerksamkeit bedarf, wenn

er fehlerfrei arbeiten will. Die Bereehnune verliert aber jedi
b

itbersichtlich, wenn der Analysierende sic

hv

vierigkeit und gestaltet sich aunsserordentlich einf

1 VOn vorn herein daran

gewohnt, kurz die vorgenommenen Arbeiten und die dabei ge-

wonnenen Resultate zu notieren und dann am Sehlusse
Gedankengang der Rechnung ebenfalls genan anzudeuten.

Mit grossem Vorteile bedient sich der Antinger der nach-
r-‘,l‘i:n']:l:.-.'.‘l 1".]"‘[.1_;'r'|}li:'_':l’.l| llr|I| Lil']‘ llal.".‘l!i.-\ :'I"]"\"f"|'_'_'|"“I:"II']:'.‘I :'\f-1
die ihm fiiber jede vorkommende Frage sofort Gewissheit
schatfen und 1hn bald in Stand setzen, selbst foleerichtico

An

Da diese Muster jedem Gedanken im Laufe der Operation und

age der Rechnung anfzustellen und selbststindie zu

Reclhimung kurzen, prizisen Ausdruck verleihen, so seien sie jedem

Anfianger zum Gebraunch aufs Wirmste empiohlen; er d fin

jede in der Pharm. Germ. IT und ITI, und den Vorschligen der
Pharmacopoe-Commision des Dentschen Apothekervereins vor-
.:{I_ITI’_:II‘.'llll.t‘ .-\||:1'.\':_~'-: eine ,‘.—':"e-il'.:.“nl:-ﬂ'.n- |,"--:'1:: finden. Sehr vorteil hatt

aller

wird es sein, wenn der junge Massanalytiker sich v



leann.
o Analyvsen ent-

cpschehen

1ro3se Miihe
11

on Formularen fiir al

hiilt mein Massanalvtisches Uebungsbuch: Beilage zur Mass-
Verlag von L. Heuser in Neuwied.

leicht unter Zu-

|":':|_:'-'|!. Fiir die Aust

a) Die zur Untersuchung vorliegende Substanz

dem technischen oder pharm aceutischen

Namen bezeichnet, so z. B. in Zeile 1, 4—8, 15—20 des

) Der n dem ]-:u‘.--_-'.~'u-!|12‘..-'_','.~'||]|:_|-'I;‘; Zu bestimme

durch die ehemische Formel ausge

9 und 14—21.

5—7 werden nur dann ausgefiillt, wenn nicht

die eanze abrewosene Menge der Substanz oder deren canze

Liosung, sondernnurein bestimmter Teilder Im«lln;_-;

de raucht werden soll.

[ argewicht gilt nur fiir Verbindunge:
das Atomegewicht nur fiir Elemente: so in Zeile 9

:

) Der Biiretteninhalt wird ver und nach der Arbeit
als auch mit dem Namen der an-
wandten Massfliissiokeit bezeichnet. so in Zeile 10—186,
f) Die Wirkung der Normalfliissigkeit bezeichnet man in

Zeille 13

Oxydation, Bindung des Jods, oder Fidllung,

sowohl mit der Menge

16 je nach dem Vorgange als Sétti

r) Die Zeile 19 dient zur bequemen Rechnung. Hat man
z. B. 3 g oder 3 ce. Substanz analysiert, und soll den Prozent-

lesst man von 3 g (Zeile 18)

aohalt baroel . J
oghnall erechinen, so sch

auf 300 g bez. 300 ce. (Zeile 19) durch Versetzen des

nas; die Division mit 3, um auf 100 g bez. 100 ece.

20y zu gelangen, ist einfach und leicht aunsfiithrbar.

h)y Der Prozenteehald von 1010 ce. 15t ill_[['[']] Division mit
' er Flissigkeit anf 100 g zu




Einfache Bestimmung.

1) Ueberschrift: Was ist mir gegeben? (Name der Substanz.)

2y Wie viel wiect das Gefiss - Substanz? -
} -\-‘Il‘il' '\-I'_'l ‘\'\'il'“"' ll-’l.‘i [:l‘|.-'-|-““.-'
£y Wie viel h:

0) Ist die Snbstanz auf ein

benennes

\ 1 ot |
Yy olnmen

verdiinnt worden?
6) Wie stark ist

7) Wie viel wurde hiervon zur Analyse abgemesszen?

osung ¢

die 1

8) Wie viel Substanz (diese zu benennen!) wurde alzso in Arbeit
oenommen ?

) Welchen Stoff suche ich in der Substanz? (Formel des ge-
snchten Stoffes!)

Welches ist dessen Molekular- oder (bei Elementen) Atom- '
gewicht ?
dessen Aequivalentgewicht?
) t mant
11) Wie hoeh steht das Niveau in der Biirette nach dem Ti-

trieren ¥

12) Wie hoch steht das Nivean in der Biirette vor dem
trieren 2

13) Wie viel Lissune habe ich verbrauecht? Zu welchem Vor

14) Wie viel des gesuchten Stoffes zersetzen je 1000ce der Nor-

mal-Lisung ?
15) Wie viel des gesuchten Stoffes zersetzt 1ce der Normal-
Lisung?
16) Wie viel des gesunchten Stoffes zersetzt die wverbrauchte
Menge der Normal-Liosung?
Wie wiel der gecebenen Substanz enthilt also wie viel des

=t ]

18

resuchten Stofles?
19 und 20) 100 ¢ (cc) der Substanz enthiilt also wie wviel des

cesuchten Stoffes?

21) und 22) 100 g enthalten wie viel @

NE. Abecemessene Menren missen duarch

GFewicht




Einfache Bestimmung.

T Netto o (ce)

m s o : celtst und mait

ce Livsung enthalten

=

Wasser verdiinnt, sodass

.1 hiervon

1T also in Arbeit genommen

Molec.

Man titriert mif

At.-Gew,

diirette nach dem Titrieren:

Stand der Biirette wvor dem Titrieren:

e

o o

=J

¢

10
11

12




Direkte Prozent-Bestimmune,

¥

Ueberschrift: Was ist uns oe reben? (Name oNmnbstanz. )
) Wie viel
Wie viel
Wie viel

b

aas (refiss Substanz ?

6) Wie wviel Substanz ist in 100 ce dieser Ldsune oder Ver- o
diinnung enthalten?
7) Wie viel dieser Lisung, also wie viel Substanz wurde hier-
von abeemes
8) Wie wiel ¢ der Substanz wurde verarbeitet? Wie viel
g-aeq. des I!_"""!l"ili<'ll & x
9) Was suchen wir in der nen Sul 7 Welches 1=t
das Mol.-G | w das Aq.-Gev
des
107y Womit titriert man?
11) Wie L stelit das Nivea n o e nach dem Ti-
trieren ? —
12) Wie hoch steht das Niveau in der Biivette v or dem Titrieren ?
13) Wie viel Losung habe ich also verbraucht? Zu welch &

Vorgang ?
14) Wie viel GGran miiquivalente (8. 13) sind abzewogen worden ?
15) Wie bezeichnet man den Vo

16) Wie wiel ¢/, des gesuchten Stoffes zeigt je 1c¢c Normal-

l6sune an?
17T) Wie wviei ce Normallgsung wurden verbraueht, und was da-
] :

durch angex I Be
18) Wie wiel 9/, des gesuchten Stoffes enthilt die gegebend

Substanz?

) A erkan i lia I i ron

1 10° 100

otoftes g ywren werden. Da man ans andern Anzeiclien

stimmen kaon, wie viel des gesnchten

vabstanz enthalter

so  bemisst man unter Bericksichtigung irtes der Massfliiss

die abg e Sohstanz so, dass man

Maszsfliis




Direkte Prozent-Bestimmung.,

Netto o

celtist nnd mit Wasszer verdiinnt, sodass

ce Libsung enthalten . . g .
also in Arbeit genommen . . g

(resucht 0w e Moleoa At aGews s _-\l'-i_

Man nit Sl
Stand de nach dem Titrieren: ( h
Stand dex 01 dem Titrieren £

: hiervon 6

Berechnung des Wirkungswertes der angewandten Normallosung
eanze Grammiiguivalente nnd ihre Bruchteile.

erkannten Prozentsatz des

suchten Stoffes,

( ' od. J Normailisung
a = -::la("!_ !'_ d. |.|...) Grammiiguivalent

w
¥

anf




1)

2)

{!il

17)

18)

Muster

———

42

Einfache Restanalyse.
en? (Na

msubstanz ?

Ueberschrift: Was ist uns gegel

5

Wie viel wie das (zefiiss
Wie viel wiegt das Gefiss?

Wie wviel Substanz (diese zu benennen!) haben sie also ab-

gewogen ?
Ist die Substanz aut ein bestimmtes Volumen eelisst oder
verdiinnt worden ?

Wie viel Substanz ist in 100 ec dieser Lisung oder
ung enthalten?

Wie viel dieser Lisung wurde zur Analyse
Wie viel Substanz enthiilt diese Menge?

Also wie viel Substanz (diese zu benennen!) nel
in Arbeit?

Was (ehem. Formel!) suchen wir in I|l'|"_;‘-'__',-'
\\‘.:“ oross [ des 1;-']I|_1-'|| .'“:[:\l”'--;i -_‘lnlu..
gewicht, wie gross das Aqnivalent

1

oawich

Wie viel des Reagens setzen wir hinzu bis zum deutlicher
Ueberschuss ?

Wodureh wird dieser Ueberschuss zurii

Wie hoch steht das Nivean dieser letzten Fliissiockeit nach

dem Titrieren?

Kremessen ¢

Wie hoch steht das Niveaun dieser letzten Fliissiokeit vo
dem Titrieren?

Wie wviel Normalfliissigkeit ist also zur Entfernuneg obicen
Ueberschusses verbraucht wo '

Berechnung: Wie viel das Vol. der iiberschiiss
pesetzten ersten Normallosung 1m Ganzen?

110
LLEE

Wie viel davon wurde durch die zweite Norma

osung entfernt?

".l'L'it‘ \'il:| 1[:4\'(11| '\\'I::'Iin: :.|.-‘i: |l|l'_':'i| .H.- :_-_:--4_-::-!..-]_4-_ .“::[EH‘.;!“;‘,
zersetzt ¢

Wie viel des gesuchten Stoffes zersetzen 1000¢e der ersten
Normalltsung ?

‘\\n'J‘I' 1'.| r]l.‘_a' lg_!"r'rdlll';li'r'H HI'.II”‘P.-; zersetzt 1 ce |1;:-." Brsten .\.:Il'-
mallésung ?

Wie viel des _::l‘.-!lh'].lll‘.’l Stoffes zersets
Menge der ersten Normalltsung ?

die verbrauchte

Wie gross war die verarbeitete Menge der Substanz, wie vie
wirksamen Stoffes enthielt sie?

Wie wiel des wirksamen Stoffes enthalten also 100 g (ce)
Substanz?

0/ |

100g enthalten also wie viel 9/, des Stoffes?

=N

7



Einfache Restanalyse.

b 2
drutto g “
b- Tara g 3

I
Netto R o '|

» : aviesiy b L Sl
verdiinnt resp. In .« « « . . . pelost, sodass o

mit Wass:

= 100 ¢ce Losune enthalten . . glee) . . . hiervon 6 il

remessen . . oe e -~ s o Elee) o w e [ I

also zur Analyse verwandt . . gfee). . . !

Gesucht . . . . DMol. resp. At.-Gew, . . . Aeq. Gew. . d t

Bis zum deutlichen Ueberschuss zugesetzt . . .ec. . . 10

Der Ueberschuss wurde gemessen dareh « a2 = o la e i 1]

Stand der Biirette nach dem Titrieren: . . . cec . . . 2

: o : R o
Stand der Biirette wvor dem Titrieremn: . . . cC. . . 15

rancht z. Entfern, iiberschiis:

ce 1o

entfernt S

Ueberschiissig

hiervon dur

b also durch e 12t -3 . w cep T

i Ll iy o o ol 15
LA }. |£:|_ |I|+, . 2. - : ]”
on |l|_|. .l... . . LA . . . & 20)
1 o
S

enthalbem | B o gnl vl 21 i

et 80 = e oa e oo enGhaltERT o ) B
te 00 0 (a0) i s o i enthalften v e 0 T un e s

100 g ey < enthalten! . . w2 e ol

D
L=l O

{ K



Restanalyse mit direkter Prozentbestimmune.

.'\h!"l'-'-'l- unterscheidet sich nur daduarel
‘-‘.'I"rlihl‘:q']llr'.‘l le'hlzl;nil\'_-'-' d man nicht
gegebenen Substanz, sondern stets -, oder
gesuchten Stoffes an Substanz abwiet,
B. 1ce einer |..'|”l.-"|E_‘i.'_" 0 !"._'” bez. 1.00 o hez,
dal ".‘.'I’I'l-,',‘-\;|||:|'|;! |"\'|-l.:.'.l'
Frao

an. Hs ist leicht
en 1—17 und aus Must

ter II die Fragen 14—18 nach ei
vorzulegen.

, sich ans Muster

h hier gilt das in der Anmerkung zu Must




=1

im . . . . . . gelost und mit Wasser verdiinnt, sodass

ce Lidsune enthalten . .: hiervon
Lisung enthal L e v IR 4
les 1bg s3en g
also zur Analyvse verwandt . . g

lie Gesucht . . . . . Mol resp. At-Gew. . Aeq Gew. . .

I1 Bis zum deutlichen Ueberschuss zugesetzt . . ec

Der Ueberschuss wurde gemessen dm

stand der Biirette nach dem Titrieren: n g THEBG esa sl e

Stand der Biirette wor dem Titrieren: St G e e SRS

Ueberschiiss

zuresetzte R « o+ s 10O

entiernt = « 5 =

hiervon durch

also duarch

Berechnung des Wirkungswertes der angewandten Normallosung auf

ganze Grammiquivalente und ibhre Bruchteile,

et P den durch 1ce Normallosung er nten Prozentsatz des

n = die (' od. |§|") x--.-.:..-.ha-..c.

8 — das od, od, Gramumig
i 10} 1000

104

goigtia o w » o Mg oo e e




Eintache Differenzbestimmung.

Diese Analyse erscheint zuniichst als eine einfache Be-

stimmung; sie setzt voraus, dass die Summe der beiden Bestand-

teile genau bekannt sei und dass es sich nun daram handele.

die einzelnen Bestandteile dieser Summe zu isolieren. Desh:
miissen diese Gemische entweder rein dargestellt (cetrocknet,

» der etwa wvor-
1 Wi 01

}:I:I.'_':I'.“-ii'Flil'llf_'|!! v.‘--rul--n i::ln'r' man mus=s -iin ,\T-_-[ o

handenen fremden Korper, die von dem angewandten Reacens
nicht beeinflusst werden diirfen, genau kennen. Niheres be

Kalinm bromatum, Natrinm und Ammoninm bromatum. 1

in Betracht kommenden Fragen

ind dieselben, wie hei "ill"i' e

fachen Bestimmune: man das Gemisch als

L . ¥ = : '
haltenen einen Bestandteil aus w findet, dass

gehalt 1000/, iiberst

{

wenn man den J\--"-l'||--|'

Aguivalentgewicht als Ausgangspunkt withlt) oder

erreicht, wenn man von dem Korper mit niedr

em Aquiva-

lentgewicht ausgeht. Der Abschluss der Analvse und die zue

hirige Berechnung ist im Text genan angegeben und bedarf

keiner Erliuterung,



Kinfache Differenzbestimmung.

o~
¢ |
1
L=
’ I . . - . . - gelist ond mit verdiinnt, so dass

|

_;‘|::I'||1l|;:]il'1: LTS U S e hiervon

i}
o
e

Braneht | N 2l e RS |

i S e ,\r|lli.:'l'-.=]|. Atomgew. . . ..‘;I:l'l;t'\‘l'.
GesuchtII . . . . Mol 1'esp. Atomgew. . . .'\i|.-li|'\\'.

Man titriert mit

Qi s Pirw ] e
m Stand der Biirette nach dem Titrieren: . . . ec

Stand der Biirette wvor dem Titrieren: . . . c¢ce . . . .

1- algo werbranchit Zur o o e G miEn = el e B S I
e il
. 1000 e : % g i
i |
1« | r].._ o i
_ d [ . f
0o . LLLh, . - L . . . . .
' |
& |
o wiirde demnach enthalten . . . g . . . . f
P00 2 e do. do. do. o " |
VR e I
|
|

Der Prozentgehalt —— 1009/, betriigt . . . . .9 !
- anter - e

Er weist auf . . . . . hin und steht in direktem Ver- i
hiltnis zu der gesuchten Menge des zweiten Stoffes, ebenso wie
die Differenz der Aquivalentgewichte zum Aquivalentgewicht

des zweiten Stoffes; also:

Aeq, Gew, Differenz
des 2. Stoftes = won 100 °

100 ==X == . ol o o e o a L



Differenzanalyse mit direkter

Diese Analyse erscheint zuniichst als direk P1
. ) 5 : e s | |
stimmung. Durch Abwigung der Substanz nach ].-H:_ A

_L';-i'.:||. des einen der beiden zno suchenden Stotfe erke

der verbrauchten Menge der Normallsung sofort

.

od. Prozenten. Der Gehalt betriet, wie bei Muster §

1’ 10

mehr oder weniger als 1009/,

und

z.-}:ziw:ai.ilul:mlu;;. wle unten ang

er
Stoffe man als .-\IEF:’HI|.';'.~jlll1|:-fi- wah it
nur

gleichgiiltig ; MUss man

man

Grran ||1'.:':'|ll.l'l\';|1:='1':':

Prozentbestimmung:,

oelden

\I-.'J'.-i-ll-ll-\ii'_;'



« VT

Differenzanalyse mit direkter Prozentbestimmung.

Brutto e
4F g

Netto el O
oelist und mit Wasser verdiinnt, sodass

ee Liosung enthalten . . & . . . .; hiervon

ipgemessen . . . Ce o
ans _ _ I
b o also in Arbeit genommen ., . g .
g-iiq. von
i
= Gesucht I . . . . . . Molec. At.-Gew. . . Aeq.

Molec. At.-Gew. . . Aeq.

Man titriert mit
Biirette nacl dem Titrieren:
Biirette vor dem Titrieren: . . . ce

also verbrawcht zur . . . . . . « = 00

Wigt man von der 7 e les gesuchten
~ alby } imch u nstehender Prozentwertiorme
o
- I|
e rorehene enthalten
l
0
D Prozent 1000, hetrdgt . . . O

Er weist auf | . . . hin und steht in direktem Verhil se Zu

resuchten Menge des zweiten Stoffes, ebenso wie die Differenz der Aguivalent-
rewichte zum .:.I;!:i'-::ll'l.'l les zweiten Stoffes, also:

o i ot e = 0

 Kg-Gew.: Lo -Gew.

also 100 — T P )

des 2, Stoffes = Diff. von 1000f;: x

Berechnung des Wirkungswertes der angewandten Normallosung anf

ganze Grammiigunivalente nund ihre Bruchteile,
Bezeichnet P - den doreh 1ce Normallisang erkannten Prozentsatz des

I 1
n = die (I.--nl. ,_.J Normallisung.
1

1 1
a == das (1. od. 4, ode 55 J Gramméquivalent, so ist
10)




Specieller Teil.

I. Saturations-Analysen, Alkalimetrie und
Acidimetrie.

Bel der Alkalimetrie werden Basen oder basisch re:

Dalze, durch titrierte Siuren bestimmt. Durch die Acidimetrie
werden Sduren durch titrierte basisc
.!.“5'1]' heide F
stoffes, der durch spuren von Alkalien oder Siuren die
wechselt. Von der Ph. Germ. III. sind Tinct.

Ph nolphtalein als Indika sehlagen ;

he Fliissighkeiten gemessen.

5

lle bedarf man eines Indikators, meist eines Farb-

Loren Yolrg

noch hiinfiger Verwendung Lacmustinktur, Curcumatinlt

Rosolsiure.

Reaktionen der Indikatoren fiie Saturationsanalysen,
Sduren Allkal

Coccionelltinktur gelbrot

(3 500
Phenolphtaleinlosung nicht purpurrot

(1 100))

Curcumatinktur gelb braun
(1 1007

Liacmustinktur rof blau

(1 10

Rosolsiurelisung oelh rosa

{] LN

1. Bereitung der Indikatorfliissigkeiten.
a) Tinet. Coccionellae. Ph.Germ. II. 3 grm Cochenille

(die weiblichen Tiere wvon Coccus Cacti L) werden frisch zer-

rieben mit 50cec Weingeist und 200 cc Wasser iibergossen, einige



bl

Page eriert ann die Fliissigkeit filtriert. Die rotoelbe

Flocken ab und wird bei lis

1o

e
I
I

her Liosung durch Oxvdation entfirbt, Die

irid durch das Anunftreten

Kohlensiure nicht beeinflusst,

anch Ammoniak hindert den Ubereang des Purpurrot in Gelb nicht.
Bei der Anwendung der Cochenilletinktnr fiirbt man
ntweder die alkaliseche Losune, und schliesst mit

Siaunreab, wenn der einfallende 'l'|'.s!s:'|-]. keineFarben-

Vel lerung mehr veranlasst oder man firbtdie Siure
isst diese in die farblose Alkalilésung ein-
aufen, bis der einfallende 'J‘l'u-[::'l'l-_ nicht mehr zu

srkennen ist. Essigsiure und Acetate, sowie Alu-

1sensalze beeinflussen die Farbennii-

kann 111 411 ]lt'l lEl".‘r']e .\II\\""*"I!‘EI-'ET

tur nicht verwenden.

) Phenolphtaleinlésung. Phenolphtale

eLn L'--|i|i'--'|| welsses Pulver, entstanden durch |',|'1|l|-"?,'"'|l VOIL 5

eilen Phtalsdureanhydrid mit 10 Teilen Carbolsiinre und 4T

Hen

one., schwefelsiure aut’ 110—1200 (Sehmidt), wird in der 100-
relGst, | BT

 durch die ,:'t']‘jn'_:'.-'ll-l! .“\';nu'w:l freien Alkalis roteel
li insten Menge

aunch die freie Kohl

fachen :‘II]I'I:_L'\_" verdiinnten .“IK.L'E”.'_'\."JI-“:[I',‘-;

Lisung

arbt und
n Sdanren entfdrbt. Dies thut aber

anren die Kié

ensdure. Bel Anwesenheit von Ammoninme-

salzen oder Ammonia e allmiihlich, nicht

¢ eehen die _
tzlich, vor sich, weshalb man bei Anwendune von Phe-

h
nolphtalein das Auftreten von freier Kohlensin T e,

von Ammoniak oder Ammoniumsalzenzu vermeiden hat.

¢) Curcumatinktur, aus gepulverter Curcumawurzel
and verdiinntem Weingeist 1: 100 bereitet, findet sehr beschriinkte
Anwendung. Damit getrinktes Filtrierpapier (Curcumapapier)
dient bisweilen als Indikator bei :_-‘lnf:_';l-]: 202, 'l_‘ﬂill}-l;m;i'[‘\-,,-!_.]_‘

bei denmen als Endpunkt das Auftreten oder Verschwing

en der

alkalischen Reaktion angesehen wird, wenn ein Tropfen der =zn
g I

priifenden Substanz auf Curcumapapier gebracht wird.

d) Laemustinktur wird aus dem kiuflichen Lacmus er-

halten. Derselbe enthiilt die Kaliumsalze mehrerer saurer Farb-
stoffe, von denen das Eine in Wasser léslich ist und den Be-

standteil unszerer Lucmustinktur bildet. Ein zweites wird durch

tus ausgezogen und ist von roter Farbe mit eoel

gelbgruner




letzteres die Reaktion

hst durech kochenden Alkohol entfernt, und der Riick-
dem 10fachen GGewicht kalten Wassers ansgezogen.

hiilt nun eme dunkelblane klare Fliissiok

der ans Kreide oder

kleinen Lacmuswii bildet. Die klare

keit wird dann mit verdiinnter Salzsinra (Medicns

oder verdiinnter Schwefelsinure (Sehmidt) soweit

mit viel Wasser verdiinnt, eine violette L

Lt‘l;‘.l ZIH:I]'/, von :||:‘I:|I' H.:I_I||'|‘ 1'01 ant 7.;;;-'.1";/_ \||_~_|..|]-i:|!.;
de h blau wird.*) Beim Aufbewahren in VErse 3
Gefiissen entfdrbt sich die f“|i'i.-i.-'i.:.'|i Uy wird |rI beim Schiitteln

mit ;|1||:-\_«||||fit'i~:-'||rl‘ Luft wieder blan. Man bewahrt sie des-

halb in lose mit Kork oder Baumwolle verstopften Gef
Dieser Indikator wird durch die geringsten Mengen SHure

rbt. Ammo-

Fliissigkeiten.

rot. durch die

sten Mengen Alkali blan

niak verhilt sich genau, wie andere alka

Freie Kohlenséinre aber erzeugt eine

Fillen die Erkennung eines U
der Reaktion sehr erschwert. Deshalb vermeide man bei An-
wendung von Laemustinktur das Auftreten von freier
Kohlensiunre, auch von HEssigsdnre und Ameisensiure.

e) Rosolsidure Cyy Hyy O5 wird durch Erhitzen eines Ge-

misches wvon Carbolsiinre und Schwefelsinre mit entwi

Oxalsiiure und Auswaschen des Reaktionsprodunctes. Die

liche Rosolsiure bildet rotbraune amorphe Stii

mit e
metallischem Refiex; sie lost sich nicht in Wasser, leicht aber
in Alkohol: eine alkoholische Lissung 1:100 ist der in der Mass-

analvse angewandte Indikator. Eine saure mit Rosolsiurelésung

versetzte [“li]_' -»‘La-éi _r_r;l-ll'.. ]n-i 1{:'[' H;'I'H'i:;'ll]];.'; i|.'i‘| t‘i]Jr'lIi .‘\:"

g lkali
plitzlich aus Gelb in Rosenrot iiber, wiihvend der Uebergang
einer alkalischen LE'HI]]:_!; in die Sidure den |1.'|1.:'--i;|"i:|'1‘-|| Farben-

wechsel weniger prdcis erkennen lisst. Ammoniak und

Kohlensdure beeintrichtigen den Farbenwechsel. Man benutzt

die Rosolsiiunre dann mit Vort man bei einer

Sdttigungsanalyse mit der

1 =
4Ds5CNllessen

kann.




Massfliissigkeiten, ihre Herstellung und Urpriifung.

harm. Germ. JIII. ftordert als Massfliissigkeiten fiir

1LY SEN S 1) A -_|l!|1_;: ;l| \.':!!'II-'.:||||I'if.'IlI.-- YO0iln-
trieum = 1, Normal-Salzziure: 56,5 ¢ Chlorwasserstofl’ in
Kali canstici volumetricns

|\':;~!i||!||||.\'.i|'-:-_\}\'ll in 1 Liter ent

Massfliissickeiten merke man ein

i danach, die Maassfliissigkeiten i
= stets petwas wenieer zu verdiinnen, als die Rech- iIE
n nung ergien ':l
" 2 Man merke stets cenan die Menege der nach ii
] ¢ Versuch noeh vorhandenen Normalfliissig- :

; el I:
i Die Darstellung der Normalsalzsiinre kann uns ein Beispiel .i-ln
| n fii Herstellung aller Normallgsungen, deshalb soll 14
sie hier ausfiihrlich besprochen werden. il

}! i b SRR !
i

a) Darstellung der Normalsalzsinre il

2 1. 86.5 ¢ Chlorwasserstoff sind 1n 14be off. » Salzsiure |
: - o i LG . . . 1
1 enthalten; diese Gewlichismenge 1St also zu emem Liter zu ver-
153
r :
z = !
- am Vieles leichter, besitzt sie z B. m

g0 bestimmt man den Prozente

o

o1l inre nach einer worhandenen Tabelle (hier
and berechnet die zu verwendende Menge X nach der Formel
1 - 25 146

N = 152.1. In diesem Falle wiren also statt der

i 4 36.5 146 ¢ off. Salzsaure 152,1 ¢ der vorhandenen

einen l,iTl'!'Iillll-J"]:' etwas mehr, als die

also anstatt 146 wielleicht 150—1%

statt der ebenberechneten 152 vielleicht 160g Salzsiinre

lestilliertem Wasser von mittlerer Temperatur bis

auf. Wir wollen annehmen, wir hiitten 150g

Salzsiiure auf 1 Liter verdiinnt.




.l'--_i]'.-‘ll?_\_;!.l':'f

Jdce dieser Salzsidnre zur S ttigung ver

a) Darstellung frischgegliihtenreinen Natrium-

carbonats. Hierzu kann man das off _\:u‘l';'_c-.-||'i.-_.:;'_.-|||., purnm
benutzen, welches indessen die Nachteile

hat, dass es leicht

schmilzt, unter starkem Aufschiumen langsam sein Krystall-
wasser verliert und nach dem Erkalten zie h schwer und 1:
Wassel { il 1 <G dem Lrkalten ziei 1 schwer und la
sam 18slich ist. Am besten eignet sich

|':IT\i|.-IIi-'I|]|| ier |‘:—|_ {;e-['“__

Siedepunkt d

hierzu das Natrium bi-
[11., welches schon, wenie iiber den

s Wassers erhitzt, sich in Natrinmearbonat, Wasser
und |\-||||]|-|||_'LE|.XI\|| zersetzt: 2 Na H{'H:I = N
(I'h_-. [[I‘l'l'irl'i ]

nicht, sondern sintert hi

a5 003 + H, O

A M1 t+ . r
=S -||-|_: nicit 11,

tens ein wenig zusammen. Man fii
Zur iJ'|]'~'1|‘|:I'. * -E.--4 ‘\:i'-T];‘-'\‘.:!l'(lz".""];a,l.'.':-( -"_'_‘..n-.! [" 1 ]

Inhalt mit dem gepulverten Natriumbicarl

mit dem Declkel und werfihrt SUCELSSIVE T

25

&) :'l[:i':l :'I('.":i].'ll.-l': uf;l,—: 1-i|-~:.'|;||'.__-_'|-'-_'-.iu-;||' il

Z) man glitht ihn eine Viertelstunde !
1 Tiegel in den Exsiceator zum Ab-

dure, damit das Salz keine F nehtio-

G) man '\‘.-"I-_\_'.T tlen I'!'H»'lll'-"l-']_' ]l-n't_[':-i nnd bestimmt seine

rewichtsabnahme,

=) man |'I-I|'.!|:'|' .'|||' :Ji.l j‘.y‘,;.-|' — r:: VO -.‘\"'i"ll YOI

und iiberzeugt sich bei der zweiten Wiio

Gewichtsabnahme statteefunden hat., Ist

so ist das Salz zum Gebranc

man uberein-

-

Nach der Rechnung resultieren Na, COy =53 aus 2 (Na H CO,)
=4 zur Darst I-]iilH.:' von 10 g .\:.l._. COyq bedart man also 15.85 o
NaH CO;. Man nehme also vielleicht 17 g in Arbeit:

Platintiegel die ganze Masse nicht, arbeite man in 2 ader 3

i, und bewahre das

Priparat unter einer Glas-

elocke ither Schwets

b} Abwi

schon an und fiir siel

siccator) auf.

AN Vo Salzes. Ist diese Arbeit

=

schwierige und zeitran-



er, mehrmals

wenn sie, wie

nti a0ll. Um dieses wiederholte Abwi
1 Z1 irt man folegendermassen:
«) Man wiigt von dem eben erhaltenen Priparate 10 g
mit moglichst erosster Genanigk in einer kleinen Porzellan-
- 11E :||I

) bringt es ohne Verlust in einen 100 ce Kolben,
--||i'|1'1 die Schale mit Wasser ans und bringt dasselbe
ifalls in den Kolben.
8) man giesst den Kolben */; voll Wasser und lgsst
ohne Anwendung von Wiirme,

(
zur Marke woll. Von

E) 'I-Ilil'I "‘.:l,‘i‘:l'i| 'E.I'I! |‘\.-l-|i!-'ll I

100 ce 10 ¢ reines frisch gegliihtes Natrinmcarbonat

ringt. man dieselbe in eine 30 ce - Quetsehhal

1 = nan f_’."l | eh ‘_:'1'41";“"‘ ]“'I m \I']
). sie in ein Becherglas, firbt sie mit Cochenilletimktur
nd und unter bestiindiecem Umschiitteln so la :
a7 tte zufliessen, — schliesslich troprenweis
bis der einfallende T pfen, gegen welssen Untererund

[st die

bheobachtet, keine Farbenveriindernng mehr hervorbri

ap werden 37.7 ce. (Poleck)

stark, so wird man weniger

Lt 1 ZFelrdlld W
WAr 218 Z1 .c.-l|'-_~.';..-||, I|.-'||I' rebran '||1 haber
Vi ch 1. Verbrauchte Salzsiiure h.hH
1lso zn wenig 1.1 co
s miiszen alsa je 36.6 ce Salzsiare um 1.1c

verdiinnt werden.

Die Menge der vorhandenen Salzsiiure betr
1
|

mmen in die Biirette 60 e
0 sind noch vorhanden 940 ce
Je 36,6 ce derselben sollen um 1,1 ee verdiinnt werden, dem-
nach sind zu 940 ec zuzusetzen:
366:1.1 = 940:x: = 28.2,

anf keinen Iall zn schwach zu

Wasser hinzu, und lassen dann

bliebenen Rest von etwa 24 ce




hinzulanfen.
Fiillung der

von 20c¢c Natriumearbonatlisung zu K

tte mit Salzsinre

Versuch 2 Verbrauchte Salzsiiure - 37.4 ce. 3]

ZU1 wenig (.3 ec, 1
also sind zu e 97,4 ¢e. Salzsdure 0.8

ec. Wasszer zuzusetzen

k
im Kolben G4
zugezetzt an Wasser 27 co
ans :!.-;' f";:i'r'--i‘.- _'_"." " i
YUY o
Lab zur Fiillung der Biir. 60 ce j
also ist Salzsiure vorhanden 931 ¢ e

Hierzu haben wir zuzusetzen :

S7.4 0 03 ol x o= 7.4
Man setzt nun noch 7.0 ce Wasser hinzu len Res I
aus der Biirette zuHis ssen und bereitet nacl 1 igem | -
schiitteln einen dritten Versuch vor, der dann meist st 1
dem gewiinschten Ziele tithrt. - Hat man och dureh Unacl
samkeit emne zu schwache Lidsung erhalten, so fiice man eine

unverdiinnte Sidure hinzn und fahre mit solehen

D1 elne Sdure von ear otirke erha

.

Bei guter Arbeit muss dies

Klar zn

Natriumearbonat zur Si

bilden wir uns zuniichst die Zersetzunosformel

und 03 o Na, CO, siitticen 1000 ce 1, H(CI

2 1OHM) e

D3 €
an.r2ce Y, HOL
Darstellung der Normalkalilauge ’
Ph. Germ. IIT: Kalinmhydroxyd in 1 Ltr. enthaltend.®

Ph. Germ. II: .Reine Kalilauge, frei von Kohlensiure. a1

lg Oxalsiiure muss 159 ec der volumetrischen Kali- ()




r verbraunchen* Zur Darstellung der

man 60 ¢ reines, dorehscheinendes
250 ce Was I

1 ckeit erhitzt
[ten fiillt man die erhaltene Libsune zum

Liter auf. Hat man hierbei ein Hydrat ohne weissen, krustigen

ihlt, so erhiilt man eine beinahe ganz il

|

wdient sich die Pharm. Germ. [| reiner |

Ux dass 1 ¢ derselben 159 ce der Normal- |
hl 1ge Zur o Um dies herbeizufiihren. wiict

’ ot
nm Oxalsinre einzeln ab, sondern man ver-{f3, et i
fﬁ YA |l

vorner eim Natriumearbonat, indem man 2o 1

Zats I
S i i : b i ; nau 17 et Il
abwiegt., dieselben 1m Wasser ohne Verlust 16st und die aunf 15° iy & {

caltete Libseng auf 260 ¢e verdiinnt. Von dieser Lisung ent-
rter Oxalsiiure (Hy Cs Oy + 2H, O).

Von dieser Lilsung werden 20 cc abgemessen und ohne Ver-

stallisie

lust 1 I'EI: Eh'.':l' relas I'_;'L'Erl'.ll'lII. |.'l[| 24— ri‘l".‘ih’"']’l E]]lt'l."'rllrili.'l]!'.
losung gemischt und durch Zuflic

Normalkalilauge titriert, bis durch einen il

ssen der frischbereiteten

senla

Tropten eine bleibende purpurrote

ung entstanden ist. Hierzun sollen 31.8 ce

sein. Man hat zunichst da-

Z1 :||':_.|-:_-, ui_u;-a' zu den erstex \-u‘]'-

suchen weniger Normal-Kalilange ver-

e braucht werde, so dass diese also zu stark

-".'-*-'il']ll".. | st I|!-I"—' der ['.(I.l. =0 \'I'I'Eilf-ili'f
1 ]

T man bei der Stellung e¢enan, wie bei der
Normalsalzsdure S. 95 angegeben wurde,

e Kalilange muss man in ihrem

| i I

3 : Aufbewahrungseefiisse i heim (re-
:: 'II':L::(';ln' il!cllng;.--'||.-'| vor lir'" ;;]]|]\I.‘~'I,-..'|.i|!'-l‘
L i

& i 1 A :

& | sSChen |\=-'|.e-||.—-:|=||'-' Zn schutzen suehen,
:§ J Ziu diesem Zwecke versieht man das Stand-
1 i gefidss (Fig. [4) mit einem doppelt durch-

hrten Gummistopfen. Die eine Oeffnung

desselben

ein beiderseits mit Baum-

tes und mit einem Gemiseh aus 2 Teilen

danmendickes, unten verengtes (rlasrohr; die zweite

immt emn Heberrohr auf, welches am freien Ende ein




» "
A Analoen
hs kadeve i

[. Kalkwasser

Die Pharm. Germ. III verlangt: 100ce K

Normalsalzsidure g

Man

versetzt




sighkeit, (welche werden wir anwenden? 8. 751), bringt
o= €5 1In "iII orosses |;|'l'il‘.‘:'
allmihlich Non

bene Farbenumsch

nund lisst ans einer Quetschhahn-

en, biz der wvorge-

nalsalzsiiure zuflies

eintritt.

seher Vorgang und dquivalente Mengen

- ergeben sich ans nachstehender Formel:

- Ca (OH), -+ 2 HCl — (aCl, -+ 2 H,0.
) 74 2 % 36,5

= -

11- 3) Bereechnune: Aqua Caleariae.

['ti]"..ijl'llf.' l’rr'm?i];ll:-.f.lll_'_-". |

Al Femessen. |'-J|":'-' \ {-1;-1:-';!I'i;:-=

txesucht: Ca IHEH:_. Mol., Gew, 74, -\"'i' 37. |
i1 Man titriert mit !/, HCI

Biirette nach dem Titrieren: 8,7 ce 1/, HCL

lem Titrieren: 46ce

L ce » i 0,057 o

- L1 ce . . B SA008%e -,

- (,1517 e Ca 5H||:!._.
n ] i enthalten 00,1517 ¢ Ca (OH),

of Ca: (OH)

]

II. Ammoniak.
Pharm. Germ. IW verlangt: Scc des Priparats sollen
o—28.2ce Normalsalzsiure zur Sitt igung bediirfen.

[. (nach Pharm. Germ. III) Bece Liq.

werden in einem, gerdumigen Becherglase mit

' (mit welchem?) gemischt und mit Normalsalzsiure
is zum Farbenumschlag titriert. Man soll hierzu 28.2 ecc Normal-
; hediirfen.

e 2) ChemischerVorga ng und dquivalente Mengen
4y .'*I-l'i_' aus [In!gl-nuil-]' I"l.t'ln-'i‘_'

NH, Cl



3) Berechnung: Lig. Ammonii caustici.
[Ginfache Bestimmung,
Abgemessen: D ce ].i-|_ amimon. Ccal

Gesucht NHy Mol. Gew. Aeq. Gew. 1. ig
Man titriert mit 1; HCL

Zur Sittieune verbrauncht 28,1c¢c 1/; HCL :
1000 ¢e 1/, HCI sittigen 17 NHy
T3 ) 0017 g NH,
28.1 ec e o« 281 % 0017ge NHq
04777 ¢ NH,.
ATT7 o NHy

oee Liq. ammon. caust. enthalten |

all) ee i 5 enthalten 4777 o \”

1000 ¢ . 2 5 enthalten '-'.-‘1:3_;',' \-"

100 & (spec. Gew. 0,960) ,, enthalten 9,55:0,960 9,940/,

NHa an. ia

2, Berechnung Liq. ammonii caustieci.

Direkte Prozentbestimmung.

l. amm. i

i'f"l'\"!. RO

also znr An

Gesucht NHg Mol. = Aeq. Gew. = 17 Pri
Man titri

AOLY O

Bei 1. amm, caust. sitt i Py -
T
wert-Formel P = il 8. 8. 12) Z1
.5
1 — 5]
| -
also 10 e —t
1
aas
I11. G
¥ | st €1l
D acopbe-Lommissi 25 ere
} Ul

Lange bediirfen =zt

awlsalzsinre, uni

{, Augfiithrung. Man misst mittelst einer Mess

tor l|-|i| '.rn-_;'iu mée) versetzie Fliissickeit mit Normalsalzsiaure bi

- verdiinnt sie mit etwas Wasser un

an als mo

— Kann man indessen die 23,45 ¢c Lange nicht ranz genan abmessen
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wie vorher: Man wigt 10 ¢ Natronlange so genan als

tzt unter Beihiilfe einer Pipette, ab und verdiinnt diese in einem 100 ee

che

zuor Marke. Von dieser Lisung misst man gepan 40c¢

Na OH 4 HCl = Na(Cl - Hy0
ang Ligq. Natri caustiei.

Direkte Prozent

A £ L0 - Natri. caunst.

nit Wasser v innt, so dass
100 ¢e Lissung enthalten 10 g Lig. Natr, canst,
FETBSSE 410 " 4
Also in Arbeit genommen 4 g Lig. natr. caust.
= lfjpg-ig. von Na OH.
£ Al 1 gepebenen Natronlaupe 1y i il Stoiles
1
Na OH) ab, so sittigt nach der Prozentwertformel P = ,I.i.i (8. &.

15,2 ec 1f; HCI = v. 40 g = 1520 Na OH
L

als nthilt die gpecebene Natronlange = 15,20/, Na OH.

IV. Aetzkali.
Pharm. Germ. IIT fordert: 10 ce einer Lisung von b,bg des
ates zu 100 ce sollen zur Sitticung mindestens 9cc Normal-
Nalzsdure bediirfen.

Pri I

l. Ausfithrune. Man wi

e L

5,6 Aetzkalli so genau, als

moglich ab, 1st auf und verdiinnt in einem 100 ce Kolben bis
zur Marke. Von dieser Losung sind 10ee mit einem Gehalt von
0,56 ¢ Kaliumhydrat zur Analyse zu verwenden, —

Das Abwigen muss so schnell als miglich stattfinden, weil
das Priiparat sehr bald Fenchtigkeit anzieht. Man suche deshalb
eln &

sseres Stiick von ungefihr bgr aus, lege es auf ein tariertes
U l"]‘-’%'-"--": dann zerstosse man in einem Mbrser ein kleineres Stiick
und vervolls

2. ChemischerVorgang und iquivalente Mengen

tindige das Gewicht.

ergeben sich aus folgender Formel:
KOH + HCI KCI + H,0

bh < 36.5
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3. Berechnung: Kali causticum fusum.
Direkte Prozentbestimmung,.

Abgewogen: 5,6g Kali causticum fusum, in Wasser geldst
und verdiinnt, so dass
100 ee Libsung enthalten bbg Kali caust. fus.

hiery. abgemessen 1Uce

also in Arbeit genommen 0,5 100 & 2€9
v. KOH.
Man titriert mit :.! HC]
Gebraucht zur Sittigung 9e¢c 1/, HCI
Wiigt man von dem gegebenen Aetzkali i-' 1eq. des ge-
. . a0

suchten Stoffes (KOH) ab, so ittict nach der Prozentwert-
Formel P= (8. 12)

1ee 1/, HCI 100/, KOH
9 ap » 900/, KOH

regebene Aetzkali 900/, KOH.

V. Kalilauge.

Von der offizinellen Kalilange, mit einem Gehalt von 1593 KOH wir

zur Sitticung 156 ce Normalsalzsinre nitic haben., Spec. Gew, 1,1

. Ausfiihrung Anstatt 5,6 g Kalilauge abzuw
{144 — 1.9 cc ab, versetzt mit etwas Wasser und einigen Tropfen Indikatorl
|

sanre bis zum Farbenumschlag.

I siehe IV.
3. Berechnung. Lig. Kali caustiei.

nnd titriert mit Norma

2, Chemischer Yorgang etc.

Direkte Prozenthestimmung.

Abgemessen 4,9 ce Liq. Kali canstici oder
!r_-" 1,144 =56

A P

=10 g-ai],

Abgewogen 4,

von KOH
Gesncht KOH Mol. = Aeq. Gew. = B6.

Man titriert mit 1/, HCI

Gebrancht zur Siattig 15 ec Ly HCL

Wigt man von der gegebenen Kalilangze g-dq. des gesn

(KOH) ab, so sittigt nach bekannter Formel P—=

Lee 1fy HCOl = 10/ KOH
15 ce n = 180fy KOH

demnach enthilt die gegebene Kalilauge = 150, KOH,




Rannter

lece 1y HCl = 100/ Pyridin
o 10ce 1y HCl = 1000/, Pyridin
U s - .
I b enthalt das gegebene Pridparat 1000/,
VII. Kaliumearbonat.
calium carbonicum purum fordert die Pharm.
g des Salzes bedarf zur Neutralisation
malsalzsdure.
Ausfiihrung I. Man wiigt 2 g des Salzes mit moglichster
{-:'--':;.;|]:;';;--j1 ah, It t das Salz [:l ‘\".1;|.-.-l':'. ohne die ]-.'Iuh.\'l[tll'..’.‘,‘ Al
filtrieren, versetzt die Lisung mit Cochenilletinktur und titriert
sle mif -\":']'-'Ilill"ciii;’.-‘*:h]f'l!. bis der einfallende rI‘I'u]lflr-n eine Farben-
verinderung nicht mehr hervorbringt.
ffes Chemischer Vorgang und i quivalente Mengen
ergeben h aus folgender Formel:

Ky CO,4 2 HC(CI 2 KCl 4 CO, H, O
138 2 % 36,5

by —

b,




b4

Berechnung, Kalium carbonicum puruni.

| P R | ) g b, 5
Hainfache bestimmung,

rewogen 1 g Kalinm carb. pur.
Gesucht K, CO;.  Molgew. 138 Agq.-Gew.
Man titriert mit Ly o B
Zur Sittigung gebraucht 13.7 cc '/} H CL
1000 ce 1/, H Cl siittigen 69 g Ky COy
2R 5 - 0,068 ¢ K, CO,,

535 ” ) 13.7 % 0,069 g K, CO

= .94H53 ¢ K, CO;
| ¢ Kalium carbonic. pur. enthiilt

1O g ,, o A enthalten

B. fiir Kaliumearbonie. ecrudum verlangte die Pharm.

Germ. IT: 1 ¢ des Salzes bediirtfen

calzsidure. Die Austithru

tion 13ce Norma

olei ler Gehalt an Kalinmcarbonat in 1g des

=
1

3 % 0,069 0,897 ¢ 89,70

i 0
C. Ausfiihraung I[.  (Direkte Prozentbestimmuang b9 g
1 Salzes werden mit méglichster Ger ab oZen, |1

sliist und nach dem

kolben wvon 100 cc antg

dieser

gur Marke mit destilliertem Wasser ang

10 ee mit einem Gehalt von 0,69 g

Filtrieren unnotig. Man ficbt mi

siinre bis zum Aunfhiren der F:
Chemiseher Vorgang und dqunivalente Mengen s. 5. 63

Jerechnung, Kalinm carbonicum.

BLImmn

Direkte Prozentlhe

herewogen (6,9 ¢ Potasche,

Wasser gelist und verdimnt, so dass

en 6.9 Potasche, hiervom

Liasunr enthal

.69

Gesucht Ko COg Mol. G, = 138 Aq-Gew. = 69,
Man tritriert mit 1fy H CL
|

Gebraucht zur Sittigung = 9,5 ce 1 HCL

wobenen Substanz

Wiigt von der gi

an




VIII. Liguor Kalii carbonici.

Die Pharmacopie-Commission d. d. A.-V. fordert:

lisation 328
Man misst mitte
bringt si
s Wasser, versi

tzt mit (welch

big ein Tropfen der -ewandten Norm:

hervorbringt. 828 his 33,2 ¢ce 1y H Ol s0l

gang nnd dquive

Lig. Kalii carboniei,
Direkte Prozentbestimmnng,

Abgemessen 35,2 ec Lig. Kalii carbonie,

6,9 g Kalii carl

IX. Natrinmcarbonat,

Pharm. Germ, III. verlangt fiir

. Natrium carbonicum purmm: ,1g Natriumearbonat
sollzurSidttigung 7eceNormal-Salzsidure erfordern.®

Aunsfithrung, Aus einer grisseren Probe wvon ungefiihr
10—20 g des Salzes, die gut gemengt ist, wigt man 1 g auf einer
guten Wage ab, 16st das Salz ohne Verlust in Wasser. und
titriert mit Normalsalzsiinre bis zur Nentralisation. Beniitzt
man Cochenilletinktur als Indikator, so ist man am Ende, wenn
der einfallende Tropfen keine andere Fiirbung zeigt, als seine

Umgebung.

Chemischer Vorgang und aequivalente Mengen:
Nas CO; + 2 H (] H, O 4+ 2 NaCl + CO,.

106 4+ 2 % 36,5

3 an =
5] - ab. D



(5151
Berechnung: Natrium carbonicum purum.

Einfache Bestimmung,

Abgewogen: 1 g Natrium carbonic. pur.
Gesucht Na, CO;. Mol.-Gew. 106. _I\||_~ii.-‘.'\_
Man titriert mit 1/; H CL

Gebraucht znr Sittigung 7ece '/ HCL
1000 ce 1/ HC1 siittigen b3 ¢ Na, CO,.

]
5 i

fEo . : 0,053 g
{ Cf 5 5 ¢ > 0.003
0.371 o

1 ¢ Natrium carbon. pur. enthalten 0371g Na, CO

100 ¢ . ks - . 37,1 o
37,19

92 Natrium carbonicum siceum. Hiervon fordert Pharm.
Germ, Ill.: ,lg ent wissertes Natriumcarbonat sollen
zur Sittigung nicht weniger als 14ece Normal-Salz-
giunre erfordern.®

Austithrung, Vorgang, dq. Mengen wie oben.
Berechnune: 14ce 1/, HCl siittigen 14 % 0,053g = 0,742 ¢ Nas CO

1_. f\';|'i]_'i|[:.; .-;1]"!|||||, .‘-i-':'ll!:l |'|]';I'!i-l-|: rll_l.‘f,L .\:i-'_- {.-1]
100 g 4 n = enthalten 74,2 g Na, CO
74,20/, Nay CO

X. Lithinumcarhonat.

a) Pharm. Geerm. IIL. schreibt vor: 052 des bei 1000 ge-

trockneten Salzes diirfen nicht weniger als 134ce
Normal-Salzsidure zur Sittigung erfordern.
1. Ausfithrung. Man bringt etwa 1 Theeloffel des Salzes ~

auf ein kleines Schiilchen, und wiigt dasselbe und notiert das Ge-

wicht. Darauf bringt man das Schiilchen ins Lufthad und trocknet
das Salz bei einer Temperatur von beilidufig 100° etwa eine Stunde
jang. Dann lidsst man im Exsiceator iiber Schwefelsdure erkalten
and bestimmt das Gewicht von Neuem., Hierauf wiederholt man
dieselben Hlm:';l.lh_llu-n. mit geringerem Zieitaufwand, aber so lange,
bis 2 aufeinander folgende Wigungen gleiche Gewichte ergeben.

— TIst dies erreicht, so wigt man von dem Pulver so genan als

moglich 0,5 g ab., Nun [ost man dasSalz 1 60 ce Wasser ochne
Erwdrmung, durch starkes Schiitteln auf, setzt Coccionell-



tinktur zur Losung und titriert mit Normalsalzsiure bis zum
Eintreten der .;'r-]]'t'n‘l'f'lj |

drbung.

Chemischer Vorgang und éiquivalente Mengen
Li;,CO3 + 2 HCLl = 2 LiCl 4+ H. 0 4 CO,
4 + 2 % 3656
37 4 365.
2. Berechnung:
Lithium carbonicum.
Finfache Bestimmune.
Abgewogen: 0,0 g Lithinm carbonicum,
Gesucht Li, COy. Mol-Gew. 74. Aq.-Gew. 37.
1y 'H Cl.
Gebraucht zur Sittigung 13,4 ce 1/, HCI.
1000 ce 1/, HCI sitticen 37g Li, COq
l ce . - 0,037 g 3
13,4 ce ! i 13,4 < 0,037 ¢ Li, CO,
0,498 ¢ Li, CO,

05g Lithium carbonicum enthalten 0,4958¢ Liy CO.

Man titriert mit

500) o & = ye "E"vi-'ll,‘-{ o
100 o 3 e Y9.16 &

99,169, Li,CO,

‘harmacop.-Commission und der A.-V. verlangt: 037¢ des schar

zes sollen nicht weniger als 10c¢e Normal -8
rung |

lem man das v Lithinmearbonat anf die

besprochene Weise s getrocknet hat, gt man davon 1g mit

lichster Genanigkeit ab, 1 €8s ohne Erwidrmung dorch heftiges Schiitt

ca, 90 cc Wasser anf und ergiinzt das Volumen der Flissickeit nach dem Er

kal

anf 100 e Hiervon werden 37 ce

nnd, wie vorhin, mit Normalsal-

2. Chemischer Vorgang und daquivalente Mengen. (siehe sub, a)

.

3. Berechnune, Lithinm ecarbonicum.

1

innt, so dass 100 ce Libsune ent

1 g Lith,

— - g-dig, von Lis COs,

Gesucht Lis COg, Mol-Gew.—=74. Aq.-Gew. 87,
Man titri

mit 1y H CI.

gung gebraoeht 10 ce 1/; H CL




Brat als 10 ¢e 1)y HCL so enthilt das gut ge

Salz entweder Sulfat, oder Carbonate von hoherem Maoleknlar

ralentgewicht, wie Ko COs und Nas CO

B. Analyse in Wasser unléslicher Hydrate, Oxyde oder Carbonate

der alkalischen Erdmetalle.

Zur Bestimmung in Wasser unlislicher, in Siuren aber loa-
licher Hydrate, H\\liu- ullu[ tarbonate bedient man sich der Rest-
.
|

yesteht darin, dass man

:1.:|.'L]\'.='.r". Die Methode der Restanalyse
stzenden Normallsung einen deutlichen Uberschuss

von lil']‘ Zer
zu der zn zerlegenden Substanz zusetzt. Ein bestimmter Teil
des Reagens \\'Lt'-] aun durch die Zersetzung der Substanz ver-
braucht. eine zweite Hiilfte dagegen bleibt unverindert. Diese
unverinderte Hiilfte kann man durch eine zweite Normallésung

alln
1ehene

bestimmen und erfihrt, wenn man die unzerst

Menge der ersten Normallisung von dem ganzen zugesetzten
Volumen abzieht, das Volamen der zersetzten Hilfte der ersten
Normallésune. Aus dieser lidsst sich dann die Menge des ge-
suchten Stoffes in der gegebenen Substanz bestimmen; z. B.

I. Kalkstein oder Kreide,
1. Ausfithrung Man verwandelt eine Durchschnittsprobe

in ein miissig feines Pulver, wiigt hiervon 05 1100 & - 4.
Ca CO; miglichst genau ab und versetzt es mit 15 ce 1/;-Normal-

Salzsiure. Dadurch wird das Caleiumcarbonat unter CO,-Ent-
wickelung geldst, wihrend Sulfate und Silicate ungelist bleiben_
Man erhitzt bis zum Kochen, zur Verfliichtigung aller €Oy und
igkeit deutlich sauer reagiert, was

iiherzeugt sich, dass die Fliis

anter den 1L]["""1ht'tll']] Verhiiltnissen bestimmt der Fall sein
wird., Der Ubersehuss an Normalsalzsinre wird nun durch 1/4-
Normal-Kalilauge bestimmt. Zu diesem Zwecke setzt man zu der
gekochten kohlensiurefreien Lisung einige Tropfen Phenolph-
taleinlosung, und ldsst so lange !/-Normal-Kalilauge zufliessen,
bis ein Tropfen eine bleibende Purpurfirbung in der Fliissigkeit

hervorrutt.



CaC0; - 2HCI CaCl, 4+~ H,O0 - CO,

100 - 2 ~ 86.56
5() ‘-":r

‘geben sich auch die iquivalenten Mengen

3. Berechnune. Kalkstein.,

Restanalyse und direkte Prozent-Bestimmung.
Abrewogen und I ) § L
0.5 ¢ Kalkstein

100 &

in Arbeit ocenomimen: i

Gesucht CaCOy  Mol-Gew. 100. Aq.-Gew. 50.

Bis zum deutlichen Uberschuss zueesetzt — 15ce ! , HCL

Der Uberschuss wurde gemessen durch 1/, K OH.

Verbrancht zur Entfernune iiberschiiss
1/, KOH.,

[--Iu-:',u-:;;i':x«Eg zugesetzte 1/, HCI 15H ce

r 1/, HCl — 5,2 co

L

durch 1/; KOH gesiittie : 2,4 C0
also durch CaCO, gesiittiot 98ce 1f; HCL

g
Wigt man von der gegebenen Substanz (Kalkstein) 1., o-
' |

iq, des gesuchten Stoffes (Ca C0O,) ab, =0 .H-:Il1t'5;,';1 nach der Prozent-

vertformel P 8, 0. 12)

lee 1y HUI 100/, Ca CO,
98¢cc 1/, HCI Heo [I:E!‘:P_

(i)

lemnach enthilt der gegrbene Kalkstein g% ‘Iil[“'..

]

4. Acidimetrie.

stimmungen und direkte Prozentbestimmungen.

Die Ansfithrune der direkten acidimetrischen Analvsen unter-
scheidet sich in nichts von den alkalimetrischen; die ;1.r|:'.'\\'i":!1|l‘.'-._'

ist fiir die in der ]’||;|!‘1:|il:'lr]n_n- ."Lll['g‘l_-||n1r|]:|m'!‘-t"].-

i
===
i
F o
|
i
-2
-

Normal-Kalilange; als Indikatoren dienen

lie in der Alkalimetrie verwandten Farbstoffe.

I. Essig.
Na

Normalkalilauge sittigen.

h Pharm., Germ. III miissen 10ce Esszsig 10ece

1) Ausfiithrung. 10g oder 10ce Essiz werden in ein

Becherglas gegeben, ohne weitere Verdiinnung mit einigen Tro-
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pfen Phenolphtaleinlisung versetzt und mit !/; Normal-Kalilauge
bis zur bleibenden Purpurfarbe titriert. Es sollen hierzu micht
weniger als 10 c¢c gebraucht werden, was einem Gehalt von 69/,
Essigsiure entspricht.
2) Chemischer Vorgang und dquivalente Men-
gen ergeben sich aus folgender Formel:
C:H;0.0H 4+ KOH = H, 0 +~ C,H,0.0K.
30) nb
3) Berechnung. Acetum.

(L. f'..f.la’)"rrr ,u"xr j;'a-g.-f'f'mm;ruq_

Abgewogen nnd in Arbeit genommen 10 g Essig.
(vesucht Cs H;{_}.U” Molec.-Grew. U'L”.,\l'll.-l{-:\iﬁ 60,0,
Man titriert mit 1/, KOH.

Zur Sittigung der C, Hy O, OH gebrancht 10¢ce 1/; KOH.

1000 ce 1/, KOH siittigen 600 ¢ Cy;Hz;0.0H

1 - o = 0,060 g
10 L 5 . 10 % 0,060 =06¢g .
10 g Essig enthalten 0,60 ¢ C; Hy, O, OH
100 3 . 6,00 g :
also enthilt der gegebene Essi
b, .I’jl’lj't'fll'h Prozenthestinmmina.
Abgewogen und in Arbeit genommen = 6ecec = 6g Essig = ljog aeq.

Gesucht Co Hy O. 0H Mol.-Gew. = Aeg

Man titriert mit 1/; KOH.

Zur Ridttigung der Essigsiinre ge

Wigt man wvon der gegebenen Sul (Ess i & es gesuchten
0 " . - 1 - - n ;
fles (Essigsinre) ab, so sdttigt nach der Procentwertformel P = ((a 85 S.12.)

leco KOH = 19/ € . OH
6 ce = 60/ C:HzO.OH
i

1]

mithin enthiilt der gegebene

sig 60, Essigsduare.

Genau auf dieselbe Weise bestimmt man die offizinellen
Essige, wie
Acet. pyrolignosum erud.
Acet. pyrolignosum pur.
Acet. r—'l.'i]l.'llzl:
*h pflegt man stark gefiirbte Kssige mit viel Wasser zn ver-

de

diinnen und mit etwas mehr Phenolphtalein zu vers

tzen, —
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Die Pharm. Germ. III verlangt fiir Acetum und Acetum pyro-
lignosum erndum 6% C, H, 0. OH (10 ce siittigen 10 ce 1, KOH);

Acetum Scillae 5,0—5.1% CoH,0 . OH (10 ce siittigen 8,3—8,5 ee

[KOH) fordert von dem reinen Holzessig aber nur einen Mini-

von 41/ % Fssigsiure. also einen Verbrauch von 7.5 ce

KOH auf 10 ce Holzessig oder von 45ce 1/, KOH auf 6 ce

Holzessig,

I1. Essigsiinre.

a) Die Pharm. Germ. III verlangt:
bce einer Mischung aus 1 Teil Siure mit 9 Teilen Wasser
sollen mindestens S ece Normal-Kalilange siittigen.

1) Ausfiithrung, Man wiigt mit moglichster Genanigkeit

5 ¢ Essigsiiure in einen 50 ce Kolben und fiillt mit Wasser bis
ke auf. Von dieser Fliissigkeit misst man bec | Hg)
b, tzt mit 2 Tropfen Phenolphtalein und titriert mit Normal-

Kalilauge bis zur bleibenden Ritung.
2y Chemischer Vorgang und f|'||11'l\':11r'-l'|11f Mengen s Issig.
3) Berechnung. Acidum aceticnm.
Einfache Bestimmung,
Abgewogen o g Acidum aceticum.
Mit Wasser verdiinnt, so dass 50 ce Lisung enthalten
5 o Acidom aceticum

Hi""-'l‘]l -||| -'\I‘Ill'i'l Cenommen bee ],-‘1.1‘11!_2,' I']’.'lltl'd]['l"hn]

0.0 ¢ Acidum aceticum,.
(esucht Cg Hy O . OH Mol.-Gew. 60, Aeq.-Gew. 60.
1 S e -
Man titriert mit 1/; KOH.
J Verbraucht zur Sitticung Sece !/, KOH
1000 cc 1/, KOH siittigen 60 o CoH,0.0H
] ec & S 0,060 &
2o ¥ ol Il_tl’.ll?_-:

: 0,480 g Cy H; 0. OH

0,5 gr Aecidum aceticum enthalten 0480 ¢r C, H;0.0H

500,0 gr - - enthalten 48 LU gr
100,0 gr - - enthalten 96,0 gr .
960/, Cs Hy O, OH.
[ b) Die Pharmacopoe-Commission des d. Ap.-V. verlangt: 6 g (ce) der

Teil Siure

nnd 9 Teilen Wasser sollen mindestens 9.6 cc der




Normalkalilésang sittizcen, was einem Mindest

entspricht,

1ni g
2) Berechnung Cone. Essigsiiure. 3
- _III
Direkte Prozentanaly 1
LhEewt n Essigsinre mit Wasser verd 1as 3
50 e Flissigkeit enthalten by 11 P
gavon L 1 L A
Also Arhe EFENO0MINE]D — 06 g Essigsim
= i L Ca Hg O .
Gesucht CoHy O, OH. Mol- n. Aeq.-Gewicht fill,
Man titriert m i KOH, y
dur 8 1 braucht 9,6 ce 1y KOH. )
Wigt man ebenen Substar : i i ( stoffes
Ll
so gilttigt nmach der Prozentwertform P 8 8
LU a
l KOH 1) { l OH
.6 KOH 0 (o 0.0H a
mithin entl i gebent re = 96 Ua Hg O . OH

I1. Verdiinnte Essigsiiurve.

1) Anforderung der Pharm. Germ. IIT:

D ee derselben sollen 26 ce Normalkalilésung siitticen

Pharm. Commission der d. A.-V

Ge (5.76ce) der Sidure s=ollen 30 cc .\'l-l'm:lil-;:e|ii-"-.-'--:._'_'
2) Ausfiithrung: Die Vorschrift der Pharm. bedingt eine
Ei:!|'i!'-'il'-' !:-'.H'lill:]llllt:'-_;'. |: '-|-_'I' |';‘|;:"|'|. ['=|||_:i|'|.-.-'illll I'ELI' '.E':"'-ui'--'

Prozentbestimmung. Die vorgeschriebenen Mengen werden mif P

Jichster Genauigkeit abgemessen bezw. abgew

en, dann die

itration und Berechnung vorgenommen, wie bei

Usslg in den I

entsprechenden Iillen angegeben ist. Die von der Pharm. Commis-

oo
e

sion vorgeschriebene Menge ist natiirlich ! g-aeq. vonCs H, O, OH.

Dier fiir 100 ¢¢ verdiinnter Essigsiiure nach Ph, Germ. I11

te Prozentsatz ist, entsprechend dem spez. Gewicht der SH

mit 1,041 zu dividieren,

IV. Ameisensiiure.
1) Anforderung der Pharm. Germ. Iil:

1 28—29 ¢¢ Normalkal

5] e 1[-'|' :";-'I-lll"-.‘ =




-y
Fifs)

1] Ll".“ 11. \-1»
162 (4,33 ce) der Siure sollen 24

losung .w.'it'ti;_r'r-||. was 24 bigs 26 Teilen

2) Ausfiithrung. Die in den beiden Vorschriften ang

Mengen werden mit miglichster Genaniglkeit

bgemessen und die Fliissi

nolphtalernlis
3) Chemischer Vor:
CHO.OH 4+ KOH CHO . OK

L5 "'I"-

Berechnune

B

geben ; die Vorschrift der Pharm. bedingt eine einfache, die der
Pharm. Commission eine direkte Prozentbestimmung,
unter Anwendung von 1,g-dg. von CHO. OH.

ficinellen Bestimmung ist der fiir 100 ec

rechnete Prozenteel

schen Gewicht der Siure) zu dividieren.

V. Salzsiiure.

der Pharm. Germ.

des d. A.-V.:

e
-
]

T X 1
1 !:Ii-||\:||||--.-¢1.1|.':,:':.“

gemessen, und nach Zusatz einiger Tropfen Phenolphtaleinlisung

mit Normal-Kalilauge bis zur bleibenden Ritung titriert.

.I':.:LJ'::_ 1'|-]:|!:._ :'-!'_]!.--'1 10 I:'-ill'r]. Vvon Hf'| zur

by
1

ginre dividiert werden, um den Gel

HCl + KOH = H,0 - KCl
30.0 -+ BB.

S erTel il nune, 1.
A¢idum hydrochloricum.
Einfache Bestimmung.

Abeemessen H ce Acid. }|I\'|l:'c-|:lf||n1'_

(resmeht HCL Mol.-Gew. 36,5. Aeq.-Gew.

abe der Pharm. Germ. III fiir 100 cc

!

25 ce

;lEI"'I”.‘.'I!L':I"I!
keit unter Zusatz einiger Tropfen
ing bis zur Purpurfirbung titriert.

ang und dqguivalente Me

H; O.

st genau dieselbe, wie beil Essig ange-

Amelsensidure

1lt ebenfalls mit 1,060 —1,063 (dem :—‘lu-'r'ii'?—

[11:

sollen 88,5 ce Normalkalilange sittigen.®
Siure bediirfen zur Sittigung

Irung Die vorgeschriebenen Mengen werden

An \‘.':'.‘Illg[||ln__-‘- x 'l-"!'

oZentsatZz nmuss ;|_§T .}.-“; .-'|||-|-‘ [':u‘\\', 'E].f]l |.£|-L' _‘_-:;,u|;;__
yvon 100 o ]

Chemischer Vorgang und dquivalente Mengen:

Normalkali-

Ameisensidnre

Salzsdure be-
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Man titriert mit 1/, KOH.
Verbraucht zur Saturation: 88,5 ce 1, KOH.
1000 ee 2 1 KOH .-';II.TT}_L;’|"'IJ 36.0 g
1ecc 1y KOH 5 003656 g HCI
38,5 cc 1y KOH 00,0365 ¢ HCI

1,40625 ¢ HCL.

0 ee Acidum hydroehlor, enthalten 140525 g HCI

.“I‘ W) o by 1 Hl_.‘f__’.‘n o |“ '
100 ee 5 z 28,105 ¢ HCI
100 g (spee.Gew.1,124) 2! 28.105 g

1.124

Bereechnung IL

1eum.

Acidum hydroeh

Direkte Prozentbestimmung der Pharm. Commi

A

Abgewogen wund in Arbeit genommen 3,60 g Salzsdure D
: 10 £-8eq. von HCI. K

(esucht HCL. Mol.-Gew. = .\r".|.—|-|'a“.~.'. ah.0. e

Man titriert mit 1/; KOH,

Zur Sittigung gebraucht: 25 cc 1, KOH.

Wiigt man von der gegebenen Salzsiure 1/;, g-aeq. des

zu suchenden Stoffes (HCI) ab, so siittigt nach der Prozentwert-

Formel (5. 12.)
1 ce ! I KOH - 1! 0 HCL,
--|1|‘1' '_"-‘r cp 1 | |\"H = 259 V H':l -'l1|‘-'|| '-_'iT‘||Z-r-':'!

_Lju-l;;_'i-hr‘lll‘ Salzsiure f?:"_._, HCI.

VI. Salpetersinre.

1. Anforderung der Pharm. Germ. III:

5 ce der SHure bediirfen zur S
l6sung.

Der Pharm.-Commission d. 4. A. V.,

6,3 g 15,34 cc) der Sdure bediirfen zur Sittigune 30 ecc

Normalkalildsung,

2. Ausfiithrung. Diese entspricht vollstiindig der

inderungen, Spez. Gew. der Sdure = 1,154,

ttigung 22,9 ce Normalk

LI

il
u
3
A

ali- 5
=
=
I

Be-
Ab-

stimmung der Salzsiure, mit geringen, leicht erkennbaren :



8. Chemischer Vorgang und aequivalente

Mengen:

HNO, -~ KOH = KNO; 4+ Hs0
b3 1 ]

4. Berechnung gleicht den entsprechenden Fillen bel

lum hydrochloricum; die Sdure enthiilt heute 25°/,, friiher

300/, HNO,.

VII. Liguor Aluminii acetici.
Anforderung der Fharm. Germ. II.

100 gr der Fliissi

mit der doppelten Menge Wasser und einigen
'l1'i-|-!'l n Pheno |-|l|‘-:l|| in vermischt, diirfen nicht weniger als 92—0,5 ¢C
der Normalkalilisung bis zur Losung erfordern.

Ansfiihrung. 10 ¢ der Lisaong werden miglichst genan (5. 8. 32.) ab-
1

mit 20 g¢ Wasser verdiinot, mit 3—4 Tropfen Phenolphtaleinldsung

mit Normalkalilisung titriert.

bis zur bleibenden

Pie offizine

e Jl::'

e nacetat
in iiberschiissi Kalinmhydratlisung
xydkalinm oder Kalinm aluminat.
4KOH = 4KCyHg0s -+ Aly (OH)g
: 4 % bG
oder 4 = 60 Ce Hy 0. OH
b Ale(0OH); 4+ 6 KOH = Al(OK); -+ 6Ha O

steht zunidchst die Frage, was zn bestimmen sei?

Pharm. Germ. 11 hat

Gehaltsprifongen:
l. Das spezifische Cewicht, zur Bestimmung der festen Bestandteile der

7 16 Methode (Fillung der Losung mit Ammoniak,
» des Alomininms als Ala Oy).
8. sche Bestimmung, 4. i. Feststellung der mit A

verbundenen Siunre.

Wollte man die Nr. 8. als eine Alominiumbestimmung auffassen, so wire

imstandliche gewichtsanalytische iberfliissig; ferner misste die massanaly
ige Fersetzung voraussetzen, da sie
t.

snchungen sollen sich wvielmehr ergéinzen, und somit haben wir hier eine

Methode eine unter allen Umstinden gleichar

— Diese

1= stets denselben Kirper, das 2/3 Acetat. ihren Rechnungen zu Grunde |

che Essigsinrebestimmung, deren Aequivalentverhiiltnis ans obi

| ersichtlich ist (66 KOH — 60H .CyHg0s = 81,2 Al (OH)g. (Ca Hg 02)y).

Liq. Aluminii acetici.
- Einfache Bestimmung.

nnd in Arbeit genommen: 10 g Lig. Alominii acetie i.

[. Ca Hy 02, Mol. Gew. = Aeq. Gew. = 60.




titriert mit 1/; KOH.
Zur Siittigung gebraucht (i

mit 1/; KOH,
— 5,38 ce 1Yy KOH,

— O&E0

) 8. 12)
1a

VIIL. Alvmininmsnultat.

ler Pharm, Germ, 11.

Tropfen Ph

atz wvon 1,2

ver

3—8.7 ce Normalk:

zur Marke

Ansfihrung Man wizt am Besten 10 g de

keit ab mmd lost sie in einem 100 ce - Kolben

zersetzt die

Von dieser Lisung benutzt man 10 cc zu einem Vers

smessene  1Plilss t mit einer Auflisung wvon ¢ Barvumchlorid in etwas

., sodann mit 3—4 Tr n Pher t ohne vorher

jon mit Normalkalilisung bis zur

Chemischer

Znsammensetzn

arat  soll  gegen 9595 reines Alumininmsolfat wvon der
By Ala(OH)s ent

thydrats

Der Gehalt

G99

13 HsQ enthalten, wel

wird duoreh Ansfillen « Kalinmh)

doeh 13 sich zu

als das Chlorid, Setzt man

t sofort Alnmininmhydrat, sonder:

Salze gebildet, welche die Bestimmung ungenan machen,

mit KOH sofort Alumininmhydrat und KCl; idberschiissiges

bhei der Yersetzn

1 allerdings Alnmininmhydrat anf, aber zu einer alkalisch reagierend

1O8L aF

Kalinmaluminat i Aluminiumoxydkaliom = Ala(OK)g. Nach=

1 Yorgang:

17

Formeln illustrieren den gq

Al (BOg)s + 18H,O | 3 [BaCls - 2HaU] = 3Ba S0y + 24Ho0 1
666.8 : 732 B

AloCly + 6 KOH = 6 KC1 4+ Al ( OH),
=4 6 KOH = 6HaD — Al(OK)s —

nivalent sind

- ],-.'[;__,u = _'\',u_';r

Alz (504])s

= I



Aluminiom sulfuricom.

iinfache Bestimmuong.
rogen 10 g Alumin, sulfor,

-.].--c‘ :'_;|| ver

der Lisung enthalten 10 ¢ Alum. solfur.

1,0 ¢ Alum. solfar.

nommen 10 ce der E; 61

enommen 1 g
18 Ha 0

1/, KOH.

5 Aeqg. Gew, 111,13.

G auernden Rotung 8,56 ce 1/y KOH.
zersetzen 111,13 g Al (8Oy4lg - 18He 0.
1 ce ~ . 0,11113¢g ,, "
8,8 e 5,5 0,11113 g ,, "

Als (804 -+ 18 H0

Al (S04)g <= 18 Ha O,

I

nmerkung. Es ist leicht und bequem, diese einfache Bestimmung

hier folet die Berechnung, die zu-

rentbestimmung nmzuwandel

ringe Abiinderung in der Ausfithrong enthélt:

Alnmin. sulfur.
Direkte Prozenthestimmung.

rent 10 g Alnmin, sulfur.

) in Wasser gelist und verdiinnt, so dass

g 100 ee der Lisung enthalten 10 g Alam. sulfur.

hiervon genommen 11,1 ce der Lisung enthalten 1,11 g Alum. snlfur,
Iso in Arbeit genommen 1,11 g Alom. sulfur.

fiq. v. Ala(S0y4) -+ 18 Ha O

12(804)3 4+ 18Hz 0 Mol, Gew. 6668 Aeq. Gew, 111,1

mit 1/; KOH
bis zur bleibenden Rotonge — 9.5 ¢ 1 1 KOH,
- von der gegebenen Sunbstanz 14 - . des gesuchten Stoffes
; al an nach der Prozentwertformel (3. 1
lce 1/ KOH = 10%, Al; (83040 -+ 18 Ho (

IX. Honig.

: Pharm. Germ. 1II fordert:
10g gereinigter Honig diirfen nicht mehr,
als O4ce Normalkalilauge zur Sdttigung er-
fordern.

Ausfiihrung. Honig enthiilt oft kleine Mengen Ameisen-
sinre. Man wiigt 10 g ab, verdiinnt mit ca. 100 cc Wasser, Setzt
2—3 Tropten Phenolphtalein hinzu und titriert bis zur bleibenden

Rotung.




(i,

Chemischer Vorgangund aequivalente Mengen:

CHO,OH - KOH CHO.0OK 4 H,0
]-, ");}
Berechnung. Mel depuratum.

Einfache Bestimmung,
Abgewogen 10 ¢ Honig

Gesucht CHO.,OH Mol Gew. 46 ,-\n_'||. Gew. 46.

Man titriert mit 1/, KOH
Verbraucht zur Sattigung 04 cc 1f; KOH.
1000 ee 1/, KOH siittigen 45 g CHO,OH
l ec 1j; KOH - 0,046 ¢
O4cc ¥y KOH , 04 X 0046 CHO,OH

— (,0184 ¢ CHO.OH.
10 g Honig enthalten 0,0184 ¢ CHO . OH
100g 3 0,184 g

0,184¢%, CHO . OH.

X. Tamarindenmus. L

Pharm. Germ. 1II verlanct:

Werden 2g Mus mit d0ce heissem Wasser ge- des
schitttelt, und hiervon 25cec abfiltriert, so lis
diirfenletztere nicht weniger, als 1,2 ecc Normal- ge

Kalilange zur Sdittigung verbrauchen.
Ausfiihrung. Dieselbe ist in der Vorschrift der Pharma-

copoe genau angegeben; als Indikator wiihlt man Phenolphtalein. I, I-,
Chemischer \uul‘p"n.l‘-u; und a eq univalente }I'-‘]il‘_‘:"ﬂ'_ No
Das Tamarindenmus enthédlt hauptsiichlich Weinsteinsdure. Die M
Zersetzung gestaltet sich demmnach folgendermassen : S
C,H,0,.(0H); + 2KOH = C,H,0, (0K), 4 2H,0.
Weinsteinsidnre st
150 -2 N 5b Mo

75 - Hb

Berechnung., Pulpa Tamarindorum depurata.
tinfache Bestimmung.
Abgewogen 2 g Pulp, Tamar. dep.
mit Wasser verdiinnt, so dass
60 ce Lisung enthalten 2 g Pulpa Tam. dep.
Davon in Arbeit genommen 25ce LOsung enthaltend
1 g Pulpa Tam. dep.



I

Gesucht C,H,0,(0H), Mol. Gew. 150. Aeq. Gew. 75.
jert mit 1/, KOH

g 1,2 ce 1/, KOH.

g C,H,0,(UH),

(5]
o
..'-| r

Gebraucht zur Si
1000 ce 1/, KOH

Uy

ChOS0 e
=

1g Tulp. Tamar. dep. enthilt 0,09 g C,H,0,(0OH),
100 - “ , enthalten 9,0 g -
= 90/, C,H,;0,(0OH),
E. Restanalysen.
I. Chloralhydrat.
1eet I siung von

165,5 (s. n.) ist, und da selten sehr s

des Publi

cums sind, so wird es #’ch empfehlen,

vorgunehmen, e

dern eine el Bestimmung

v sind, nnd dann weil 16,

immer vor

g Chloralhydrat enthalten werden. Man verwende etwa

" gine Analyse

penan wn bestimmende b

werden zuniichst mit 20 ce Normal-Kali-

ggen, bis der l'il|||[';l|i!_1'=11'.¢'.-

ersetzt ist. Dann werden einige

1 iiberzengt, dass Kalil

tzt, wobel man

Alsdann wire

dtet
Normals

dass e 1 ee Normal-Kalilisung dorch 1 ce

t stark

Kalilisung dar siure zurick

also die zor Entfirbung der Fliiss eit

ichen Menge noch unver-

:lu.-l',|i\';g|:'1l:" Men

at zu gleichen Mol. zersetzen sich schon in der Kiilte wvoll-
Kalium und Chloroform, woraus sich ergiebt, dass die

Aequive

ewichte sind:

KOH = CHO . OK -+

ameise Kalium

Einfache Bestimmung.

genommen 50 g Lisung

in Arb
(OH): Mol. Gew. — Aeq. Gewicht =— 165,06

shen Ueberschuss zongesetzt 20 ce 1f; KOH

wurde gemessen durch 1y HCI

KOH

nnzersetzter




durch Chloralhydrat zersetzt

1000 ¢ce 1y KOH zersetzen

] ( en 26 g CoHCls OH),
1000 e 0.2
— 5,2 Oy Chloralhydrat,

des Wismn
les Wismuntoxy

Bei der Be:

sich nm den gquantitativen Nachweis

aure 1unia

' .‘-,‘.::'i.--l.

iihrt werden

erstere kann durch eine volumetrische Restanalyse g

Menge des bei 1000 gefrockneten

Ansfiihrung. Eine 1

3 ) werden ohne Verlust in ein Becherglas g en, mit

kocht, 1 s Pulver

fibergossen und damit

Farbe angenomm .!!ii.[, was nach 10 biz 15 Minuten ge

setzt man einige Tropfen Phenolphtalein hinzu und misst den U

sub. X. 11 (s

dnderter Normall sung durch Normalsalzsiure, wie

Chemischer YVorgang und aequivale

tkenden Znsammen

sehr komplizierten und oft s

parates ist der Vorgang hier 1 der, dass die Sal

ein

rate abgeschieden und an Kalinm gebunden wird. Ann
Formel ein Bild hiervon:

2 [Bi. NOg. (OH)] 4+ 2 KOH = 2 KNOg 4 BisO3 4 2 Ho0.
2 HNO 2 KOH = 2566

. ol

Bismuth. subnitricum.

ifache

eeworen und in Arbeit genowmmer
cht HNOg Mol. und

Zugesetzt bis zum Uebers

Gew.

188 = 20 ¢e 1f; KOH
Der Ueberschoss wird zoriickgemessen durch 1/ HCI
Ueberschnsses gebraucht 154 ce 1/; KOH
= Zd oc 1 KOH

also durch Bism. subnitr. ze

1000 ce 1y KOH sitti

1 ce o -~ ||.I|:|..: i
. ury
9.6 cc " 5 9,6 0,000

06048 ¢ .,

% ¢ Bism, subnitr, enthalten 0,6048 g HNOg
300 ., o - 6l 48 i HNO,
: 20,16 g HNO,

HN

100




II. Oxydimetrie.

Massanalytische Methoden, die auf einer Oxydation ]J<_-r'nhr'111
sind in grosser Anzahl bekannt. Die als Oxydationsmittel be-
niitzten Korper sind Kalinmpermanganat und Jod, von denen das
erstere selbst Sauerstoff abgiebt, also ein direktes Oxydations-

mittel genannt werden kann. Jod dagegen oxydiert durch Sauner-
stoff, den es selbst unter Wasserstoffbindung aus Wasser frei
macht. Die letztere Gruppe von Analysen fasst man mit anderen
er als jodometrische zusammen; nur ein Teil der jodometrischen

Analysen kann also als reine ‘-'-‘C,"I.L‘lT[H]m:turi{}'H".'H bezeichnet

rerden.

4 DasKalinmpermanganat (KMnO,= 158) bildet braune
1n i‘:I'.'\'."-'-!':HI"' mit metallischem Reflex; sie lésen sich in 20,5 Teilen

Wasser mit rotvioletter Farbe. Die Liosung ist leicht zersetz-

chen Zersetzungen miissen bei der \'ie'lﬁr-itigu_'-];

rwendung der Liosung, die man kwrzChamaeleon-Lisung
nennt, wohl beriicksichtigt werden. Die wichtigsten Zersetzungen

sollen hier l'H:.:'I'II.

I. Verdiinnte Schwefel- und Salzséiure machen in der Kiilte
Uebermangansidure frei, ohne Veriinderung der Farbe und
des Oxydationswertes.

2KMn O, + H, SO0, 2HMn O, + K,;S0,
Concentrierte Schwefelsiure entwickelt Sauerstoff bezw.
Uzon.
2KMnO; + 3H,80, = K,80, -} 2Mn S0, -+ 3H, 0 4~ O;

v)

0

o. Heisse sehr verdiinnte HyS0, ist ohne Einfluss auf den
Oxydationswert; sie verhilt sich, wie kalte wverdiinnte
Schwefelsdure.

4. Heisse, verdiinnte oder konzentrierte Salzséiure entwickelt
treies Chor:

KMnO, + SHCl = KCl 4+ MnCly + 4H,0 -+ CI,

5. Ferrosulfat wird in stark saurer Loésung ohne ein-
tretende Triibung in Ferrisalz verwandelt, wiihrend
KMnO; unter Entfirbung in Kaliumsulfat und Mangan-
sulfat verwandelt wird

2KMnO; 4+ 10FeS0; 4 8 H,80, = K,80

5[Fes(S0,)s] 4+ 8H, 0

therr, Massanaly

+ 2MnSO, +

i
i
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6. Ferrosulfat in nicht saurer Liosm ird unter Briu-

nung und starker Tribung in basisches Ferrisulfat

verwandelt: die Zersetzung des Chamiileon ist je nach

Verdiinnung und Temperatur eine verschiedene.
\ . vl v v '
i. |""r'i'-||'l\'lllllii:|iI]IiI verhilt sich dem [.‘--i‘l'nl.-'-:i,li:u'.

8. Oxalsdure in verdiinnter schwefelsaurer

unter Entfirbung der Chamileonlisung zu Kohlendioxyd
oxvydiert:
9KMn0, 4+ B[C, Hs O, 2H,0] 4 3H,80,=K,580,

g'_'\[]-_:-«'«;! ;_]||.('l}: ! ]_-']|_;,H

9, Wasserstoffhyperoxyd H, O, reduziert das

gelbst zugleich, unter Sanerstoffentwick

ORMO, 4 8H,80, 4+ H. 0, — K.80,

10. Alle -':\'.\"'-!-"'I::il'l'ls Stoffe, insbesondere aunch 50, HsS,
NO, NO,, KNO; u. s. f. wirken entf
1 ] = ?‘\|44/- -I.I |!'|"E| |.'||"|:..'|';."

11. In alkalischer :.-"-,-1“;;_;
zn Ko MnOy
Mu(OH )y re

2. Auch das L

MnQ, . H;O

pans. Kalium), zu MnO;.HsO ode

es unter Absch

TV & = myade 11an -1 ™3 - 1 -
A. Titersteliung der Uhamagleonlosung.
= =}

Die Pharm. Germ. II. und III. fordern: .1
n Liter ;_';".:ll.‘-‘:

permanganat wird in Wasser zu
Da das Molekulargewicht des KMn O, 158, das Aeqgui-
valentgewicht 31.6 ist (s. u.), so steht die wvorgeschm

wehen Verhidltnis zu

:‘.]._'HI:'H Vo1l | £ ;'I. ](I'::

wichten. Die offizinelle
Ltsung. Man hat sie

ist also eine empirische
weil sie ohne Anwendung be-

In durch Luft und Lieht leicht zer-

sonderer Vorsichtsmassri

getzt wird. Zur Darstellung der offizinellen Masstli

=

wird 1g |\lr'lEiIHIJ|l"'}'i|-'-'ili2".'lEI::]- miglichst genau a |
und die

hr 200 ce reinen destillierten Wassers anfeelist

unget:

erhaltene Fliissickeit schliesslich aunf 1000 ce anfgefiillt.

(ehaltspriifung. Die Pharm. Germ. II. fordert:

.01 ¢ reinsten Eisendrahtes muss nach seiner

_Auflésung in verdiinnter Schwete
=

dieser Lisung bis zum Eintritt der

verbranchen.®



ithrung der Gehaltspriifung bedient man sich feinen,

chel endrah den man unter dem Namen ,Blumen-
draht* kaufen kann. Derselbe ist reines HEisen, mit sehr
geringem Kohlenstoffoehalt. Man misst die gekaufte Menge,

und bestimmt alsdann anniihernd ihr Gewicht: aus beiden Zahle:
rechnet und notiert man, wieviel em des Drahtes 0,1 ¢ wieeen
werden, — Zur Auflésung werden dann die fiir ca. 0,1 g nitigen
Centimeter Drahtes abgemessen, der Draht mit Sandpapier ab-

gerieben und der so 21el

1ete Drahi penau gewogen und in

1
as cenelg
1S genelgl

f(illi:u'];u-li mit einem |i_'lJIl.‘ll‘:-i'

ten Kork und versieht die eine Qeffnung mit einem

ine kleine Strecke unter dem Kork endigt.

ein etwas tiefer in den Kolben reichen-

Hat man Eisen und Schwefelsiure in

g0 leitet man durch das letztere einen

1 4

restrom so lanee, bis das Eisen :‘.1I|=_'.'-'|""-'1 151,

Il‘.'_" 16) wipd mif x\‘;[:li]_l-r'[! 11l
geborenem Glasrohr versehen, dessen einer Schenkel

":|~||||-] e

.

end der andere lingere Schenlkel

4aut den ||.-|||-}_ elmnes Zw

'.:.""'ri]]lll']'fl'jil '\15';|_-,-.'i' AL —'_: A1l-
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gefiillten ebenso grossen Kolbens reicht. Das beim Erhitzen
entwickelte Wasserstoffgas und der Wasserdampf treiben die
Luaft aus dem Gefisse; die Gase treten erst durch das Wasser
in die freie Luft, von aussen aber kann atmosphirischer Sauer-
stoff zu der Eisenlésung nicht zutreten. Das vorgelegte Wasser
lost und

wird hierbei fast kechend heiss. Ist nun alles Eisen ge
sieht man Gasblasen in Form kleiner Perlenschniire nicht mehr
aufsteigen, so entfernt man die Flamme unter dem Kolben, wo-
ranf das Wasser aus der Vorlage in den Lisungskolben zuriick-

tritt und diesen bis beinahe an den Kork mit Fliissigkeit an-

fiillt, Die Losung ist dann zum weiteren Gebrauch fertig.

¢) Ein sehr einfacher und |:--'||11|'-ml.'r' .-\EI]HH'.-'U'.- 1st lu];‘;'l'hllr-l'
olbehen erhilt einen durchbohrten Kork

Das Lisunes

innen schief

mit einem etwa 7 cm langen Glasrohr, welches nach

:-::‘||'l man es

n ist. Aussen ve

| ||_5_1't:.-!* '§| | e
Fig. 17. mit einem Hem langen Gummischlauch,
" in den man mittelst eines scharfen Rasier-

Ten

messers einen 1em langen Ritz geschnit
hat. Das freie Ende des Schlanchs wird

mit einem verschiebbaren Glasstiibehen
geschlossen. Beim Erhitzen entweichen

lI!.II' "};1,«-.‘ Li]:]'l"]j 1||-.]| :""\'t'lj',ll_i,l"l. 1|]| SI':II;I”I'E‘L

cle
<.E;_“? Entfernt man die Flamme, so entsteht
'“'" innen ein luftverdiinnter Raum: die dus-
sere Luft presst aber bisweilen d

Schlanch so fest zunsammen, dass
S]Plll' von Luft eindrin
gicher zu sein, dass letzteres nicht ge-

n kann. Um aber

schieht, schiebt man den Glasstab bis ans

Dann ver-

Glasrohr und ldsst erkalten.

stark und

21T

diinnt man die Fliissigke

titriert.
d) In allen diesen Fillen dauert die Auflosung des Kisens
iiber 15 Minuten, und es empfiehlt sich in mehr als einer Hin-
sicht, sich mnach einer bequemeren Titersubstanz umzusehen,

besonders wenn man die Lisung des Permanganats genau auf

einen bestimmten Gehalt einstellen, und nicht nunr ihren
Wirkungswert bestimmen will (s. u.). Eine sehr bequeme Titer-
itzen wir in dem

substanz aber bes



Ferro- Ammoniumsulfat, Ferrum sulfuricum
oxydulatum ammoniatum, FeSO0, + (NHy):504 +6H;0
392,
Dieses Salz ist von zart bliulich-griiner Farbe, verwittert
nicht, oxydiert sich kaum, hiilt sich also, gut aufbewahrt, voll-
ydig unveriindert und lost sich leicht in Wasser und ver-

diinnter Schwefelsiiure. Einer seiner Hauptvorteile besteht darin,

dass es genan den 7. Teil seines Molekulargewichts an Eisen
enthiélt: 7 .56 392. Alle diese Eigenschaften machen es zu

giner Titersubstanz ersten Ranges, welche die Titerstellung nach
er Vorschrift der Pharm. Germ. IT. und die damit verbundenen
Miithen vollstindig iiberfliissig macht. Zur Gehaltsbestimmung

der Chamaeleonlésung hat man nur nitig, ein beliebiges, genau

gewogenes Quantum (etwa 0,7 g) des Salzes in ca. 60 cc Wasser

zu lBsen, die Losung mit 10 ce verdiinnter Schwefelsiure zu ver-
setzen.

Eine der sub., a—d gewonnenen Lisungen benutzt man nun
zur weiteren Gehaltspriifung. Zu diesem Zwecke, wie iibrigens
beiallen Bestimmungen mit Chamaeleonldsung, muss
man

1. die Losung stark verdiinnen; (etwa 0,1 Kisen auf

50—60 cc Wasser in Becherglisern von 300—400cc In-
halt.)

2. der Losung (wenn nicht ganz ausdriickliclr alkalische
oder neutrale Fliissigkeit vorgeschrieben ist) sehr viel
verdiinnte Sehwefelsiure zusetzen, so dass auf
0,1 gelostes Eisen mindestens 10ce verdiinnte Schwefel-
siure (b 1) kommt. Ein Ueberschuss schadet micht!

3. die Lésung kann erwirmt werden, wenn sie

Sehwefelsiiureund Oxalsidureenthélt; sie muss
aber kalt gehalten werden, wenn sie Salz-
giinre oder Chloride enthiilt, weil sich im letzten
Fall unter Verbrauch wvon KMn O leicht Chlor ent-
wickelt.

Nach diesen Vorbereitungen und Vorsichtsmassregeln ldsst
man aus einer Glashahn- oder Bink'schen Giesshiirette die Cha-
mileonlsung zufliessen, bis die farblose oder kaum gelbliche
Fliissigkeit bleibend rosenrot gefiirbt erscheint. Treten hierbei
braune Triibungen auf, so sind dieselben auf Sduremangel zuriick-
zufiihren. Ein nachtriglicher Siurezusatz ist aber meist nicht
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im Stande, sie zu beseitigen und der Versuch ist als missgliickt
zu betrachten,

LSens

Aus der zur Oxydation des Ferrosalzes bezw. des F
verwandten Chaméleonlisung berechnet man den Wirkungswert
der Lisung, den man in oxydiertem Eisen, oder in Oxalsiiure,
seltener in entwickeltem Sanerstoff ausdriickt. Hat man z B.

Abgewogen 0,0905 ¢ Eisendraht,
Verbraucht zur Oxydation 51 ce KMn O, Lisung,
S0 E:;'l]n']}
51 cc KMn O, oxydiert 0,0905 ¢ Fe
L ece KDMn O, ! 0,001774 g Fe,
Oder man hat z. B.
Abgewogen 0.812 ¢ Ferro-Ammoniumsulfat
0,116 ¢ Eisen.
Verbraucht zur Oxydation 65,2 ce KMn 0, Lisung;
50 lJ-'l.[.l\.'”
65,2 ce KMn Oy oxydiert 0,116 g Fe
1.0 ce KMn O, 5 0,001779 ¢ Fe.

Man macht, wenn man 1 Ltr frische Lisung hergestel

hat, etwa 2—3 derartige Bestimmungen und nimmt von ihren
Ery

der Bestimmung auf einem, an der Riickseite des Gefiisses ar

ebnissen das Mittel und notiert das Resultat mebst dem Tage

klebten Zettel. Von einer weiteren Stellung der Losung sieht
man dann ab, da sie ihren Gehalt nach einigen Wochen doch
wieder geiindert hat; freilich ist es dann nitig, vor dem Ge-
brauch den Oxydationswert festzustellen, der dann fiir eine Reihe
aufeinander folgender Bestimmungen gelten kann. Es wiire also
unniitz, und der wissenschaftlichen Verantwortlichkeit des A po-
thekers Hohn sprechend, wollte man verlangen, dass in einer
Apotheke die volumetrische Kaliumpermanganatlésung jeder-
zeit den Oxydationswert von 1 g KMn Q; —0,001772 Fe besitze:
es wire ebenso thiricht, eine Liosung, die Differenzen in der 5. oder

gar 6. Decimale zeigt, wegzuwerfen und durch nene Lisung zu
ersetzen; aber das kann von einem deutschen Apotheker ver-
langt werden, dass er Rechenschaft zu geben weiss iiber den je-
weiligen Wirkungswert der Liosung und dass er diesen Wert
auch zu beniitzen versteht.

Es mbge hier auch nicht unerwihnt bleiben, dass eine
Kalinmpermanganatldsung, die 3 g in 1000 cc enthiilt, haltbarer
1st, als die offizinelle (gewisse andere Riicksichten, die nicht
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hen die offizinelle aber vorteilhafter erscheinen
eine 1/, Normallosung herzustellen,

g die sich bei einiger Vorsicht in der Aufbewahrung und Hand-

T habung ziemlich gut .

Zum Zwecke ihrer Herstellung l6st man etwa 3,560 g reines

2 Kaliumpermanganat in 300 cc Wasser und verdiinnt die Lisung
o 1 Litr. Diese Flilssigkeit stellt man auf Ferro-Ammonium-
ulfat, so dass 2 ¢ des Salzes nach Zunsatz von 30 ce '\'l'1‘41'lll11l11'|-1‘
H, SO, 50,5 ce der Liosung zur Oxydation bediirfen. - 7 diesem

l6st man 10 ¢ des Salzes unter Zusatz von 10cc ver-

Schwefelsiure zu 100 ce. und nimmt zu jedem Vers
hiervon 20 ce. Die Berechnung geschieht, wie bei Acidum hydro-
hloricum volumetricum an ben ist.

Man signiert
.o Normal-Kaliumpermanganatlosung.
1 ce Yo KMn Oy enthilt 0,00316 KMn O
oxydiert 0,0056 Fe
oder 0.0063 Oxalsiiurve (kryst.)

G Das Aufnahmegefiiss versieht man mit einem Kork mit
2 gehogenen (Hlasrdhren wie eine Spritzflasche, deren Blaserohr
nach unten gerichtet ist: die Fliissigkeit blist man mittelst des

; Mundes oder eines Gummiballons in die Biirette.

t In einzelnen Fillen, wo Ferrosalze neben l"l'l‘1'i~'itl'/.t"1| durch

! lirekte Messung mit Chamaeleonlésung bestimmt werden, ist es

: wiinsehenswert, nicht nur zu wissen, wie viel Eisen als Ferro-

ll/ vorhanden sei, sondern auch geradezn, wie viel krystalli-

' S s oder entwissertes Ferrosulfat noch vorhanden sei. Be-

7 shmet man die beziiglichen Molekulargewichte, so ergeben sich

C olgende :

3 Fe Atomgew. ob

Fe SO; + HyO Mol.-Gew. 170

3 Fe SO, -+ 7H.0 Mol.,-Gew. 278

L Hiitte man nun z. B. den E}.\'_‘\'f]iU';'ili‘-'\."i'["i. der offizinellen
: KMnO, Losung in Fe aunsgedriickt und gefunden, dass
: 1cc KMnO, Lis. oxydiert !Jilli]f{';‘rr Fe, so ergiebt sich der
: Wert in Fe S0, -+ H,0 ausgedriickt durch die Rechnung

56: 170 tlntrl;._.,\. X 0,006379 ¢ Fe S50, - H'__,|)
3 und in Fe 80, - 7H,0 ausgedriickt, als

56170 7 0,008790 Fe 80, + 7H,0.

000177




B. Oxydationsanalysen

I. Metallisches Eisen,
Metallisches FEisen ist offizinell als Ferrum pulveratum.
Die Pharm. Germ, III verlangt:
ner bei Aus-
schluss der Lufterfolgten Lésungin 15 verdiinnter

0lg des Prdparats soll nach se

Schwefelsiure nicht weniger als 555¢cc Kalium-
permanganatlisung zur Oxydation verbrauchen. '

l. Ausfiihrung., Durch die Analyse der Pharmacopte ;
werden 98,349/, reines Eisen im gepulverten Eisen nachgewiesen. :
Dieser Gehalt ist aus dem Text der Pharmacopte nicht ersicht- |
lich. Da es schwer ist, 0,1g Eisenpulver genau abzuwiegen, s ]
wigt man lieber 1,0g ab, bringt das Pulver in einen 100ec €
Masskolben, giebt ungefiihr 30¢c verdiinnte H,SO, hinzu und J

erwirmt. Die Lésung ist vollendet, wenn keine Perlenschniire
von Gasblasen mehr aufsteigen. Zum Abschluss der Luft hat
man vorher den Kolben mit dem S.84 sub c. geschilderten Ventil-
kork versehen. — Nach vollendeter Auflésung verdiinnt man die
Lisung aunf 100ce und verwendet sofort 10ce davon. mit 10e
verdiinnter Schwefelsiure und 50 ce Wasser verdiinnt, zur Eisen-
bestimmung. Die Auflosung ist in ca. 10 Minuten vollendet: die
Verdiinnung ist fiir Anfinger mindestens empfehlenswert. Man
setzt nun Kalinmpermanganatlésung bis zur bleibenden Ritung
hinzu,

Chemischer Vorgang und dquivalente Mengen:

10Fe + 10H; SO, = 10Fe SO, + 10H;
2KMn O, + 10FeSO, + 8H,80, = 4H,0 + K,S0,
2“113“; + b [Fes(S0y);]
316 560 Fe.
- L1
Berechnung. Ferrum pulveratum.
tinfache Bestimmung.
Abgewogen 1g Ferr. pulveratum, in H, SO, gelost und mit
Wasser verdiinnt, so dass
100 cc Losung enthalten 1g Ferrum pulveratum, hiervon '

genommen 10¢e |, i Ulg

also in Arbeit genommen 0,1 g Ferr. pulv.
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Gesucht Fe Atom.-Gw. b6 Aeg.-Gew. ab.

Man titriert mit KMnO,; Litsung.
Zur Oxydation verbraucht: 55.5 ce KMnO,

l ce off. KMnO, Lis. oxydieren 0,001772 g Fe
bbb ce o o . 555 x0,001772 ¢ Fe

0,09335 Fe
i K .;._)g }I

0.1 g Ferrum pulveratum enthalten 0,09835 ¢ Fe

100 g i X n 98,36 ¢ Fe
98,35%, Fe.
Die Pharm. Germ. IIT und die Pharmacopte-Commission d.
d. Ap. Ver. schlagen eine verdnderte Methode (s. Jodometrie,)
vor. Wollte man die eben beschriebene Methode beibehalten,
so kann man auch von der auf 100ce verdiinnten Liosung von 1g
Eisen 5,6 cc = 0,056 g Eisen abmessen und miisste diese Fliissig-
keit mit 1/;p KMnO, titrieren. Man bekiime auf diese Weise
eine direkte Prozentbestimmung und wiirde 934ce 1/,
]\T}[:]”L verbrauchen. Hier die
Berechnung. Ferr. pulverat.

Abgewogen 0,056 ¢ Ferr. ]||1|\'|’1'13T,
= V{1000 € ~2€0q. Y. Fe
1';‘._‘.:\EL-_']1‘. Fe At -Gew. = .-\i-ll_ Gew, — a6,
Man titriert mit 1/;; KMnOy
Gebraucht zur Oxydation: 9,84 ce /1 KMnO,.
Wiigt man von dem gegebenen Eisenpulver /oo, g-a€q. ab,

g0 oxydiert nach der Prozentwertformel (5. 12)
1l ece 1y KMnOy 100/, Fe
984 ce % — 98,49/, Fe
lso enthiilt das gegebene Ferr. pulv. = 9849, Fe.

II. Reduziertes Eisen.
[. Die Pharm. Germ. Il verlangt:
03¢ werden mit 50g Quecksilberchloridlésung
unter Abschluss der Luft widhrend einer Stunde im
Wasserbade digeriert, dann nach dem Erkalten mit
Wasser zu 100cec ergiinzt und nach dem Mischen zum
Absetzen hingesteltt. 2bcec der klaren Fliissigkeit

1o 2
diirfen nicht weniger als 38cc der Kaliumperman-
ganatlisung zur Oxydation verbrauchen. Dies ent-

spricht 89,759, metallischen Eisens.




Ausfithrung Man wiect mit mielicher Genani (0.3 o
Ferr. reductum aunf einem Uhrglase ab. Das Pulver mal

in eine etwa 100—150 ce haltende Flasche. die mit

einem (Flas-
| Iuftdicht verschlossen werden kann. Man
I

berchloridlisung gut
ab und setzt den zu 50g der Lisung fehlenden Rest nooh A
Dann verschliesst man das Glas, iiberbindet es mit Perga

oder Kautschukstipse

spiillt den Pulverrest mit 59 iger Quecksi

tarkem Bin
und stellt es eine Stunde lang ins beinahe koo hende Wasserl

Man kann sich bei dieser Operation anch

]'r.'l[lit'l‘ lllll'l' 15*']‘1.\'!'];1']' ]_Jr]i:.-'l‘ oder nir TII;:' =

1. D
bedienen, bei denen der Stipsel durch eine anfdriickende
I

stio nzflascl

Schranbe
festgehalten wird; doch sind sie durch die oben beschriel
Gliser leicht und zweckentsprechend zu ersetzen.
vollendeter Zersetzung erhaltene Fliissigkeit fiillt man

Erkalten mit Wasser auf 100 ce aunf und lisst absetze
klaren Losung werden dann mit 10 ce verdin nnter Schwef

Jginre

und 150 ce Wasser versetzt und mit (

uméleon titriert. Eine Ep-

wirmung muss wegen des Auftretens freier Salzsinre

SOIrZsam
vermieden werden.,

Chemischer Vorgang und aequivalente Me:
Unser Fe
Eisen. Beide wiirden durch verdiinnte Siuven gelist werden nnd
man wire nicht im Stande, das metallische Eisen

I'vli!t!'i. }Il‘_-:TJ_-EH ans Y !I"f-"” ]\,.1];,.]“ und 100 i

neben dem
oxydierten zu bestimmen. Anders als Siiuren. verhilt sich Queck-
Hi|||t'|'r‘El|n!'ili (Hg Cly), welches oxydiertes Eisen nicht anflost,
metallisches Eisen aber zu Ferrochlorid (Fe Cls) verwandelt und
sich selbst zu :'l['.'!'t-lll'lwh|Hi'ls] (Hgy Cly) re -.1117i|‘|-t":
Fe + 2Hg Cl, Cl, 4+ Hge

Misst man dieses L'wr'l'uvldnn':'l durch !\ \]n“ go ertihrt man
die in der abgewogenen Menge (0,075 g) Ferr. 1'-_--l=.|r-i'
Menge metallischen Eisens:
2KMnO; 4+ 10FeCl, + 18H, SO, Ks S0y 4 2 Mn SO,

[Fes (S0,)3] + 20HCI

enthaltene

316 = 10 X 56 Fe.
Berechnung I, Ferrum reductum.

Einfache Bestimmung.
Abgewogen 0,3 ¢ Ferr. reductum.

durch HgCl, zersetzt und mit Wasser verdiinnt, so d;

dsSs

100ec Lésung enthalten das Lésliche von 0.8 ¢ Risen
hievon abgemessen 25 ce I'J['u.«nuj_-_' e 0.075 ¢ Eisen

also in Arbeit genommen 0,075 g Ferr. reduct,




Jlti

A1l

Gesncht Fe Atom. Gew. = Aeq.-Gew. = 56.
Man titriert mit KMnO,.

Verbraucht zur Oxydation :38 cc KMnO, Lisung
1 ce off KMnQ, Lis. oxvdiert 0,001772¢ Fe
38 ce ' : 38 W 0,001772 &

Fa

g Ferr. reduct. enthalten 0,067336 ¢ Fe

0,067 356

0075

0089781 ¢ Fe

89,78 ¢ Fe

89,780 . X

wtheker

ntschen

des d

a) Die erste ist die Vorschrift der Pharmacopte mit v
]
s die in mene ist 0,28 g =55 -2, Von Fe; von
] . P .
i verden g-aeq. titei Da man sich hierbei a

| ERLRIE

n Mangels

jetzt rischen Chamaeleonlisung bedient, so he wir wi

einey N--'_".||;1‘|fu,~;:|:|;- keine direkte Prozentbestimmaonge, sondern eine :_',l!'\‘.'\.’jll_lili!lb
nmung, bei der wir den Prozentgehalt erst heransrechnen miissen

ierirkelt, als nach |,||'I' I" AT

b) Die zweite Vorschrift, durch eine Anm geben, bringt eine direkte
28 e werdenmitb0gQuecksilberchloridlisung

ihrend einerStunde im Wasser-

1=20)unterAusschlnss derLuft w
lann nach dem Erkalten mit Wasser zn 100ce

¢h dem Mischen zum Absetzen hingestellt, 20¢e

atz von oce verdi

diirfen

nicht weniger 85ce der Zehntelnory
anatlisung, welche 3,16g Kalinmpermanganat im

verbranchen, was 859 metal-

zar Uxydy
ischen Eisens entspric

1T,

chemischer YVorgang ist ebenso wie bei I, nur misst

Ausfiihrung und
ler

att 20 co ( Liisung ab.

Berechnung IL Ferrnm reductum.
[i

Direl enthestim

Abgewogen 0,25 ¢ Ferr, redact.

mit HegCls behandelt und im Wasser verdiiunt, so dass

Ferr, red.

100 c¢ Lisnng enthalten das Lisliche «

ommen 240 ce o 5 - -

also in Arbeit

i g-aeq. von Fe
— 1000 F S

Juiv.-Gew. = 26,

Atom. — und
1y EMnOyg:

(resucht

Man titriert n
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Gebraucht zur Oxydation — 85 ce 19 KMnOy,
Wigt man von der gegebenen Substanz 100p £-88q. des gescchten Stoffes
ab, so oxvdiert nach der Prozentwertformel (8, 12)

I

I ce 1 KMnO; = 0,0056 ¢ Fe = 1090/, Fa
10 E

8,0 co ,, - - 850/, Fe.

also enthilt das gegebene Ferrom reductum 859/, metall. Eisen,

III. Ferrosulfat.

Die Pharmacopée fiihrt das Ferrosulfat in 2 Formen anf:
a) als krystallisirtes (praecipitiertes) Salz Fe S0, 4 7H,0 u.
b) als entwiissertes Salz — FeS0O, + H,O0.
Die Pharm. Germ. III hat auf die massanalytische Be-
stimmung beider Salze verzichtet, nicht aber die Pharm, Germ. IT.
Nach ibren Anforderungen bleibt es aber ungewiss, ob man
in den Priparaten das unverinderte Salz oder den Eisengehalt
bestimmen soll. Man wird sich am Besten tiir das erstere ent-
scheiden, weil fiir einen gegebenen rohen Eisenvitriol lie

T
r'ra

as
T

nach der Menge unveriindeten Ferrosalzes gestellt werden kann
1

und diese Frage die zweite nach dem Eisengehalt, soweit

er als
Ferrosalz vorhanden ist, einschliesst. — Auch ist hierdurch
Ferrum sulfuricum praecipitatum leicht von Ferr. sulfuricum

sice. zu unterscheiden.

a) Ferr. sulfuricum purum.
[. Die Pharm. Grerm. 11 \'4';1'.';‘1_]1}9_:1;

05gin 20g (cc) verdiinnterSchwefelsiure und 150 g
(cc) Wasser gelost, miissenB36bisB7ceder (off) Ka linm-
permanganatlésung zur 0 xydation verbrauchen,
Ausfiithrung. Man 18st 0.5 g oder eine beliebige, ihrem
Gewichte nach genan bekannte Menge in dem Gemisch von 20 ce
verdiinnter Hy SO, und 50cc Wasser und titriert mit der offi-
zinellen Chamaeleonlgsung bis zur bleibenden Rétung. Der

halt soll 885 1009/, Fe SO, + 7 H,0 betragen.

(ze-

Chemischer Vorgang undae quivalenteMengen:

2KMn O, 410 [FeSO, -+ 7H,0] + 8 Hy 50, = 78 H,0 4 K,S0,

316 2780 . 1 '_'f}[tlb"}i + 5] Fl‘:lf‘_‘!"',}}::;l
31,6 —+ 278.0
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Berechnung I. Ferrum sulfuricum.
Einfache Bestimmung.
Abgewogen und in Arbeit genommen 0,5g Ferr. sulfur.
(esucht F j‘-_il'_l_; T_H:l_l Mol. 278. ;\_I"\'i. 278,
Man titriert mit off. KMn O, Lisung.

Gebraucht zur Oxydation 56 ce KMnO, Lisung.
 co off. KMnO, oxydiert 0,001772g Fe
= 0,008790¢g FeS0; <+ 7YH,0

b % 00,0087

B6 Qo
b o
b o -l_"

1+ 7H,0

. C L o
lg ) ) ., 098448 ¢

‘|.|r}.i| U84 ;";.'1

EI,-;,-J;‘," '“ ,I_‘1u T_ﬁ.“’l - ? ['].“\.(_.]_

2

[I. Die Pharmacopie-Commission d. d. Ap. Ver. hat fiir die
Bestimmung des Ferr, sulfur. genau dieselbe Vorschrift, fiigt aber
als Anmerkung noch folgende hinzu:

L10cec einer widsserigen Lidsune,die28 Ferrosul-
fat in 100ec enthdlt, miissen naeh Zusatz von 10ce
Schwefelsiure (und 150cc Wasser) 980 bis10ce einer
Zehntelnormal-Kaliumpermanganatlésung (3,16 g
in 1Ltr) zur Oxydation verbraunchen.®

Berechnung: Ferrum sulfuricum.

Direkte Prozent-Bestimmung,

Abgewogen: 2,8g Ferr, sulf. pur. in Wasser gelost und ver-
diinnt, so dass

100 ce Lisung enthalten 2,8 g Ferr. sulf. pur.; hiervon

10 e . . (0,28 ¢

cenommen

7 .

1 Arbeit genommen 0,28 ¢ Ferr, sulf, pur.

15K
L o0eq. v. FeSO, 4+ 7H;O.
1000 - g
Gesucht FeS0, + 7 H;O Mol. und Aeq.-Gew. = 278.

Man titriert mit 1/;,; KMnO,.
(ebranecht zur L}};l\ﬁht'riu'_.\n 9.85 ee 1/ KMnO,,
Wigt man von der gegebenen Substanz 1/5,g-aeq. des

=] =

gesuchten Stoffes ab, so oxydiert nach der Prozentwertformel
8. 12),
1ce 1y, ]\—?‘lllﬂ_l.1 100/, 1}11‘:::".-_]= e ?H_,()
G86cc Vi EME0, = 98,39/, FeS0O; -+ 7H,0
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by Ferrum sulfuriewm siee,

Die Pharm. Germ. II verlanct :

des Pi dparats miissen zur Oxvdation des i

Eisens 51,5 bis 526¢cc Kalium permanganatlisune

ver-

brauche

Die Pharm. Commiss, d. d. \]. V. setzt hinzu: .in 10ee
verdiinnter Schwefelsiure u nd H50ce Wasser
In einer Anmerkung wird die Ausfiihrung vorgeschlagen, wie

K
T ke
I'J_u'_?‘..:

rglost.©
= ]

plUce einer wisserigen Losung, welche 172 ii -
100ce enthiilt, miissen,nach Zn gabev. 10ceverdiinnte: »

Schwefelsinre (und d0ce Wasser) 94
Ziehntelnormal-Kalinm permanganatlésune (316 in

1 ];-'l'.:l AT [_]X\'Iiil‘i'::_h_g' \'--|'|L|'::|||'||a-'_L_"
1

— 10,5¢¢ einer

Ausfiihruneg: Sieshe Ferr. sulfur Dur. 7

Chemischer Vor und aequivalente Mengen: &
2KMn O, 4 10[Fe SO, + H,0] + 8 H, SO, — K. S0, 2 Mn SO, 4 I
316 4 1700 5 [Fes(S0,)5] +— 8H, O d
BL6 170
Berechnune 1. Dieselbe isf genan gleich der Far
sulfur. pur.; lee der offizinellen Chamaeleonlésung oxy vher
Q001772 . 170 e
- 0,005579¢ Fe SO, 4~ H.O.
5] ; g -
Bereehnung 2. schliesst sich ebenso an Be-
rechnung 2 v. Ferr. sulfur. pur. an. 10ec der

1000=

Lisung enthiilt 0,17 des Salzes d.

IV. Ferrisalze.

Ferrisalze _:'n.'];r"tl durch Bel

andlung mit nascierendem Wasser
stoff’ (Zink und Sdure) vollstindig in Ferrosalze iiber: deshalb
bestimmt werden. Je
I

1000

kinnen auch sie durch Chamiileonltsu

nach den \'nt'||'|-;_';-.'r|=ll'1: Fragen wird man -aeq. von Fe oder

des Ferrisalzes in Arbeit nehmen und dieses am Besten mit 1/,

Normal-KMn Oy-Lsung messen; oder wenn

e a B, 1
rll:".:lll‘l.r'

man die
Kaliumpermanganatlosung benutzen will, wigt oder misst man
soviel ab, dass man etwa 0,1 ¢ metallisches i

isen darin erwarten
darf, Als ];l_'-l.‘]']'-'i diene




Gewicht der

als Ferrizalz enthalten.
1

[£s werden von der Fliissigkeit g -aeq.

10

3.9ce abgemessen und

Lisung werden in ein RKoll

aut 100¢ce verdiinnt. 10 ce dieser

chen geceben, 10 ce verdiinnter Schwefelsiure und einige Stiick-

hen reines Zink zueeceben. Der entwickelte Wasserstoff redu-

isalz zu Ferrosalz; der Prozess ist zu Ende,

wommener Tropfen auf einer Porzellanplatte

Tro linmlsung kaum mehr verdndert oder ithn
hijehst schwach ritet. Man giesst rasch von dem ungeldsten
spiilf 11 50—60 eec Wasser nach, setzt noch etwa

aec verdiinnte Sehv Isiiure hinzu, und titriert mit 1/, KMnO,-

Lisung bis zur bleibenden Riotung. Die verbranchten ce ergeben

Vorgang und aequivalente Mengen.
bH, 10 Fe S0, 5 H,; SO,

280, + 2Mn S0,

SH,0 -+ 5[Fes(80y)s]

Fe S0, 8 H, SO, K

Berechnung. Liq. ferri sulfurici oxydati.

Direkte Prozentbestimmung,

Abgewogen 5,6 g (3,%cc) Lig. ferri. sulf. oxyd. mit Wasser
Verdu Ly, 3 lass
100 ce der Liosung enthalten 5,6 g Liq. ferr. sulf. ox.; hiervon

-;-:.l'li, X ["I‘,

1))

v.-Gew. 56,

Gesucht Fe Atomgew. und Ae

1
=it T : 1 il 3 . al -
Man titriert mit T KMn0O,;, nach Reduction mittelst Zn
)
'-.‘ill\ H"‘”‘

] e
Gebraucht zur Oxydation: 10ce 0 KMnO,
s |
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Wigt man von der gegebenen Substanz llluf_h;iu--._. des ge-

suchten Stoffes ab, so oxydiert nach der Prozentwertformel

y 1 : ” : i
(._] 0a & S. 1_{)
b
1 ce ]i"j‘[“”s - 10/, Fe

10 ce 3 100/, Fe.

V. Ferrosalze neben Ferrisalzen.

Hat man Ferroverbindungen neben Ferriverbindungen vor
sich, und ist genttigt, festzustellen, wie viel von jeder der beiden
Gruppen vorhanden ist, so bestimmt man erst das als Ferro-
verbindung vorhandene Eisen nach III, sodann wird das nun
oxydierte Eisen und das von vornherein als Ferriverbindung

vorhandene Eisen gemeinsam durch Zink reduziert nach IV, und

dann der {i'i‘.‘wél!]ﬁl"L.‘i_;‘].‘,‘_fl‘]i:l|.1' r'l-r:t';_:r-.-—'i'e-l]1'.. Subtrahiert man nun
von dem Gesamteisengehalt das als Ferroverbindung verhandene

Eisen, so bleibt als Rest das als Ferriverbindungz wvorhandene

Eisen. Die erhaltenen Eisenmengen lassen sich nach sttehio=

rleichviel Eisen ent-

metrischen Regeln in die aequivalenten (

haltenden) Mengen von Ferro- beziigl. Ferrisalzen umrechnen.
Es folge als Beispiel:
Ferrum sulfuricom erodom.

Die vorliegende Waare sei in grisseren Stiicken dunkel-

griin, aussen verwittert, gelb und pulverig. Es sei die Aufgabe,
festzustellen, wie viel unverindertes Ferrosulfat und wie wiel
basiseches Ferrisulfat in diesem Salze vorhanden sei.

Die Aufedbe zerfillt in 3 Teile: a) Fest
verbindung vorhandenen Eisens; b) Bestimmung des (Gesamt-

~
4

ellung des in Ferro-

eisengehaltes; ¢) Berechnung des als Ferrisalz vorhandenen
Eisens und des Prozentsatzes der heiden Salze.
Ausfiithrung I. Teil. Eine grossere Durchschnittsprobe

wird gepulvert; von dem Pulver werden 5,6g abgewogen, in

Wasser und etwas verdiinnter Schwefelsiure gelost, auf 100 ce

verdiinnt und von dieser Lissung 10ce nach Zusatz v. 10ce ver-
diinnter Schwefelsiure und 50ec Wasser mit !/;; KMnO, bis zur
bleibenden Rotung titriert. Man habe hierzu 18,2 ce verbraucht;
dies notiert man,




nun das Eisen

II. lt_. e1l, Die l..l.\l".'lii','!'rl' l|||‘

und des Ferrisalzes, simtlich als Ferrisalz,
Man reduziert Alles durch Zink und Schwefelsiure, wie in IV,

ind wenn Rhodankalinmlisung nur kaum noch gerdtet wird

iy

itriert man von neuem mit 1/, KMnO, bis zur bleibenden Riotune.
erzn seien 1905 ce notie, E
Berechnung, Ferr. sulfur. erndom.
Direkte Prozentbestimmune,
Abgewogen: 5,6 g Ferr. sulf. crud.
n verdiinnte SO, H, geltst und verdiinnt, so dass
100 oo [,:'H‘I]IE‘-_'f I“.J]illl]l."h :3.|;§_" 1"I.'['['_ --11!,"_ |'{'?_1IE_: E|i|'_|‘\'|.1j
abgemessen lDee 4 0,56 g 3 3
wlso in Arbeit genommen 0,56 ¢ Ferr. sulf. crud.
::,,,,g--::-'ni_ von Fe.
Gesucht Fe. Atom.- und Aeq.-Gew. o0,
Man titriert mit 1/, KMnO,.
Oh vorher. Reduktion zur Oxydation gebrauncht 18,2¢e -1 KMn( )y

Nach vorheriger i S E 19,05 1 KMnO,

Wiigt man von der gegebenen Substanz 0 &-2eq. des ge-
]

ab, so oxydiert nach d Prozentformel (8. 12.)

l ce - ."\I'..“_i 19 Eisen,

(1]

18.2 ce 2 18,2 ¢/, Eisen als Ferrosalz

19,05 ce = 19,05 9/, Gesamteisen.

berechnung des Eisensals Ferro- und Ferrisalz

Wir haben (resamteisen ]‘.i_H_'.”I

Ferrosalz 18,20 9/,

als Ferrisalz 0,859,
Das Ferrosalz berechnen wir als Fe SO, 4+ 7H,0 = 278.
Das Ferrisalz, weil es wohl anf folgende Weise:

b [Fe SO, 4+ 7H,0] + 0; = 42 H,0 2Fe, (50y); + Fe,04]

standen ist, beziehen wir auf diese Formel

a5 (S0y); + Fey0y = 968 und erhalten dadurch folgende

06:278 = 18.2:x; x = 90,35 9/, Ferrosalz und

bb: — = 080:v: v—=245 ¢, Ferrisal
(6] ~ > :

7.2 0fy Feuchtigkeit.



VI. Oxalsiiare.

Oxalsiure wird durch KMnO, in saurer Lisung zu Kohlen-
sinre oxvdiert. Der Verlauf der Reaktion ist sehr glatt, so dass

':::ll:'.:lr'l:'llll|I-3.‘~‘i1'.:'

Mohy die Oxalsdure zur Urprittung der C
henutzt hat. Die gleiche Reaktion kann zur massanalytischen

Bestimmung des Calciums in seinen Salzen, im Trinkw

e
Kalkwasser benutzt werden, und soll deshalb hier Platz finden.

Ausfiithrung I mit offizineller Chamaeleon-Lisung.
Eine ]lli'|:.l_"lJEf_‘;‘.' Mea
tariertes Ul

stimmt. Man 18st in etwa BH0ec Wasser, setzt

I

e von ungefihr 0,1g Oxalsiure wird auf ein
gebracht und dem Gewichte nach genau
10¢ce werdiinnte
Nun setzt

Schwefelsiiure hinzu und erwiirmt bis auf 60 — 700 (.
man Chamaeleonlosung hinzu. Die Reduktion ceht zuniichst lang-
sam vor sich, spiter aber p|n"s-='.f.|ft"u und wenige Tropfen nnserer

:it"lll' i §

liinnen Liosung geniigen, um endlich eine deutliche Ritung

der _!_‘.li'z.-'..~i<,-j'i\'-"|1'. herbeizufiithren.
Chemischer Vorgang und aequ ivalente Men gen.
9KMnO, -+ 5[C,H,0, + 2H;0] + 38 HyS0, K.SO,
2 MnSO, + 10C0; + 18H,0.

316 - 630
31,6 L 68 ( = b6 Ker)

Die Aeguivalente des Kisens und der Oxalginre verhalfen

sich wie 56: 63 oder wie 8:9, Da nun 1ce offizineller Chamaeleon-
logung 0,001772 g Kisen oxydiert, so wird die durch 1ce Chamae-

leonlosune oxvdierte Menge Oxalsiure
(] o =
0001772 x 9

: 000199356 & seln.

8

Berechnung. Acid. oxalicum erudum.
Kinfache Bestimmung,.
Abgewogen und in Arbeit genommen: 0,1 g Acid. oxalic. erud.
‘._‘.Itt‘r-IIIl,'ht ‘:-:: H:{-h B '.{H._:'v). ,‘ll['.'1|.-“|.“.\'. ]L)Fi .\L'.'li.".,';l:\\'. b
Man titriert mit off. KMnO; Lésung.
Gebraucht zar l_)x:,‘l[a'ifi+ll| 48,6 ce off. KMnO,.
i ce off, KMnO, Lis. oxydiert 0,0019935 ¢ C, Hs Oy -+ 2 H.0
15,6 ce - 5 - 18,6 % 0,0019935 g
0,09689 ¢

0,lg Acid. oxalic. crud. enthilt 0,09689 g C,H,0,+2H,50
100g . LR . 9589g

96899/, C,H,0, + 2H0.



Aqusfithrung II mit !/, Normal-C

vmaeleonldsung., Man

er gepulverten Substanz 1g mit mog

=

hster Genauig-

Diure in Wasser und fiillt die Losung mit

ce auf. Von dieser Losung misst man 6,3 ce ab,
50 ce W: i
und erwidrmt bis auf 60—700 (
}T--Il_;'-' L

Zusatz bis nach der Entfirbung der ersten Portion und filirt

ser und 10ee verdiinnte Schwefel

11

Jetzt setzt man eine kleine

o Chamaeleonliisung hinzu, wartet mit dem weiteren

dann in dieser Weise fort, bis ein einfallender Tropfen endlich
eine bleibende l.ln-ﬁll]:_'_f 5|w|'\'|-r'3‘-;'i|||:‘r.
Chemischer Vorgangundaeq. Mengen sieheunterL.
Berechnung. Acidum oxalicum crudmm,.
Direkte Prozent-Bestimmune.
Abgewog
i]l \‘\_.l.

l ce Liosung enthalten 1,0g Acid. oxalic., hiervon

en., 1,0 _\t,'.ll' |-K;'J!.E|', &Y.

gelist und verdiinnt, so dass

bgremessen 6,3 ce - 0,065 o

g
1000 Z-2€(q. V., (_.'._-H_”! e '_*|[:H,
Gesucht Cs; Hy Oy + 2H,0 Mol.-Gew. 126. Aeq.-Gew. 63.
Man titriert mit !/;, KMnO,.

Zur Oxydation gebraucht 9,7cec 1/, KMnO,,

Wi

oesuchten Stoffes ab, so oxvdiert nach der Prozentwertformel

(P g Illlluﬁl S, |:.’.)

11t genommen 0,063 ¢ Aecid. oxal. er

man von der gegebenen Oxalsiure L io00 E-aeq. des

lee Yo KEMnO; = 10 9/, C.Hs0; + 2H,0.
9.7 oo ) _ 97 0/,
also enthiilt die gegebene Oxalsiiure 97 oy Cs Hs Oy -+ 2H,0.

VIIL. Caleinmsalze.

Da das Caleium auns seinen loslichen Verbindungen durch
Oxalsiiure und Ammoniak als oxalsaures Calecium gefillt wird,
nnd da letzteres Salz unter Abscheidung von Ozxalsiiure durch
Schwefelsiiure zerl

gt wird, so kann man indirekt durch Oxy-
dation der Oxalsiiure die Menge vorhandenen Caleiums bestimmen,

Diese Bestimmung kann eine direkte oder eine 11[.'51'.'ln:11}':-':: sein,

je nachdem man entweder die an Caleium gebundene Oxalsiiure

misst, oder denjenigen Rest

bestimmt. der durch das Caleinm nicht _g'r‘lrllndi-n worden ist

| #-4 I

iner bestimmten Menge Oxalsiure

71‘
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oe l|4|"."' \,-_:l'-Jl;e]]:.]-"I:r'!] ":ill"‘;‘-]]rlr_- :ﬂil.ti 'Il

Hilfsmittel werschieden. Da es

i1 hler nur

hi

erzu  not
n Dei

o fiir die Methode handeln kann, wollen wir zwei

1 |r;.-{E:E._-

bestimmte Fiille ins Auge fassen, ndmlich die Bestinmung des

Caleinms im Kalkstein und die Bestimmung des Calcinms
|

im Wasser, [mi ersten Falle haben wir eine relativ
grosse, im zweiten eine relativ Kkleinere Menge Calciumsalz vor

ans. Wir wollen im ersten Falle das Calcinm als Oxa

and die Oxalsiinre direkt bestimmen, wihrend wir 1m letzteren

fiillen

te Oxalsiure durch eine Rest-

die durch Caleinm nicht
analyse feststellen wollen. Um uns vor der Operation einen

A rh

Beoriff zu machen, welche Quantititen wir in

sllen wir folgende Ueberlegung an:

werden, s
Nach 8. 98 oxvdiert 31,6 |"::l']“l]L — pbF¥e 63 Oxalsiure;
und da nach der Zersetzungsformel
Ca 00y + (CoH,0, + 2H,;0) = CaCy0, + CO, 4+ 3H,0
100 126
63 Oxalsiinre 50 Ca C0O, = 28Ca0 siittigen, so erhalten wir

Chamaeleonlosung folgende Aequi-

fiir die ”.‘\'.\'ill:.a'u'.]n]] mitte
valenzmengen :
31,6 KMnO, — 56 Fe 63 Oxalsiiure 50 Ca C0O; = 28Ca0.

Da nun 100¢e , KMnO, 0.816 ¢ KMnO, enthalten, so

wiirden sie 0,63 ¢ Oxalsi - (.50 ¢ Ca CO4 anzeigen, oder umge

kehrt: fiir 0,5 ¢ reines CaCO; wiirden wir 100 ce 1/, KMnO,,

025¢ CaCO, also etwa d0ce 1/, KMnO, zur Oxydation

brauchen. Die offizinelle Losung ist ungefihr 1/; so stark,

net sich wohl zur Analyse de

die Zehntelnormal-Lisung; sie
Wassers, nicht aber zur Kalksteinbestimmung; 50cc derselben

==

entspriichen etwa 0,08g CaCO; —
Hat man den Wirkuneswert der offizinellen Chamaeleonlisung
=] 5

auf Eisen bestimmt, so ergiebt sich derselbe aut ( ‘aleinmearbonat,

wie folgt:

Ml o 0,001772. 50 )

56 : 50 0001772: %; X = s — (,001491¢ CaCO,4
) b = i

Fiir Ca0 stellt sich wegen seines Aequivalentgewichts = 23

der Wert genan auf die Hiilfte des Eisenwertes, also
» KMnOy-Lsung oxydiert 0,00 1886 ¢ Cal,



Ausfiihrui Der zu bestimmende Kalkstein wird gepulvert

Ay 9 o v BB AT OO M a Hiharoipcct 3
er genan ],'_-‘1 abceworen. Man ubergiesst es

Nalzsdure, lost es unter Erwirmung auf, verdiinnt

1

2t die filtrierte heisse Livsung nach gehirigem

filters mit Ammoniak bis zum geringen Ueber-
gie dorch eine Lisung von Ammoninmoxalat, bis
t man den Nieder-
it
n ihn ohne Verlust auf ein Filter, wédscht ihn und das

steht; dann lidss

mehr e

ens 3 Stunden sich absetzen. Nach dieser Ze

11

Becherglas, in dem er It wurde., mit ammoniakalischem

Wasser so lange nach, bis das Waschwasser in Gypslosung keinen

mehr erzengt, Hierbei ist es nicht unbedi

die letzten Spuren Calinmoxalat auns dem Becher-

rlas entfernt werden, wenn sie nur mit ammoniakalischem Wasser

gut gewaschen worden sind. Nun wird das Filter iiber einem
100 ce -Kolben durehstochen, der Niederschlag mittelst verdiinnter

. - 1 7 = o T 1
in den Kolben _-_:'1-_-i1|||l. das Bechergs

as ebenfalls

mit verdiinnter Schwefelsiure und dann mit Wasser gewaschen

keiten mebst dem Filter in den

und alle diese sauren Fliissie

100 ec Kolben gebracht und die Fliissigkeit endlich zu 100 ec

gefiillt. Man ldsst absetzen und nimmt von dieser Lisung

a o = - [ . :
2oce = 0.26 ¢ Kalkstein g-aeq. v, CaCO; zu einer Be-
¢ 2)()

stimmung. Die 25 ce Liésung werden nun mit 25 cc Wasser verdiinnt,
mit noch etwas verdiinnter Schwefelginre versetzt, ant 70—s00 (,
erwirmt und mit !/;y KMnO,; = Lisung bis zur bleibenden Rétung
titriert,
Der chemische Vorgang und dquivalente Men -
gen ergeben sich aus foleenden Gleichungen:
CaC0y + 2 HCI = CaCl, 4+ Hs O 4 CO;
100 ; A
CaCly, + CyO4(N Hy)s 2 NH,Cl + C,0,Ca.
C,0,Ca + H,S0, + 2 H;,0=CaS0, + (C; H; 0, + 2 H, 0)
126
2 KMn O, + 5 (CaH.0, + 2H,0) + 3 H.S0, = K,S0
316 530
+ 2MnS0; + 13 H, O + 10 COy
) CaCO;, ] ¥

;i B = bo |._*x_:'|'1|_.:_
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Berechnung. Kalkstein.
Direkte Prozenthestimmung.
Abgewogen 1 g Kalksten
als Oxalat gefillt, in H, SO, geldst und verdiinnt, so dass
100 ce Lidsung entsprechen 1 g Kalkstein; hiervon
ssen 26 cce , entsprechend 0,26 g - : also
in Arbeit genommen = 0,25g Kalkst
) g-dq. V. Ca CO;.
Gesneht CaCO;  Mol-Gew. 100. Agq.-Gew. 50.
[an titriert mit 1/, KMn O,

Gebraucht zur Oxydationder Oxalsiiure =48,7ce /;o KMn Oy

abgemd

‘\\'E[lgT man von der gegebenen Substanz ;\_.i,.\ g-dq des

gesuchten Stoffes ab, so zeigt an nach der Prozentwertformel

( P 1:"'”_.] s B 12,

1 ce 13y KMnO, = 0,005g CaCOy = 20/, CaCO?

48,7 cc - — 487 ¥ 2 = 9744, CaCOy
mithin enthielt der gegebene Kalkstein
b fI.-.'.'rr'i.f-'jjf:\'rJ"I:f' it .Ir;.l'-'"i.frrrn'-” tISSEr,

Hierzn bedient man sich am Besten ebenfalls der

mileonlsune., hat aber aunsserdem eine 1/;; Uxe

nbtig. Um Letztere darzustellen, man genau
veiner. lufttrockner Oxalsiure ab, welche auf Platinblech
ohme Riickstand verdampfen muss. — Diese 6.3 g Oxalsiure l6at

man in Wasser und wverdiinnt die Losung aunf 1000 c¢e. — 5Uce
dure und mit B0 ce

dieser Liosung mit 15 ce verdiinnter Schwefe

Wasser gemischt, auf 60— 700 erwiirmt, miissen genau H0ce der
1.0 Chamiileonlésung zur Rotung verbraunchen. Wird diese Oxal-
siure-Lisung mit Sorgfall bereitet, so kann sie alsTitersub-
stanz fiir die Chamidleonlisung dienen, d. h. man kann die !/j4-
Chamileonlésung mnach der Oxalsiiureltsung stellen, weil die
letztere sehr bestéindig ist.

Ausfiithrung. Von dem zu untersuchenden Wasser werden
100 cc in einen 3800 cc-Kolben gegeben, mit 50ce !/ Oxalsiure

l6sung und soviel Ammoniak versetzt, dass die Losung alkalisch

reagiert. Dann wird die Fliissigkeit zum Sieden erhitzt, damit sich
das gebildete Calcinmoxalat schneller absetze. Nach vollkommene
Abkithlune, welche durch Einstellen des Kolbens in kaltes

‘Wasser beschleunigt werden kann, fiillt man mit destilliertem
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Wazeer hizs zur Marke auf, ldsst absetzen und nun werden von

rockenes Filter abfiltriert; die

Miissigkeit, we 50 ce des wurspriinglichen

inre r']'_.1_;}\:'i.;-||'|_ Versetzt man mit
‘ehwefelsinre (1 L 5), erwirmf bis aut 70 bis
nun mit !/, Chamiileonlisung bis zur bleiben-

hierzn 22.4 cc 1., KMnO, nitiec gewesen.

i (] nivalente Mengen:

e, 63,

Bereechnung Kalkbestimmung (im Wasser.)

Ei he Restanalyse.

\bremessen 100cc Trinkwasser

Amm. oxal. eefillt und mit Wasser verdiinnt,

300 e Mischung entspr sehen ]'I'.II.---'I'l'i'.|§-:\.\.':i~~'l-|'_; hiervon
emessen 150 ce . entsprechend 50 ce Trinkwasser also

in Arbeit

resucht Ca(. Mol.-Gew. 56, Aq.-Gew. 28.

- I |
CenoOmimen al) ce ]!']I_i\\.\'-'i-'.‘-'l']'

Biszum dentlichen Uberschuss :f.llgj-'r'l-‘u'/.t 2bHecl |,..‘}h;|]'-':'t'1ll'-.'.
Der Uberschuss wurde gemessen dureh 1/, KMn O,.

meht zur Oxvdation iiberschiissi o Oxalsiure
224 ¢cc 1/, KMnO,.

s8] Zugesetzie

Oxalsiinre 250 ce

durch l\-}IEIIH| c-x.'\'*iil',"l. i AT b

mne des. Ca O Iu:|rli||‘;|]i(-||1 — 2 Heped _:”[].\'El:.'-.

tLl

lso zur I

fillt 280 Cal,

00028 ¢ Ca O

1 2B oo . E 26 < U UUEE o
o 000728 ¢ Ca .
50 o er enthalten (,00728 g Ca 0.

:

: 100 cc 2 . 001436 g CaO.

100000 Teile



III. Jodometrie.

das Ve
quantitativ zu bestimmen entweder durch Ilil'lil'!|ilg,'l_' .}].-!j::_;_'--
f1 ’-,'I| .|-J-:|_:~, |§J er Eg-_ }'i'“r- \ ]

diejenige Menge Jod, die er aus einer

Unter Jodometrie versteht

ahren, einen Kérper

indung iiberfiihrt, oder dureh

odverbindung abscheidet
Fiir den ersten Fall benutzt man eine Zehntelnormal-Jodliosune
welche man dem \‘_{'-\'lill_\'il'!l !\--"3‘.'|||‘|' S0 I,iLIl:_{'(' zusetzt, als noech Jod
gebunden wird; im letzteren Fall bedient man sich einer Zehntel-
normal-Natrinmthiosulfatlosune, welche das freigewordene Jod
\\'i"’-J"I' :'JI-'|H1I.'1- [llll{ Etlllthilinil'i'illll i"l].||-1'|'5'2||1‘l'. ]'I:| ':li-']".'_n-.-:- <|;--- grg=

ringsten -‘S[szlz'!-1'. freien Jods zu erkennen, wendet man mit

teil eine Stirke-Lisung an, die man in inger Menge der zu

untersuchenden Flii teit zusetzt,

Die hierbei auftretenden Voi

swellen als

Oxydationsprozesse, wenn Oxyde in here Oxyde verwandelf

werden; so z B. bei der Einwirkung von Jod auf Arsen- und Anti-

montrioxyd, oder arsenigsaure Salze, sowie auf schwel
in umgekehrter Weise kann man von Reduktionsprozessen sprechen,

wenn durch Verwandlung eines Ferrisalzes in

Yerrosalz Jod f
gemacht wird, Da indessen in all diesen Fiillen das Jod nur eine

indirekte Rolle spielt, und viele Wechselwirkungen vorliegen, in

denen eine direlkte '}x.\-|!:|1i-u-..<l.i. !'-lim'i'ihl'uh;: von sauerstoff. nicht
nachweisbar ist, so erscheint der Vorgang hiinfie als Substitution.

=

d. h. als Ersatz des Jods durch Chlor oder einen wverwandten

Kérper. (s u.)

iurfen wir als

Zur Ausfithrung jodometrischer Analysen b
Normalltsun

1er Zehntelnormal-Jodlsuneg (Li q
Jodi volumetr., Ph, Germ. III) und einer Zehntelnor-
mal-Natriumthiosulfatlésung. (Ligq. Natrii thio-
sulfuriei volum. Ph. Germ. [II). Da die gering
freien Jods duar

iten Spuren

1

lie eintretende Firbung nicht mit Sicherheit
erkannt werden konnen, so ist auch noch ein Indikator nitig,
wozu man filtrierte Stirkeltsung gewiihlt hat, ein Reagens, welches

durch die bei Anwesenheit freien Jods auftretende blaue Farbe

bekannt ist, Saure Oxyde, wie As,0; und Sb,0; misst man in
alkalischer Losung, die meisten anderen Korper in neutraler

oder saurer Lisung,
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Darstellung der Normallosungen.

Die Pharm. Germ. IIT eiebt fiir die Darstellung der Jod-

Y Jr_,--l,n.'f..,.' ,!.-:-.'r,l' .l_‘.-_-.".l.f,:,l,i.n ",u'.-'.n',:ar_-'_

Zehntel-Normaljodlésung

Jods werden mit Hilfe von 20¢ Ka-

in Wasser gelist.
benutzt man gutes, grosshliittriges Jodum
'jillll' der Pharm. Germ. LLIL

&s nach .-\!i'

Brom und Chl

or erwiesen und war es

so zerreibt man etwa 15 g desselben, und

setzt das ausgebreitete Pulver etwa 2 Stunden in den Exsiceator

man hiervon

inre, um es zn trocknen. Dann wig

es ohne Verlust in ein Becherglas, fiigt

linm (auf der Handwage gewogen) und 20ce Wasser

iist. Unter diesen hier angegebenen Verhiltnissen
h

durch Zusatz vonmehrWasserbedeutendverzigert.

Lisung in wenigen Minuten vollendet, wihrend sie

Jetzt setzt man mehr Wasser hinzu, bringt die so verdiinnte Lisung
:]_
i

nach und bringt die Spiilwisser ebentalls in

im elnen li
liertem W
den Literkolben. Endlich fiilllt man mit destilliertem Wasser
bis zur Marke auf

rkolben, spiilt das Becherglas mehrmals mit des

NB. Vorteilhaft ist es, von dieser Lisung nicht mehr, als

Liter darzustellen und sie in Glasstipselg sen, wvor Licht

chiitzt, aufznbewahren. Die Einwirkung des Lichtes beschleu-

die Bildung kleiner Mengen von Jodwasserstoff.
Zur Darstellung der anderen Normalltsung giebt die Pharm.
(Germ. III. folgende Vorsechrift:

b) Jr,-’"l.l. Natrii -"..l;-'i-h\'.'-'llll,lf.{f.f'f.r'.ll volwmetricius.
Zehntel- Normalnatrinmthiosulfatlosung.

248 ¢ Natriumthiosulfat im Liter gelost enthaltend.
Man verfihrt am besten folgendermassen. Da die Krystalle
des Natriumthiosulfats bisweilen etwas feucht sind, so nimmt

I Liter Lisung etwa 26 g, und verdiinnt die erhaltene

so welt, dass je 236 ce derselben zur Entfirbung



TN T
1o

von 0.3 ¢ Jod (Pharm. Germ II), oder I

20ce der Fliissig

ol 1 4]
el LennNteinormme

keit zur Entfirbung von 20 ce frisch dargestell 1
jodlisung gebraucht werden. _
Die Ausfithrung der Urpriifung nach Angabe der Pharm. .
Germ, II. miisste folgendermassen geschehen ; A
Von dem bel [1|<| .|c||li volumetr. nidher beschriebenen ge- | 2t
trockneten Jod wi man mehrere Portionen (etwa &) wvon je
0.3 ab und verwahrt sie zum jedesmaligen soforti rauch y
zwischen 2 aufe nder passenden Uhrelisern in der Klemme
auf. Jede Portion wird auf Zusatz von etwa 1 g Jodkalinm und &
wenig Wasser in Lisung gebracht, etwas verdiinnt und der I__\I‘
dargestellten Natrinmthiosulfatlisung tifriert. Bequemer ist es, }
wenn die vorhandene Zehntel-Normal-Jodlosung friseh ist =
dieser zu bedienen, oder 1,27 o reinen trocknen Jods mit 4 :
kalium zu 100 ce aufzultsen und zu jeder Analyse 20ce davor 1
benutzen. — Man setzt nun zu dieser Jodlésung allmédhlich die o
Natriumthiosulfatlésune, bis die Farbe der Fliissigkeit weingelb -

t man etwas filtrierte StirkelGsung

(s. n.) in die Fliissigkeit, die dadurch je nach der relat n Menge

geworden ist; darauf trdutel

der Stirke und des freien Jods braun biz moosgriin wird, und

nun titriert man die Liésung durch blaugriin, violett, kornblau .
bis farblos. Hierzu wird man bei Anwendung von 052 Jod
weniger, als 23,6 ce und bei Anwendung von 20 cc 1y, Jodlésung =

weniger, als 20ce gebraucht haben., Man verdiinnt deshalb die

Thiosulfatlisune mit Wasser nach den bei Acidum hydrochl I

volum, (8. 5b5) ange ebenen .HI'_:_’:-'|JL. bis 23,6 ce derselben | o g
[']'4||']~;_'|I'-]'L .|||.‘i,~,: 1||li_‘]' 20 ¢ u:,|1'_~!r-|:u-:!_ genan 20 ec !-‘_,-]"I:.‘I:.H!:"! B

entfiarben. g

¢) Jodzink-Stirkelisunyg. ]

Die Pharm, Germ. III verlangt:

LLig. Amyli cum Zlnco jodato :

.,11_5 Sti l']\'i,‘, '2”;_{ ;‘:| nkchlorid und ]Ufllu; Wasserwerden :
;anterErsatzdes verdamptfenden Wassersgekoceht,
biz dasStirkemehl fast vollstdndig geltst ist.

Dann wird der erkalteten Fliissigkeit die farb-
Jdose filtrierte Zinkjodidldésung, frisch bereitet
durch Erwirmen von lg Zinkfeile mit 2

2,102 Wasser, zugefiigt, hierauf die Fliissigkeit zu
,1 Liter ver ,diinnt und filtriert.*
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3 Wenn in der Apotheke nicht grosser Vorrat von Zineum

i loratum ist, so ist, besonders fiir kleinere Geschifte, der Ver-
brauch von 20g kryst. oder geschmolzemem Chlorzink nicht
immer angenehm. Man kann deshalb auch folgendermassen ver-
ahren

g ]";: reines Zink oder 12 o reines ',i!:]{-.-fx'_\'-'l, werden l||i'|'-1'v'5.i‘3|'_;

icht mehr

ller Salzséinre erwiirmt, bis eine weitere Litsung

ydet. Dann filtriert man, mischt 67 g Wasser und 4 g fein-

i geriebene Stiirke hinzu und kocht unter Ersatz des verdampfen-
' den Wassers bis zur Lo » der Stiirke. — Hierzu fiigt man die
te  filtrierte Jo
und soviel Zink oder Zinkpulver, als gelost wird

ch bereit zinklosung, bereitet aus 2g Jod,

10 Wass

und zur Bildung einer farblosen Fliissigkeit notig ist. Endlich

zum Liter auf, lisst absetzen und filtriert.
k

Jodkalium ersetzen. Sie ist zwar sehr haltbar, 14

In dieser Flii

eit kann man 2¢ Jodzink sehr gut durch

iy |
s1chn

bei Jodtitrationen dann nicht verwenden, wenn die Fl

Carbonate oder Bicarbonate, wie bei Liq. Kalii arsenicosi,

tarbonate gefillte Zinkearbonat

Das durch anwesende (
lie Beobachtunz des Uebergangs ¢
S = Manche Autoren empfehlen den Zusatz von 10 g

zu 1 Liter Zehntel-Normalthiosulfat-

aus blau in farblos und

1

=

Ammoniumecarbonat

§ - . ! o 1
. losung, nm sie haltbarer zu machen. In diesem Falle muss man
16 - o+ s an

: nfalls von der Anwendung der Jodzinkstirkelisung als
|

% Man bereitet eine zinkfreie Stirke-Lisung auf folgende

as wird mit Korkstopsel versehen, einige

ebracht. und endlich etwa 50 ce

i‘“‘l. e \'n'i‘-""l I' ll:-l;;h- ]|;-I.r';_‘
] endes destilliertes Wasser aufgegossen und der Kork autge-

Man schiittelt, indem man Kork und Flaschenhals in die

d nimmt, so lange heftig durch, bis die Oblate vollstindig
sbraucht die erkaltete

zerfallen ist. Dann filtriert man und
. " 1

Bl - 1 . . 1 : o x * .
s Bl da die blaue Jodstirke 1mm heizsen ]an-—Ll].'_'..; nicnt ge-
L 1 * =
1211
A Awalw 8 3 wf : 3 3
- A. Analysen, mit dem Auftreten frelen Jods endigend.

I. Arsenige Sinre.
Das Arsentrioxyd As, 0y in alkalischer Lisung oder eine
'?-'"]JE:,:'.‘r'll‘.i‘;'l‘]: :":Ltl}’,r_':{, !'||1'i,-.'-|-['[}i'|! .!Irl!-

lkalische Lbsung eines a

Es entsteht

Jodwasserstoff und Sauerstofl.
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Letzterer verwandelt As, 0, in As; O; oder das ars

Salz in arsensaures Salz. withrend o

1 £ mit
dem Alkalisalz Jodmetall bildet. Die Pharm. Grerm, 11T benutzt
diese Reaktion zur Priifung von Acidum arsenicosum und Liguor

Kalil arsenicosi.
l. Acidum arsenicosum (As, 0,).

Die Pharm. Germ. III. schreibt vor:
Werden Obg arsenice Siuremit dgKaliumcarbonat
1in 20ce siedendem Wasser _-'_';i-|-"|.\'1' und nach dem
kalten auf 100cec verdiinnt, so miissen 10ce diese

Lésung, mit einigen Tropfen Stirkelssune

setzt, 10cc Zehntel-Normaljodlésung entt

firbe n.

Ausfiihrung: Das genan abgewogene Arsentrioxvd wi

mit 1g des Kaliumbicarbonats und mit etwa 1

g Wasser zum
Kochen erhitzt; nach vollstindiger Lisung setzt man 20cc

kaltes Wasser und den Rest von 2 ¢ Kaliumbicarl

l6st unter schwachem Schiitteln und verdiinnt

X\'“-“:"l']' :]ilf. h”'l'-f‘_ HEI'P'\'II]] \\'l'!'!il'” -E‘-'['r = |]:H._}_I_': _\:-'__.t].. aboe-

messen und nach Zusatz einiger Tropfen zinkfrei r Stirkelosung

mit 1/;, Jodlosung, welche sich in einer (rlashahnbiirette befindet.

bis zur blauen Farbe titriert,
Chemischer Vorgang und i quivalente Mengen in
verkiirzter Form (s. Liq. Kalii arsenicosi S. 109.)
Asp0y + 4 KHCO; +4J =As,0; + 2H,0 + 4KJ 4+ 4C0,
198 = i N 127
40 .5 127,
Berechnung:
Acidum arsenicosun.
Direlte Prozentbestimmune.
Abgewogen 0,5 g Acid. arsenicos,
in Wasser geltst und verdiinnt, so dass
100 ce Liosung enthalten 0.5 o Acid. ars. hiervon
abgem. 10cc .. 2 0,05 g,
fiir 0.0495 — : gdg. v. As, 0y
1000
Gesucht As,0,. Mol-Gew. 198. Aq.-Gew. — 495,
Man titriert mit 1/, J.
Zur Oxydation verbraucht 10 ce




1009

Wenn man von der zu untersuchenden Substanz 1000 g-fiq.des

so oxvdiert nach der Prozentwert-

forn : = (s.83. 12
10a
] ¢ 1 1 T |Il' \ _-\-:_.l.‘_:
10 ce A = 1000/,
demnach enthdlt das gegebene Acid. arsenicos, - 10001, ;\.——'-_-"_:.
lii arsenicosi,
Germ. IIT verlangt:
bee (der Losung) mit 20 g Wasser, lg Natriumbicar-
onat nnd wenigen Tropfen Stirkelbosung vermischt
issen 10ceJodlosuneg entfirben: der weitere Zusatz
), 1 firbe bleibend blau.®
Ausfiithrung: dce der offizinellen Losung werden unter
Zuhilfenahme einer Pipette miglichst genau abgemessen, 20 ce

1 ¢ reines Natrinmbicarbonat als feines

dewepnng des Be

setzt zinkfreie Stirkeldsunge hinzu
tlosung weleche sich in einer Giess- oder

bis zur bleibenden Blaufdrbune

hemischer Vorgang und dquivalente Mengq

A

hemische Vorgang ist hierbei ein ziemlich komplizierter,

da metarsenigsaures Kalium in orthoarsensaures Salz iiberge

aunsserdem wird noch orthoarsensaures Natrium und Jodnatrinm

_.'" Da wom f.-i-':'. Kalil arsenicosi \'I'l'liln;:‘l wird (Pharm.
Germ. 1I1), dass 100 Teile desselben 1 Teil As, O, enthalten

migen, so ist es nicht nitig, anf die Einzelheiten des Vorgangs

hier einzugehen, und es erweist sich als praktisch, von der Ver-
:

indlung des As, 04, aus dem d
zu As, O

Jreit ].Jt'l'.:_';l‘:-' tellt wird,

zu sprechen. Demnach lantet die vereinfachte Zer-

rmel, die klar und deutlich die sich nmsetzenden Ge-
wichtsmengen erkennen ldsst, foleendermassen :

As, 0y + 4 NaHCO; + 4 J = As, 05 + 4 NaJ + 2 H, 0 + 4 CO,

ei der Herstellung einer alkalischen Lisung hat man zu
Hydrate (KOH, oder NaOH) Jod sofort, Carbo-
dltnismissig leicht zu Jodid und Jodat

i".]ll"]‘ Ve

1
binden; deshalb wihlt man vorteilhaft ein Bicarbonat, welches
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in der Kilte an und fiir si

von Jod nieht zersetzt wird. Man

muss dabei jedes stirkere Schiitteln vermeiden, weil dadurch die

Bicarbonatl

osung zersetzt und Carbonat gebildet wird.

Berechnung: Lig. Kalii arsenicosi.
Direkte Prozentbestimmung,
-\5',!,"."-‘-"'_:'--'|1 und in Arbeit genommen
0,0 co |;Ef|. Kalii arsenicosi.

4,95 ¢ Liq. Kalii arsenicosi

Tk B

As; Og. Mol.-Gew. — 198. Aq.-Gew. 49,5
Man titriert mit 1 q].

Zur "Kl\'ll."lg_.ll‘._lll _[_;'n'].ll';i'll-ll_s'. 10,0 ce 14 J.

10
Wiigt

(resucl

i 1 !
henen Liisung o 8- 49. . As, O,

man von der geg

1 . 1 ; : 4] v
ab, sooxydiert nach der Prozentwertformel P 10a (& 3. 2L.)
1 ce 1 10 -]III[ ”_1” o ,\.-n‘_.{}_:
10ee 1y, Jod 10/ Ass Oy

Also enthilt ill']‘\'||[']i{-?.'_1'r'r||[-- l,i.-!_ Kalil arsenicosi=10/, _\__-L__. )

I[T. Sehweflige Siure Hz 30; und Schwefeldioxyd. S0..

Die Pharm. Comm. d. d. Ap, V, priift die ki

vhe Acidum

ihren Gehalt an Hq S0y (beziigl. S0s) wie folet:

W er 41g(4cem)der Siunre anf 100 ce verdinnt,

1) e

LZusatz von Sti

mindestens b ce Zehntelnormaljod

osung bis zuar

Bliunng verbrauchen, was einem Gehalt an mindest

schwefliger Si y Schwefeldioxyd) entsprie

Ausfiihruan st in der Vorschrift genan enthalten. Die Be-

schaffenheit der 3
Ch
sich aus folgender Gleichung :

ist gleicheiiltig.

mischer Vorgang nnd aequivalente Mengen ergeben

SUs |+ HeO 4

Berechnung: Acidum sulfurosam.

Abgewogen ¢ r Acidum sulforos.

mit Wasser verdiinut, so dass

o enthalten 4,1 g Acid. sulfuros.

ssen 10 ce Lisung enthalten 0,41 ¢ Acid, solf
1 ce f 41 g Acid, sulf

genommen 0,41 g Acid. sulfures.

— 1/iro g aer. von Hs S03.



vegebenen Subs

xydiert nach der Prozentwertformel { thd en 8.3, I'_’)
o ALk

1 o Jodlsung = 19/ HaSUy

Acidum sul

[. Freies Jod.

Freies Jod fiihrt die Pharm. Germ. III auf als Jodum und

als Tinctura Jodi. Sie stellt hieran folgende Anforderungen:

J'l_ _f..”Il””,_

a) 02g Jod mit 0bg Jodkalium in 50ce Wasser
elist und mit Stiirkelésung vermischt, miissen m 1n-
estens 15.6ce Zehntelnormalthiosulfat zur Entfir-
bung gebrauchen.

Ausfiithrung. Man wigt mit moglichster (renanigkeit 1g
es mit 2.5 Jodkalium in einen 100 ce-Kolben und

od ab, bring
setzt etwa 3 cc. Wasser hinzu. Die Liosung ist in wenigen

Minuten vollendet, dauert aber um so linger, je mehr Wasser
man zur Lisung nimmt. Ist die Losung vollstindig, verdiinnt
man mit Wasser auf 100 cc und verwendet von dieser Lisung
90 cc, mit 30ce Wasser verdiinnt, zu einer Analyse. Man lisst
von der in einer Quetschhahnbiirette befindlichen Natriumthio-
sulfatlgsung allmihlich so viel zulaufen, dass die Fliissigkeit
nur noch weingelb erscheint; dann setzt man etwas Stirkeldsung
hinzu und titriert durch griin, glaugriin, violett, blau bis farbloes.

Chemischer Vorgang und aequivalente Mengen.
Natriumthiosulfat und freies Jod setzen sich um zu Jodnatrium
und Natriumtetrathionat. Das Jod entzieht 2 Molekiilen Thio-
sulfat 2 At. Natrium, wiihvend die bleibenden Reste sich zu Tetra-

thionat vereinigen:




1
i

Man hat hierbei krystallisiertes Salz in Rechn

weil es krystallisiert sewogen wird u

wissern ldsst.

Berechnung. Jodum.
Eintache Bestimmung,

;xil_:'_"-"\"'l':l""r‘rl 1 g -[El-']L_

Iar —— l(] g_cl

100 c¢ Losung enthalten 1g Jod;

0,2g. Jod,

also In Arbeit genommen 0,2g Jod.

J. Atomgew. = Aeq. Gewicht = 127.

Man titriert mit !/;, NagS; 0

111
Lll

t und wverdii

20 ce Lisung

(resucht

Gebraucht zur Bindung des Jods 15 6 e y Nas S, 0a,
1000 ec 1/;p NagS, 05 binden 12,7
l cc = A 0,0127 ¢

= 1B B D7 o
12,6 e 2 A o6 > U012/ g

— ). 14812 o I
0,2g Jod enthalten 0,19812g J.
20000 . L 198,12¢ J.
1|.|'a)-._r| i " '.if,_|,|||'1.:- .
99,069, J.
sehen _\_]m[]:,-'\?. fordert :

gJodkalinm nund 30ce Wasser gelist aund

b) die Pharm. Comm. des det

0,12T¢ Jod mit 0,3

mit Stdrkelisnng

vermischt, miissen 9,85 bis 10cc Zehntel-

normalthiosnlfatlisung zurEntfirbung gebranchen.® Ans-

mg ist der vori nur benutzt man zn einer Analyse micht

er Losung, entsprechend 0,127g J.©

20, sondern 12 7cc Py

yerechnnn e, Jodum.

Direkte Prozentbestimmung.,

breworen 1z Jod,
mit JK und Wasser geltist und verdiinnt, so dass

100 ¢e Liisung enthalten 1g

c¢ Lisung enthalten 0,12

also in Arbeit genommen 0,1%

= ljjmng-aeq. v. J.



Dieselbe ist in der Vorschrift der Phar-

Iten. Man titriert die braune Mischung

violett, blau his farblos.
Berechn 1ng. Tinet. Jodi.

Einfache Bestimmu

Abgemessen 2 ce Tinet. Jodi.
Gesucht J. At.-Gew. Aeq.-Gew, 127.
Man titriert mit 1/, Na, S, O..

brauncht zur Bindung des Jods 12,

it

(=56

Apotheker-V. fordert:

Zusatz von Wassor-

mnssen ni

yo—9lceZehntelnormal-Natrinm,
Jods verbranchen®

nsfiihrun g wie vorher, 1.4 ce werden mit der Pipette a JEeImessen,

erechnung. Tinkt. Jodi.

Prozentbestimmung,

nau wie Jod (I. b.) nur mit folgendem Schluss:




nach der

g0 bhindet

1 66 1ip NaaSeOy = 19, J vl

0 "0 — a8 =3
88—-91cc —9,10/4 Jod.

LI, Chlor.
Die Bestimmung freien Chlors benutzt die Pharm. zur Priifung

des Chlorwassers.

Die Pharm. Germ. ITI
..\‘\rl'-l'-'|l-||‘_":Jj_;'{.'h-iu'_-"\\':'.-

versetzte) Losung von lg Jodkalium eingegossen,
= 5 [ =] o=

kelOosung

:ger ineine (mit Star

miissen zur Bindune des ausgeschiedenen Jods minde-
stens 282c¢c Zehntelnormal -Natriumthiosulfatlisung

ve ]'l,‘ a1l e IIJI weraen,”

Die Pharm.Comm.

*\’I,F.-[‘|||\;i :j:;,::_;_-' e "_l!I'_-llll"\‘. assel 11 I'EHI' !l.‘ii' \“:.]\-

les deutsch. _\]u|1"i-. -V. ‘.'n-l'!;l]llg'f':

o [1i1 kalinm einge-

B =

lgsung versetzte Losung von 15
gossen, so miissen zZur Bindung des ausgeschiedenen

rinmthiosul-

Jods mindestens 40ce Zehntelnormalnaf

fatlosung verbrancht werden.®
Ausfiithrung. Diese ist in beiden Fiillen die oleiche. Das

Chlorwasser wird abgewogen oder abgemessen. Zum Abmessen

. am besten des schmalen, hohen, in 0,2¢c ein-

bedient man sic
geteilten Schiitteleylinders von 30 ce Inhalt, den Mylius zur

Priifung der Priiparate vorgeschlagen hat. Dieser CUylinder kann
oine ausserordentlich vielseitige Verwendung finden, und sollte

ssene Chlorwasser

in keinem Laboratorium fehlen. — Das abgemes

bringt man zu 1,5g Jodkalium, in Wasser gelost, fiigt eine
kleine Menge Stirkelosung hinzu und titriert, darch die wver-
schiedenen Farben iiber blan bis farblos.

Chemischer Vorgang und aequivalente Mengen,
Chlor setzt aus Jodkalinm die aequivalente Menge Jod in Frei-
heit. welches wiederum v. Natriumthiosulfat gebunden wird:
e KJ = 2KClI 4+ 2J.

97 + 2 [S,0;Nay + 5H;0]=2NaJ 4 8,0,Na;+10H,0.
2 X 248,
— 248 Na,S,0; + 5 H:0.
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Bereechnung. Aqua chlorata.

a) Einfache Bestimmung.

gewogen und in Arbeit genommen:

Gesucht Cl. At.-Gew, Aeq.-Gew. 30,0,

jl[.'l“ '||-I|'i_..1-i- ”Ii] 1 10 NH-_.-}‘I-_-“':-

Verbraucht zur Bindung des Jods 28,2 ce Yy Nas Sy O,
ng 1000 ¢e 1/, Na,S; 0, binden 3,55 ¢ CL.
1 cc = " 0. 00355 g &
28,2 ce » s 2582, 0003566 e Cl.

0,100110 & 1.

100 ¢ 3 | 0,400 g Cl.
- 0,40/, Cl.
ng
Aqua chlorata.
b) Direkte Prozentbestimmung.
ko Abgewogen und in Arbeit genommen
o - Gresucht Cl Atomgew. ,-\I'q.-{;'l'k\'. 36,b.

1en Man titriert mit 1/, Nay S, 0.

0 ;
Zur Bindung des ausgeschiedenen Jods gebrancht man
i0ce 1/, NagS.04,

Digs Wenn man von der gegebenen Substanz 1g-aeq. des ge-
Semn suchten Stoffes abwigt, so bindet 1 1 der Prozentwertformel :
s : n G

2 | (s, Neite 12.)

ZLL 10a

AT lee 1y Nas 8,0, = 0.01 o, ]

l1te 40 ce o = (),49 0 Cl.

130T also enthilt das _\,‘,_:n“\jfl"l'i_li‘ill_‘_ Chlorwasser — 0.4/, Chlor.
'il!:
b ITI. Chlorkalk.
Die Priifung des Chlorkalks ist eine Bestimmung freien
rs, welches ans dem wvorhandenen Caleinmhypochlorit durch
i Salzsiure entwickelt wird.
iy Die Pharm. Germ. IIT verlangt:
»Udg Chlorkalk werden mit einer Lésung von
lg Kaliumjodid in 20g Wasser gemiseht und mit 20
Tropfen Salzsiure ancesiinert. Die klare rotbra une
).

Lisungsoll zur Bindung des ansgeschiedenen Jods

mindestens 3852c¢e Zehntelnormal-Natriumthio-

sulfatlésung erfordern.®



feln mit we

entst liinnt man all

1
ent.

s¢cne, ale mall s

und .-'||i'li: n eine 100ce -1
lich bis zur Marke mit destilliertem Wasser fiillt. Die

keit wird vor dem jedesma

Gebrauch tiichtiz umges

und von der tr

: 1 ],n__--'illl'_;' 10ce mittelst eines Messkolbens

ranmiges, 200 ¢

abpenommen und in ein

=

rlas entleert nnd mit 10 ee Wasser verdiinnt.

Becher;

Gemisch setzt man 2 ¢ Jodkalinm und gena

Salzsiinre und

o

einige Minuten stehen.

lisung hinzn und titriert nun

ChemischerVorgangundaeqnu 1% ¢
Chorkalk und Salzséure
Chlorealeinm ; Chlor scheidet |
Menge Jod ab, das durch Natriumthiosulfatl?

. CaCl0 + 2HCl = €CaCl, + H.0 (!

Cls 2 KJ 2EKClI + Js

also 127 J 2483 Nay S, 04 35,6 Cl
Berechnung. Calearia chlorata.
Einfache Bestimmung.

Abgewogen Do Chlorkalk

in Wasser geldést und verdiinnt, so d:
100 ce 1,'-‘-.“.'LII:,'\' enthalten 5 ¢ Ch

hiervon abgemessen 10 ce - 05z
also in Arbeit genommen (.5 ¢ Chlorkalk.

'.:I.'".‘-'l:"ll‘n Cl. Atom-GGew. = _‘nl'll.-‘;-'\\. 15 0 1
Man titviert mit !y, NagSs Os.
Gebraucht zur Bindung

1000 ee {0 \:;._f Ba O

o e O ONSES o
| Rl R 3 D050 o Gl

3.2 ce . - 80,2 X 0,0030b g =
(,12496 ¢ C1]

0.5 ¢ Chlorkalk enthalten 0,12496 g Cl.

50l g Y enthalten 124.96 ¢ Cl]
100 g o o 24,992 Cl. d. 1 25 Cl




ce-Kolbehen ssen, Man in
18 setzt I iom und 15 Tro ich ) Salzsdnre
zn und titriert die Lisung mit 11 Nas Sy Oy zuerst bis  hell dann nach

fusatz von Stirkelisung fiber blau in favrblos.
hemischerVorrgang und aegunivalenteMengen wie vorher,
jerechnnng. Calcaria chlorata.

Direkte Prozenthestimmung,

20 co 2 — 200/, (]

also enthdlt der gegebene Chlorkalk = 20 0/ (L

[V. Bleichfliissigkeiten.
(Genan wie eine wissrigce Anreibung wvon Chlerkalk ver-
ten sich die Bleichfliissizkeiten, von denen die 1. deutsche
rmacopie den IJ]HI, Natri chlorati aufgenommen hatte. Iiese

ichfliissigkeiten haben je na

ihrer Darstellung eine wver-

schiedene Znsammensetzung und je nach ihrer Verwendung einen

verschiedenen Wirkungswert. Die Pharmacopie forderte frither
0,59, wirksamen Chlors, wiihvend durch Einleitung wvon Chlor
in eine kalte Natriumecarbonatlisung eine Lisung mit 3 und

mehr ©/, wi

samen Chlors gewonnen werden kann., Die Be-

s, wie im Chlorkalk.

stimmung des Chlors ist beinahe diesd
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Aunsgfiithrung In einen 100ce-Kolben wiigt man 55,5

B

der Bleichlosung, verdiinnt anf 100 ce und nimmt von dem (e-

miseh 10ce zu einer Analyse. Man versetzt die Fliissigkeit mif
1ert nach Zu-

1 g Jodkalinm und 20 Tropfen Salzsiure und ti
NaoS,0, - Liosung

satz einer kleinen Menge Stirkelisung mmt 1/
biz farblos.
ChemischerVorgangund aequivalenteMengen.
Die Menge des wirksamen Chlors hingt von der Menge des
vorhandenen |[_‘,'i:ur-]_.|u1'[§-.— ah, welches neben Chlormetall den
Hanptbestandteil der Bleichfliissigkeiten bildet. Als nebensich-

liche Bestandteile finden sich je nach der Darstellung Natrinm-

oder Kaliumhvdrat, -earbonat oder -bicarbonat. Die Ent-

iisat sich deshalb auf lll[lu;"llll" einfache

wickelung freien Chlors
Gleichung zuriickfiithren.
NaClO - 2H(C1 = Na(Cl -+ H,O Cls (2 X 85,6)
35.5 ¢ Chlor setzt 127¢g J
Na.S:0, - bH,0 gebunden wird; daher sind wie

valent :

od in Freiheit, welches durch 248 o

TUm aequi-
1

36,6 Cl 127 J =248 Na,5,0; + BH,0.
Berechnung. Lig. Natri ehlorati.
Direkte Prozentbestimmung,
Abgewogen 85,6g Lig. Natr. chlorati
mit Wasser verdiinnt, so dass
100 ec [15'1.41115;' enthalten 35,0 g |',iq, Natri chlorati.
hiervon rqi.g_:;r-1|;u,».-.,-..1|| 10 ce Lidsung enthalten 3,656 g
also in Arbeit genommen 3,55 g Liq. Natri chlorati
Lo g-aeq. v. él.
Gesucht Cl At.-Gew. Aeq.-Gew. = 35,5.
Man titriert mit 1/, Nag S, Os.
Gebraucht zur Bindung des Jods bee 1y, NagSs0q
Wigt man von der gegebenen Substanz 1/15g-aeq. des ge-
suchten Stoffes ab, so bindet nach der Prozentwertformel

o n g _)')
(_l e © S. 12,

1ce Yy Na 8,0, = 0,1 0, Cl
Bee ! 10 .\:{l: H._. (_}:{ = b ”."III 1.
also enthilt der gegebene Lig. Natri chlorati

= 0,6 9/, wirksamen Chlors.
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-' V. Fervichlorid,
Kommt Ferrichlorid mit Jodmetallen zusammen, =0 zersetzt
ez diese unter Abscheiduneg freien Jods und unter Bildung wvon

B S e srt e 2
e Reaktion vollziehlt sich

Ferrochlorid und Chlormetall. Di

schon in der Kiilte., vollstindicer und schneller aber bei Anwen-

auang '1'1-1:|!:-:-|';1‘;|n.'_ Die Pharm. Germ. IIT benutzt die-
e 1 1o des Eisengehaltes einiger Eisenpriaparate;
d auch die Pharm. Comm, d. d. Ap. V. hat sie aufgenommen, wenn-
! oleich ihre Bestim munesmethoden veriinderte sind. Die einfachste
wel findet der Vorgang zur Priifung von
: Ammonium chloratum ferratum.
Die Pharm. Germ. III. fordert:
10ce einer wisserigen Losung, welchebbg des
Salzes in 100ce enthilt, werden nac h Zusatz von
? Scc Salzsinre kurze Zeit zum Sieden erhitzt und
‘ yahezu erkaltet, mit 083g Kaliumjodid versetzt
ran ,StundeineinemmitGlasstopfenversehenen
G efisse bei einer 400 nicht ibersteigenden Wirme
i Seite vestellt: dann miissen nacl Zinsatz von
etwas Jodzinkstéar kelian ng 05 _ 2.7 eo Ziehntel-
Normal-NatriumthiosulfatlésungzurBindung des
aunsgesc ':. - H-i enen Jods verbrane ht we I‘ll en.”
Ausfiihrung. Diese ist in der Vorschrift genan ange-
eben. Zur Digestion bedient man sich eines mit Glasstopsel
versehenen von etwa 100ece Rauminhalt, welches
n bei gelinder Wiirme einfach mit dem (lasstopfen verschlossen,
bei hiherer Temparatur mit Bindfaden iiberschniirt, beniitzt. —
Auch sind im Handel besondere Digestionsflaschen zu hahben, die
fiir diese Omerationen indessen entbehrlich sind. — An Stelle der
. Jodzinkstirkelsun kann natiirlich anch gewGhnliche Stiirke-

lsung Verwendung finden. Die Titration kann sofort im Dige-
stionsgetiiss vorgenommen werden.
Chemischer Vorgang u nd aequivalente Mengen.
L0l - 2J.
= hb ["r' :_'.'t'.ilr".l 2 ]_jT-]

Fe,Cly 4+ 2K J 2FeCl; + 2
ob Fe setzen 127 Jod in }“1‘-‘”11'512. welches IlLl!'<'||‘_"_[‘“:_\:KI:HJ‘-];'\

5 H,0 gebunden wird; daher sind aequivalent
56 Fe 127J = 248 Na,; S, 0. 5 H,0.




1. Ammon. chlorat. ferrat.

| ril'l'é{fl' |’g-.-.;,r,.-];‘, ..'lr':‘-'TE.'II!I:|'|'|:;'_'.

1 gelost und verdiinnt, so dass
100 ce Liosung enthalten 560 Amm. ¢l
hiervon abgemessen10ce . o U566 o

also in Arbeit genommen U566 g

xesucht Fe, At.-Gew.

Man titriert mit 1/,, N

(:‘rl'ill'i."ll-'ll] Z11 |Jr|'Iii|||1:’__' .ia.l,. ||., ".T"r y Na .“I_.E_i.

1'-1'1-.'-[;'1 man von der gt
suchten Stoffes ab, so 71t
ST
VI Liq. Ferri. acetici.
Das basische Ferriacetat, der Bestandteil des offizinellen
; o

Liq. ferri acetiel, geht bei Behandlung mit Sa ire in Ferri-

chlorid iiber und kann als solches zur Bestimmune des Ej

nach der eben :'I!‘.-\]ll'lll'}]"lll'|l Methode verwandt wer

1) Die Pharm. Germ. II1 stellt die Forderung :

s2ecwerden, mitlee Salzsidure versetzt. mit 20ce

Wasserverdiinntund hieranf, nachZusatzvonlg
I {1ii1t|ill]lFliiI|,_ :Jr'i l'i'l,‘E' 1 4()0 ]';irl.." .’Iilli"!':";‘|I'-I':_"l'1|I_L|"|;
Wirme im verschlossenen Gefisse eine halbeStunde

celassen, Diese Hirl']:flll_ll: soll

]

stehen

Erkalten zur Bindung des ausgeschiedenen Jods
18,56 bis 195ce Zehntelnormal-Natriumthiosulfai

verbrauchen.”

Aunsfiithrung., Diese ergiebt sich unmittelbar auns der

Vorschrift. Als Indikator beim rieren dient auch

lésung, welche man hinzusetzt, nachdem man die Fliissigkeit his

hat.

Ih ]Il'l'l'[l." enti

o B




rang r!I! 2 eq 1 Vv i | ent e 11] enocer.
iure geben Ferrichlorid und Essigsiiure.

1 = Fep Cly + 2H,0 + 40, H,0,,

asenchlorids dureh Jodkalinm ist auf

Feo (OH) (C

Die Zersetzung des

¥

119 erldutert, ebenso die aequivalenten Mengen:

Fe J Na, 8, 0; + 5 H,0
ob 127 248,
Jérechnung, Lig. Ferri acetici.

Einfache Bestimmung.
und in Arbeit genommen 2ce Lig. Ferri acet.
1 . Atom.-lzew. Aeqg.-GGew. o,
Man titriert mit !/,, Na -

Grebraucht zur Bind

o
des Jods 19 ce 15y Nas S, 0s
:-:.I W ece 1 10 .\..':-.-‘". ()., :/.I'i'__“"'}I an :.h“:_ _;-‘,‘._

l ep b 4 0.0056 o Fe
19 cc ,_ 5 19 ¢ 00056 ¢ 0,1064 ¢ Fe

2 ce Lig. Ferri acet. enthalten 0,1064 ¢ Fe

100 ¢ ap. (3 1.089)

2) Anmerkung. Wollte man die Analyse in eine direkte

Prozenthestimmung verw: so wiirde man 5,6 g 0,15 ec
zu 100 ce verdiinnen und wvon dieser Lisung 10ee mit 10 Tropfen

.“';-'I i/x:..'

» und 0.3 g Jodkalinm digerieren und spiiter diese Fliizsio-

keit titrieren.

Jeder gebrauchte ce a5 Oy zeigt, da wir i.;nu'-’_.""""|-

. A . 3 £ o >

haben, nach der Formel 1 10 (8- 5. 12) 19/, Fe an;
Ja

man wilrde 1m vorliecenden Falle nahezu bBee zar J'i{:lllll‘tl}_',' des

iedenen Jods [_'""!'l'i!l]l":l'El,

VII. Ferrum citricum oxydatum.
Die Analyse dieses Salzes ist der des Ferriacetats in allen
Teilen Hhnlich, Die Pharm. Germ. III fordert:
s00g Kisencitrat werden in 2ce Salzsiure und
15cc Wasser in der Wiirme gelist und 1g Kalium-
i" lid =z ngesenz t. DieseMischn ng werde beil einer

100 nicht fibersteicender Wirme im ocpachlossenen
g g




4 e
(retidsse

1

=
4
L

halten.

BAUTE
(Cg 1
[
Ferrich

kalinm und

Gesuch

(rebran
1000 ee

oo o

100 &

Dieses

Zucker der

dem Erkalten miissenalsdann zur Bindungde:
gageh | edenen Jods 17—I13ce Zehntelnorm al-Na-
rianmthiognlfatlésnung verb 1

Ausfiihrung. Dieselbe ist in der Vorschrift genau ent-

Chemischer Vorgang undaegq nivalente Me
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eine halbe Stunde stehen gelassen; nach

¥

HA

ranchnt werdl

1g e

|“|-I'I'i|'i'|l':1{' Il[ll|_ :"71‘:'.|]f..-%;'.:1]|'|‘ g‘r-‘nl'J: ]_‘.I']‘]':-'|||II.":.'E. ]1]'.l:. Citronen-

[, 0)s Fes + 6HCl = Fey Clg - 203 Hg O,

Citronens:

sprrieitrat
lorid und Jodkalium geben Ferrochlor

Jod.

Chlox-

9KJ — 2FeCl, + 2KCl + 2J
aeq 2 ]:T,l..\'[
ae( 127,

Ferrum citricum oydatum.

Einfache Bestimmung.

Abgewogen 0,0 g Ferr, eitric. oxyd.

5

t Fe, Atom.-Grew. Aeq.-Gew. = b,

Man titriert mit 1fj, NagS;0;,.

cht zur Bindung des Jods 17,5ec 1/, NagS, O,
1/,o Nao S, 0y zeigen an 5,6g Fe

1.0 Naa S, 03 0,0056 ¢ Fe

Lo Nag8: 05 A 0,0056 g

0.08800 ¢ Fe
5

Ferr. citr. oxyd. enthiilt 0,098 g Fe

enthalten 98¢ Fe

enthalten 19,6 ¢ Fe
19,6 ¢/, Fe.

"

VIII. Ferrnm oxydatum saccharatum.

Priparat enthilt eine chemische Verbindung wvon

Eizen, Natrinm und Zucker, das Natrinmferrisaccharat, vermischt
mit Zucker. Man war friiher der Meinung, dass der vorhandene
Bildung von Eisenchlorid durch Salzséiure, oder der
nachfolgenden Abscheidung des Jods aus Jodkalium hinderlich

5]
it
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l aus diesem Grunde liess man den Zucker durch Verkohlung
- erstoren und dann das Eisen in Eisenchlorid iiberfiithren.
: 1. Von diesem Standpunkte aus fordert die Pharm. Germ. IL.:

.2 ¢ des l'l':'i;.:l}':[.._—: werden unter Luftzutritt bis

) zur Zerstorune des Zuckers gegliitht, Der Riickstand
werde zerrieben, wiederholt mit heisser Salzsiure
rezogen und das Filtrat nach Zusatz einiger
: stalle Kalinmehlorat bis zur villigen Oxyda-
tion des Eisens und Beseitigung des Chlors erhitzt,
Nach dem Erkalten und Zusatz von 1 g Jodkalinum
veride die Fliissiglkeit in einem mit Glasstopfen ver-
5 schlossenen Glase eine Stunde in gelinder Wirme beil
Seite gestellt. 10,0—10.7 ce der Zehntelnormal-Natrium-
thiosulfatlésung miissen alsdann mach Zuszsatz von
etwas Jodzinkstidrkeldsung zur Bindung des aunsge-

schiedenen Jods verbraucht werden.«

2. Neunere Arbeiten haben pgezeict, dass die Anwesenheit
des Zuckers beim Titrieren ohne wesentlichen Einfluss auf das
Resultat ist. Von dieser Erfahrung ausgehend, stellt fiir

Ferrum oxydatum saccharatum

1) die Pharm. Germ. III. die Forderung:

l g werde mit 5ece Salzsiiure iibergossen, nach be-
endeter Lisung mit 20 ce Wasser verdiinnt, und nach
Zusatz von 06 g Kaliumjodid beil einer 40° nicht iiber-
steigenden Wirme in geschlossenem Gefiisse eine
halbe Stunde stehen gelassen: nach dem Erkalten
miissen zur Bindung des ausgeschiedenen Jods
5,0—H,8 cc der Zehntelnormal-Natriumthiosnlfatlis-
ung verbranecht werden.

Ausfithrung. Diese ist in der Vorschrift genau angegeben;
die Digestion findet im Wasserbade statt; als Indikator dient
Jodzinkstérkelosung.

n Chemischer VorgangundaequivalenteMengen:

\r Feo 0, -+ 6HCI 3H,0 -+ Fe,Clg
e Fe,Clg - 2KJ = 2EeCl, 4 2 KJ + 2J
3 2 56 Fe 2 e

h 56 Fe = 127 J




124

Berechnung: Ferrum oxydatum saccharatum.

=

Einfache Bestimmum

Abgewopen 1 g Ferr. oxyd sacch,

Gesucht e, Atomgew. = _\'.'I;.-‘_"rr'\"\-. b,

Man titriert mit /5 Nas S Og.

(zebraucht zur Bindun

1000 ce 1/, Na, S, 04 zeigen an 5,6 g Fe de
(i e 5 , 00056 ¢ Fe

5,8 ce - - . 0.8 ¥ 00056 ¢ Fe di

0.02958 o« Fe D

l ¢ Ferr. oxydat. sace. enthilt 0,02068 g Fe

g :
100 . - . enthalten 2,968 ¢ Fe =
2,968 0/, Fe. E

by Die Pl

f_-:;*n:]u- Yorsehri

warm, Comm. des deutschen .\[_i.-\_-'l'l'-'lnn ciebt fol-

0,56 11 =1 sel L5 @ mit 3 0t Salz-
ginre i roner Lidsung mit 20¢e Wasser ver-
diinmnt Todkalinm wohlverschlossen eine
Strnde bei Seite restellt, miissen h Zusatz
von etwas Jodzinkstirkeldsung 28 bis 3 cc der Zi ylnorma
Natrinmthiosnlfatlisung zur Bindung des ausgeschiedenen Jods II

gebranchen.
" i Hat man 0,50 ¢ des Pulvers genan abgewogen

Digestionsglas gebracht, so verfihrt man nun ebenso

he
Berechnung. Ferr. oxydatum saccharatum.
Direkte Prozentbestimmung. H
Abzeworen und in Arbeit genommen 056 g F xyil. s
—— r=f i I"I
5 b
Gesncht Fe, Ator = ol o
Man f mif
Gebrancht zur Bind Jods 28—dee. Uy Nas 8s Og
Wiigt man von der gegs Hio0 B-a les ges en Stofles a i

: n il
h der Prozentwertformel P ) = 12
10a

ce 1/jg Nap 83 0g =

2,5—3 cc —a

alsolenthilt

IX. Ferr. carbon. saccharatum.

Die Pharm. Germ. IL. vertritt aunch hier dense 1
punkt, wie bei Ferr. oxydat. sacch.: sie nimmt an, dass der



if das jodometrische Resultat
Forderungen der Pharmecop.-

lassen den Zuckergehalt des

Ja: { o werde in 10cc. verdinnter Schwefelsdure in

en mit Kalium-

der Wirme geltst, nach dem

is zur voriibergehend bleiben-

mit 1 g Kaliumjodid versetzt.

Diese Mischung werde bei einer 40° nicht iibersteigen-

den Wiirme eine halbe Stunde lang im geschlossenen
G se stehen gelassen: es miissen alsdann nach dem
E vlten zur Bindune des ausgeschiedenen Jods 17

is 178 e¢c Zehntelnormal - Natriumthiosulfatliosung

wrat in einem Becher-

Ausfithrune, Man lost das Pri

| Z= o
rlas Schwefelsdure und setzt [\'.-|_-':\_m_|.._-|-:||:1||;':'.1!:|i losung (1: 1000)
hinzu bis zur sehr schwachen Rotung; hierzu sind 55—60 ce

3 e inl'ill_';i man die Fliissi zeit in die .‘“;t'a"nl,.w|l!:1~'l'!|r- und

rt mit 1 e KJ. Nach Verlauf von 1/, Stunde setzt man

Stirkeltsuneg hinzn und titriert mit 1y, Natrinmthiosulfat bis

rang u I|-|. a8 ( II] v ;i;!'lll e

Ferrocarbonat, Schwefelsiiure und Kaliumpermang:

at, Manganosultfat und Kalinmsulfat:

10 Fe CO4 + 18 H, SO, + 2 KMn O, 5 [Fes (SOg) 5] +
K, 80; + 2MnS0; + 9H. O + 10 CO,

‘errisulfat und Jodkalinm eeben Ferrosulfat, Kalinmsulfat und

5 [Fey (S0,)5] + 10 KJ 10Fe S0, + 5 K80, + 10,

iiq.
Berechnung: Ferr, carbonic. saccharatum.
Kinfache Bestimmung:

und in Arbeit genommen 1 g Ferr. carb. sa

At -lgew. _\e:ui_—hll‘\‘.'_ z ob.
mit 1/, Nas 53 Os.
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Gebraucht zur Bindung des freien Jods 17 ce.
1000 ce .0 _\':l._, Ny 04 binden fa}|'1|-_;' Fe
1 ce < o 0,0056 g Fe
17 co i - 17 % 00056 =
g Fe
l ¢ Ferr, carbon. sacch. enthiilt 0,0952 o Fe
100 o i . 962¢g Fe
— 05920 Fe

2. Die Pharm. Comm. des d. _\[;_-\'_

folgende Forderung:

W00 & do

18 Priparats werden in einer

sohlossenen Flasche in Hee. verd

Kalinmpermanganatlisung bis zur voriibergeh

Wirme klar

nach villigem

nng unid dann nach eingetretener Entfirbunge

m
versetzt Die Mischaung wird eine Stunde in g -
gestellt. Es miissen nach Zusatz von Jodzinkstirk
des Zelintelnormal-Natrinmthiosulfat zar 1

Jods verbrancht werden®.

*ung ist in dem Vorstehender

ang und dquival
Berechnung. Ferr. carbon. sacech.

Direkte Pro

entbestimmung,
Abgewogen nund in Arbeit genommen — 0,56 ¢ Ferr. carb. sacch,

g-iq. v. Fe.
100 :

Atomgew, — Aeq.-Gew, — 6.
mit 1/;a0 Nag Sa 0.

» (des freien Jods gebrancht — 9.5—10 co Uy Naa S5 O

Wenn man wvon der

shenen Substanz 1)y, g-fiq. des gesuchten Stoffes ab-
wiigt, so zeigt an nach der Prozentwertformel P —= .0 (5. 8. 12

1l eec 1/ NasSe 03 = 19/ Fe
5—10 ¢¢ Nao
Demnach

L

2 Uz = B.6—100/4 Fe.

mthielt das gegebene Ferrocarl

— 0,6—100{,

X. Metallisches Eisen.

Dasselbe Prinzip, welches uns die Untersuchung des Ferr.
carb. sacch. ermbglichte, benutzen die Pharm. Germ. IIT und die
Pharm. Comm. d. deutsch. Ap.-V. zur Bestimmung metallischen
Eisens,
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1y Die Pharm. Germ. III oiebt hierzu foleende Vorschrift:

,J1g gepulvertes Eisen werde in etwa 25¢cc ver-
diinnter Schwefelsdiure geltst und diese Lisung auf
100 ce verdiinnt. 10ce dieser Losung werden mit Ka-
1 D) 3 = 1 .9 X
liun man nat bis‘zulr schwachen bleibenden
Rituneg versetzt, nach eingetretener Entfidrbung,
welche 31['-;‘:.-._-\'--||f':'f.||_~' durech w]l;i;‘u- Tropfen \\-'-."I[I’;-\'i-.-l'

veranlasst werden kann, mit Tj_‘ Kalin 1||ir,lii|'. v er-

e Stunde bel etnér 400 nmicht

L SeTal N elne (&8
itherstetgenden Widrme im geschlossenen Gefisse
: Sstehel calassen: nach dem Erkalten miisgsen zur
l,_ Bindung des aunsgeschiedenen Jods mindestens
: 175 c¢ Zehntelnormal-Natriumthiosulfatlosung
t- verbraucht werden.
3 Aunsfiithrung. Auch hier ist die Ausfithrung bis in die
5 heiten vorgeschrieben. Zn 10 ee Eisenlosung, welche 0.1 g
I nthalt wird man bB—60ce offizineller Kalinmper-
mangal ;ifif'unnl'_-; verbranchen. Das Iligu'l'i--:'rll geschieht im 40°
_ warmen W asserbade.
: Chemischer Vorgang und iéiguivalente Mengen:
und Schwefelsiiure geben Ferrosulfat und Wasserstoit;
at bildet mit Schwefelsiure und Kaliumpermanganat
Ifat, Kaliumsulfat und Ferrisulfat; Ferrisulfat und
dkalium geben Ferrosulfat, Kaliumsulfat und freies Jod.
10 Fe -+ 10 H, SO, = 10 H, -} 10 Fe SO,.
10 FeSO;, + S H, S0, + 2 KMnO, K.S80, 4- 2 MnSO0,
_ ; 4 H, 0.
* 5[Fey (805 + 10KJ 10 FeSO; + BK,S0, + 10J.
10 Fe aq. 1055
Fe ‘llll J-
56 iq. 127.
B e rac hnun .
Ferrom pulveratum.
Einfache Bestimmung.
Abgewogen 1 g Ferr. pulv.
in H,SO, gelost und mit Wasser verdiinnt, so dass
i 100 ec Lsung enthalten 1 g Ferr. pulv., davon in Arbeit

g
genom. 10 ce 0,1 g Ferr. pulv.

n " Py




(resucht Fe

Man titriert mit !/;; Na, S, O,

(.095 [y .
0,1l g Fem 0,098 o 1 1
100 g nthalten 9800 ¢ Fe — 980/, Fe. W

R B

ner Erx
l ch
I\".
7Z
]
[
oo E-id v
ucht k Atompew of
1 titriert it 115 Naa
Gebraucht zur Bindung des Jods = 9.8 ce 15 Nao S: Op. T
1 253 Ug I
Wigt man von der gegebenen Substanz 1/ g-iq. des gesnchten Stoffes
i
ab, so zeirt an nach der Prozentwertformel P — 3 (5, Seite 12)
-’ L85
g NagSa 05 = 109, Fi
50 — " g I
das gegebene Eisenpulver = 989/, Fe.

XI. Ferrum reductum.
Auch hier wird im Wesentlichen die vorhin besprochene
Methode befolet, Die Vorschrift der Pharm. Germ. IIT lautet

tolgendermassen :

(L
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lg werde mit 50ce Quecksilberehloridlésung

irend einer Stunde im Wasserbade unter hin-

fizem Umschwenken erwidrmt, die Flissigkeit
nach dem Erkalten mit Wasser bis zu 100ce aufge-
fiillt nnd filtriert. 10cc des Filtrats werden zu-
ndchst mit 10ce verdiinnterSehwefelsdanre, hieraunf

mit Kalinmpermanganat bis zur bleibenden Rot-

nng versetzt, und nach eingetretener Entféirbung,
weleche auch durch Zusatz von einigen Tropfen

Weingeist veranlasst werden kann, le Kalium-

o

i |I ]I| Z:.i_'_','-‘;_';r'.iln‘ Xk, I]|.l'.'-'1' “»] [Fl'i:lll]‘l;"' 1!'\."‘;".;" |||-j E'EIl"'['
¢ 40P nicht iibersteigenden Widrme im geschlossenen
E 8@ eine halbe Stunde stehen Is_'v-|:4~;.~:r'lr|: nach

¥ dem Erkalten miissen zur Entfirbung des a usge-
I: ='II;‘ nen .11||l_~£ ||'.iT|'-{I‘.‘:rI‘T]'¢ 16 ce ||t>|' Y,l‘]r]J l.a-|-
: 1ormal - Natrinmthiosulfat - Lésung verbraucht

T aen.

Die Ausfiithrung ist wiedernm genaun vorgeschrieben.
Zur Oxydation von 10ce der Liosung sind ungefiibr 50ce der
offizinellen Kalinmpermanganatlosung nitig; die Digestion findet
im 400 warmen Wasserbade statt.

Chemischer Vor,
Eisen wird durch Quecksilberchlorid in Ferrochlorid verwandelt

die Oxyde «

rang und dguiva lenteMengen:
es Kisens werden nicht angegriffen;

Fe 2 He Cl, FeCl, + Hg; Cl,
rrochlorid, Schwefelsdure und Kalinmpermanganat geben Ferri-

Ifat, Kaliumsulfat, Mangansulfat und freie Salzsiure.
10 Fe Cl; -+ 18Hs 80, + 2KMn 0, K, S0; + 2Mn SO,
5 (804):] 4+ 20 HCL

ie Abscheidung des Jods durch Ferrisulfat ist aus X. ersicht-
lich, ebenso dass 56 Fe ||| 127 J.
Berechnune.
Ferrum reductum.
Einfache }'5-.‘.-,'1i|_.1|;1[1]1lr_;.|-_
Abgewogen 1g Ferr. reductum
mit Heg Cl, zersetzt und mit Wasser verdiinnt, so dass

100 ¢ce Lisung enthalten 1g Ferr. reductum; hiervon in

.gen. 10¢ec a 0.1 g Ferr. reductum.
Gesucht Fe. Atomgew. = Agq.-Gew. = 56.
! |
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Man titriert mit ;5 Nas Sy O
Gebraucht zur Entfirbune von ausgeschiedenem Jod
16 oo :___,I _‘\.il._. I‘ﬁ‘fil:ll
1000 ce ¥y Nay S, O3 zeigen an 5,6 g Fe
1 co i - » 00050 g e
16 e - b . 16 3¢ 0,0056 g Fe

0.0846 e

0.1e Ferr. reductum enthilt 0,0806 g Ke
100 . enthalten 39,6 g Fe 89,6 % Fe.

XII. Merenrotannat.

Das Mercurotannat (Hydrargyrum tannicum) ist neuerdings

serliches und innerliches Arzneimittel anfgenommen wor-

1
dls
den. Da es mit sehr verschiedenem Quecksilbergehalt, je nach

der Darstellung, erhalten werden kann, so ist eine Bestimmung

dieses Gehaltes wiinschenswert. Die Pharm. Comm. d. d. Ap.-V.
fordert ['n],lu:--||i||'_-".

Tisst man 05 der Verbindung mit 1g Salz-
gadnre und Hg Weingeist unter tterem Umsehiit-
teln einige Zeit in Beriihrung, wischt das ent-
standene Quecksilberchloriir durch zweimaliges
Aufeiessen von je 200g Wasser und Absetzen-
lassen auns, setzt nun 1bceZehntelnormaljodlisung
zu und titriert nach erfoleter Lisung (und nach
Yusatz von etwas Jodzinkstirkeldsung) das noch
vorhandene freie Jod mit Zehntelnormalnatrium-
thiosulfatlbsung zurtick, so dirfen hierzu von
letzterer nicht mehr, als Bee verbraueht werden,
was einem Minimalgehalt von 40 Proz Quecksilber
entspricht.®

Die Ausfiithrung ist auch hier bis ins Einzelne genau
angegehben,

Chemischer Vorgang und dquivalente Mengen:

ben Tannin ((Galld

Mercurotannat und Salzsiure e IE.t'Illl_%'l__'|'|;_~?.;r|]1'I'_'
und Mercurochlorid:

(C1 Hy 0g); Hge + 2 HCL = 2Cy, Hyp Oy + Hg, Cly

Mercurochlorid und Jod giebt Mercurichlorid und Mercurijodid ;
Mercurijodid ist in der Mercurichloridlésung lislich.




=)
200 He 127 J

Man setzt einen Ueberschuss an Jodlosung hinzn und

em Jod dnoreh ! 10 N;L_; “*_ 0, Wir

eine Restanalyse vor uns, und zwar eine Res

bunde

misst den Rest von ung

nalyse
mit direkter Prozentbestimmune (Muster IV), sofern 05 g als
von He betrachtet werden kanm.

n

10a

LT P . J . } :
iterten Prozentwertformel P — ent-

0,1

4.0 0. = Falo
0.095 L0 0/, anzeigt.

ht jeder ce der !/, Normalltsung

Hydrarg. tannicum,.

Abgewogen und in Arbeit genommen = 0,5 g Hydr, tann
0.0025 g-aq. v. He,

resucht Hg Atomgew, :‘lu|.-l.'=_-w. 200

Bis zum deutlichen Ubersc huss zugesetzt 15 ce 1y J
le gemessen durch '/, Na, S,0,
Verbraucht zur Entfernung iiberschiiss
Dee 1 10 ‘\;;I._. ."‘\I__.1|:I

zugesetzte 1/, Jodlosung 1D e

Der Ueberschuss wur

l-. N’J'_—u-hi:\rir-zf_'

y 3 Uy entiernt D ce

--{I]I._- _"|'|r!llli]|'|| 10 co

ler gegebenen Substanz 00,0025

gesuchten Stoffes ab, so z

| 5. :“l\. 2).
1ce Y NagS; 0y = 40,0 Hg
10 cc i 409/, Hg.

}l[:+|1i71 "!|ri1. 1

oeeehene Hydr. tannie.

2
4() 0 He
0 L

¢) Jodometrische Destillationsanalysen.

Unter diesem Namen lassen sich eine Reithe von Bestimm-

ungen \'r'l'l‘i:lil"""!i_ Il.\r.| ||r_-||1-_'| ;[Hil mll"[' f!!llhl' [II"-'I. \\'i['il_ “!‘E'll'

Halogene werden in eine vorgelegte Lidsung von etwa 2g Jod-

kalium geleitet, in der sich Jod autlist, Chlor dagegen Jod ab-

scheidet, welches in I_.-f'l=ii!i_'-,:' oeht. Die hierdureh !t]:ilil\'.‘4|."'1‘1'i'[].
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Kirper werden also durch das von ihnen direkt oder indirekt 8
frel gemachte Jod gemessen, b
Die hierzu benutzten Apparate sind verschieden konstruie Z
Die %in einem kleinen Kolben entwickelten Chlor- oder Jod- 1

dimpfe leitet man durch eine mit Kugel versehene Rihre in die 1
vorgelegte Jodkaliumlgsung. Dieselbe befindet sich nach Bunsen V7
in einer mit dem Bauehe nach oben gekehrten Retorte, deren il
Hals nach Vorschligen v. Fresenius ebenfalls wieder zweimal k
kugwl:'i%!':ui;‘_ﬂ erweitert ist. Mohr brinet die Jodkalinmlosung e
in einen schmalen hohen Cylinder, der durch Wasser abgekiihlt F
wird: an dessen Stelle kann endlich vorteilhaft eine mit 3
kugeligen Erweiterungen versehene UfGrmige Rohre, die ebenfalls )\
8. K

®
-l

e

R
\

A
20

preet| Tl o I
i [ ——
1 13 ©

gekithlt wird, treten (Fig. 18). Man erhitzt, bis sich griine

hlor- oder violstte Jodddmpfe nicht mehr entwickeln, und 16st



die FI

lamme von dem Kolben zu nehmen, den

.“.-\'|:-:il_'.‘--];.l‘.h_ H}Iln-
Kolben von dem Gasleitungsrohr. Nur auf diese Weise ist ein

Zuriicksteicen der Fliissiekeit und somit ein Verlust zu ver-

meiden. Bei dem Apparat Fig

18 entfernt man die Flamme
und saugt, ohne die Kautschuckverbindung =zu lidsen, lingere
Zeit Luft durch den Apparat, nachdem man den Quetschhahn
. Jod.

18, spiilt Gas-

r dem Entwickelungseefdss gedffnet hat. Die jodhaltige

kalinmlésung bringt man dann in ein Becherg

ohr und Vorlarge mit Wasser gut ans, und titriert unter

Beihiilfe von Stiirkeltsung mit 1/, Nay S; Oy

Die auf diese Weise zn bestimmenden Stoffe sind u. A.

anhyperoxyd MnO,, Kalinmehlorat KClO;
Kalinmjodat KJO,, Kalinmchromat und -dichromat

Cr Oy und K,;Cr;, O;. - Die Behandlung aller dieser Stc
ist. die gleiche, eben geschilderte.
Wir wihlen als |’p|-;.ﬁ‘ilil']

XI1II. Manganhyperoxyd.

Auns

dem man eine grossere Menge 1n ein }_‘.'l'l"'z"-‘-" und eine kleine

Man wigt 0,435 g Braunstein ab, nach-

Portion davon in ein sehr feines Pulver verwandelt hat., Das
Pulver wird in dem kleinen Entwickelungskolben, in den es

ohne jeden Verlust gebracht wevden muss, mit etwa SHce off

=]

Salzsiiure und etwas Wasser erhitzt, bis kein griines Gas sich
mehr entwickelt, und die Fliissigkeit im Kélbchen hellgelb er-
scheint, Die braune jodhaltige Lésung der Vorlage wird nun
in ein Becherglas gegeben, der Kolben und das Gasleitungsrohr
mit Wasser nachgespiilt und endlich das freie Jod durch

I“\:'l: Ss Oy in frither angegebener Weise (5. 111) titriert.

Chemischer Vorgang -und dquivalente
Mengen.
Manganhyperoxyd Mn O, giebt mit Salzsiure Chlor, welches
ansg Jodkalium freies Jod abscheidet.

MnQ; + 4HCl = 2H,0 4+ MaCl, 4+ Cl

Cls + 2KJ 2KCL 1+ Jo
87 MnO, =2 X 356 Cl =2 X 127 J.

3,5 Mn 0, — 35,5 Ol = 127 J.




erechnung.
Manganhyperoxyd. (Braunstein).

Direkte Prozentbestimmung.

Abgewogen und in Arbeit genommen 0,435 g Braunstein
100 -84, V. Mn O,
Gesucht Mn O,. Mol.-Gew. == 87. Aq.-Gew. = 43,5

Man titriert mit !/ NagS; 0y
zebraucht zur Bindung des freien Jods =65 ce 1/, Nas 85 04

Wiet man von der gegebenen Substanz aq.

aes ge-

L rs o
100 5

ffes ab, so zeigt an nach der Prozentwertformel:
fio0 NagSs 0y = 109/, MnQO,
6D ce i 609/ Mn O,
also enthielt der gegebene Braunstein
650/ MnOs.

XIV. Kalimmehlorat.

] man dieses Salz in einer Lisung bestimmen, oder die

Wil

Menge desselben in Pulvergemischen bestimmen, so kann man
j‘El lil{]‘ .-|N't1 |n-_—e|":|I'inln'lll"]: -\\'EJ-I-H'. das ans "(:1“".[1.|':-:'II|HJJ!1 Hﬂll.

offizineller Salzsiiure entwickelte Chlor in Jodkaliuml

ing leiten
|

man zum Ziel, wenn man das, chlorsaures Kalium enthaltende

und das Chlor bestimmen. — Bequemer und schneller gelangt
Gemisch mit Wasser, Salzsiiure und Jodkalium in dem Seite 119
beschriebenen und wohl verschlossenen Stopselglas 1/ bis 1/,
Stunde im fast siedenden Wasserbade digeriert. Nach dieser Zeit ist
die Zersetzung vollstindig; man lisst abkiihlen, bis die Jodddmpte
sich kondensiert haben, list den Beschlag wvon Jodkrystalien in

der Fliissigkeit und titriert das freie Jod sofort im Digestions-

Chemischer Vorgang und dquivalente Mengen.
Kalinmchlorat und Salzsiure geben Chlorkalinm, Wasser und

det:

(‘hlor., welches eme :II.{i'lli\"\IJ@]]ti,‘. Menge Jod absche
KCl0s 4+ 6HC1 = KC1 4 3H,0 4 6CI

6Cl 4 6KJ 6KCl — 6J
1220 KC1D; = 6 3 35,6 Ul 6 ]

127 .
20,4 KC10y, = 35,5 Cl = 127 J

i .




Kalinmehlorat.

Direkte Prozentbestimmung.
Abeewooen 1 chlorathaltigen 7"Ii:|}’,_:::-‘|g:|---||‘-~:‘
.'!:! \‘\-.Im,_--l' orp

1 enthalten 1g Salzgemisch;

100 ce Libst c
hierven gen. 204 ce ],I-..‘.wlllll:_", enthaltend 0,204 ¢ -":1.3];4_5_'.:5'!]-"

1t, s0 dass

und verdiin

L 0o Z-a€(q. von KCLOg

Gesucht KC10; Mol.-Gew. 122,56 g-Aeq.-Gew. 204

Man titriert mit 1/, NasSs O

Gebraneht zur Bindung des Jods 98 ce 1/, NasdDg Us.

. man von der gegebenen Substanz [y g-aeq. des ge-
nichten Stottes ab. =0 ;r,.-}_g‘1 an nach der Prozel r'\'-.'l'l'llltll‘l,'ll'.i.'

: 11 .

P 8. 9. 1&.)

Lide 6 o &0, — 19, K10,

enthielt das gegebene Salzgemisch 255 KC10,.

XV. Kaliumjodat.

Das Kalinmjodat (jodsaures Kalium) kann als Vernnreinigung
lkalinms vorkommen und es kann der Wunsch entstehen,

enge zu bestimmen, Mit dem, das Kalinmjodat ent-

haltenden Salzgemis verfihrt man genan, wie bei Kalium-

chlorat S. 134 anceeeben ist. Da das Aeq.-Gew. des Kalinmjodats

7 ist, so lost man 3,567 ¢ auf 100 ce, und benutzt von dieser
Lésung 10ce enthaltend 0,8567 g Salz = 1/, g-aeq. v. KJ O,
Chemischer Vorgang und iquivalente Mengen:
Jodsaures Kalium und Salzsiinre geben Chlorkalium und Jod-
siure: Jodkalinm und Salzsiure geben Chlorkalium und Jod-
rstoff; Jodsiure und Jodwasserstoff’ geben Wasser und Jod:
KJO; 4+ HCI HJ O3 4+ KCI
pbKJ 4 BHCI BKCl 4+ 5 HJ.
HJO; 4 5 HJ 3H,0 + 6J.
214 KJ 04 6 X 127 J.

35,67 KJ O, 127 J.
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Berechnung Kaliumjodat.
Direkte Prozentbestimmung.

Abgewogen 3,067 g des gegebenen Salzgemisches,

in Wasser geltst und verdiinnt, so dass
100 cc Lissung enthalten 3,567 g Salzgemisch;

hiervon gen. 10c¢e Liosung, enthaltend 0,3567 o

IIII'JE:_“I”!' V. |\'[ c":i

Gesucht KJO;. Mol-Gew. = 214, Aeq.-Gew. 35,67.
Man titriert mit 1/, Na, S, Oy.

Gebraucht zur Entfernung des Jods 20 ce Yy Na, S, Og
Wigt man von der cecehenen Substanz 00 2-aeq. des ge-

suchten Stoffes ab, so zeigt an nach der Prozentwertformel:

([' y";‘_l:-a..-ii-- 1‘:.)

lee ' Nag Sy 04 19/, KJO;

) cc L PR
19 . ; . c -
E-L]::'ll enthielt das ;:u--._:r-lujw.‘-- ."'*71|2;:n-}||].—-c'|| 20)u _.p_,l U,

XVI. Kalinmbromat.

Das Kalinmbromat (bromsaure Kalium) kann das Brom-

kalinm verunreinigen und wird genau so bestimmt, wie Kalium-

Jodat. Die Untersuchung unterscheidet sich nur durch folgende

Daten von der vorigen

Aequivalente Mengen : 27,83 K Br 0. 197 .
| ; 4

Abgewogene Menge 2,783 g Salzgemisch ge

ast ant 100 ce.
Hiervon in Arbeit gemommen
10 ce (0,2783 = Salzgemisch,

Je lee 1 10 ',\v;a._.."y'._.ilz.' zeiot dann an 18/, K Br O,

XVIIL Kalinmchromat und Kalinmdichromat.

Die Salze der Chromsiiure geben mit Salzsiiure Chlor, welches
aus Jodkalium die dquivalente Menge Jod frei macht. Letzteres
kann durch 1/, Na, S, 0, gemessen werden.

geschehen, ist aber

Die Bestimmung kann durch Destillation g

bequemer und schneller ausfithrbar durch Digestion im Glas-

5"1.:.;!]-"1'-]I‘_';‘-‘i-?-l-.‘-.‘-'. ‘.‘-'I'rlll'i .[[.- ]:i'rlliffuli .«i\"|| fll ]{E'lr'?,:'ﬁli_-'.' Zielt \'-a”'/.ll-.‘hh

Es entsteht hierbei neben braunem Jod eriines Chromichlorid,
=1

welches die Endreaktion indessen nicht im geringsten stirt.

Man verdiinnt in einem mi

=

lichst weiten J'iz'n']le'l'g']'.t.-'lf die

lis

SUC

{us]
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braune Fliissigkeit mit dem gleichen Volumen Wasser und titrirt
mit 1/, NasS; 0y zuniichst, bis die Farbe der Lisung griin ge-

worden ist. Jetzt setzt man Stirkelésung zu, wodurch die Farhe
blaugriin wird. Jeder Tropfen der Thiosulfatlfsung ist nun

durch eine helle Stelle zu erkennen, bis plitzlich die blaugriine

rriinen Platz macht. Ein

=4

Nitance verschwindet und einer blass

einfallender Tropfen der Normallosung ruft jetzt keine Verdnder-
nehr hervor.

Chemischer Vo reang und dquivalente Mengen.
fiir Kalinmehromat

2K;C0r0y 4+ 16HCI tKC1 +

GCl 6 RJ 6K

2 194 K, Cr O, 6 x 127 J.

64,67 . 127 J.

Man wird hierbei 6,467 g auf 100cc légen und zu tedem

el = SH,0 4+ 6CI.

-
- |
i

b J

(
B,

o

Versuche 10 e _i,f‘hilll_'_L (0,6467 ¢ Salzmasse verwenden

Kaliumdichromat
KsCr, 0, 1+ 14HCI 7TH:0 + 2K Cl + Cr,Cl, Cl
Gl + 6KJ 6 K€l = 8
204 K, Cr,; O; b X 127 J.

49 K, Cr, 0. 127 J.

[u diesem Falle sind also 4.9 der

Salzmasse auf 100ce zu

l6sen, und von dieser Liosung 10ce 0,49 ¢ Salzmasse zu jedem
Versuche zu benutzen.

Kalinmdichromat.
Direkte ]'I‘H'/.L_'IM|rr'.~i'.[|]‘ll:1n|.'_.‘.'.
Abgewogen 4.9 des Salzeemisches,
in Wasser gelist und verdiinnt, so dass
L0O e Libsung enthalten 4.9 ¢ Salzeemisch,
davon gen. 10 ce Lisung, enthaltend 0,49 ¢ Salzgemisch.
opg-aeq. v. K,Cr, O,
Gesucht K, Cr, 0; Mol.-Gew. — 294, Aeg.-Gew. = 49,
Man titriert mit 1/, Nao S, .

Gebraucht zur Bindung des freien Jods = 54 cc !/, Na, S,

Wiigt man yon der gegebenen Substanz 1y g-aeq. des ge-

ab, so zeigt an nach der Prozentwertformel

L ce 1y Nag S, 0y 19y v. Ko Crs O

suchten Stof

also enthielt das gegebene Salzeemisch 4%/ Ky Crs Oy,




XVIIL Jodmetalle.

Jodmetalle kann man bestimmen, indem man das in ihnen
vorhandene Jod durch Destillation mit Ferrichlorid in Substanz
s durch Natrium-

oder cone. Losung in Freiheit setzt und dies

Salzegemisch mit

thiosultatlésung misst. Als Beispiel wilhlen wir el

Jodkalium.

des Salzeemisches zu 100 ce und v

TWen(
illati

kolben bringt und mit einigen Stiickchen krystallisierten Kisen-

Man lost 1,66 ¢

=

ie man in den kleinen D

von dieser Liosung 10 cec,

chlorids, o - des Salzes destilliert. Die ent-

40

BT piner |-||lI|',]

stehenden .1m'.||:'|'1n]|['r' fingt man in Jodkalinmlisung in einem der

Zehntelnormal-Natriumthiosnltatlosung.

auf 8. 132 beschriebenen Apparate auf, und titriert dasselbe mif

Chemischer Vorgang und :I_"illli\':ll"“!" Mengen:

Ferriehlorid und Jodkalium zersetzen sich zn Ferrochlo
:‘:i!l.;ll'nll |”!'l ']'in:
2KJ 1 Fe, Clg 2FeCl, + 2K C1 L J,
9 166 ; 2 % 127
also 166 KJ aeq. 127 o
Jerechnung. Jodkalinm.

Direkte Prozentbestimmung.

n 1,66 g des Salzgemisches

Abgewoy
E]: \\‘.’I.‘CHL"I' .:_':'l'lu:ll‘:l und verdiinnt, so nl;:-~4
100 ce Lios

hiervon gen, 10 ce Liésung, enthaltend 0,166 g Salzgemisch.

e enthalten 1,66 ¢ Salzgemisch,

1 ||‘...'ln-|l_ 18 |'\:!.

1000 5

Gesucht KJ. Mol-Gew. Aeq.-Gew. 166.
Man titriert mit 1,, Nas S; 0g.

Gebrancht zur Bindung des Jods: 75 ce 155 NagS, Oy
Wiigt man von der gegebenen Substanz 1) g-2€4q. des pe-
snchten Stoffes ab, so zeigt an nach der Prozentwertformel
n !
P = (. . 12.)
10
1 ce Nas S, 05 = 1005 KJ,

7.0 ce A — 7ab, KJ.

also enthilt 760, KJ.

0



IV. Fallungs-Analysen.

Als Fillungsanalvsen bezeichnet man solche, bei denen auf

Zusatz der Normallfsung zur untersuchenden Substanz ein Nieder-
entsteht. Das Ende der Operation fillt bald mit dem

ufhren der Fillung, bald mit dem ersten Auftreten eines

Niederschlags zusammen. Methoden, die mit der Bildung eines
Niederschlages verbunden sind, dienen zur Bestimmung vieler
Stotle: |

wenige nur sind es, die wir in den Kreis unserer

Betrachtung ziehen werden. da nur fiinf von der Pharmacopia

Germanica III aufecenommen worden sind., Einige andere. die

noch anfiicen wollen, konnen dem jungen Gehiilfen niitzen,

wenn er sie vorkommenden Falls ausfithren kann.
destimmungen mit Silbernitrat,

Silbernitrat fillt eine grosse Anzahl von Korpern, meist
Die Niedersehliis

k zusammen, so dass man durch heftiees Schiitteln eine beinahe

» ballen sich gewdhnlich

in neutraler Libsun

klare Fliissigkeit iiber dem Niederschlage erzeugen kann; in dieser

man leicht die Entstehung einer neuen Triibung, wenn

man abermals eine kleine M Silberlosung hinzusetzt. Noch

man zur Eudreaktion durch Anwendung eines

Die hierzu verwandten Normalltsungen sind
1) Zehntelnormal-Silbi ,r'rra."a'rf-_‘!'l-’}.-.';h-_r.'_ ],I-||I]||I' :'\!'];"l;'l:Ti nitrici
volumetricus und
b)) 4./.,"."1‘”"'-’l'lir'ru')h’lll'l-{)"Hf'.'.l'.l.f-'rn"l'.l..'."l.l.ll'ln’.J..H'IfJn’.l’f, |,iii1]r|[' Natrii ehlorati

volnmetricus;

ls Indikator beniitzt man eine 10¢/ijge Kalinmehromat-

Darstellung der Normallésungen.
a) Zehntelnormal-5Silbe ,',.'.u'fJ‘rr.-"."'.'i_\,r:,ula;_
Liguor argenti nitrici volumetricus 1/,;g-aeq.
= 17,0 g geschmolzenes reines Silbernitrat (Argent. nitrieum

werden mit mégiichster Genanigkeit abgewogen. Man

etwa 16g in Stangen und das zu 17g fehlende in

feinem Pulver an, Das Salz kommt ohne den geringsten Ver-
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Inst in einen Literkolben, und wird in eftwa 200cc Wasser gelist. 8
Endlich wird bis zur Marke aufgefiillt, nachdem die Lisung or
Zimmertemperatur angenommen hat. Bei gewissenhafter Aus- ]
fiihrung dieser Vorschrift bedarf die Lbsung einer Urpriifung 1
nicht.
b) Zentelnormal-Chlornatrivmidsung.
Lig. Natrii chlorati volumetricus.
Anstatt 1/, -aeq.—=5,85 ¢ Chlornatrium wiet man 6g ab,
A l 1 10 ¢ 1 3 .'1{ 5 :

und 16st es zu einem Liter auf. Das Chlornatrium muss rein,

besonders siurefrei sein und kann vorher einige Zeit iiber Schwefel- ':"
siure oder im Dampftrockenapparat bei 100—110° getrocknet 28
werden. Die Lisung wird dann, nach den bei Aecid. hydro- i
chloricum volumetricum angegebenen Regeln, soweit verdiinnt, a
uass 10¢e dieser Losung von genau 10ce der volumetrischen I:-_
Silberlosung vollstiindig ausgefillt werden. Um dies zn erkennen ‘_1'
verfiihrt man in folgender Weise, die zugleich fiir die meisten x
hier besprochenen Silbernitrat-Analysen massgebend ist:

20cc der ehen bereiteten Chlornatriumlésung giebt man in L
eine Glasstopselflasche von etwa 100 ce Inhalt, setzt einige Tropfen
Kaliumechromatlisung hinzu und titriert unter bestindigem starken G
Umsechiitteln mit der Zehntelnormal-Silbernitratlésung, welche o
sich in einer Glashahnbiivette befindet, bis die citronengelbe be
Fliissigkeit eine bleibend orangegelbe Farbe angenommen hat. — f.
Jeder einfallende Tropfen der Silberlisung erzeugt eine dunkel- 1
rote Fiillung wvon Silberchromat (chromsaurem Silber), welche I‘
gich mit Chlornatrium, so lange solches noch vorhanden, umsetzt B
zu weissem unléslichen Chlorsilber und gelbem léslichen Natrinm-
chromat. Ist auf diese Weise alles Chlor als Chlorsilber nieder- i
geschlagen, so bleibt beim niichsten 1‘1‘:1[}11>r| Silbernitratlosung ‘.:
die rote Farbe des chromsauren Silbers bestehen und farbt die ;
gelbe Fliissigkeit orangegelb. — Da die Chlornatriumlésung
stirker ist, als sie sein soll, so wird man mehr, als 20cc 1/,
AgNO, zur Beendigung der Fillung gebrauchen, sagen wir 20,5 ce.
Demnach sind je 20c¢c der Chlornatriumlésung um U,5ce zn ver-
diinnen. Das Weitere ergiebt sich aus der bei Acidum hydro- ;

chloricum volumetricum angefiihrten Rechnung,
¢) die Kaliumehromatlésung, die hier als Indikator
dient, stellt man durch Auflésen von 1 Teil reinen gelben chrom-

sauren Kaliums in 9 Teilen Wasser dar. Hat man gelbes chrom-




141

saures Kalium nicht zur Hand, so erhilt man eine Ldsung von
gleicher Beschaffenheit durch Auflssen von 1,5 ¢ reinen roten K a-
linmdiechromats in einem Gemisch von 10ce Wasser und

10 pp

[. Chlormetalle.

Chlormetalle in wiissriger Lsung geben mit Silbernitrat-
Osung einen weissen kiisigen Niederschlag von Chlorsilber. In
dem Masse, als der Chloridgehalt der Fliissigkeit abnimmt, kann
durch heftiges Schiitteln im Stips

as die iiber dem Niederschlag

hende Fliissigkeit klar erhalten werden, so dass man mit Leich-

tigkeit erkennen kann, ob ein einfallender Tropfen Silberlésung
noch einen Niederschlag hervorbringt oder nicht. Hierbei kann

die Lisung neutral oder s

chwach sauer sein, darf aber natiirlich

keine Salzsiiure, Brom- oder Jodwasserstoffsiiure enthalten.
Benutzt man Kaliumchromat als Indikator, so muss die

Lésung neutral sein; sie darf hochstens schwach alkaliseh sein.

Ausfiithrung. Man hat zuniechst zn iiberlegen, ob der

e der vorliegenden Substanz an Chlormetall 30 U7y iiber-
steigen werde oder nicht; sodann, ob das Chlorid als solches
bestimmt werden soll, oder nur das in den Chloriden enthaltene
Chlor. Bei hohem Chlor- bezw. Chloridgehalt wiot man 1/ 00 2=

aeq., bei niederem Gehalt aber 1/,g-aeq. des Chlors bez. des

i
Chlorids ab, lost d:

sselbe zu 100ce auf und beniitzt zn jeder
Bestimmung 10ce dieser Losung, welche im ersten Falle also
Y0002 aeq.. im letzteren !/, = aeq. enthalten. Hierzu setz
man einige Tropfen Kaliumechromat wvnd titriert mit ! 0 AgNOg,

D18 I_Ee‘ ri.|‘|||||'1i.'-_'\'|'J].||' 1“;||'|Jr' j]_ ||r':5|].l_'"|'lt_'|'|_‘”) |1'III.‘~"1'.|I.|-"i‘:'_"'t_

a) Chlornatrivum,

Chemischer Vorgang und dguivalenteMengen.

=

Nehmen wir in der Losung Chlornatrinm an, so gestaltet

Umsetzung, wie folgt:
NaCl - AgNO, Ag Cl 4+ NaNO..
583.6 Na(Cl = 170 Ag NO, oder
85,50 170 Ag NO,,.
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Berechnung: Chlornatrinm.

Direkte Prozentbestimmung. es

Abgewogen 0.586g des Salzgemisches

in Wasser oelost und verdiinnt, so dass iq

100 cc Lisung enthalten 0.535g d. Salzg. Ze

hierv, genomimen 10 ce E enthaltend H-,{‘:)Z‘?-."lg i ch
L1000 8-28q. V. Na Cl. ist

Gesucht: NaCl Mol -Gew. Aeq.-Gew. = 83.8. Vi
Man titriert mit 1/;; Ag NO;. be
Gebrancht zur Fillung des NaCl 95¢cc 1y AgNO,. als

Wigt man von der gegebenen Substanz 1,08 aeq. dles ha
eesuchten Stoffes ab, so fillt nach der Prozentwertformel nu
Lee Yyp AgNOy 10 9/, Na(Cl, (xe

Y dee 4 95 LS Na (1, an
t|-i1];il| l'!|1.:li"]t |iL.'|.=l _LF‘I'_:'I'-'JI*:II: :‘::liz_:'l‘hlgri:'il =D "',, _\-:i[.I_ |"
b \

by Chloride in Wasser

siehe 8. 180,

IT. Chloride neben Bromiden.

Ebenso wie {.“li;lill'il‘ll'. \\'|-|'||i'.'| aunch Bromide *1|l|"'i| Sil

die nachfolgenden Gleichungen ergeben das Ueber-

nitrat
einstimmende des Vorgangs, aber anch den Unterschied beider
Prozesse. der darin besteht, dass dieselbe Menge Silbernitrat eine
kleinere Menge Chlormetall und eine grissere Menge Brommetall
fiallt, = B.
1) Ae NO; + KCI Aec(Cl + KNOg
170 <+ 74,6
oder 170 + 745
2) AeNO; + EKBr = AgBr + KNO;
170 4+ 119 fol
oder 170 -+ 11.9.
Nun sind aber 17,0g AgNoy; = 1000ce 1/;, Normal
nitratlosung und man kann dal
1000 ee Yy AgNOy fillen 7456g KCI und
11,9 ¢ KBr.

n n
Will man aus Gemischen beider die Componenten be- hi
stimmen, so muss die gegebene Substanz durch Trocknen oder
andere geeignete Behandlung von allen fremden Bestandteilen 10

werden, Ue

(Wasser, Salzen ete.) vollstiindig b

100
-




Ist nun das zun untersuchende Salz soweit gereinigt, dass

es nur noch Chlorid und Bromid enthilt, so 16 man entweder

be

dquivalents eines der beiden Stoffe in Wasser und titriert mit

eine beliehige Mence oder einen timmten Teil des Gramm-

I-Silbernitratlisung, unter Anwendune von Kalium-

hromat als Indikator, wie bei den Chleriden beschrieben worden

ist. (s. 5.141). Aus dem bis zur bleibenden Rétune verbrauchten

Volumen der Silberlésung berechnet man die Menge eines der
S :

o

toffe, wie unten die Rechnung ergeben wird, gerade so,

als ob es sich nur nm eine einfache Bestimmung dieses Stoffes

handelte. Welchen von beiden somponenten man zur ersten Berech-

nung wihlt, ist vollstindig gleichgiiltiz, wenn man beliebige
rewichtmengen abgewogen hat. Benutzt man zur Bestimmung

aber Lrrammiiquivalente des einen Stoffes, dann muss man die

Prozente desjenigen zuerst berechmnen. dessen Gramm i qui-

valent man abgewogen hat. Nun bemerkt man foloendes:
Hat man zum Aunsgang das Chlorid cewihlt, dessen
_\-'-:I;‘ enteewicht das i{|('i|||‘|'|' 151, s0  erreicht der
scheinbare Prozentgehalt an Chlorid 1000/, nicht,

2. 1st | EZEN VOIN Bromid ausgesangsen, dessen _--\|-4]1t]=
vali wicht das grissere ist, so wird der scheinbare
Prozentgehalt von 1000/, Bromid iiberschritten.

. Es also bei Gemischen stets eine Differenz zwischen
100 und dem gefundenen Prozentsatz statt, welche man
bestimmt.

t. Da auch die Aequivalentgewichte von einander verschieden
sind, so stellt man auch deren Differenz fest. Aus den
beiden Differenzen lisst sich nun die Menge des zweiten
Stoffes berechnen.

Der Prozentsatz des gesuchten Stoffes ergiebt sich aus

folgender Proportion. Es verhilt sich:

erenz der Aeq.-Gew.: Aeq.-Gew. des gesuchten Stoffes
| | Z

Prozentdifferenz von 1000/, : dem eesuchten Prozentsatz.

=
Benutzen wir zur Klarstellung ein Beispiel der Pharma-
kopoe :
0,3 g getrocknetes Bromkalium sollen zur bleibenden F.'.i'nhml;_l;

hochstens 254 ce Zehntel-Normal-Silbernitratlésung  brauchen.

Diese Menge 1/,, Ag NO; zeigt, auf KBr berechnet (s. u.).
100,759y KBr an. Nun wiirde es falseh sein, wollte man den

Ueberschuss von 0,759, KBr auf KCl umrechnen und diesen




Wert zu 1000, KBr zurechnen, Das giibe ein Salz, das mehr

alg 1007/, Substanz enthielte, und das hat keinen Sinn. Ueber-
legt man aber, dass das _--\-'1].‘{%-'1'.'. des KBr = 119 um 445
grisser ist, als das Aeq.-Gewicht des KCl = 74,5, so ist leicht

erkennbar, dass der scheinbare Ueberschuss von 0,759, KBr auf
Rechnung des um 44,5 hoheren Aeq.-Gew. des KBr zu setzen ist,
In der That wiichst denn aunch bei zunehmendem Gehalt an K(Cl
I,“l'r-'l'l' :1'[I|‘il'.-|l;3['l' -l:(l,']ll"'l'rii'glll.‘\'.‘-' an i\“] i!l lEl’]tI ,".[.'In'r-':*. '-E'\:[."".‘" er
sich fiir je 746 Gew.-T. KCl um 445 Gew.-T. vermehrt.

Eine scheinbare Zunahme von 44,5 Gewichtsprozenten
KBr weist also auf das Vorhandensein von 74,6 Gewichtspro-
zenten KCl hin, also erkennt man aus einer scheinbaren Zunahme
von 0,75 Gewichtsprozenten KBr den that sdchliechen Gehalt

von KCl aus der Proportion :

44 5 - 4.5 .75 . X
Differenz des .--\I'I|I1i‘\'.- scheinbarer Vorhandenes
Aequiv.-Gew. Few. d. Ueberschuss K.
von KCl u. KBr KOl

+

100 Teile Salz miogen enthalten a Gewt. KBr und x Gewt.
KCl, dann ist
1) a . KBr .- x . KCl 100,
Zur Fillung dieser (rewichtsmengen seien n cc '4g AgNOs
nitig gewesen, also
2) a . KBr + x. KCI fillen n ec Yy AgNO,,
Berechnet man die n ce 15 Ag NO, aut reines Bromkalinm,
so entsprechen (nach der Pharmacopoe)
10 ec /g Ag NOg = 100,759/, KBr a - x 4+ 0,76 KBr, also
3)a 4+ x + 0,76 KBr fillen n ce 1y AgNO,;
dann folgt ferner aus 2) und 3)
4) x + 0,7b KBr = x KC(Cl.
Diese beiden Gewichtsmengen von KBr und KCI sind also
dgnivalent und verhalten sich zu einander, wie die Aequivalente
von IKBr und KCI, also

119 b —-% 0,75 : x; daraus folgt

119 b — T--i,.‘l X i ?'1"5.”".'-"1 r]llt'l‘

445 x 74,6.0,75 und daraus die Proportion:
445 : 7456 : 0,75 2 x.

Differenz der Aeq.-Gew.: Aeq.-(rew. des gesuchten Stoffes

Proz. Differenz von 1009%,: x 9/, des ges. Stoffes.
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Hieraus berechnet =ich
X 1,269/, als Gehalt an KCl
a 100—1.26 98.74%/, als (Gehalt an KBr.

Genau dasselbe Resultat erhilt man, wenn man von dem

KCl ausgeht und die ganze Salzmenge als reines KC1 berechnet
und das KBr sucht. Hier mogen einige Daten folgen:
Hielte man die 0,3 g fiir KCl, so fillen
26,4 ce 1/, AgNO; 63,080/, KCI.

Die Differenz von 1000/, — 36,920/,

Die Differenz der Aeq.-Gew. von KCl n. KBr 445,
I'ii-ﬂ ::4_-:4I||'].1“|" E\ HI I']'}_’"il'IIT. .‘"il']! a1s :]|=]' ]’t'u]ll;]‘T_.iun;
445 = 119 36,92 : x; x = 987309, KBr.
Beide Resultate differieren nur um 0,019/,. Benutzt man in
all diesen Fillen Zehntel oder Hundertstel wvon Grammiiqui-

valenten der gegebenen Substanz, so erhalten wir bei Wahl des

Stoftes mit hoherem Aequivalentgewicht sofort die Ueberschiisse
i 100, und haben nur noeh die letzte Proportion und somit
nur eine einzige Rechnung nétig,

Die Pharm. Germ. II1 benutzt diese Bestimmungsmethode

Priifung der Bromide des Kaliums, Natriums und Ammoninms
auf den Gehalt an Chloriden,

ff_,.f )’I‘:'rHJIJ'I.'I'l’l‘r.'I.erg' HH!E f';";.'r-ru',l",'-'.l.lf.n-u”.rl

1) Die Pharm. Germ. III fordert:
»10cc einer wissrigen Losung, welche 3g des

scharfgetrockneten Salzes in 100ce Wasser ent-

halt, diirfen, nach Zusatz von -.‘i1.-il-_;'|-u rJ_‘]‘illii-'*'.II
Kalinmmehromat lisung, bis zur bleibenden |":.i'-‘rilli§__§
nicht mehr als 254ce der Zehntelnormal-Silber-
nitratlésang verbraunchen.

Ausfiihrung. Ungefihr b g offizinellen Bromkalinms
werden zu einem feinen Pulver zerrieben, in einer Porzellanschale
ausgebreitet, im Luftbade bei 110° etwa eine Stunde lang ge-
trocknet, dann in den Exsiccator (iiber Schwefelsiure) zum Ab-

kithlen gestellt und schliesslich gewogen. Dann erhitzt man
nochmals eine Viertelstunde, ldsst iiber Schwefelsiure erkalten

und wiigt wiederum. Diese Operationen setzt man der Reihe
nach so lange fort, bis zwei auf einander folgende Wiigungen
gleiche Gewichte ergeben. Von dem so getrockneten Salz wagt




‘o
Loy

man 8¢ ab. 1ost es in Wasser zu 100ce und nimmt von dieser

=]

Libsung 10 cc 0,3 ¢ Bromkalinm in Avbeit. Man setzt

:
Tropfen Kaliumchromatlisung hinzu und titriert mit !/ AgNO;-
Losung bis zur bleibenden Riétung.
Chemiseher Vo rgang un d d qu ivalente Mengen.
Diese ergeben sich aus den entsprechenden Formeln auf

Aeguivalentsdi

erenz KBr — KCl 119 — 74,6 44,5
Berechnung,

Kaliumbromid und Kaliumehlorid.

Einfache Differenzbestimmuneg.

Abgewogen 3 g Kalium bromatum oif.
in Wasser gelost und verdiinnt, so dass
100 ce Liosung enthalten 3g Kalinm bromatum
hierv. abeemessen 10 cc 2 b 0,9 g

L= ) 4 13 9% 3 ¥ 3y
NOMInen 0.8 ¢ kalinm bromatum.

also in Arbeit
Gesucht I. KBr, Maol. Aeq.-Gew.
[1 ]\_f ﬂ'l]ll _\i'll,—‘il“.'-.'.
Man titriert mit 1, AgNO,
Gebraucht zur Fiillung des KCl und KBr=254 ce 1,, Ag NO,.
1000 ce 1., Ag NO, fillen 11,9 ¢ KBr
0,0119 ¢ KB1

0,80226 & KBr,

(oo Kalinm bromat. scheinen zun enthalten 0,530226 ¢ KBr

300 & N . il J B U220 o
1000 e 3 = = “ 100,75 ¢

Der E']‘e-KI'IlI,‘_"L'||:l}1. iiber 1000, hetriigt 0,750, Er weist aunt

KC1 und steht in direktem Verhiltnis zu der gesuchten Meng

des jf\-11l1 .:'I'-]“illil_' 80, wie l:.il' I'énz der _\n':|1i;\':.—||'1|1=' Z1m

‘.\-.-:{11.5\':;|L-|:*i'. des KCI; also
45 : 745 Yo X % 1,260, KCI
100 1,26 — 98,740, KBr.

2) Noeh einfacher

an Stelle der beliebig

gestaltet sich die Reehnung, wenn man

wihlten 0,3 g des Bromkaliums 14, g-

¥
aeq. v, KBr abwigt. Macht man eine Liosung von 2 ¢ Bromkalinm I
auf 200 cc Wasser und nimmt von dieser Lijsung 11,9 ee zn einer d
Bestimmung, so enthalten diese 11,9ce = 0,119 ¢ Bromkalinm. 1

Die Berechnung gestaltet sich dann folgendermassen :




Bromkalium und Chlorkalium.

fterenzanalyse mit direkter Prozentbestimmung.

rewogen 2o Bromkalinm
in Wasser gelist und verdiinnt, so dass
200 ce Lisung enthalten 2 ¢ Bromkalinm
hierv. genommen 11,9 ce . £ 0,119 ¢
"'fo00 - Aa€q. V. K Br,
Gesucht I. KBr, Mol. Aeq.-Gew. 119.
» [1I. KCl, Mol. .\l'lJ,-['Fu"\‘.'_ 74,5,
Man titriert mit o Ag NOs.

des Salzes: 10,1 ce 1,, Ao NO.,

gebenen Substanz ‘g g-aeq. des ge-

, 80 an nach der Prozentwertf
NO 100}, KBr
10,1 ec ” 1010, KBr,

oebene Bromkalinm entl
1000, & betridgt 19,.

1alten 1010, KBry.

weist auf KCl hin und steht in direktem Verhiltni

8 zu
hten Menege des KCl, ebenso wie die Differenz der

L 1

rewichte zum Aequivalentgewicht des KCI1, also:

45 : 745 [ 5 x 1.67°, KC(CI

1 in 1) P 1]
und 100 — x — 98339, KBr.
7] Brommatriwm und I"'J’r."e.;';,'-.r."J'_r'.-rm-.

Die Pharm. Germ. IIL verlangt:
Jd0¢c einer Ligsung (e 100¢c) des bei 1000 gcetrock-

neten Natrinmbromids diirfen nach Zusatz einiger

Tropfen Kaliumchromat bis zur bleibenden Rot-
nicht mehr als 293cc der Zehntelnormal-

berltosung verbranchen.*

Ausfiihrung: Man fiihrt den Versuch genau so aus, wie

| el der Bestimmnu

g des Kalinmbromids. Nachdem das Salz nacl

den dor gebenen Regeln getrocknet ist, wiigt man davon 3¢
I teit ab und verfihrt weiter nach Vor-

hster Genauig

Pharmac
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Chemischer Vorgang und dquivalente Mengen.
Beide ergeben sich aus folgenden Formeln:
NaBr 4+ AgNO, AgBr 4 NaNO;.
103 170
NaCl AgNOy = Ag(Cl 4 NaNO,.
88,9 170
Aequivalentsdifferenz 103 —58,5 = 445,
Berechnung:
Natriumbromid und Natrinmehlorid.
Einfache Differenzbestimmuneg.
Abgewogen 3 g off. Natrinm bromatum
Wasser gelost und verdiinnt, sodass
100 ¢ce Liosung enthalten 3g Natr. bromat. hiervon
genom. 10ce Lisung enthaltend 0,3 g Natr. bromat.
also zur Analyse verwandt 0,3g Natr. bromat.
Gesucht I NaBr, Mol-= Aeq. Gew. = 103.
II NaCl, Mol-— Aeq. Gew. = 385.
Man titriert mit ! Ao NO..
Zur Fallung ‘.nhmm ht 29.3¢ce /g AgNO;.

1000 ce 1y AgNO; fillen 10,3 g Na Br.
1ce - , 00103 ¢g
29,3 ce - = 29,3 20,0103 = --n“nh g NaBr.
0,3 ¢ Natr. bromat, wiirden enthalten ,30179 ¢ Na Br
a0l g & i s 4 301,79 ¢
100 g - - 5 ” 100,66 g

Der Prozentsatz iiber 100 betrigt 0,56 9/,

Er weist auf NaCl hin und steht in demselben Verhiltnis
zu der gesnchten Menge NaCl, wie die Differenz der Atomge-
wichte von NaBr und Na Cl zu dem _,--\1'.r;|u‘t_>;r‘\\'i-,-'|]1 des Letzteren,
iLj-“f'J

44.5: 5856 = 0,66:x.; x 0,740, NaCl
100—x = 09260, Na B:

2. Auch hier gewidhrt das Abwigen von Teilen des Gramm-
dquivalents grosse Vorteile. Man 1osst 2 g scharf getrockneten
Salzes zu 200 ce, und wendet hiervon 10,3 ce = 0,103 g 1 000 &-84.
Na Br. — Braucht man zur Féallung 10,05cc 1/, AgNO,; so

wiirden diese 100,69, NaCl anzeigen. Der Prozentiiberschuss0,5

anf Na Cl umgerechnet, giebt nach der (xleichung
445:8685 =05:x; x =0,669; NaCl; 100—=x 09,34%; Na Br.




i

149

e . ’ . . .
¢) Ammoniwmbromid wund Ammonivmichlorid.

Die Pharm. Germ. III verlangt:
»10¢c einer Liésung (3g:100cc) des bei 1000 getrock-
neten Ammoniumbromids in 100ce Wasser diirfen
nach Zusatz von einigen Tro pten Kaliumchromat-
l6sung nicht mehr als 30.9ce Zehntel-Normalsilber-
I6sung bis zur bleibenden Rétun g verbrauchen.®
Ausfithrung. Auch hier werden 5g des Salzes scharf

getrocknet, wie S. 145 angegeben ist: hiervon werden 3 g mig-
2

lichst genau abgewogen, zu 100¢cc in Wasser gelést und davon
10ce titriert, wie oben des Niheren beschrieben ist.

Chemischer Vorgang und éiquivalente Mengen.
Beid

e sind aus folgenden Gleichungen ersichtlich:
NH,Br + AgNO; — AgBr 4+ NH,NO.
93 170
NH,Cl 4 AgNOQ, AgCl + NH, NO;
3,0 170
Differenz der Aequivalentgewichte von NH;Br und NH,Cl ist
95—565.5 — 44,5,

Berechnune

Ammoniumbromid und Ammoniumchlorid.
E':il]f-'lliil" J”rfl'.‘lll']'lzill"fﬂEHE[]]ET““_:"'.
Abgewogen 3g off. Ammon. bromatum
in Wasser gelist und verdiinnt, so dass
100¢e Lisung enthalten 3¢ Ammon. bromat. Hiervon

genom, 10ec L ) 0.3

12

also zur Analyse verwandt0,3 ¢ Ammon. bromat.
Gesucht 1 NH,Br. Mol. - .Iii]_—l;}l-’i\'. — Y8,
» 1I NH,Cl. Mol. = Aq.-Gew. — 535.
Man titriert mit 1;, AgNO..
Gebraucht zur Fillung und Rotung = 30,9ce !, AgNO,
1000¢ce 1y AgNO, fillen 98g NH,Br.

1ee » » 0,0098g
31.1¢ce y » 91,1X0,0098 g=0,30282¢ NH,Br
0.5 g Ammon. bromat. wiirden enthalten 0,30282¢ NH, Br
300 g __ = § 3 502,82 NH, Br
100 g . - s : 100,94 ¢ NH, Br
Der Prozentsatz iiber 100 betrigt0,94g. — Er weist auf NH, (]

hin und steht in demselben Verhiiltnis zu der {iv.«-amhm-m_;.c-
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vorhandenen Chlorammoniums wie die _I\||1'|::\';l|r."l:‘: lifferenz zum
;\.u.!_d-érl\‘.'_ des Chlorammoninms, also
8.0 09d:x: x 1,139, NH,;Cl,

100—=x 93,87, NH,Br.

Will man auch hierbei das Grammiqunivalent des Brom-

ammoninms beniitzen, so ldst man, wie vorher. Ze des schart

getrockneten Salzes zu 200e¢c Wasser, nimmt hiervon 935ce und

titriert ; braucht man zur Fillung 10,1ce 1, Ag NOg, so wiirden

diese 101,00, NH,;Br anzeigen. . Der Prozentiiberschuss betriige

1,0°, und giibe auf Chlorammon. verrechnet, nach dem Ansatz
44.5:53.5 Lihx: x 1,18%, NH,Cl

100—x 98,820, NH, Br.

Es moge hier noch daraunf hingewiesen werden, dass die

Anwendung des Grammiquivalents zwar die Rechnung sehr ver-
einfacht, dass sie aber auch durch die Anwendung der sehr
kleinen Mengen des Salzes an Genauigkeit der Methode der
[’]_n:l]'|||;u,u,\]_n'_;.' nachsteht, Wollte man Y0g-fiq. abwiegen, so

wiirde die Methode genaner, aber der Verbrauch der Normal

lisung wiirde 100ce iibersteigen. Immerhin geniigt anch die Ab-
wigung von . g-iq., insofern eine Differenz von 0,19, NH, Cl
|

mehr oder \‘.'--ui‘-_-;vr ohne wesentlichen Einfluss aunf die Giite des

Priparates ist.

ITI. Silhernitrat.
Silbernitrat kann man, wenn die Lisung neutral oder sauer
durch direkte Fillung mit Zehntel-Normal-Chlornatrium

Liosung bestimmen.. Man bringt die Liosung des Silbersalzes in

ein mit Glasstopfen versehenes Schiittelglas und lidsst ganz all-
mihlich die Chlornatrium-Lisung hinzufliessen. Nach jedesmaligem
Zusatz einiger Tropfen wird tiichtig durchgeschiittelt. Der Nie-
dersechlag ballt sich zusammen und die iiberstehende Fliissigkeit
hert.

wird wm so klarer, je mehr die Titration sich ihrem Ende ni

1 _1.1* 1 el
Schliesslich gelingt

es, genau zu erkennen, ob ein einfallender
Tropten Chlornatrinmlésung noch eine Triibung hervorbringt oder
nicht.
Chemischer Vorgang und édquivalente Mengen.
Nilbernitrat und Chlornatrium geben Natrinmnitrat und
Chlorsilber,
AgNO; 4 NaCl NaNOg -+ AgCl

170 a8,b




kirschrot, gel

Derecanung:
Argentum nitricum e, Kalio nitrico.
Einfache Bestimmune.

Abe een nnd |
in Al genommen J
Gesucht AgNO.. Mol.-Gew. Aq.-Gew. = 170.

Man titriert I'!i| '.‘., Na (1.
Gebrancht zur Fillung des Silbers 19,9¢e 1, Na CL
1000 e * 110 NaCl fillen 170 ¢ ,\_13",\-“5

1ee . . 07 ¢ AcNO,

199 ece - : 19,9 > 0,017
0,3383 ¢ Ag NO,

l ¢ Argent. nitr. e¢. Kal. nitr.

JS

J3

e ] =
lg Arg. nitr. e. Kal. nitr. enthalten 03385g AgNO,
100 o L i o 38.83 ¢

2. In wvieler Hinsicht bequemer ist eine indirekte Bestim-

lureh Restanalyse unter Anwendung von Kalium-
C 1-|-—' ]I:t!ii{.‘l'-!!'. |;r'-:||llil--l'.-' Li|||'['|| :'iil' ]l'il'l;l’l' E'?I';\'"]':.hll];_f_"_:

er Endreaktion hat sie elnen OT08SeN ‘\IH]'J’.II_;_'I' vor der t{il‘l‘](?,.l-.n
Bestimmune harm. Germ, [II. fiir die Silber-

I ;
Destlmmnn

1st von der ]

sntum nitricum e¢. Kalio nitrico benutzt wor-

und ist die einzige Restanalyse, die diese Pharm. anfge-

Die Pharm. Germ. III. fordert fiir
Argentum nitricnm eum Kalio nitrico:
~wWird 1o des Pri parats in 10g Wasser gelbst
and mit 20ce Zehntelnormal-Natriumeh
| 5sun

und 10 Troptfen Kaliumehromatlisung ge-

nischt,sodarfnur0b—1lceZenntelnormal-Silber-

nitratliosung zur Ritung der Fliissigkeit ver-
braneht werden.“

Aunsfiithrung: Nachdem 1g des Priiparats in 10cc
Wasser geltst und mit 20ce ! 10 NaCl- [,--'}rml;" and H '1‘|'u]‘_||'._-1|
Kaliumchromatlisung versetzt worden ist, schiittelt man das
(rlas, am besten ein weisses Arznei- oder Glasstipselglas, tiichtig
lurch und setzt nun tropfenweise unter bestindigem Umschiitteln

Lo Ag NO;-Lisung zu. Jeder einfallende Tropten erscheint

t aber beim Umsehiitteln sofort in weiss iiber, so
lange noch NaCl in der Fliissigkeit vorhanden ist. Das NaCl

und das AgyCr0Oy zersetzen sich néimlich in folgendem Sinne:
2NaCl + AgCr0, 2 AgCl 4+ Na,Cr0,.
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Erst nachdem auch die letzte Spur von NaCl in AgCl ver-
wandelt ist, bleibt die kirschrote Farbe des Ag,CrO, stehen und
firbt den Niederschlag und somit die ganze Fliissigkeit orange-

gi"HJ_ Damit ist die H;wr'.lt‘iuh beendet.

Chemischer Vorga ng und i5fi'li\';L|e_' nte Mr'!'.,'-_-'.'r._'];
siehe sub 1.
Berechnune.

Argent. nitricum eum Kalio nitrico.

Einfache Restbestimmung,

Abgewogen und in Arbeit genommen 1 g Arg. nitr. c. Kal. nitr.
Gresucht .\_‘_';:\-i.'_;. Mol. .'\|:|l_-lil'|~\\', 170.
Bis zum deuntlichen Ueberschuss zugesetzt 20 ce 1, NaCl

Der Ueberschuss wurde gemessen durch !, AgNO,.

Verbraucht zur Entfernung iiberschiissiger !,, NaCl
1ce Y9 AgNOs,

Uberschiissig zugesetzte !, NaCl-Lésung 20 ce
Hiervon durch !;; AgNO; entfernt 1 ec
also durch das gegebene Silberpriparat gefillt = 19¢ce.
1000 ce Yo NaCl fillen 17,02 AgNO,
lee g 4 0,017 g .‘\_;_g}.'u__
19 ce . i 19 % 0,017 g AgNO,
0,323 g AgNO,
lg Arg. nitr. ¢. Kal. nitr. enthiilt 0.323g AgNO,
100 & A Mo 2 4y " 3232 AoNO,.
Benutzt man zur Analyse anstatt 1 g des Priparats !, g-aeq.

v. AgNO;=1,7 g,50 wird man in dem vorliegenden Falle 32,3 cc !

NaCl zur Fillung notie haben. Man wiirde dann zun dem in
10ce Wasser geldsten Salze 1, NaCl Lisung im gemessenen
Uberschuss setzen, d. h. so lange, bis keine Féllung mehr ein-
tritt. Hierzun wiirden 3bce geniigen, Der Ueberschuss wiirde
dann mit 1, Normal-Silbernitratlisung zuriickzumessen sein, wozu
2.7 ce nitig wiren. Unter Zugrundelegung dieser Zahlen erhielten
wir folgende
Berechnung.
Argentum nitricum cum Kalio nitrico.
Direkte Prozentbestimmung,
Abgewogen 1,7g Arg. nitr. e. Kal. nitr.
100 2-aeq. von AgNO,.
Gesucht AgNOy; Mol.-Gew. Aeq.-Gew. 170.

l
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um deutlichen Uberschuss zugesetzt 85 ce 1, NaCl.
Der Uberschuss wurde gemessen dureh o AgNO;,
Verbraucht zur Entfernung des Ubersehusses von o NaCl
2.7 ce g AgNO;,

Uberschiissioe zugesetzte Ly NaCl Lisung = 3dce
Hiervon durch t;, AeNO, gefillt — 97 ce
also dureh Arg. nitr. ¢. Kal. nitr. gefillt = 32,3 ¢cc.

L:_—-E{,-.i. |er¢.

Wiigt man von dem gegebenen Hillenstein

1
darin gesuchten Stoffes ab, so fiillt nach der Prozentwertformel
P = (s 8.12 )
10a
lece 1y, NaCl 1 0 AgNO,
2,3 %, AgNO,.

IV. Bittermandelwasser.

Das Bittermandelwasser besteht aus Wasser, Hi"i]'ir]l'? und
blausiiurehaltigem Bittermandelsl (Blausiiure-Benzaldehyd oder
Benzaldehyd-Cyanhydrin) und freier Blausdure. Das Blausiure-
Benza
|

dehyd zerfillt unter Einwirkung von starken Basen in
denzaldehyd und Cyanmetall ; aus dem letzteren ldsst sich auf
die Menge des vorhandenen Cyans bez. der Blausdure schliessen.
Der Arten zur Bestimmung der Blausiiure im Bittermandelwasser

giebt es viele. Hier migen die Methoden der Pharm., Germ. IT

5

und der Pharm. Germ. III neben einander gestellt werden, teils

zum VYergleich des Verlaufs der Priifung, teils der wverschiedenen
Rechnung wegen,

1) Pharm. Germ. IT schreibt vor:

227 Bittermandelwasser mit bde Wasser ver-

B

di
umhydrat bis zur Undurchsichtigkeit und fiige
einige TropfenKalinmchromatlosung hinzu. Hier-

nnt, versetze man mit breiféormigem Magnesi-

auf lasse man so lange Zehntelnormal-Silberl® -
sung zufliessen, bis die bel jedesmaligem Zusatz
entstehende rote Firbung von Silberchromat eben
nicht mehr verschwindet. Die Anzahl der ver-
brauchten ce Silberlésung mit 0,0l multipliziert,

den Proze ntgehalt von Cyanwasserstoff®
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Ausfithrung Obgleich die Au

allen Einzelnheiten cenan besehrieben zu sein scheint, so haben

nachtrigliche Versuche doeh eine Anzahl von Handeriffen eelehrt,
die eine sichere und rasche H1-.~|"i||in'|l'.s|j.': des Blausiiuregehaltes
der
Magnesiumhydratfliissigkeit. Dieselbe erhiilt man am einfachsten
Ly ia mit B0ce Wasser

zu einem gleichmiissigen Brei anreibt und denselben vor der

ermoglichen, Zunichst handelt es sich nm die Herstellune

indem man chlortreie gebrannte Ma

L es

Gebrauch einige Tage stehen lisst, damit das MeO sich in
Mg (OH), verwandele, Zu jeder Priifung benutzt man 3ece dieser

Mischung nach vorherigem tiichtigem Umschiitteln und Iisst die

selbe auf das Bittermandelwasser 15—380 Minuten einwirken.

Noeh sehneller wi

'kt Kubel's Magnesiumhydroacetatfliissig-
keit, welehe man erhil

25 ec 300 |-i.:\'

t, wenn man 10g chlorfreie Magnesia mit
er Essigsiure und 100ce Wasser zum Sieden erhitzs.
Die Fliissigkeit enthiilt eine Verbindung: Mg (C.H,0,),

1l h-

stiindigen Einwirkung; vielmehr kann die Titration sofort er-

‘IJIM,L';U.-.‘” 2. Bei A nwendung dieses Gemisehes bedarf es keiner

folgen. An Indikator-Lésung verwende man nicht mehr, als
hischstens 2 Tropfen anf 80 ce Fliissigkeit, weil dadureh der Farben-
wechsel sicherer erkannt wird, Die zn untersuchende Mischung

bringt man in ein holhes ";1-4-];»-|'t_~"j.'|_~._ von 300 ce Inhalt., oder in
e | ¢

ein etwa 200—250 ce fassendes G

1551 :'|]|#|‘]r'|']|3]

Chemischer Vorgang und dqui

Benzaldehyd-Cyanhydrin wird dureh Magnesii

setzt in Benzaldehyd, Magnesinmeyanid und Wasser:
o = O : 2 : S
2CH:CH ON + Mg (OH); =2C:H:. ( HO 4-2H.0 4+ Mg (CN),
Silbernitrat und Kaliumehromat geben rotes Silberchromat
und farbloses Kaliumnitrat.
2AgNOy + K CrO; = 2KNO,; + Ag,CrO,.
Silberchromat und Magnesinmeyanid geben Magnesiumehromat
und Cyansilber:
AgyCr0y + Mg (CN), = MgCrO, + 2AgCN.

Ist alles Cyanmagnesinm im Cyansilber verwandelt, so
firbt der nichste Tropfen durch Bildung von Silberchromat die

Flilssighkeit rotlich. Aus der letzten Formelgleichung ergiebt

isfithrung  der Priifung in




1.‘1:‘1

sich. dass 1 Ag sich mit 1 CN verbindet, also dass sich zersetzen

Ao NO; und HCN

170 = 27
‘rechnung

Aqua Amygdalarum amararum.
Direkte Prozenthestimmung.
vogen 27g Aq. Amygd. amar. | g-dq. v. HCN.
sucht HCN. Mol.-Gew. — Aq.-Gew. = 27
Man titriert mit 1/, Ag NO,
Gebraucht zur Fillung der Blausdnre = 11,1 ce 1/, .\g}(i};:

-

man von der gegebemen Substanz 1 g-fiq. des gesuch-

ten Stoffes (HCN) ab, so fillt nach der Prozentwertformel

1 ce 10-AgNO; = 0,01 9, HCN
11,1 ce .\;_"‘\_“:.‘ 'Ll!l"',, HCN

2) Pharm. Germ. III giebt folgende Priifungsvorschritt:

10 ce Bittermandelwasser, mit 90ce Wasser ver-
diinnt, versetze man mit & Tropfen Kalilauge und mit
siner Spur Natriumehlorid und fiige unter fortwihren-
dem Umriihren so lange Zehntelnormal-Silbernitrat-
l6sung hinzu, bis eine bleibende weissliche Triibung
eingetreten ist. I&s miissen hierzu mindestens 18ce
Ziehntelnormal-Silbernitratlésung erforderlich sein.®

Ausfiithrung Man verfihrt genan nach der Vorschrift

der Pharmacopie; als Chlornatrium benutzt man die offizinelle

ehntelnormal-Losung wund verbraucht aunf 100cc Fliissigkeit

etwa 10 Tropfen. Sind die Fliissigkeiten gemischt, so ldsst man

Triilbung bemerkt, withrend man von oben durch die farblose
Masse hindurch gegen eine matte schwarze Fliche, etwa gegen
den Einband eines Buches oder ein Blatt dunklen Papiers, schaut.
Der Eintritt der Triibung beendet die Reaktion.

Chemischer Vorgang und #dquivalente Mengen.

ausiure und Kaliumhydrat geben Wasser und Cyankalinum:
2HCN 4+ 2KOH = 2H,0 + 2KCN
kalinm und Silbernitrat geben zuniichst keine Fillung, in-
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dem sich Kaliumnitrat und l8sliches Kaliumsilber-
¢cyanid bilden:
2KCN 4+ AgNO; = KNOs (KCN.AgCN.)
Es bindet also 1 Mol. Silbernitrat unter Beihiilfe von Kalium-
hydrat 2 Cyangruppen, entsprechend 2 Mol. Cyanwasserstoff zu
einer loslichen Verbindung, welche durch einen weiteren Tropfen
Silbernitrat gefillt wird, durch Bildung von unléslichem Cyan-
silber und KNO,; naeh der Formel:
(KCN.AgCN) + AgNO; = KNO, + 2AeCN.

Sobald also der Niederschlag erscheint, ist ein Tropfen iiber
die zur Bildung von Kalinmsilbereyanid nitige Silbernitratmenge
verbraucht worden, und unmittelbar vor der Endreaktion war
aller Cyanwasserstoff zu Kalinmsilbercyanid gelést worden. Aus
der Bildung dieser Verbindung ergiebt sich, dass

| Mol. Ag NO; genan 2 Mol. HCN
170 — 9oy
gebunden haben, also sind hier, abweichend v. friither,
170 Ag NO, dq. 54 HCN.
Berechnung:
Aqua Amygdalarum amararum.
Einfache Bestimmung.
Abgemessen 10ce Aq. Amygd. amar,
Gesucht HCN Mol.-Gew. 27. Aq.-Gew. 54
Man titriert mit 1/, Ag NO,

Verbraucht bis zur Fillung v. Ag CN —= 1,8ce 1/, Ag NO,
1000 ee 1,y Ag NO; binden 54 o HCN
1 ce = " 00054
1.8 cc " - 1.8 * 0,004 i

000972 o
bt —

10 ce Aq. Amygdal. am. enthalten 0,00972 ¢ HCN

100 ee - », enthalten 00972 g
i 5 0.0972
100 g (spee. Gew. 0,955) , enthalten ) 055 g
= (,1018 ¢/, HCN

wi
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Schlussbemerkungen.

Bei allen diesen Bestimmungs- nnd Bereehnungsweisen drdngen

sich uns folgende Schlussbetrachtungen auf: Die massanalyti-

Priifungen der Pharm. Germ. IIT gehen von Gewichts-
oder Volumenmengen aus, die bei Revisionen leicht und bequem

zewogen bez. abgemessen werden konnen. Diese Mengen

en ein bestimmtes Volumen der Normallésung brauchen,
wenn das Priiparat die nitige Stiirke besitzt. Wird nicht soviel
._\-:”!
parat mangelhatt. Hier handelt es sich also nur darum, dass
wir di

mallsung verbraucht, als vorgeschrieben war, so ist das Pri-

Fordernngen der Pharm. verstehen lernen. FErfiillt wer-
r Vor-

den sie meist vorher durch genane Befolgung gegeben
schriften. —

In .I_f"\‘-'ir-r-t'tl Fillen aber, wie z. B. beim ];iT.Tr"J'rJ!:l]uil'l\'\';L.-u'm'r-]'.

ist von der Pharm. die bestimmte Forderung gestellt, dass das
Medikament genau eine gewisse Menge wirksamen Stoffes ent-

halte, nicht mehr und nicht weniger, so dass selbst kleine Ab-
welchungen zn knT'z'ij_girJr'vll sind. In solechem Falle muss die
titrimetrische Bestimmung nicht nur dazu diénen, dass der Re-
visor sich raseh von der Beschaffenheit des Priiparats iiber-

zeugen. kann, sondern sie muss auch dem Defektar die Mittel

an die Hand geben, durch eine bequeme Methode den Prozent-
gehalt genan und schnell zugleiech ermitteln zu kinnen. In
solchem Falle ist die direkte Prozentbestimmung an ihrem Platze.

Eine solche, wie die Vorschrift zur Priifung des Bitter-
mandelwassers nach der letzten Pharm. (Germ. II) zeigt, giebt
nicht nur ohne Rechnung den Prozentgehalt an. sondern
sie lidsst aueh auf den ersten Blick und zwar ebenfalls
ohne Rechnung, erkennen, in welchem Verhiltnis eine zu
starke Fliissigkeit verdiinnt werden muss. Und das ist fiir den

sktar von wesentlichem Werte. Wenn also auch in den

13Gen .L“i-l'”r]_: schnelles und l)l'l]Til"[lll‘.": Arbeiten |,||ri ,I_':.r,-\'i;-'iut|n_-|1

werden muss, so sind doch solche Ausnahmefille,
wie der hier aufgefiihrte, wohl zu beriicksichtigen, umsomehr,
als die direkte Prozentbestimmung meist nicht mehr Umstinde

Abmessen beansprucht, als eine einfache Bestimmung.




Anhan g,

o)

I. Untersuchung des Trinkwassers.

Die hier

abgekiirzte und soll dem jungen Pharmazeuten nur die Mic

keit verschath Untersuchungen anszufiihren, wie sie im

lichen Lieben oft vom Apotheker verlangt werden und die keine

tind

voll Analyse der Bestandteile des Wassgers, sondern nwm

e¢in Urteil dariiber abgeben sollen. ob das Wasser ein brau

g Trinkwasser ist oder nicht.

Anforderungen an ein gutes Trinkwasser.

Ein Trinkwasser, welches der Gesundheit des Menschen zu-

triiglich sein soll, mmuss zuniichst frei sein von Keimen, die im

Menschen selbst Krankheiten erzeugen kinnen. Es darf ferner
nicht allzuviel feste Bestandteile enthalten, obgleich deren An-
wesenheit dem Trinkwasser den erfrischenden Geschmack ver-
leiht, der es vorteilhaft vor dem reinen destillierten Wasser und

dem R

kemme oxvdier!

5er -'}i.]'|l

nwasser anszeichnet, Ein ontes Trinkw:

e
o

varen Substanzen oreanischer oder ane nischer

Natur enthalten, also namentlich auch kein Ammoniak und kei

uren Salze, weil alle Reduktionsmittel dem Blute leichi

salpetrig

sanerstott’ entziehen und dadurch als Gifte wirken. Wihrend

r verlangen muss, d:

man also von einem guten Trinkwas

Ammoniak und Nitrite iiberhaupt nicht enthalte, der Gel an
oxydierbaren organischen Substanzen aber ein miglichst geringer

gei, so hat man fiir den Gehalt an anderen Substanzen gewisse

Grenzwerte festgestellt, die von guten Trinkwiissern nicht iiber-
schritten werden sollen (= w). Die Untersuchung des Trink-




Q14
1
triih
r
der

mEhl
11cNs

e 9 pe
SdCill]

~ ‘II '.\'
Sand nn
S CIW
1 FAR
Il

) pumpt man
blaufen, ehe
dageeer
(L IS

aen l

tersuchende

:I'II Vi1

1 aT

Anwer

'!l-":.

Alwr

Mikrosk

Pa

L 8

gesandt,
W
de
?t‘-f.'ll

(VA

pi

darauf m
len W

turblosem

1

und

Imen

Farbe

elnen

\\ L3

.<'|.--l'|||"’. €

wel

atur

Ty

de.

.r,.|,

das Wasser moglic
Das .:‘"'.~:-|:5'||III-' Wasser

-'il' :wrl.'.

-

...-...._

B. Qualitativ

I

opischer

le Wasser

4833er,

--‘.n|.:'|-|.;.-||.='\~'.-!"

robe entt

riitt,

e

1alyse, 1n

muss

Untersuchende

achte
.“";JIH]-
m zu
Verschluss
'\'\I'l'lll'l-

womiglich (Glassti

wie vorher i

destillierten
asser wiederholt
rlase, z. B. sog.
und

Lmer

einige K
die
ifenen Brunnen
starken Bindfaden
h-'i|5-|li"i das
des Niveaus, damit
‘ernt

5 1

vach- oder

Hacher

welche 1n iJilI'I

es W

Untersuchun g

zu erstrecken:

- L EE
i]l'l”};'l\.

\'\'i |'|l Entwi

ginen

:.“HL

s
.-|-'5|i'|t:‘i':'
man darauf,
und Papierschn
untersuchenden
milgsen neue,
— ?":I':IlunllllT
pselflaschen,

0, ||.’I||‘..

iH]‘ﬁ':"ﬁ'-’uiil.’

welsse

) und
» (les Wassers ein
‘nmpen- oder Wasserleitungswasser zu
voll ab,
Probeflasche aussp
ocer emme

und

“.\‘.‘I.“-.“-"I'. ||!|:." £5

bleiben.

Flusswasser,

thst

(jua ativen und

_||-1','/,.'|']'.-|: V1=

Anutira

es selbst,

VOl
dass die
itzeln ge-
\‘\':|.-.~':*‘.'
noch un-
|]i|‘

I|i-' :I::-1

wieder-

man selbst
erst mit
endlich

werden.

Wasser,

|
\'.-|'j|:|e_‘.]{||3'.:;~-
(1 Litr

gastatten, L
Urteil zu bilden.

mmter-

‘.:|‘|'j:1 teuner

ZU

-|:||']' |
{ilt und :
Quelle vor

| einen

sauberen
At
lie Unrei

Ist

S0

endlich das
munss man.
1[{!' ?“I:;I'Iill' =0 |'i||.

durch

sofort

wen

wiril

Jahreszeiten moe-

e
==

tersuchung des Wassers hat sich haupt-
H]:l‘i




160

Geruch und Geschmack.

Freie und halbgebundene Kohlensiure.
Sulfate,

Chloride,

7. Nitrate.

3. Nitrite.

9. Ammoniak und Ammoninmsalze,
10, Caleciumsalze.

11. Magnesinmsalze,

'{L]l[.\‘:ilﬂ:‘ H1'l'|]!'-'_

12. Oxydierbare or

Seltener hat man zu priifen anf Phosphorsiiure, Eisensalze,
Bleisalze und Schwefelmetalle.

Gang der Analyse.
Man kann das Wasser in vorhi angedeuteter Reihenfolge
untersuchen. Da indessen manche Reaktion einer gewissen Zeit

zum Absetzen bedarf, so ist es vorteilhatt, die Resnltate zwar

in der vorhin ]n-*.w'l'tt‘r,u-hr.‘]n--]': Allllr'ill;iFlilr'l'fllllj_';l' zu mnotieren, die

render Weize vorzunehmen :

Proben aber nach einander in folge

I. Priifung auf Ammoniak (Vorbereitung).
100 e¢c Wasser werden in einem Messeylinder oder einem
dhnlichen honen, sehlanken Glase mit 1 ce ammonfreier 159 iger
Natronlauge und 2cc reiner konzentrierter Natriumcarbonat-

eiden,
i B
n Klirung bei Seite.

lésung gemischt, um Calcium- und Magnesiumsalze abzus

Man stellt die Fliissigkeit bis zur vollstindig

IT. Priifung auf Calecinmsalze.

80 ce Wasser werden in einem Becherglas mit Ammoniak
schwach alkalisch gemacht und mit ca. 5ecc Ammoninmoxalat-
I6sung (1 = 20) vermischt und zum Absetzen des entstehenden
Niederschlages von Caleinmoxalat bei Seite gestellt.

[IL. Priifung anf oxydierbare organische Substanzen.
{=] o =

150—200 cc Wasser werden in einem FErlenmeyer’schen
Kolben (5. 8. 33) mit 5 ce verdiinnter Schwefelsinre und elnigen
Tropfen Kalinmpermanganatlosung (1 = 1000) versetzt, zum

Kochen erhitzt und etwa 10 Minuten im Sieden erhalten. Oxy-
dierbare Substanzen bediirfen mehr, als einiger Tropfen der
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anatlisung, damit die rote Farbe auech nach 10
Minuten anhaltendem Sieden erhalten hl
!

L 1l Weine,

1 |

das Ende dieser Erscheinungen abzuwarten, schreitet

IV. Priifung der Farbe und Klarheit.

ringt das Wasser, wenn es sich nieht etwa schon in
n Flasehe befindet, in ein hohes Becherglas. Die
man beim Hindurchsc

blickt man zur Priifung der Klarheit

5 Tom ‘ | 1
von oben lnemn gegen emnen dunk

lanen gegen ein Blatt weissen

iers; dagegen

len Untergrund z. B. gepen

warzes Papier. Der Boden. erscheint dann bei klarem Wasser
".":‘II‘I

r . has P, A . morarat it lhas '
schwarz, bei grisserer oder geringere: I'rithung mehz
weniger gran. Vergleiche mit reinem destilliertem Wasser

L sebr zn empfehlen und sehr lehrreich.

V. Priifung des Geschmacks und Gernels,
Der Geschmack des Wassers ergiebt sich dorch einfaches

Kosten des frisch resel

ptten Wassers: den Gernch dagegen er-
kennt man am Besten beim Erwirmen des Wassers auf bO—B00 (.
Schwefelwasserstoff, Leuchtgas- oder Theergehalt, dumpfiger
Geruch u. dgl. treten alsdann deutlicher hervor. Natiirlicher

Weise sind dj

se Priifungen sehr von dem Empfindungsvermigen

s Einzelnen ;:_|.||,-'|']JI-_-_-1‘.|_:~, also mehr oder weniger individuell.

VI. Priifung auf freie nnd gebundene Kohlensiinre.

50 ce Wasser und 50 ce klares filtriertes Kalkwasser werden
in einem verschliessbaren Kolben gemischt und verschlossen sich
iiberlassen. Freie Kohlensidure, sowie weltste Carbonate
Kalkwasser in kurzer Zeit, unter Abscheidung von

Calcimincarbonat.

VII. Priifung auf Sulfate.
Etwa 50 cc Wasser werden mit Salpetersdure angesinert
mit Chlorbaryum- oder Barynmnitratlosung versetzt, Es

fort eine Triibung oder nach kurzer Zeit eine krystallini-

seh von Baryumsulfat.
VIII. Priifung auf Chloride.
Etwa 50 ce Wasser werden mit .“'-'l]E"‘*F:'l'1'4-'llllll'r‘ angesinert
1] t Silbernitratlésung vermischt. Geloste Chloride erzeugen

T
K

eine weisse Trilbung oder einen weissen

s1oen }\']',_,_,_'g,.r._ﬁ.r.h]‘.!:
11




von Chlorsilber

Yusatz von _-\..;]_,.-:.'j::f-'_

tem Wi
hale brinet man 1ce des zu untersuchenden Wassers,
1

setzt einige kleine Krystalle Diphenylamin NH(C;H;)o hinz

nun aus einer Messpipette erst 0.5 ce, dann nochmals

nzentrierter Schwetelsdure rasch !|i||?.l|."|i-'-'-|::..

seren Mengen von Nitraten tritt schon nach dem ersten,

ringen Mengen erst nach dem zwei

nng ein, die mit der Zeit zunimumt
by 10 ce Wasser werden mit 10 ¢« konz. reiner salpetersinre-

und der Mischung

freier Schwefelsiinre wversetzt, umgt

S 181

mlosang (€. n. 9. |

so lange Indig

' R R Lt . H I3 ayer . " £ 3 .
Farbe entsteht: sind hierzm mehl als D ee del

so enthilt das Wasser Nitrate in umso grisserer

tinlosung verbraucht worden war.

|| |=|-Z:'1I|]' J.I|I|il__-
X. Priifung auf Nifrite

Etwa 50 ce des Wassers werden in einem hohen Z
olas mit 20—380 Tropfen verdiinnter Schwefelsi gemischt und

4 rehen. |=.l '_'|I--E_-"[l'!' Welse ||l':l|
man in einen zweiten Cylinder 50 ce destill

o0 r.L'”I.f.:].!'\-"t'-l-l-.-.-r 1

.- 1 Tad=inkativkelbsune
Ire und JodzIniEstarkelosung.

mit verdiinnter Schwefel:

',I!f-. i
Das destillierte Wasser bleibt mindestens 15 Minuten farblos;

ldut sich schon frither, |8 nach el

nitrithaltiges Wasser aber
M-'H.L;u_- des vorhandenen Nitrits.
X1. Priifung auf Ammonialk.

tihrung.) Hat sich in dem sub I besprochenen (rlasge

(Au

it getrennt und

ler Niederschlag von CaC Oy von der issigke
ist die letztere klar geworden, so hebe oder

gsse man etwa

3 rher

30—50ce der klaren Lissung ab, bringe sie, ohne sie vorher

zu filtrieren, in ein Reagierglas, und versetze sie mit etwa 10

1

enz: Anwesenheit von Ammoniak

B

Tropfen von Nessler'schem Re:

oder Ammoniumsalzen erkennt man, je nach dem Grade der Ver-

unreinigung, durch hochgelbe oder orangegelbe Fiirbung, in g
Mengen sogar durch orangebraunen Niederschlag in der Fliissig-
keit. Vergleichsproben mit destilliertem Wasser sind sehr em-
lul'{-h]--t|.-'\\'-.*!'1_

Nesslers Reagens erhiilt man durch Auflésen von H g KJ in

5 ce Wasser und Zusatz von soviel kochend heiser bY/piger Hg Cls



lisst m ut die filtrierte Lidsune 1
15 ilauge vo illiertem Wasser auf 100 cc.
XNIL Priifung anf Magnesinmsalze
Nachdem sich bei dem sub II besechriebenen Versuche das
Caleiumoxalat abeesetzt hat, filtriert man die klare Fliissi
' S Sif it Natriumphosphatlosung, Entsteht Lot

211 Welsser |\|'I\'.~'":;|=5||i_«'|-|||-J‘ Niederschlag

g NH, PO, + 6H, 0), so sind Magnesinmsalze vorhanden.

Seltener geforderte chemische Prii

uneen sind noech foleende:

XITI. Priifungz auf Eisen
cen Kizensalze sind im Wasser durch den Ge-

1-1

zu erkennen. Soleh kleine Mengen setzen sich

= hen meben Caleiumearbonat, und zwar in Form

11 _'"--‘.!'i__'\'-il:it A H-nll--n. ."n]i:h _'_"-|f_'.“-.‘;i.. nachdem man ca, 300 ec

' Wasser 1, Stunde lang gekocht hat, das Klare von dem Absatz

[ ' st den letzteren in etwas reiner Salzsiure und setzt zu de:

o etwas Rhodankalium oder Ferroeyvankalium hinzu. Bei

Anw it von Eisen- bezw. Ferriverbindungen entsteht dureh
I L tlinm eint te Féarbune von Ferrirhodanid, durch Ferro-

. 1y in ane Fillung von Ferriferroeyanid,

= XIV. Priifung auf Bleisalze.
1 in Form von Bleicarbonat dureh die Kohlensiure
1

Lissung erhalten werden; es kann demnach dieses

r il des Wasserleitungswassers sein. welches lange
cestanden hat. Man siure eine grissere Mer

an und versetze sie mit Schwefelwasser-

stoffwasser bis zum -E,n-::1'_5c'.i'|-'|| Gernch: entsteht ein dunkel-

L raunner ..-|,-l- .w'1|i'-.\:!|"/.-.-!' Nil=lll'|'.~t'|||;‘.'1'. =0 r-;ul:lljl-.'}'1' man 1[-.']|.~l-'!.!|4-]..

ihn ans, und lést ihn zur genaneren Erkennung in wenig

r tersiinre und wversetzt die beinahe klare [,ﬁ.—-‘ilu}_‘; mit ver-
) mter Schwefelsiinre. Die Anwesenheit von Bleisalzen erkennt

n dann sicher durch einen weissen Niederschlag von Bleisulfat,

T

dann dureh einige Tropfen Schwetelwasserstotfwassers ge-

irzt werden muss.

XV. Priifung auf Schwefelwasserstoff.
s =l : Sl : i : .
Seine Anwesenhelt macht sieh nicht selten schon dureh de

Zn seinem Nachweise beniitzt man die

eit, Man versetzt einen Teil ders
11
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mit alkalischer Bleiacetatlosung oder mit etwas Natronlauge und
einer frisch bereiteten Lissung eines Kérnchens Nitroprussidnatrium

in Wassger, Im ersten Fall entsteht bei Anwesenheit
braune Triibung von Schwefelblei; wiihrend Nitroprussidnatrium

von Hs S einé

durch die kleinsten Mengen von Sechwefelnatrinm schin violett

gefirbt wird.

XVI. Mikroskopische Priifung des Wassers.

In neuerer Zeit hat man grossen Wert anf die mikroskopische,

besonders anch die bakteriologische Priifung des Wassers gelegt,
und hat durech Ziichtung der entwickelungstihigen Keime fest-

zustellen vermocht., ob und wieviel _L';l_:r-'1:i||]]’.ui1.‘~_~:a‘|_|{1'||:.;l'i|-- Lr-

ganismen in 1cc des Wassers enthalten waren. Die hiezu nitig

Arbeiten erfordern aber eine rosse (xeschieklichkeit und Ein-
richtungen, die jungen Pharmacenten selten zu Gebote stehen.
Aus diesem Grunde stehen derartige Arbeiten auch ausserhalb
des Rahmens unserer Uebungen und es empfiehlt sich, auch hier
zunichst von der Besprechung derselben abzusehen. Mogen viel-
mehr die jungen Anfinger der rein chemischen Seite der Wasser-
untersuchung um so grossere Aufmerksamkeit und Fleiss zu-
wenden.
C. Quantitative Untersuchung des Wassers.

e Bestandteile des

er Menge nach zu

Natiirlicherweise ist man im Stande, al

1
1

Wassers, feste wie gasformige, im Wasser
bestimmen. doch sind wviele dieser Bestimmungen fiir jrl-\\'i?llll.!i!_']n-
Untersuchungen iiberfliissig. Wir werden daher nur einige der-
selben hier in Betracht ziehen, und zwar die Bestimmung 1. des
Abdampfriickstandes, 2. der organischen oxydierbaren Snbstanzen,

3. der Hiirte, 4. des Caleiums und des Magnesinms, 5. der Schwetel-

siure, 6. des Chlors, 7. der Salpetersiiure, 8. der salpetrigen

Sduren, 9. des Ammoniaks. Die vorhandene Menge eines

L}

jeden Stoffes kann entweder ganz genau dem Gewichte nach be-

stimmt werden oder man kann nur feststellen, ob der Héechst-

guh;ﬂ'r_ den man fiir gutes Trinkwasser vereinbart hat, iiber-

schritten wird oder nicht. Meist wird man hiermit ansreichen,
P A oy g e 2 =

um so mehr, als hierdurch gualitative und quantitative Unter-

suchung vereinigt werden kann; trotzdem soll anch die genane

quantitative Bestimmung hier besprochen werden, weil sie unter

Umstinden verlangt werden kann und dem jungen Pharmaceuten

Veranlassung zu analytischen Uebungen giebt.
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[. Bestimmung des Abdampfriickstandes.

messen und

500 cc Wasser werden in einem Kolben abg

unter allmihlichem Zusatz in einer gewogenen Platin-, Nickel-

oder Porzellanschale auf dem Damptbade oder iiber freier Flamme

cknet. Wendet man freies Feuer an, so muss man die
o hoch iiber der Flamme anbringen, dass ein Aufwallen

igkeit nicht eintritt. Bringt man zwischen F

und Schale ein oder zwei horizontale Drahtnetze an. so ist dieses
Aufwallen noch weniger zu befiirchten und man kann die Schale
der Flamme niher bringen, als ohne die Drahtnetze. Vorteilhaft

18t es, unmittelbar iiber die Schale einen Trichter mit l"|'t|t|'l|l'|l"'
nach unten aufzuhiingen, dessen Durchmesser den der Schale um
2 ¢m iibertrifft. Man schiitzt dadureh die Schale vor Staub
beschlennigt durch die eintretende Luftcirkulation die Ver-
1iekeit., Ist allmidhlich alles Wasser in der

vereinigt und zur Trockne verdampft worden, so trocknet

ticung der Fliis

en Riickstand mindestens eine Stunde bei 100°. Dies ge-

am besten in einem Trockenschrank mit doppelten \'\. dnden,

schen denen sich W l‘--ﬂ[ti.l]lllh von lllll” he 11:t]11

solcher, so bedeckt man die S

hitzt sie eine Stunde lang i'l.|n' ]v*h]m; -—'Lt‘ilr'nilt-l‘l J)'HILE}]H"I'!‘.?.
Darauf lisst man unter einer Glocke iiber Schwefelséinure abkiihlen
und wiget dann.

Der mittlere Gehalt guten Trinkwassers an festen Stoffen
betriigt 50 Teile in 100,000 Teilen, d. i. 0,25 g in 500 ce, jedoch
enthilt Wasser aus der Muschelkalkformation oft viel mehr, ohne
dass man es deshalb beanstanden kann, weil Dorfer und kleinere
Urte ganden anderes Wasser nicht beschaffen kinnen.
Ein Pumpenwasser aus Weimar enthielt 127,6 T1. in 100000 TL.,
ilt 394 TI bel 1000

getrockneten Riickstand in 100000 Teilen.

(=]

Wasserleitungswasser zu Weimar ent

[I. Bestimmung der im Wasser vorhandenen organischen
(oxvdierbaren) Substanz.

organischen Substanzen verbrennen, wenn sie an der

Luft erhitzt werden. Die meisten von ihnen werden durch starke
tionsmittel in CO; H,; O und andere einfache Verbindungen
t. Deshalb kann man sowohl durch Verbrennung als auch
durch Oxydation die Menge organischer Kirper im Wasser fest-

1_i‘.\"\'-::

Kr_'['zl-

llen.




Anndhernd (zehalt an org: tofien
im Abdampfriickstand durch Gliihen desselber 1 der
gingetretenen Gewichtsverlust bestimmen, doch stim-

munesart mit mannigfachen _l"-";-.]r-l'a||1|-]||'1: bel

-

rrosse Mengen tester Bestandteile anch Was

ler als Kryvstallwasser zuriickhalten und in der

. oder unter Umstiinden 0. entbinden.

Einen sicheren Schluss auf den rliegenden
Wassers an organischer Substanz ge srhalten des

Wassers gegen Oxydationsmittel. Je mehr Sanerstoff es zur

Oxydation bedarf, um so nachteiliger wird es auf den Organis-

wirken, und deshalb bestimmt man die Menge

ff's oder des denselben al nden Kalinmperman

ischen Stoffe eines bestn

zur Oxydation der org:

Wasser nitig sind. Die Bestimmung beruht

dass KMn Oy bei Gegenwart von H,S0, leicht Sauerstofi’ an

l::\l'\_'i}il'l'li::]'l' Stotte ;|]l:‘!’l']|T"_ I|||‘.{ Zwanr I‘]'i"-.'\i"!{"}]! b -\‘['] |\-:‘1[!5L1;
(316) 5 Atome Saunerstoff (80) nach der Formel:

2KMnO, + 3H,80, = K.S0, 4+ 2Mn SO0,

olb

Eine Kalinmpermanganat l 5s un g hiezu bereit

dureh Auflosen von 0,3g KMn O, in 1 Liter oder durch Verdii
r_:'-|]l'1| \\,‘.'I.-'.“'!'. :’{‘II
beniitzt man IjpoNormal-Oxalsénre, erhalten

durch Auflésen wvon Obdg chemisch reiner lufttrockener Oxal-

von 1 Teil der offizinellen Lésung mit 2

threr Priifung

siinre zu 1 Liter Wasser oder 0,315 g zn 500 ce. Zur Pri

. ar P anl = I,
In ein becherglas,

miset man 10ce dieser Oxalsédurel
rilliertes W

hinzu und erhitzt bis beinahe zum Kochen. Dann

ser und 5 ce verdiinnte Schwefelsiiure (b=1)

o0 ce dest

IMan

ans einer Glashahnbiirette so lange von der verdiinnten KMn Oy
Losune hinzufliessen, bis die entstehende Ritung nach 5 Minuten
lang let. Die Anzal

brauchten ce notiert man: sie enthilt 0,00816g KMnO, oder

Kochen nicht wieder \'l'l‘-'l';'.L\\'E

giebt 0,00080 ¢ Saunerstoff ab; in unserem IFalle enthielten

11,6 ce KMn O,-Lisung 0,00316 ¢ KMn O,.

Die Ansfithrung der Operation




KMn O,-Lisung

n 100316 o KMn Oy)

sz atlichen U rachuss wurien zugesetzl
L AMn O, - Lios ) KMn O,
2 Oxals. o 0.5
I o 1383
I franz
| ' s
‘E | ] ‘Llll'-l
I
-
1 | )
o 0001 o e
1) 20ce Wasser hadiirfen zur Oxvdation 0.000164 ¢ KMn 0,
i 1) 0000828 g

0,328 Teile

Jestimmung der Hiirte nach Clark.

[irte eines Wassers versteht
und Magnesinms: '

imd Magnesinmseife liefe
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1. temporire oder schwindende Hirte, d. s. die dureh freie
Kohlensiure aufeelisten Caleium- und Maonesiumearbonate, welche
dureh Kochen des Wasszers grisstenteils getillt werden:

2. bleibende Hiirte, d. h. die gelisten Chloride, Sulfate und
Nitrate des Ca und Mo,

3. Die Gesamthirte, d. i. die Summe beider,
Man misst die Hirte durch eine spirituise Seifenlésung von

}Ii‘

cium- und Magnesiumseifen durch die dquivalente Menge Ca O

<anntem Wirkungswert und driickt die gefillten Mengen Cal-

aus. Diese Mengen von Ca O werden als Grade bezeichnet. und
zwar ist
1 deutseher H_.'-l'!‘i'l-!_';l';flll I Teil Ca O i 100000 T. Wasser
0,001 g Ca O in 100 ¢ Wasse

Herstellung der Seifenlisung.

a) Bereitung der

dem Wasserbade geschmolzen und mit 40 ¢ fein zerriebenen reinen
Kaliumearbonats zusammengeriihrt und solange erhitzt, bis eine

vollstiindig gleichartice Masse daraus entstanden ist. Diese Masse

die Ausziige nach dem Absetzen filtriert. der Weingeist abdestil
liert und die Seife im “:ll|=_1|f']|;|r§|- getrocknet, 20 o dieser Seife
Iost man zu 1000 ¢e in Weingeist von 56 Vol. 0, Alkohol. spee.

Gewicht 0,922 bei 159C. Diese Losung wird gegen eine Baryum-

chlorid- oder Baryumnitratlosung gestellt, so dass 45 ce Seifen-
|Gsung 12meg Ca O oder die -:‘[l|lli\"i’.'.'_'||1" _\I'.'rl_:".' i’-;u]‘l\'ll_1:|-::!'/_
in 100 cec Wasser fillen

Hierzu bereitet man eine

B a ryumldsung, aus 0,559 ¢ reinen, bei 1009 getrock-
neten Baryumnitrats, oder aus 0523 ¢ lufttrocknen, reinen
Baryumehlorids (Ba Cl, + 2 Ho O) anf 1000 cc destillierten
\‘lb'u'l.“.'-‘.‘.!"!'.‘:\.

Man kann zu gleichem Zwecke eine konz. Losung von kiuf-
lichem gefiilltem Gyps in Wasser verdiinnen: da aber der Ge-

halt derselben an Ca SO, mit der Temperatur schwankt, so be-

niitzt man fiir 1000 ec Lisung
145,0 ce gesittigte Gypslosung von 15°C
142 5 ce % = w 1890

140,2 ce

22,50 C.

150 ¢ Bleipflaster werden auf
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fenltosung. 100ec einer

man in ein 200 ce-Stiipsel-
iissigkeit durch einen Feil-

strich oder einen schmalen, anfgeklebten J.H}'IIll‘l':"tl'l‘-ij'._'ll. Nun

man aus einer Biirette allmihlich von der Seifenlésung hin-

indem man nach jedesmaligem Zusatz von 1,—1 cc
tlichtle umschiittelt, Man fihrt in dieser Weise fort, bis ein
Tropfen einen feinblasigen Schaum bildef, der wenigstens 5 Min.
im Wesentlichen unveriindert stehen bleibt. — Man wird hierzu
weniger, als 46 ee notic haben, z B. 20ce und nun verdiinnt
man je 20 ee auf 45 ce mif Weingeist von 56 Vol. ,, nach den

o u. f, fiir die Stellung der Liosungen angegeben

Regeln, die anfS.
ist. Mit der fertigen Liosung fiilhrt man dann in gleicher Weise
noch eine Untersuchung aus, um sich zu iiberzeugen, dass 100 ce

emer der oben beschriebenen Lisung auch wirklich genau 45 ce

ung zur Schaumbildung bediirfen.

Ausfithrung der Untersuchungen.
I. Bestimmung der Gesamthiirte.
Hierzu kann man Wasser von weniger als 12 deutschen
Hirtegraden ohne weiteres verwenden: hirteres Wasser wird im
\--'J'I:

destilliertem Wasser vermischt. In sehr ungiinstigen Fiillen

s von b0 4+ 50, von 20 + 30 oder von 10 = 90 ec mit

ni

muss man sogar 1 cc Brunnen-Wasser mit 99 ec destil-
icher-
heit der Methode ziemlich gross, besonders wenn bei hoher Hiirte

liertem Wasser vermischen und in diesem Falle ist die Th

die Hilfte davon durch Magnesiumsalze bedingt wird.
Brunnenwasser aus Weimar zeigte 410 Gesamthirte, wovon

BT

durch Magnesium, 19° durch Caleium verursacht wurden.)
Um nun ein Urteil zu gewinnen, wie weit die Verdiinnung vor-
zunehmen sei, mischt man 20 c¢e Wasser mit 6 ce Seifenldsung
(nach Kubel-Tiemann) und schiittelt tiiehtig um; dann wird

1. das Wasser nicht verdiinnt, wenn nur eine Triibung ent-
steht.

:_J. ..“l!i'.]'. \r-f"é?]tu.!, wenn “J'L']J[' |ut|-]' !I'li]u]l‘]_‘ !}1]“ an LEiI".

3

Oberfliche steizende Flocken entstehen, und zwar um =o stirker

(10 =+ 90), je di die Flocken sind.




Beir der Ausfiithrunge der Hirtebestimm

s R 111 & 1
25 DI'nnnenw

oareImle ooy | md dieser el

r 1. 88 1 . v . g ] et N AT . af .

Umsehiitteln die Seifen erst m orisseren Mengen, spatel

kubikeentimeterweise, endlich tropfenweise a
i |

dert, mindes

ingerer Zeit verschwunden, so

thilt ein Wasser vi

wie mit einer Fett

5 Minuten stehen; ist er:

pdiinnung einigermassen beseitigt

Methode schnell zum Ziele

2 | fI] 11 AT
nenael Lrapelle Vo1l




(204 0

B« Brunnenwasser, 10 ce auf 100 ce verdiinnt
bildung 10,5 ce Seitenl o
B nnung ]“hi L e 1,1
9.4 o 20
1.1 ce ’ — (2569 (1 (,026)
LO).5 o y U

10 ce Wasser haben 2,286° H

00 ce Wass )

er haben 22,561

2, Bestimmung der bleibenden Hiirte.

5 _\.i‘\."'il'-'

200 cc Wasser werden in einen Kolben gebracht; d

ird durell einen aufeeklebten schmalen Papierstreif bezeich-

=

ter wiederholtem

net und das Wasser zum Kochen erhitzt.
atz des \.'u-]‘ul.;[_||l;'|"l|-|; .\\-:;_-.-".-]'_- |lll‘_'1"i. -.i|'-'1'-|-|!}<'!"||'.~' ]C-.-l'i.'T. man

nach dieser Zeit lisst man abkiithlen und absetzen,

L

he die sog.

arbonate des Magnesinums und Caleiums, wel

jure gelost hielt, setzen sich ab und

: : sl
webundene ohler

chieden werden. Das abgekochte,

Filtration abge

liches Volumen aufeefiillte und filtirierte Wasser

nen dur

sein nrsprii

md titriert man wie vorher mit Seifenlésung, indem man

noch mit destilliertem Wasser vermischt,

Wasser, wenn nit

8. 169 besprochen wurde.
Wa

£ 100 ee verdiinnt und bildeten Schanm mit 10,6 ec Seifenlbzung,

sers  wurden

Beispiel. 20cc des obigen gekochten

4, .
Berechnune.

10,6 ce Seifenlisung G 4
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3. Bestimmung der schwindenden (temporiiren) Hiirte.
Dieselbe ergiebt sieh aus der Differenz zwischen Gesamt-
hirte und bleibender Hiivte:
Obiges Wasser erciebt
=
bleibende Hiirte 11,569

ssamthirte 29 2R0

schwindende Hiirte = 11,300

Wiisser, die nur sehr geringe Reaktion auf Chlorid

fate nnd Nitrate ergeben, haben sehr seringe, oder keine bleibende

Hirte; dieselbe zu bestimmen, erscheint dann iiberfliis:

Wasserleitungswasser der Stadt Weimar
enthiilt 12,20 Gezamt-Hiirte
‘_}.T-"'”” ]I]r'il'l'.']illr_' ]J|I|1|

IIIh. Hirtebestimmung nach Hehner, modifiziert von Vogtherr.

Enthiilt ein Wasser viel Magnesiumsalze, so ist die Hiirte-
bestimmung mit Seifenlsung sehr ungenau, so dass viele Chemiker
vorziehen, von derselben abzusehen und dafiir Caleium und Mag-
nesium gewichtsanalytisch zu bestimmen. (Siehe Reichardt, Be-

5
urteilung von Trinkwasser IV. Aufl. S. 158

Sehr vorteilhaft bedient man sich hierder von mir modi-
fizievten O. Hehner'schen Methode. Dieselbe besteht darin,
dass die geldsten Carbonate durch eine sehr verdiinnte Schwefel-
sdure, die Sulfate dagegen durch eine Restbestimmung nach dem
Fillen mit Natrinmcarbonat bestimmt werden. Helner wandte
eine Schwefelsiure von 0,98g H,SO, in 1 Ltr. und eine Natrium-
carbonatlosung von 1,06g Na,COy in 1 Ltr. an. Dies waren
ZWAr Hunn[v:'1'.~'t'w]nut'mu]-I.-'l.-curw,_{ml. waren aber sehr verdiinnt
und ergaben sog. franzésische Grade (Milligramme Ca CO. in
100 ec) welche erst durch Multiplikation mit 0,56 in deutsche
Grade (Milligramme CaO in 100¢ec) verwandelt werden mussten

Da die Arbeit der Herstellung die gleiche ist, wiihlte ich
stirkere Lisungen, welche sofort deutsche Grade anzeigen und
bequemer zu handhaben sind, als die von Hehner. Meine Lis-
ungen sind folgende:

[. Natrinmearbonatlosung: 1,8929¢ Na, CO, in 1 Ltr. —
lce fillt 1mg CaO aus 100ece Wasser. 1,8929¢ reines, frisch

gegliihtes Natriumcarbonat (s. 8. 54) werden zu 1000 cec Fliissig-
keit gelist.




II. Schwe
1mg Cal

i
r. Schwefelsinre zn 1

e: 1,75g H,80, in 1 Litr. 1ee sittigt
n 100ce Wasser. Man verdiinnt 1ce offizinelle reine
Lt

und stellt sie auf die Libsung

ass 20ce der einen genau 20ce der anderen siittigen.

likator: Phenacetolin in Alkohol gelist 1:100; auf
eit nimmt man 10—20 Tropfen [ndikatorfliissickeit.
wird durch lisliche Carbonate violettrot, durch Sédnren

und saure Salze citronengelb. Man titriert, in beinahe kochender
Lis bis der einfallende Tropfen eine Farbenverinderung nicht
mehr hervorbringt.

Zur Titerstellung werden 20ce Natriumearbonatlisung mit

80 ce destilliertem Wasser gemiseht, die Mischung bis nahe zum

Kochpunkt erhitzt, mit ea 10 Tropfen Phenacetolinlisung gefédrbt

riert. Man notiert die verbrauchten

und mit Scehwefelsinre

letzteren und werdiinnt sie nach S. 55 so, dass je 20ce

inmearbonatlosune dureh 20 ee der Schwefelsiure neutralisiert

1) Jirul-~".-'..-:.'w-’t’r-'r.l' '.';r'r' r.l'"';'.ll\'.'.-"'.ll 'l".'i'jrr.,hrr-"r' (L .'J!_F.'-'rr'-'.f.r" -Jr;!i"_f' .‘-"J'IHF'-'.J'FHF'J?HTr'
F!'.-'.J'.'Ilr', J

100 ce Wasser werden bis nahe dem Kochpunkte erhitzt und

10) ".[‘l'--||}3_'!| Pl

men Schwefelsinre zufliesen, bis die Farbe nicht mehr

macetolin  gefidrbt. Man lisst von der

wird. Die verbrauchten ce Schwefelsdure zeigen
e Hirte an. Weimarisches Wasserleitungswasser

hte 11.5ce _]a.-n.-r Schwefeleiinre: esenthielt 11,59 schwindende

1szer ans Weimar zeigte 22,50 schwin-

sestimmung der gelisten Sulfate, Chiloride efe. | bleibende Herte.)

.

100 ce Wasser werden mit 25ce oder einer so grossen he-

mmten Menge Natrinmecarbonatlisung vermischt, dass die Fliissig-

keit alkalisch I'v:L_';'il-l‘1 dann das Gemisch zur Trockne \'n.'T'-.ialz'n]'IH..

Der Abdampfriickstand wird mit Wasser aufgenommen, in einem

100 ce-Kolben filtriert: das Filter wird mit Wasser .-._;"-.\\';lr:.-||ﬂr]_»

alkalische Reaktion werschwunden ist. Man verdiinnt

erhitzt in einem Becherglas bis nahe dem Siedepunkte

firbt mit Phenacetolin und titriert das noch unzersetzte Nay;CO,

e Schwefelsiure.



sehr hartes Pumpenwasser
7,3 ce HaSO,.

Jee HoS0, sittigen 7,3 ce Na,CO,

t mit 25 ce Nay,COq4

Berechnung., 7.

N Versevzl

7.0 cc HoS0, siittigten (.3 ce

Sulfate und Chloride waren also pe
17,7 ce -.\:ZI._-{_Il )

wir fanden also

:Jll'i|||'|||il' ji._‘lll‘I
schwindende Hirte

17,79 bleibende Hirte

daher 4020 (esamthirte.
~--'-'I-I'-§.t' "\\-i';ﬁl'l' f‘-'i||'1 iIIJ Al

vorzuziehen, Die letzteren eignen sich gut als Trink

cemeinen den harten Wis

VadSSEL, 1114

aber zum Kochen, Waschen oder zum Speisen der Dampfhkessel.

Auch die melsten Gewerbe miissen auf miglichst weiches Wasser

11 ill]l'li! |:r'f_l'il'l,l|' .‘-'I']]"‘-.

1V. Caleium und Magnesinm.

Ilju- .\";JI.,!ZI' I:.:.:'.-I'E' |:-'i<l"l! :lr]r'i.'lll}lf i;|'|:||'j1!‘Pi -Il .1

{ I ! lelsSs= e et « Lisl o LLLEL L] veraden ;
lcinm kann mass- oder gewichtsanalytisch bestimmt werder

tiir Magnesium hat man nur eine u'f-\.\ia-m4:|||::|‘\'1?.~--|Je-

doch kann man den Magnesiumgehalt auch auns der

Caleinms und der (Gesamthiirte berechnen. Beir der
:"].':‘1.'.

sich nur um eine Kalkbestimmung, wobei man gelegentlich die

verfahre man mnach folgenden Prinzipien: Handelt es

Menge des Magnesiums mit erfahren michte, so bestimme man
das Caleium massanalvtisech und berechne hieraus und aus der
Hirte den Magnesinmgehalt. — Will man aber das Magnesium
mit moglichster Genanigkeit bestimmen, so ist man genitigt, vor-
her das Caleium abzuscheiden und in diesem Falle erspart man

WEeNnn Iman t]' .'I|}lL-‘_|'{'."7'I']Jir"llé_'IIL' (_'::|£'iII|1||=}L;]!;11 ;‘]ii'{ﬁ III!-.l

Dann also tritt fiir beide Stoffe die gewichtsanalytische

Methode in ihre Rechte. wenn sie auch zeitraubender ist als die

massanalvtische.

l. Massanalytische Bestimmungen von Caleinm und Magnesinm.

A, !;r-\'.’-f.f.lf.l.u’aiul-f}' des Calciums,
Hierzu bedarf man
a) einer ',y normalen Oxalsédure
b) einer Chamaeleonlisung, welche auf die Oxal-

siiure gestellt ist,




fen muss. Diese

. 3.156 ¢ Oxals ( st man Wasser und
! it Bl
Als Chamaeleonlisung beniifzt man am
ne a1 A 1,0 0 KMnO,; zn 1000
| Wi 1111 uneswert auf die /iy norr
-~ 11l v |
20 eo de 3 ane werden in ein Bechergl
1 ) el inter Schwefelsiure nund mit =
! und di¢ igkeit auf 70—800 (. erwidrmt; dann
s eginer (Hess- oder Glashalnbiirette Chamaeleon-Lisung
sen. his 1 ritiich ge-
) wi I ||'-1';'.' 1
betrugen in einem bestimmten [falle 64,2 co,
Ans
\ 1
Mass
< | oV A 111
|
znm Sieden erhitzt, -
1 | .'!_| :---"||1:" ) b :Illrv'l"l_;-',l‘. I?-. '.a Iﬁ'l'.":f‘!nl‘-'lll-l-,

man ab. was durch Einstellen des Kolbens in kaltes

besehleunigt werden kann. Daraunf fiillt man den Kolben

zur Marke, lidsst absetzen und nun

T0 ce 93 e des untersuchten
| Waszers und 7,0 e¢ zur Fillung verwandter 1/, Oxalsdnre) dureh

ein trocknes Filter abfiltriert. Diese 70 ce Lisung bringt man

sHure

iumigen Kolben, setzt 10 ce verdiinnter Schwefe
hinzu, erhitzt auf 70—800 C. Dann lidsst man Chamaeleonlisung
zufliessen. bis die schwach rote Farbe bei wenigstens 10 Minunten

‘ langem Erhitzen nicht wieder versehwindet.

‘ocang und dquivalenteMengen:

Ca COg aq. Ca S0, ;‘:‘||_ l';gt']._: ;'[.:.‘ (Cal),
Ca 0 <+ (CsH.0y £ 2Ha0) Ca(C,0; 4+ 3 H.O

ob aeq. 126
|
ot aed b,



2EMnO; &+ 5 (C.H,0, + 2H,0) 4+ 3 HoS0,— 2MnS0, 2+ K80,
{ T oty 2 i 2 4 2 {
L 1000, - 18H.O.
316 aeq. 600
31.6 aeq. 63,
.:;l'll.'i]lil‘f. I”}_;‘ E“il{l.i:‘l_ = Y behandelten

Brunnenwassers brauchten 16.4 ce off
Berechnung. Kalk im Wasser.
Restanalyse mit dire

cter Prozentbestimmung.
Abgemessen 100 ce Trinkwasser
mit 25 ce !y Oxalsiinre u. Ammoniak gefillt und verdiinnt, so dass

250 cc Losung enthalten 100 ce Trinkwasser und 25 ce 1/;, Oxalsiiure ;

davon abgemesen 70 ce Lijsung = 28 ce Trinkwasser und 7 ce Y, Ox.
also in Arbeit genommen 28 ce Trinkwasser
= 1/, g-aeq. von Cal.

"-->.=".'.|'1!:_r. ('ﬂl]. ,‘.]rr_l,-{:{‘.'\‘,-'_ i‘J“, _\i‘li_—{‘i’a"\\'-'. 28,

Bis zum deutlichen Ueberschuss zngesetzt 25 ce 1/,, Oxals.
Der Ueberschuss wurde gemessen durch KMnO, (32.1ce
10 ce 1/, Oxals,

Verbraucht zur Oxydation iiberschiissiger 1/, Oxalsiure
16,4 cc KMnO,.

Ueberschiissig zngesetzte 1/;, Oxalsdure = 7 oo
s : : - 16,4.10 o
Durch 164 ce KMnO, wurden oxvdiert “ 5,11 ce

i 32,1
also durch CaO gefillt — 1,89 cc

Misst man von dem gegebenen Wasser 1 g-iq. von CaQ ab,

T e 3 y n
go fidllt nach der Prozentwertformel P - 10 B9 1)
Da

1 ce o Oxalsiiure = 0,01 9/, CaO

1.89 ¢ = = (,01839 ¢ 0 a0

also enthilt das untersuchte Wasser in

100 g = 0,0189 g CaO

100000 T, - 18.9T. CaO.
|
’I)_ “ .\'a"r:fr’Hth:‘t,f I‘(‘lr'.‘\' _Ifi!r,rn'r'.\'u'!'i.lf.w r.rlfw' ,1;’_-31"‘.‘ f".'.‘.l"'.l"{ f}r_f.f-f';'r'”,:;'r-',.f.n,;n-g.r,;lflr_
Zieht man den Gehalt eines Wassers an CaO von der GGe- !
samthéirte ab, so bleibt ein Teil der Hérte iibrig, der von MgO |

herriithrt. Diese Menge ist aber zunidchst durch die dqunivalente
Menge Ca0O ausgedriickt und geht durch Multiplikation mit 5
oder 0.7148 in MgO iiber nach der Formel

Cal): _‘n[_-.;H — 56 40 1:0,7143.




100000 7.

in 100000 T.

Rest 21,8 Teile Cal
Cal) 1st 21.2 W 0,7143 15.93
T

100000 W asser.

2. Gewichtsanalytische Methode.

Zur gewichtsanalytischen Bestimmung des Calcinms he-

nutzt man von Wasser unter 20 Hirtegraden 1000 cc, von hiirterem

3 ol | = 1 1. r Y. i I .
Wasser 500cec. welche nach Zusatz von Salzsidure bis zur sauren
Reaction auf uneefihr 150 ¢ r-i:s;'r-ul.'lrn|u!'l werden., [he Fli

wird dann mit Chlorammoniumlosung und mit Ammoniak
i r/‘:l-]1 .-‘ie'|r| -|-]||,-'I []:']r'

Alumininmhydrat abzuscheiden. Ist ein Niederschlag entstanden,

ersetzt und ei 1s8en, um Ferri- und

20 filtriert man diesen ab nnd fingt das Filtrat in einem FErlen-

ir'sehen Kolben auf, der bei 250ec einen angeklebtem Papier-

streifen als Marke Man erhitzt zum Sieden und fillt mit

lang entsteht; dann

ninmoxalatlosung, so lange noch eine F%

fiillt man bis zur Marke auf, schiittelt nm und lisst absetzen und

man nun nochmals das Volumen der ].“]i'-'-‘*i,l_','"

at, filtriert man 200 ce der klaren Fliissig-

keit ab und stellt siezur Bestimm ungdes Magnesiums

r Seite. Den Rest der Flilssigkeit filtriert man in ein be-
mderes und bringt schliesslich den Niederschlag selbst

aufs Filter, wiischt den Kolben mittelst einer Federtahne mit

und sammelt auch diese Fliis irkeit ohne Verlust

Vellg

aut den iter. Ist die Fliissighkeit abgelanfen, so siisst man den
Nied: mit kochendem Wasser ans, bis l,:l}i[IHIﬁIJII]IiP‘I' nicht
mehr gebldut wird. Man lisst abtropten und trocknet das Filter

rockenschrank. Dann lost man den Niedersehlag iiber einem

Boeen Glanzpapler von dem Filter. schiittet ithn in einen Por-
Z n- 0d I'I.|Ii|!1il-_j_" l, verbrennt das Filter in emner Platin-
pirale und gliitht Niederschlag und Filterasche schwach. Nach etwa

10 Minuten lidsst man erkalten, befeuchtet den 'i‘iv;;"-linl.-nlt mit
a0 in CaCO,zu

vandeln, und trocknet wiedernm im Damptbade vorsichtig ein

dsung, nm etwa gebildetes (

: )
Ammoninmearbona

and elitht nochmals schwach: dann lidsst man iiber Schwefelsiure
erkalten nund wig

. Hatmandas Gewicht notiert, so wird nochmalsbe-

:knet, geglitht und nach dem Exrkalten iiber Schwefel-

£




e I D _ o
una berechnet den Rest, der ans (CaCO
durch Mualtiplication m

100, : Ca 100: 56 = 1 :0.56

1el: Das uns vorliegende Wasser ereab ans
500 ce \\-.|_-'_-='|'
100 e

) 1l’;|H
100000 Teile Wa 1 18,5 Teile Ca )

';'-.I'.II'”.""lll|'il

v y J S :
mmphosphatiosung 1n

s
fi
i
-

Man li 1 und bringt

ELZ0 den INlederse

an den \I\..i'lllujlili"'!']_' les B '-|-|"_:::|.----=' ilf.Il|-<'_= len

211 absets

klare

einer federfahne gb und bri ihn ebenfalls aufs Filter.

man mit ungefiihr 21,0 . Ammoniak

:\!-|l;:|il'|'.‘-.|:;||
lureh Ag NO,-Lidsu

Dann wird das Filter dureh

iihersitt

wenig getrocknet, jedoch niclit
gnt veraschen lidsst, darant]

einen tarierten

1ach Verbrennung
va o Minuten lang auf einem

schliesslich e

Der teuchte :‘\-il'l|-'|'.~'|'j|l.|g hesteht aus Ammoninm

]Ill'!"\lll!|.|= .Tl;[_g_,._\-,:l;f’i:l) 6 !f_,l}|; ,||“.|.::_l (1331 . 1s I

rilLien veriert 1
.-\I'II!'.L'I_'

und Wasser und hinterlisst Magnesiumpyrophosphat

2 (Mg . NH, POy) = 2 NHy + HyO 4 _ﬂ:i-_»|'..'].'
aus dem das Magnesium als Oxyd durch Multiplicati
berechnet wird:

Mg, P 0;:2 Mg O = 222:80 — 1:0.36.

Ii--fsl-ic-e; Das uns vorliegende Wasser o

200 pe ],f'-:&-lr‘.i: =400 ce Wasser "I.I_]“*'E]_'_': 1'11_ P._. 0

=0),0656 o Me ()

100 o - = (,0164z Mg

1O0000 T

2 Wasser = 16,4 Teile McO.

(.1 1).56 L2 o (g (),




Bestimmung der Schwefelsiiure.

Man bestimmt die Schwefelsiure als S0, al).
a. Annihernd erhiilt man den Gehalt an S0, durch Rech-
des Wassers, wenn die Reaction

”;!IS 18T. Die bleibe

L=

risen | anil
d Ca S0, oi lieses
T y
Liosung o ) e X
Clal) : SO 56+ =20 1.43
mul man die bleibende Hirte mit 1.43 uud er-
! 1l ernd die Menge des vorhandenen SO,

Beispie Bleibende Hirte eines Wassers = 11,56/
S0 ne Beriicksicl ron Cl und No O;) 1.43 > 11.66
6,03 T 30 ] Teilen Wasser.

an die Schwetelsinre gewichts:

mit Ba €l

300 ce Wasser werden mit

Salz i zur sauren Reaktion wverszetzt, zum Kochen erhitzt,
nnd darauf mit heisser verdiinnter Chlorbaryumlésung (1 :40)
o =0 noch eine Vermehrung des entstehenden Nieder-
S mmen werden kann, Alsdann setzt man noch

1 { |
c P o
.|_.L||- KOI1Z

itriertere Lisung hinzn und lisst

t vz T b 11 .4 13 MNiiasiorlzart
4 DsCTEEIL, jl'l:l'_-l 1l Inen i e I_lll.-.n:\,'\"nl

indem man dieselbe an einem Glasstab herablaufen
.\‘i"ll"l'.‘"llliL: e1in

Male mit destilliertem Wasser aus und bringt ihn sehliesslich

lisst, kocht den im Glas zuriickbleibende

1 \
ederfahne anch aufs

ter Zuhilfenahme einer F

abtropfen, presst s Filter zwischen

ich trocken und bringt es in einen ta

Platintiegel, verbrennt es und glitht den Tiegel-
rein weiss 1ist. Dann ldsst man erkalten und

Der Riickstand besteht aus Baryumsulfat (Ba S0;)

ergiebt den Gehalt an SO; nach dem Verhiltnis,
235 : 20 (B S - (0.3433.
Man hat deshalb nur das Gewicht des Riickstandes

enthaltene Menge SO, zu

zu multiplizieren, nm die d:
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Weimar's \\’ii:—-‘-"l'll':fllIilﬂj"\"ﬂi:-:‘-'l"]'
300 ce Wasser

0,0052Y9 ¢ 80,
100 ce Wasser - 0001763 2 S0,

100 000 Teile 1.763T. SO,

Ein Pumpenwasser erg
aus 300ce Wasser = 0.2395 ¢ Ba S0,

in 100,000 Teilen 27,397, 30,.

Gutes Trinkwasser s
100000 Teilen enthalten.

V1. Bestimmung des Chlors.

a) 50 oder 100cec Wasser werden mit 2—3 Tropten gelber

Kalinmehroma

tlosung (K;CrOy) wversetzt und mit 1, AgNOs-

+

Liosung bis zur rotgelben Farbe titriert.

l ee verbrauchter 1f:n A NO. fillt Llli"'].'::‘:-‘r'_: Cl. Um den

‘hlorgehalt von 100000 Teilen Wasser zn finden, multipliziert

{

man die Anzahl der verbrauchten ce Silber

dsung mit 7,1, wenn
man H0ec, oder mit 355, wenn man 100 ece Wasser in Arbeit
genommen hatte,

by Wendet man statt 50ce Wasser 525 ce ( 1 o-ilg \.:\-:I('}!

! |

an, so zeigt lee Yy AgNO; = 16000 ! also in 10000 Teilen

Wasser 1 Teil Chlornatrium an; die zehnfache Menge der ver-

n Wasser

brauchten ce Silbernitratlisung also die in 100000 Teile

enthaltene Menge Chlornatrinm.
Leitungswasser ans Weimar brauchte
zin 100 ce Wasser — 0,3¢ce Y, ArNO..

enthielt also = 0.3 X 3,50 Teile Cl
1.0656 Teile C'1 in 100000 Teilen Wasser.
i"-lt'r.]l-:rl\*_'u-'cr-l‘ aus Weimar verlangte zur Fillung
in b3,0ce Wasser 1,1ce 14y Ag NO,
enthielt also in 100000 Teilen Wasser — 11 Teile Na Cl.

r
; ]

(utes Trinkwasser soll nicht mehr, als 2—3 Teile Chlor.

‘.'!!T"'I'f""_"l:"[]Il 3.8—5 Teilen Kochsalz in 100000 Teilen enthalten.

VII. Bestimmung der Salpetersiure.

Die Bestimmung der Salpetersiure beruht aut’ der Entfirbung

arbt

[ndigo gelb unter Bildung won Nitroprodukten. Da sie abe:

einer Indigolosung durch freie Salpetersinre. Diese Sidunre
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e oreanische Stoffe oxvdiert, so muss man dafiir Sorce

aoen. dass solche in dem zu analysierenden Wasser nicht, oder

er Menge vorhanden seien.

Zur Bestimmune bedarf man einer hinreichend verdiinnten

[ndigolésung, reiner konz. Schwefelsiure und reinen gepulverten
Kalinmnitrats.

Die Indigoltsung wird erhalten, indem man 1g reines In-
. g

r
g0

tin mit 20 ce reiner konzentrierter Schwefelsiure innig
94 Stunden bei Seite gestellt. Darauf wird die

i

entstandene tiefblaune }]E_-:.-],-:[;ﬁ_-\' 111 |E'.5 Liter destilliertes Wasser
oerosSsen, gl:||! ||_,'|_- 1;;!]|)’,|' ];;1|'.|: ||_='II1 ;\\.ll_‘-'r'r-_?:l'll ”]T.']'Er‘]‘r.. l ]ii‘ [\':I]i”“].'

atlosune erhilt man durch Auflésen von 0,0962 reinen Kalium-
in 1 Ltr. Wasser (= 0,060 HNO;g 0,05143 N, O;). Die

konzentrierte Schwefelsiure muss sich gegen Brucin- oder Diphe-

=
y

nitrats

indig indifferent verhalten. (S. Erkennung

:|\'i;|:a:i!:][l_==11|_: vollst
der Salpetersdure 5. 16Z.)
Die Stellung der Indigoldsung geschieht nun in der Weise,

;_:I--\- Do Il_r'|' |{cul|7.. H-'}|‘.\'r-§»-|.-."|'ll['f' Jr]i1 ?n'u' t]l']' E'\_:':liil]u:':'lil_':tt-
i vermischt werden, und zu der Mischung solange

[ndi

sung gesetzt wird, bis eine blangriine
it auftritt, welche einige Minuten
I

berschuss an Indigolésung dart nie-

in der Fliissigke
] 1

mals zucesetzt werden. Verbraucht man hierzu weniger, als

i - 1.7 .01
S "l.I!'I; pieibt. }J}I.

-
» 5

B oo, dass durech 5Hce
K NOg-Lisung genau dce Indigolosung entfirbt werden. Dann

so0 verdiinnt man die imiig‘u]ilﬁlln{_{ soweit

entsprechen
Hee Indigolisung 0,060 HNOy in 1 Liter Wasser, oder

- N ()=
INQDg : —=—

63 :54 — 1.0:0,857 1ist,

well HN

0,060 X 0,857 = 0,06143 ¢ N5 O; in 1 Liter Wasser.

Ausfiihrung der Bestimmung.
Man macht zuniichst eine Vorprobe, indem man mit der
Pipette Hee konz Schwefelsiure in ein kleines Becherglas oder
Kilbchen bringt, und hierzu 5 ce des zu priifenden Wassers zusetzt.

Dem (Gemisch lisst man nun aus einer Biirette Indigolsung
tropfenweise zufliessen, bis die blaugriine Farbe erscheint. Hat
man hierzu viel mehr, als Hee Indigolosung verbrancht, so ver-
diinnt man das gegebene Wasser soweit mit destilliertem, dass

man zur Blangriinfirbung von Hce ungefihr Hee Indigoldsung



|

hat. Um einen Uberblick zu erlancen, in w

11l ..!_‘Jll'Il"Iju
12

héltnis die Verdiinnung zu geschehen hat, muss man daran den]

dass die zugesetzte Indigoltsung der

nicht direkt proportional ist, sondern

:"-I--rl_:,'l' ll:lli:_:-:]i'u~'||||_~_-; unter Hee weniger :4;[|;...1-..

wird, als durch dieselbe Menge iiber Hee. So zeio

ce Indigolosung 05 —0,9—14—19—24-_29__395__34
Teile HNO; 05 —10—13—20-=25—30—35 —4.0

in 100000 T. Wasser,
&l olésung 3,95 —4,3 —4656—50—52—54—56—5.75
Teile HNOg 45 —50—55 —6,0—65—70—75—80

in 1000000 T. Wasser,
¢c¢ Indigolosung 5,95 —6,15—6.35—6.55— 6,73 —6.90 — 7.00

= Teile HNO; 85 —9,0 —95 —10,0—105—11,0—115
in 100000 L. Wasser,
ligolisung 7,3 5,0 30— 90— 95—10,0
HNO; 12.0—147—168— 19,3—223.
in 100000 T. Wasser,

Hétte man z. B. zu dem (Gemisch von 5ec Schwefe

inre und

5 ce Wasser 6,5 ce Indigolisung zur Blautdrbung nitig gehabt, so
1 diese etwa 10 Teile H NO; in 100 000 Teilen Wasser an.

enauen Priifung verdiinnt man also 50c¢e des Wassers mit
80 ce destilliertem Wasser. Von dem verdiinnten Wasser beniitzt
man je bce zu einem Versuche, deren man 4—6 11t und
dabei Achtung giebt, dass die [ndigolisung vor jedem neuen Zu-

satze vollstindig entfiirbt sei. — Aus den erhaltenen Resultaten
zieht man das Mittel und stellt es in Rechnune.

F(}=-

er Tabelle 5 T. HNO,in 10000

Brauchte man zur Bliuung im Durchschnitt, 4.3 co Ind;

[6sung, so zeigen diese nach ob

Teilen Wasser an.

Unsere Verdiinnung war 2 — 1, also
100 000 T, at".‘s].r'l'in;:[ii"ill_'l] Wassers enthielten 2 “ BT, H _\'l}_:
oder 100000 Teile Wasser enthielten 0.857 X B N-0:
= 4,285 T, N, O;.
Vill. Bestimmung der salpetrigen Siiure und des Ammoniaks.

shit |

wren nicht in den Rahmen unserer Arbeit,

-

i)

Trinkwasser ist als schlecht zu bezeichnen.




inung der Jodzinkstirkelosung bei

'Er']i--lll'lz '\.--1‘~!I:-::-' I '] I|£I|'|| 15

n, Minuten eintritt.
las von Caleinm- und '\[;!u-:.

inmsalzen befreite

1 = =
Nessler'schem versetzt und wvon
- 1'- 15 cm }\-u l't|l~-f- '\:--i1~_~<-iii|-'_':1' heoh-
htet. mehr als hellweingelb (wie Lig. ammon. anisat.)

] =] L

)
: . 0.6—1 ) 39R 5,17
8} LR . : .
-'_\,ll :"-5=|||'--|| =enr \'II'|
L8 ) = -

Reaction sof, tiefblan)

NH. Spuren - Spuren.

an Der Gehalt an Abdamptrickstand und an S0y kann bei

d Wiissern, die im Muschelkalk entspringen, stark vermehrt wer-
1- den, ohne den Wert des Wassers als Nahrungsmittel zu eeafithr-

1 den. DBesonders ist hierbei zu beriicksichtigen, dass kleine Ge-

meinden, Dérfer, einzelne Gehifte, meist nicht in der Lage sind,

sich durech Anlegung von Wasserleitungen besseres Wasser zu

ffen. Hohe Osxvdierbarkeit, sowie Vorhandensein von

NH, aber kennzeichnen ein Wasser als ,zum Trinken




II. Untersuchung und Reinigung von Kessel-

Speisewasser.

!!.-r' _'\]n-li:l-

hat Interesse daran, zur Speisung seines
Dampfapparates kein allzu hartes Wasser zu verwenden. Beim 0
Abdampfen harten Wassers bildet der Riickstand den Kessel- F
stein, Der letztere ist pulverig-locker, wenn er ans Carbonaten S
des Ca und Mg besteht: er ist dagegen fast zusammenhingend, b
wenn es viel Sulfate enthdlt. Man erhil4 also lockere Kessel- A
steine ans Wasser mit viel temporarer (schwindender) Hirte. |
dagegen feste Kesselsteine aus Wiissern mit hol bleibender 3

Hirte.

Man ermittelt die tempordre und bleibende Hiirte am besten
nach dem von mir verinderten H hmer’schen Verfahren, wie S.

und erfihrt

i

a) durch Sittigen mit titrierter Schwefelsiure die Grade \
temporirer Hirte, also die Gramme Ca0, welche in 1
100000g Wasser d. i. in Hektoliter Wasser als Bicar- | 2
bonat eelist sind : n

b duareh Abdampfen mit titrierter Sodaltsung und Zuriick- | i
messen des Ueberschusses an Soda mit titrierter Schwefel- ! o
sdure die Grammen (a Q). welche in 1 Hectoliter Wasser 1

als Sulfat oder Chlorid gelsst waren. A
Die Reinigung des Wassers

_f'l'.*"ljil'i'lf- nn l|:u|i.Ll'r'i|. 'EJI.‘.‘-
man fir jeden Grad tempordrer Hirte 0,01 Ca 0 in F

in Form von
Kalkbrei zu jedem Liter Wasser zusetzt. so dass eine alkalische

Reaction des Wassers kaum nachgewiesen werden kann. Nach
kurzer Zeit setzt man fiip jeden Grad bleibender Hiirte 0,02 o
calcinierte (entwisserte) 1009 ige Soda®) zn jedem Liter Wasser
hinzu und erwiirmt das Gemisch bis ungefihr 50° durch Ein-
leiten von Wasserdampf. Nach dem Absetzen des Niederschl

hebt man die klare iiber dem Niederschlage stehende Wasser-

ames

menge zum Gebrauche ab,

Von Soda mit reringare




III. Untersuchung von Harn.

der Nieren, besteht aus

Der Harn, der Abseh

einer wi

gen  Auflosung mehrerer anoreanizcher Salze und
. g

ischer Stoffe. Er ist im normalen Zustande von golde

und hat einen mnicht allzustarken eigentiimlichen Geruch.

Deln dusseres ssehen, wie aneh sein Gehalt werden wesentlich
beeinflusst durch die genossenen Speisen und den Gebraueh wvon

Arzneimitteln; aber auch durch krankhafte Erscheinungen im
sereich der harnerzeugenden Organe. Demnach ist die Unter-
suchung des Harns ein sehr aunsgedehntes und schwieriees Feld,
| unseres Planes nicht hineingehort, Trotz-
1

dieser Arbeit, die in jeder Apotheke vor-

kommen und aueh im kleinsten Landeesechiift cefordert werden,
o =

und deren Kenntnis dem jungen Gehiilfen von Wert und von
Vorteil sein kann. Hierhin gehért die Erkennung des Albumins

und die Erkennung und Bestimmung von Harnzueker. Wird die

Methoden noch dureh einige andere unterstiitzt

Kenntnis di

werden noch einige alleemeine (zesichtspunkte fiir die Be-

=)

11

urteilung des Harns hinzugefiigt, so ist dadurch zundchst eine

Grundlage gewonnen, anf der das Studium der Harnuntersuch-

ung, eines fiir den Apotheker so iiberaus wichtigen Zweiges der

alyse, aufgebaut und erweitert werden kann.

tzt nach Vogel folgende Beschaffenheit :

Der normale Harn be:
[“-'II':H-_' ";ilillL:I‘||1
Beschaffenheit und Consistenz: klar, wissrig, fliissig
Sediment: nieht vorhanden
Reaction: sauer
Spee. Gewicht 1,014 —1,027

Bestandteile:

Wasser 96,00
Harnstoff ab
Harnsiure 0,05
“-'I“.t"lliiu- iiil'l :‘lllit:‘
Saures _\:;:11_‘i'.li|.]l|||>=]|||;|‘i' 0,15

Chlornatrium 1.0

'EIIIIIL\lilH.-i‘lI}J-'lTZ U,Uo

Ammoniak 0,6

Freie Siure (Oxalsiure) 0.2




sich ausse

Harn

kranken

nischer Stoffe, von denen hier beriick

Grallenfarbstoffe
Blut

Albumin
Zueker

Sedimente,

I. Farbe und Klarheit

erkennt man, indem man den Urin in einem

Die Farbenseala unterscheidet
a) blasse Harne (farblos-stroheelh),
bl no ".|JJ|]|_' |[.‘|l';|tt ::‘|=1.t1;'€~:':JI.
¢) hochgestellte Harne (rotgelb-rot),
d) dunkle Harne (rot bis braune),
e) graue und griinliche Harne.
Gesunder Harn ist klar und triibt sich anch innerhalb 24

Stunden wenig oder gar niecht. Kranker Harn kann klar sein,

ist aber hiufig triibe und undurchsichtiz und setzt ein Sedi-
ment ab,
II. Die Consistenz

des Harns erkennt man beim Ansgiessen. Normaler Harn ist

kranker bisweilen diekfliizssig und schleimig

111. Der Geruch
des Harns ist eigentiimlich, wird aber bisweilen ammoniakalisch,
ditherisel, oder fleisehbriihiihnlich, Der Gebraneh von Arznei-
mitteln, mitunter sogar die blosse Beriihrung damit, ist nicht
ohne Einfluss auf den Geruch. Es geniigt n. A. das blosse Ein-
reiben mit Terpentinédl, um den Harn nach Veilehen riechend zu
maechen.

IV. Die Reaction

des Harns ist meist sauner, seltener neutral, und noch seltener

amphotér, d. h. blanes Lakmuspapier ritend und rotes blinend.
Reinalkalischer Harn ist kein gesunder Harn. Man erkennt die
Reaction dureh Auftragen eines Tropfens auf empfindliches Lak-
muspapier.




siel Harn. Man bringt den
meeschiittelte as oder hohes Champagner-
hedeckt !1irl--l'~' ||-_;"|' --}'.I--|' 1;‘!:_-4].|‘|_1T'-5 |i|';|lj ldsst absetzen.

as nach 12 Stunden erhaltene Sediment beobachtet man unter
dem Mikroskop, wihrend der umgeschiittelte Harn gsechon vorher

chemiseh untersucht werden kann. Man erkennt dann foleende

p

1 Urin is wart. klar und triibt sich nach
T bis zm htigkeit. Man erwidrmt den
_:.l ||\\
"\ verschwindet die Triilbung bei Anwesenheit von Uraten
(harnsaunren Salzen). Von diesen zeigt

.. harnsaures Natrium und Ammonium aus

saurem Harn sehr kleine amorphe, meist rotbraun
irbte Kiornchen, oder kleine ;_'11‘1-—1‘:[:115#']1? l{]"\.'.';Ti':l:l"_
iglkeit

g harnsaures Ammon aus alkalischer Fliis

mit Strahlen besetzte Kugeln (Stechapfelform),

) die Tritbung verschwindet nicht nach dem Erhitzen.

Man setzt HCl hinzu, dann entsteht

o, kel

e Lbsung: Harnsdure aus sanrem Harn

tern

talle. in Rhomben, sechsseitigen Bld

1
bildet Krys
[ 1'],-r_~ i;[ 80g. \\—I"'Z.";]I'i]i‘

and soleche mit krummer Ober
ler ]“'l"jn'l:ﬂiﬁ{r'l'i'n|'1||. Befenuchtet man eine Probe des
Sediments mit Salpetersaure, trocknet ein und be-

ak, so entsteht gine

netzt den Riickstand mit Ammoniak,
schin purpurote Firbung (Murexid- Reaction).
3. klare Liosung: Calcium- und Magnesiumsalze.

az. Tricalecinmphosphatansneuntra lem und alka-

lischem Harn bildet weissliche Flocken; Diecal-
" : 1 T S A ey

cinmphosphat ans saurem Harn zeigt farblose
i

jegium-Ammoninmphosphat bildet Kry-

iit abgestumpften Endflichen (Sargdeckel-
form) nur in alkalischem Harn.
v, Caleiumoxalat entsteht nur ans alkalischem

’- Harn, Seine Krystalle sind characterisiert durch
: die Briefcouvertform oder erscheinen als abge-

18

gtumpfite Quadratoctaeder.
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2. Der Harn triibt sich nicht bis zur vollst:

as Sediment enthilt

SLCNTIZKelT;

a) Schleim; wi

Ly

Urin am Grunde der vermehrt sich

auf Zusatz von Essi st sich aber bald auf Zu-

satz von etwas Salzsiinre.

b J:lI:'|Igl‘.l_l'l,u-_'L'l'i||']]: o

ringer roter pulverig

der Harn enthiilt Eiweiss und ist hocheestellt bis dunkel

pefirkt. Die Blutkirperchen sind vereinzelt, nicht zu

Geldrollen ‘.4'I'-'iJ]]|'_‘f. zeigen 1m Centrum einen dunklen

Schatten, von einer Aushdhlung herrithrend. Im Wasser

en sie zu kugl

oder hnsenttormigen Kérpern auf,

i
Eiter: farblose Korner, den kleinen Kornchen des
Schleims dhnl

ch, Beim Befeuchten mit Eisessig erkennt
man deutlich die Anwesenheit eines Kernes in jeder Zelle.

d) Harnsiiure und harnsaures Natrium an den Krystall-
tormen erksnnbar.

dll-']:'u | rt ]I]f‘illl-]_.

Andere Sedimente miigen hier unberiick

Man erkennt in einem vorliegenden Harn: den

VI. Harnstofl,
. Y 1. Al . .
wenn man circa 100ce Harn bis zur Extraktkonsistenz ein-

dampft, das Extrakt mit Alkohol auszieht, und den alkoholiscl

Auszug mit starker, aber reiner, nicht NO, - haltiger Salpeter-

i Niedersel

sdure versetzt. Ein entstehender krvstalliniscl
besteht auns .-—il]L'H‘t'r‘l'ﬁil'ltl':'rlj Harnstoff,

VII. Harnsiiure.
100—150 ¢cec Harn werden mit 5ece konzentrierter Salzsédure

vermischt und 2 Tage bei Seite gestellt. Es entsteht ein

lich-brauner Absatz von Harnsiiure, welcher mit Salpetersidure
befeuchtet, eingetrocknet und mit Ammoniak 11-,'-1'u[r1'|,_ gine purpur-
rote Farbe annimmt,

VIII. Caleium- und Magnesinmphosphat nnd Calcinmoxalat.

200ce Harn werden mit Natronlauge versetzt; es ent

ein Niederschlag von Phosphaten und Oxalaten. Man iibex
stark mit KEssigsiiure; dadurch werden die Phosphate
withrend Calciumoxalat als Riickstand bleibt,

Aus der essigsauren Losung werden Calcium- und Magne-
siumphosphat gemeinsam mit Natronlauge gefiillt.
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IX. Gallenfarbstofle

rkénnt man durch Schichten des Harns iiber konzentrierte gelbe

rbstoffe erzeugen eine gr

he allmihlie vo

n untenher in gelb und rot iibe reeht.

\ ."‘-ll.'llllii]|| (Mucin).
_'.'!"-:"il"ll ‘\rh!_ Wasse

Hee Harn werden mit dem :
versetzt. ]-;‘ “l

and mit 10—20 Tropfen Essigsi

Harn, so entsteht eine Triibung, d

- gemischt

chleim 1m

ie auf Zusatz von einigen

#

[ropfen Salzsiure wieder verschwinde

XI. Blut.

I||r'r|"|1":i.:|1|‘|f, =240
|
iss. welches in diesem Falle nicht weiss, sondern braun anssieht.

Auch die Félh dureh Natronlauge (s. VIII) erscheint

erbel nicht weiss, syn hraun.

Erwirmt man bluthaltigen Harn mit etwas ¢

raunrot. Gleichzeitig entsteht eine ung von KHi-

X1 Eiweiss

te Harn wird

a) Der durch Filtration oder Erhitzen gekliia
hendheiss mit einigen Tropfen Salpetersdure versetat. Bei
. 1

regenwal Eiweiss im Harn scheidet sich dieses in dicken
SEe ] oken ab. Stammt das FEiweiss aus Blut, =0 ist
dasselbe meist rotbraun gefiirbt. (8. XL.)

eagenselas giebt man etwas starke Salpetersdure

ichtet diese mit dem Harn. An der Beriithrungs-

stelle entsteht eine weisse Tritbung oder ein weisser Niederschlag,

welcher selbst dann wahrnehmbar ist, wenn der Harn durch
Urate getriibt war. Vorteilhaft filtriert man hierzu den Harn.
Im Laufe von 12—24 Stunden I|11I"'|||:.:'.|5|E:T die .“*'fll]"‘“']‘:‘ﬁ]l]‘l‘

-l.r'li Eel‘.'l :-‘:‘:lll 11'1';_-||1 I;.i!.“-' |':f\\'|‘:_.n.ﬁ an -'I1-|-- l)|:-|'|,'l!.:'[c'|]l‘. WO s -451']I

als stiirkerer oder geringerer Niederschlag abscheidet und dadurch

1ich mit triitheren Proben cestattet. Auf emntretende

i kein Wert zu Jecen.

igsiure versetzt. Eine

¢) Eine Probe des Harns wird mit I

hierdurch hervorgerufene Fillung von Schleim (Mucin) wird ab-

iltriert und das Filtrat mit Ferrocyankalinmlésung versetzt.
: 5

Das Eiweiss wird selbst in kleinsten Mengen als wei

s Triibung

oder weisser Niederschlag abgeschieden.
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XIII. Zucker.

a) Kine Probe des Harns wird mit

Natronlange versetzt. Zun dem Gemisch
sulfat [6sung, wodurch i
E\_lllr'i"l'||_\|[:-.'|', l6st sich

mit dem Zusatz auf, wenn das Kupferhydrat

triibt. Dann erwidrmt man., War Hamzucker zn

.-'\||Il:l"!' VoIl il-'l' l,”:l'l'iist-'

e ang gelbe trithe Streifen
keit und verwandeln sich beim Kochen in ej
roten Niederschl

von IKuj

iferoxvdul. f1|l__.|3l Farbt
Zeit cell i
als nachgewiesen nicht zu erachten: die Reduktion

von anderen im Harn vorhandenen K&rpern her.

rigelt erst nach ein

Probe der mnach 8. 195 erhaltenen Fehi

mit 3 Vol Wasser versetzt und zum Koe

Sleh noberze

|\'--:',.--

.von Harnzucker entsteht sofort ein ziecelroter

iederschlag durch Reduktion des CuS0, zu Cu.0.

ches iibrigens htcht selten neben Zucker

¢) 2 g Wismutsubnitrat und 4 ¢

in Natronlange zu 100cc angerieben und

oens den
von Zucker i

d. Zuckerhalt
oder Natronlaunge

vor dem Erwiirmen zug

td

0
3
+
3

2 Bastimmuneen
e

st Vavisva o badadindi bWl

I. spec. Gewicht,
Dieses wird direkt mit der Mohi'schen o
it Harn, der

en Temperatur dieser Zahl nahe kommt. Fiir

alten. Man verwend

jeden Grad
159 wird 0,000338 zugerechnet, fiir jeden Gradunter 159 wird
so viel abeezooen.

Normaler Harn zeigt ein spez. Gew. = 1,014 —1,027 bei 15°

Fester Abdampfriickstand.

Die Mengen der festen Bestandteile werden meist

getunden, sondern mittelst der Huesler'schen Zahl, Uin ¢

=
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Harns eines Erwachsenen zu berechnen, muss

m imlieh die zwei letzten Stellen des aut 3 Decimalen be-
: 2 & tes des Harns mit 0,233 multiplizieren,
Kinderh ahl 0,166,
e B ) 1 neg: =p. Gew. 1,016 feste Stolle =
16 233 3,128%,.
Harn eines Kindes: spec. Gew. 1.014; feste Stotl
: 14 > 0,166 2,024V .
[II. Die freie Siiure
| im Harn bestimmt man doreh Titration mit 1, KOH. — Genau

10ee der offizinellen Normal-Kalilange werden in einem 100 ce

K auf 100ce verdiinnt und wvon dieser Lauge
3 S n den 1 1 Becherglase befindlichen Harn zuge-
S = { ommener '|‘|'||'||I'l';‘l ant I':||||i.i.‘.ll|‘|i:'||l'!l'.
t ;8 1 ier keinen roten Fleck mehr erzengt
Benutzt man hierzu unter Zunerundelegung der Prozentwert-
i | : S, 129
ra
63 o Il I, g-aeq. von Oxalsdure, =0 1s
lee 1/, KOH = 0,019, Oxalsiiure; bei
6.5 H: I'1l ! 1o Z-aeq. VoIl Oxalsiunre '.
l ce 1 KOH 0,19, Oxalsiiure
\" _\i|::'ll‘-.'1-'j{|'l' leieht
\ AT empfehle ich fol-

halsiger Kolben wird mit frisch

mit einem dichten, zweimal

Die eine Durchbohrune 1st

1058€E1.

durchbohrten Kork

chmolzene

welches oben in eine zug
itze anslinft Die zweite Oeffnung frigt ein nach abwiirts
d

as letztere bringt man 10 cc 1; Salzsiiure

3 i;'.'l--ll',ii‘,i,||;:.-»']':-;||'_ = ||,;'; x-i|||:!|: _\.!I"—'II[';Hi'l“."l'\'ll”' i]'z

£ Ver -5‘:1:.‘.1‘!'__',' stelit. In d
oder 1; Schwefelsiure, und kiihlt es in etwas Wasser. Ist der

arat zusammengesetzt, so iltberzeugt man sieh, dass alles

indem man einige Lufthlasen aus dem Absorptionsge-

sanet. Die Korke schliessen, wenn die Sdure im freien

Schenkel des Absorptionsrohres niedriger steht, als 1m anderen

't Selhienkel., Ist dies erreicht. =o iffnet man den Kork des Natron-
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?-'\'.']I].il_'-‘.-uT .-clll-u 1

kalk-Kolbens, ldsst 5 ce. Harn hineinfliessen m

o o

ler den Kork. Dann erhitzt man den Natronkalk erst ge-

dann stark, bis keine Gasentwicklune mehr w: iehmbar

und mindestens !/, Stunde vergangen ist. Dann bricht man

mit einer Scheere die .“;']I‘II:f.a'- des zuegeschmolzenen Rohres ab und

san vermittelst eines Aspirators weni . Stunde Luft

t

durch den Apparat. Hierauf bringt man die Sdure ohne V
: _ 7

in ein Becher

fdrbt mit Lakmus und titriert mit

h der

rzun kann aunch dex

die unverinderte Sdure zw

Apparat S. 132 dienen.

Vorgang: CO(NHs), + 2 NaOH Na, COy + 2 N H,.
Harn |

B0 a0. 3

Berechnung:

Abgemessen 5 ce Harn, (Einf:
(zesucht CO(NH,)s Mol.-G¢

\'-I!"_'"'-"Ei]-I‘_"'--]!-' e ,\\-I.:"‘||{[:-':ii:|'-' 1U e,

Hiervon durch 1f; KOH gesiittigt 6 ce.
Also durch N
1000 ee 'y Sdure 17e NH, 30.0 ¢ Harnstoff,

oo " 0080 o

resittiot ,

1 nn . - (] *) oy
b o L120) &
= I (5 1T v st 0
o ee Harn enthalten 0,120 ¢ Harnstoff

100 ¢c N 240 g Harnstoff' (normal!)
V. Harnsiiure.

anre ver-

100 ee Harn werden mit 5 ¢e rauchender Salz

setzt, das bedeckte Becherglas 48 Stunden moglichst in die

gestellt, Die mach dieser Zeit auf dem Boden und am

Glase festsitzenden Krystalle werden mit einer Feder mit kurzem
Bart losgelist, auf ein Filter gebracht, mit Wasser bis zum

Aufhoren der Salzsinrereaktion waschen, und endlich bei

1000  bis zum constanten Gewichte getrocknet,
Normaler Harn enthiilt etwa 0,05v, Harnsiure.

VI. Phosphorsiiure.

Die Bestimmung der Phosphorsiiure sei hier angefiithrt, zu-

|
1

1
L

afiir, in weleher Weise itberhaupt Phosphor-

ich als Beispiel

sdure massanalyvtisch bestimmt werden kann.
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1T Verwilittertes oalz

50 ¢ Natrinmacetat

bereitete Losung d

L L

enthiilt 0,005 ¢ P, 0.,

officinellem Natrinmphosphat; 10,

en zu |1

1 = 1- .
nund ol ce Kol

Uranvlacetad

VAL

il
i

23 Salzes (10

i Uranlisung geschieht nun 1n

.;',l_‘.|||:':|l|—'=j | '|?|f3.~':lrl_:'_'

anlisnne (ans einer (xlashahnbiirette)

Porzell:

ety [ A
Uranlosung han

b

r dnreh Absetzen geklirten

Z1n .,

zt man zum Kochen

versetzt wird,

T

10 ee s

| setzt. d:

bis die rote Ferrocyankalinmrea

Man notiert die ggsammeite Menge

nnd

heoinnt einen zZwelten

oefundene Menge Uransalzlisung auf einmal zusetzt

m Eintrif

lehe 20 ee. Natrinmphosphatlisung (= 0,1

i

t der Endreaktion |1'||51i-|-|;'\\'|'i-'|' mit der

Stande ist; diese Menge verdiinnt man aunf 20 e¢e und

I3

]

I ce Uranlisung

Ausfiithrung der Bestimmun

die ganze Lisung, so dass je

1 ce _\'u.1'['imn].]m_-'[:'iu;".lli'u_almj_';

ph
0,006 ¢ Ps O,

s kann gefordert werden:

o
=]

1. Bestimmune der gesammten Phosphorsiure,

)
phorsiiure.

) l;,._“.:n munge
3 timmung

ler an Alkalimetalle

2. Bestimmung der an Erdalkalimetalle gebundenen

nndenen

Versuch,

[ Later.

festes, fein zerriebenes Feri

der

anrer

ht werden, nnd die Mischung so lange

N

ceit das auf

eller auseebreitete Ferroeyankalinum zu

huss an Uranlésung hierdureh noch gebunden wird, noch

kktion
ver-

bei

an zu dem kochenden Phosphatgemisch beinahe die ganze

1l ||\']
]-.--:IIH—

nun gefundene Menge Uranacetatlisung ist disjenige,

o P, 0.) zu fiillen

stellt

F‘]:I'DH—

Phas-
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VIi. Bestimmung von Eiweiss.
50cc Ha lex
EA 0 ¢ .
| 1 inem |
prpg s, .
. 11 A ]' BT LS iI.i rLII'-_-"I{V:I‘|\'.‘I.-~‘-'!I'_""'-
| d n dem 1 ie Differenz
W lennoel recte bt | 1
711
ot VIII. Bestimmung von Zucker im Harn.
\m leichtesten ausfithy] lie Bestimmung des Harn-
| ; Foh ' her 1 erfordert e NNl
“Llu Tal |I| il _“.‘|||I'| l I1 & :l]l 1.
I
Darstell ng dei Fohl J"_r""-"]"“ Ldsun
Man wiet 24,639 ¢ reines trockenes, nicht verwittertes
et 83 in 300ce Wasszer, und verdiinnt die Li-
2 an list 178 ¢ Natronweinstein (Tart. natronat.) in 300 co
2n # o= . . . '
Wasser und mischi Lisung mit einer zweiten aus blg

iuflichen geschmolzenen Natrinmhydrats in 60ce Wa

| 1 . o L - | -
\nch dieses Gemisch von beiden Lisungen wird genau auf 800 cc
1171~ NYanl . . \
/ irkeiten bewahrt man eetrennt in Glas-

kithlen Orte auf.

3. Zum angenblicklichen Gebraunch mischt man genau gleiche

der sub 1 und 2 erhaltenen Lisungen., Die dadnreh

mntstehende tiefblane Farbe muss selbst noch durch 2 Minuten

fa
lanees Kochen der mit 4 Vol. Wasser verdiinnten Lijsung unver-
bleiben, nun Zucker im Harn bestimmt werden, so

ser

izscht man 30ce Kupfe mit 30cc Natronweinsteinlisung;

*von 20mm Weite und

rner bezeichnet man ¢
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mit den Nummern I-—VI auf kleinen Etique

ans |-EI.--Z' ‘__-i;:ri;;lin.:-i'lr--i'.'-- Do -||-;' p".,-";-'--.al.. 200

1"[..il'- !I!I‘I l.|'|'l!'“il||'. =1a I.,E' =) ee \".:.-1-1'{_

tersuchende Harn wird nun

Nr. VI zun 5e & 9

und nun erh

Wasserbade bei 1000, Es tritt alsdann die tfirbung in al
G

ern ein; bel eimmgen

sern, in denen die Zuckerme:

Reduktion der Kupferlosung nicht hinveichte, erschei d
tiberstehende Flissigkeit noch blau oder lich; 1n den Fille
aber, wo genng oder mehr Zucker vorhanden heint d
Lbsung iiber dem Kupferoxydul gelb. n diejenig
Proben, welche di ' m Auge zweifel-

haft lassen, ob nocl okeit vorhanden ist.
oder nicht. Man wverwende dickes

filter. Die klaren .1'.i||!'i':1" verden mit E

er  oder :-:'l-in!e' -

iure inbersiattict

ocvankalium wver-

und mit einer frischhereiteten Lisung von Ferr
setzt, Bel Anwesenheit von Kupfersalz in der Fliissickeit ent-
steht eine rote Tritbung oder ]‘.i'slliilll_:'.

Hat man nun 2 benachbarte Gliser gefunden, wvon

das eine, z B. Nr. IV ein Kupfer haltiges, Nr. V dagegen

-

'i|'| I1dn 'Eiill'i['l].‘*. 'I.'I.‘.'\ Z111

von Kupfer freies Filtrat ergab, so er:

;’:"I'.HI"I'?.'.IH.';'_' VOl Dee Jr"r-ﬁ'lp."'a".'r_r,f‘_u'|||\,+' E,-“n-ln:ln_f 4 ¢ Harn zn wenie
bee Harn aber zu viel Zucker enthielten. Man reinigt deshalb
|

(rldser und beschickt sie von Neuem mit e b ee Fehling'scher

ung und 20ce Wasser und setzt nun in dem Reagensolas
Nt 1 zu dee  Fehling'scher Lissung 4,2c¢e Harn
Nr. II zu Hee . . 14 e
Nr, TIT zu dce : ¥ L6 ce
Nr. IV zu bec - o 4.5 ce
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elt nun auf die eben angegebene Weise, welche

barten Litsungen (z. B. 46 und 4,8ce Harn) ein

kupferfreies Filtrat geben. Dann setazt

NI ehling’ scher Liosung 4.7 cc Harn nnd unter-
sucht ds dieser Mischung nach dem Erhitzen wie wvor-
he B ise es sich noch als kupferhaltig, so nimmt man die
Mitte zwischen 4.Y¥ und 4.8, also 4.75 ce als die redunzierende

Harnmenge an: ist das Filtrat aber l;|||.;',_-1-|']~.-.|'. 20 setzt ms:
4,656 c¢c Harn in Rechnung,
,\I'I!fl;l'!. \\E."

see Fehlin

i-i"'_'"'fll;\"“ Ve |||I. | 1 II.;.‘-'.‘-}-."!

L65 ce Harn als die gefundene Menge an, welche

osung reduziert, so werden unter den vor-

! 1

dee Febling'scher Lisung reduziert durch 0,025 o Harnzucker

und daraus e

sich folgende Rechnung:
4.65cc Harn enthalten 0,025 ¢ Harnzucker

0.025 % 100
100 ce Harn enthalten :

—— — (0,638 Harnzucker

d. i. 0,638%, Harnzucker.

der Harn mehr, als 2,59, Zucker. so ceniict schon
! ] 1 = -

Lee Harn, um 5 ce Fehling'scher Liosung zu entfirben, In diesem
verdiinnt man den Harn am besten mit 4 Vol. Wasser. und

tihrt wie wvorher. Natiirlich muss man dann das erhaltene

Resultat der Verdiinnung gemiiss mit B multiplicieren. Ob die
igt, le

lehrt ein Vorversuch durch Erhitzen von
oce Fehling'scher Liosung mit 20 ce Wasser und 1ee Harn, Man
verdiinnt, wenn das angestinerte Filtrat mit Ferrocyankaliumlis-
ung keine Rotfiirbung mehr goibt.

Verdiinnung nitig




Tabelle

der Atomgewichte einiger Elemente

1 Al 27 .4 Li 7
Sh Me 24
As \Min 0
Ba Na 23
P Phosphor P 31
.}'n |. I’ -J.-_‘
Cadminm Cd 112 Quecksilber He 200
Caleinm Ca 1O Saunerstoff 0 16
Chlor Cl 30,0 Sehwefel = 32
Chrom 'y 524 Silber \o 10%
f':i.‘\'i‘ll FI' ab Silicinm S1 a0
Fluor Fl 19 =tickstoft N 14
(zold An 197 Strontinm St 87,0
Jod J 127 Wasserstofl H ]
Kalium K 39 Wismut Bi 210
Kohlenstoff & 12 Zink Zin 65
Kupfer Cu b3,b Zinn Sn 118




Nachtrage.

I. Saturationsanalysen.

/]

4, Acidimetrie.

I. Acetum pyrolignosum rectilicatum,
Zusalz zn S. 71 Zei
Die stindige Kommission zur Bearbeitung des

e L

deutsechen Arzneibuches verlangl in ihrer Neubearbeitung des
Artikels Acetum pyrolignosum rectificatum: ,100 Teile sollen min-
destens 5 Teile Essigsiure enthalten* u. ,10 cem gereinigter Holz-
essig miissen wenigstens 8,8 cem Normalkalilange zur Sittigung

gebrauchen.*
XI. Phosphorsiure,

Freie Phosphorsinre auf acidimetrischem Wege zu bestimmen,
galt bisher fiir nicht maglich, weil bei Anwendung von Lakmus als
Indikator das entstehende sekundiire Natriumphosphat Nas HPOs
alkalisch reagierte, wihrend Gemische von Na: HPO4 und Nas POy
Lakmus sowohl réteten als auch bliuten; sie verhielten sich am-
photer. Prof. E. Geisler aber fand bei der Prufung des offizinellen
Natriumphosphats, dafs dieses Salz zwar Lakmus blaue, aber Phenol-
phtalein nicht rote. Er begriindete anf diese Erfahrung eine acidi-
metrische Bestimmungsmethode der Phosphorsiure durch Normal-
Natron- oder Kalilauge unter Anwendung von Phenolphtalein als
Indikator (Pharm. Centr. Nr. XXXV. 145), nach der im Anschluls
an das Arzneibuch folgende Forderung aufgesiellt werden konnte:

5 ccm Phosphorsiure sollen unlter Anwendung von Phenol-
phlalein als Indikator 29,5 cem Normalkalilauge sittigen.

Ausfiihrung.
i) .-'-,‘_J,l.ll,-"rh'?ﬂ-' Bestimmnng.
5 cem Phosphorsiure werden mit der Melspipetle abgemessen,
einem Becherglase mil etwa 10 eem Wasser und einigen Troplen
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Phenolphtalein versetzt, und mit Normalkalilauge bis zur bleibenden
1otung titriert.
Chemischer Vorgang und aequivalente Mengen.
Beides ist aus nachfolgender Formel ersichtlich:
Hs PO+ + 2 KOH = KaHPOs 4 2 H20
98 aeq. 2 =< 56
49 aeq. 56.
Berechnung.
Acidum phosphoricum,
Einfache Bestimmung.
Abgemessen und in Arbeit gemommen: 5 cem Acid. phos-
phoric. (spez. Gew. 1,154).
Gesucht Ha PO« Mol.-Gew. 98. Aeq.-Gew. 49,
Man titriert mit 'y KOH; Phenolphtalein als Indikator,
Gebraucht zur Sittigung 295 cem i KO

1000 cem Y3 KOH sittigen 49 ¢ Ha POy
1 cem " ) 0,049 ¢ Ha PO4

29.5 cem 1 i 29,6 >< 0,049 g =

1.4455 o Hs POq

5 cem Acid. phosphor. enthalten 14455 g Hs POy

H00 eem . & - 144556 ¢ Hs PO,
100 cem = 1l - 28,91 ¢ Hs PO
28,21

100 ¢ (spez. Gew. 1,154) HaP Oy

1,154 ®
= 25,0% Hs PO,
0y Ihrekte Proze ntbestimmiunyg.

Ausfiihrung. Man schilzt den Gehalt der Siure ans dem
spez. Gew., bei offizineller also auf 25%,, dann wollen wir die Menge
zu verbrauchender '/ KOH Sdure auf 25 cem [estsetzen, so dafs
der Prozentwert von 1 cem ! KOH = 1% wire. Nun ist zundichsl
die abzuwiegende Menge der Siure aus der Prozentformel zn be-

stimmen. In dieser, P = = , ist bekannt
10a’
Prozentwert P = 1
Normallisung n = 1 = 1
abzuwiegendes Grammaequivalent a ist zu bestimmen; wir verwandeln

|
und erhialten a = g,

: ; ; n
die Gleichung in a
fhe ¢ 0P 10. 1
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Wir haben also von der Phosphorsiure % g-aeq. = 49 g
: . 4.9 =
abzuwiegen oder | 154 — 4.25 cem abzamessen und dann zu ver-
W14
fahren wie vorher. Ist das spez. Gewicht der Sidure nun durch

Has PO. allein hervorgebracht worden, so werden wir bei offizineller
Siure 25 cem Yi KOH zur Sittigung notig haben; enthill sie aber
primaeres Caleiumphosphat (Acidum phosphoricum ex ossibus oder
ad usum technicum), so wird man weniger Normallésung hrauchen
und die Prozentgehalte, nach dem spez. Gewicht und durch Titra-
lion bestimmli, werden nicht tibereinstimmen,

yerechnung.

Direkte Prozenthestimmung.

Abgemessen 4,25 cem = 4.9 g Acid. phosphor.
Gesucht Ha POs Mol.-Gew, = 98 Aeq.-Gew. = 49,
Man titriert mit 1 KOH; Indikator Phenolphtalein.

[0 )=

Gebraucht zur Sittigung 25 ccm ‘i KOH.
Wigt man von der gegebenen Saure 'fio g-aeq. von Hs PO

; ; n ‘
ab, so sattigt nach der Prozentwertformel P = T (S. 21).
g
] CCIl 1_| I\““ = i“'u H:_-;I'{ )4
25 cem Yy KOH = 25% Ha PO+
Also enthill die gegebene Phosphorsiure = 25% Hs PO4.

X1I. Bromwasserstoffsiinre

Anforderung der stindigen Kommission [iir Bearbei-
lung des deutschen Arzneibuches:

5 cem Bromwasserstoffsiiure sollen 18,7 cem Normalkalilauge
sittigen.*

‘-\,|;,;|'1']|];']|J];_r_ D cem der Siure werden in ein “I'L'}I.i'l";_."'!i'i:%
gehracht und unter Anwendung von Phenolphtalein als Indikator
mit Normalkalilauge bis zur bleibenden Rétung titriert. Der fiir
100 cem Bromwasserstoffsiure berechnete Prozentsatz ist dann noch
mit dem spez. Gewicht der Siure 1,208) zu dividieren.

Chemischer Vorgang und aequivalente Mengen

HBr 4- KOH = KBr + H:D

81 aeq. D6,



Berechnune.
Acidum hydrobromicum.
Einfache Bestimmung.
Abgemessen 5 cem Acid. hydrobrom. (spez. Gew. 1,208).
Gesucht HBr Mol.-Gew. 81. Acq.-Gew. 81.
Man litriert mit 4 KOH.
Verbraueht zur Sattigung: 18,7 cem 3 KOH
1000 eem i KOH sattigen 31 g HBr
1 ecem Yy KOH . 0,081 g HBr
18,7 eem Yy KOH . 1,6147 ¢ HBr
5 eem Acid. hydrobrom. enthalten 1.5147 g HBr
17 g HBr
I ¢ HBr

500 ecem 5 " = 151.4
100 eem 5 " .~< 30.29
30.294

1,208

100 o |:x"|u-',f, Gewiehi J208)

&

= 25% HBr.
XIII. Kamphersiinre,

Anforderung der stindigen Kommission Ffir Bearbei-
tung des deutschen Arzneibuches:

»1 g Kamphersiure soll 10 cem Normal-Kalilauge siltigen.*

Ausfihrung. Man wigt 1 g Kamphersiure genau ab, bringl
sie in ein Becherglas, tbergiefst sie mit 20 cem Wasser und er-
wirmt bis zur Losung; oder man lost sie in etwa 3 cem Alkohol
und setzt noch etwa 10 eem Wasser hinzu. Unler Anwendung
von Phenolphtalein als Indikator titriert man dann mit Ly Kalilauge
bis zur bleibenden Rotung.

Chemischer Vorgang und aequivalente Mengen:
Kamphersaure Cs Hia (COOH): = 200 ist eine zweibasische Siure,
die durch Oxydation des offizinellen Laurineen-Kamphers durch
HNOs entsteht. Gleichzeitig wird Kamphoronsiure Cq Ho (OH) (COOH)a

Hz:O = 218 gehildet, welche, wie auch anhingende Feuchtigkeit,
die offizinelle Kamphersiure verunreinigen kann. — Da die Kamphoron-
sdure aber ein hoheres Molekulargewicht besitzt, als die Kampher-
saure, so wird 1 g derselben weniger Normalkalilauge zur Sittigung
brauchen, als 1 g Kamphersiure. Naliirlich wird auch ein feuchtes
Praparal weniger Normal-Kalilauge siittigen, als ein reines. Der

Umselzungsvorgang ergiebt sich aus folgender Formel:
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CeHis (COOH): - 2 KOH = Cs s (COOK): + 2H30
200 ageq. 2 >< 56
100 aedq. 56.

Berechnung.
Acidum camphoricum.
Einfache Bestimmung.
Abgewogen | g Kamphersiure.
Gesucht Cho Hia Os.He Mol.-Gew. 200, Aeq.-Gew. 100,
Man titriert mit 'y KOH

Gebraucht zur Sattigung 10 eem 'y KOH
1000 eem Yy KOH sittigen 100 g Cio Hie O4. Hs
| eem i:"] KOH 2 0.100 B Cio Hig O4.Hs
10 cem i KOH . 1 ¢ CioHiaOs.Ha

| g Acid. camphor. enth. 1 g GioHia Os. Hs
1009 CioHie Os . Hg
[, Jodometrie.
I.bh) Titerstellung der Zehntel-Normal-Natriumthiosulfat-Losung
nach Yollhardt. (Zusatz z. 5. 106).

Sehr bequem gestaltet sich diese Titerstellung unter Anwendung
von Kalinmdichromat und Jodkalium nach Vollhardf. Bringt man
zu einer Lésung beider Salze verdiinnte Schwefelsaure, so werden
durch 1 Mol. KeCr: 07 genau 6 Atome Jod in Freiheit geselzt, nach
folgender Gleichung:

L

Ka Cra 07 +6KJ 1+ 7Ha S04 =4 Kz 504 -} Cra (S04)s + 71 Ha O 6.

R e T M R i CR el o e o e T il
Es sind also 2948 K:Cr2 O aeq. 6 > 127 J
419.13 Kg Cra O aeq. 127 -d
4,913 g Ko Cra O7 aeq. 12.7¢ J
aed. 100 eem I',_ Nag Sz Og.

Zur Ausfithrung der Tilerstellung benutzt man
1) cine Losung von 4913 geschmolzenen reinen Kaliumdi-

B

chromats zu 100 cem, 2) reines Jodkalium, frei von jodsaurem Salz,
3) offizinelle verdinnte Schwefelsiure. — 1 g Jodkallum lést man
in 100 cem der Kaliumdichromatlésung, in einem Kolben, setzt
5 cem verdiinnte Schwefelsiure hinzu und lifst das Gemisch einige
Minuten stehen. Dann lilst man aus einer Biirette die zustellende
.\-:111'fl||||ii|il1~'-|l|[;1||i"|:4IEII;_‘ zuflielsen, bis die Farbe der Flissigkeit gelb
geworden ist. Darauf fagt man etwas Jodzinkstérkeltsung hinzu
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und titriert bis zum Verschwinden der blauen Farbe, wobei zu be-
riicksichtigen ist, dafls die jodfreie Fliissigkeit nicht ganz farblos isl,
sondern des Chromisulfats wegen schwach griinlich bleibl. Trotzdem
ist der Uebergang ein plitzlicher, und wird durch kurze Uebung
leicht und sicher erkannt. — Nach den S. 55 gegebenen Regeln
stelll man dann die Natrinmthiosulfatlosune so, dals je 10 cem der-
selben zur Zersetzung von 10 cem der Kaliumdichromatlgsung hin-
reichen.
A. Analysen, mit dem Auftreten freien Jods endigend.
Ih, Lignor Kalii arsenicosi.

Zusalz zu S, 109, Z. 19.

Die stiandige Kommission zur Bearbeitung des
deutsehen Arzneibuches lalsl zu dem Liq. Kalii arsenicosi
eine fertige Losung von 1 g Natrimmbicarbonat in 20 cem Wasser
zusetzen. Diese darf ebenfalls nicht durch heflizes Schiitteln be-
reitel werden, weil dadurch ein Teil des Salzes unter GOs: —Fni-
wickelung zersetzt werden wiirde. Man hat also das feine Pulver
des Salzes in dem Wasser nur durch langsame Bewegung des Ge-
falses zu losen.

B. Analysen, bei denen freies Jod durch Thiosulfatldsung
gebunden wird.
VI. Liy. Ferri acetici (8. 120).
Das Priaparat fihrt von jetzt ab den Namen
Liguor Ferri subacetici.

Diestindige Kommissionzur Bearbeitung des deul-
schen Arzneibuches fordert, dafs das Gemisch von 2 cem des
Priparats mit 1 cem Salzsiure nach dem Versehwinden der rot-
braunen Farbung mit 20 cem Wasser verdiinnt werde und nach
Zusalz von 1 g Kaliumjodid bei gewdhnlicher Wiarme in ge-
schlossenem Gefilse eine Stunde sich selbst tiberlassen bleibe. Diese
Mischung soll alsdann zur Bindung des ausgeschiedenen Jods 18,5 bis
19,5 cem der Zehntel-Normal-Natriumthiosulfatlosung verbrauehen.®

Ausfiihrung und Berechnung s. S. 121.

YI1. Ferrum citricum (S, 121),

Die stindige Kommission fiir Bearbeitung des
deutschen Arzneibueches fordert:
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.05 ¢ Ferricitrat werden in 2 cem Salzsaure und 15 cem
Wasser in der Wiarme gelost und nach dem Erkalten mil
| ¢ Kaliumjodid versetzt. Diese Mischung wird bei gewihnlicher
Wiarme in geschlossenem Gefilse eine Stunde lang slehen ge-
lassen: es missen alsdann zur Bindung des ausgeschiedenen Jods
1718 cem der Zehntel-Normal-Natrinmthiosulfatlosung verbrauch
werden., *
Ausfithrung und Berechnung s, S. 122.

VIIL. Ferrum oxydatum saccharatum (5. 122).

Die standige Kommission fiir Bearbeitung des
deulschen Arzneibuches fordert:

.1 g Eisenzucker werde mit 5 eem Salzsiure iibergossen, die
Losung nach dem Verschwinden der rotbraunen Farbe
mit 20 ecem Wasser verdiinnt und, nach Zusatz von 1 g Kaliumjodid
bei gewohnlicher Warme in geschlossenem Gefifse 1 Stunde
lang stehen gelassen; es miissen alsdann zur Bindung des ausge-
schiedenen Jods 5—5,3 ccm der 7ehntel-Normal-Natriumthiosulfat-
l6sung verbraucht werden.*

Ausfiithrung und Berechnung s. S. 124 oben.

IX. Ferrum carbonicum saccharatum (S. 124),

Die standige Kommission zur Bearbeitung des
deutschen Arzneibuches fordert:

.1 g zuckerhalliges Ferrokarbonat werde in 10 cem verdiinnter
Schwefelsaure in der Warme geldst, nach dem Erkalten mil Kalium-

permanganatlésung (5 = 1000) bis zur schwachen bleibenden Ro-
tung und darauf mit 1 g Kaliumjodid versetzt. Diese Mischung

werde eine Stunde lang bei gewdhnlicher Wiarme im ge-
schlossenen Gefifse stehen gelassen; es miissen alsdann zur Bindung
des ausgeschiedenen Jods 17—18,8 ccm der Zehntel-Normal-Natrium-
thiosulfatlésung verbraucht werden.®

Ausfiihrung. Dieselbe ist im Wesentlichen aus der Vorschrift
ersichllich: von der jetzt vorgeschriehenen halbprozentigen Kalium-
permanganatlosung werden zur Oxydation von 1 g Ferr. carb. sacch.
etwa 10—12 cem notig sein. Sollte durch unvorsichtigen Zusatz
die Fliissigkeit deutlich rot geblieben sein, so mufs man durch Zu-
satz von etwas Weingeist die Entfirbung herbeizufiihren suchen.

Berechnung s. S. 125.
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IX a, Ferrum sulfuricum sicenm.
Die standige Kommission zur Bearbeity ng des deul
schen Arzneibuches hat diese Priifung neu aufgenommen: sie
fordert :

.LDie Lisung von 0.2 ¢ getrockneten Ferrosulfats in

B o
10 cem verdinnter Schwefelsiure werde mit Kalium-
permanganatléosung (5 = 1000) bis zur bleibenden R -
lung versetzt; nach eingetretener Entfirbung, die na-

tigenfalls durch Zusatz von ecinigen Tropfen Weingeisi
veranlafst werden kann, werde 1 g Kaliumjodid zuge-
geben, unddie Mischung bei gewthnlicher Warme im ge-
schlossenen Gefélse eine Stunde lang stehen gelassen;es
mussen alsdann zur Bindung des ausgeschiedenen Jods
mindestens 108 cem der Zehntel-Normal-Natriumthio-
sulfatlésung verbraucht werden.

Ausfiithrung ist in der Vorschrift genau angegeben: zur
Oxydation von 0,2 g Ferr. sulfur. sice, sind 7-—7.5 cem 0,5%, ger
Kaliumpermanganatlosung erforderlich. Die Jodhaltige Fliissigkeil
wird mit ' NazS:Os bis weingelb titriert, dann mit Stéarkel6sung
vesetzt und nun wird abermals bis zur plétzlichen vollstindigen
Entfirbung mit /1o NazS: Os vorgegangen.

Chemischer Vorgang und aequivalente Mengen.

Das kristallisierte Ferrosulfat mufs 35 36% Wasser
verlieren, um in getrocknetes Ferrosulfat iiberzugehen: diese
Menge bedeutet nahezu 5'f Mol. Hz0; demnach kénnte man dem
getrockneten Ferrosulfat die Formel FeSO4 4 1Y Has0O

= 179 geben. Seine Oxydation durch Kaliumpermanganat in
schwefelsaurer Losung findet demnach nach folgender Gleichung statt ;

10{FeSO4 41 1aHaO) 4+ S HaSO4 -+ 2 KMn(y =5| Fea(SO4)s |H+-KaS04 -

10 =< 179 — 316 2Mn S04 4-23Ha0O
0,2 0,0353

Ferrisulfat und Jodkalium geben Ferrosulfat. Kaliumsulfat und
freies Jod :

5[Fes(SO4)s] + 10KJ = 10FeSOs + 5K2S0« -+ 10 J.
also sind 10 >< 127
10 >< 179 FeSOs + 12 HaO aeq. 10 <1271

179 FeS0s + 142 HaO aeq. 127 J.



Berechnung.
Ferrum sulfuricum siceum.
Einfache Bestimmung.

Abgewogen 0,2 Ferrum sulfurie. sice.
Gesucht FeSO4 -+ 1YaHeO Mol.-Gew. 179 Aeq.-Gew. 179.
Man titriert mit /1o NagSz0s
(tebraucht zur Bindung des freien Jods = 10.8 cem Y10 Nag5:0s
1000 cem V1o NaeS:Os zeigen an 17,9 g FeSOs« -+ 12 HeO

1 cem - - HJI|?'.! 1) FeS(. } 1‘_..-.*. Hal)
10,8 cem 10.8 >< 0,0179 g

0.1933 g FeSOs4 + 12 HeO

11a HaO)

] *

0,2 ¢ Ferr. sulfur, sice. enthdlt 0,1933 g Fe S0y

200 g : 1933 ¢ FeSOs 4+ 12 HaO
100 g T o = 96,66 ¢ FeSOs -+ 1 HaO

= 96,65 g FeS0s -+ 12 H0
X. Ferrum pulveratam (5. 127).
Die standige Kommission zur Bearbeitung des
deutschen Arzneibuches fordert:
.1 g gepulvertes Fisen werde in etwa d0 cem verdiinnter

Schwefelsiure gelist und diese Lisung auf 100 eem verdiinnt. 10 cem

der verdiinnten Lisung werden mit Kalinmpermanganatlosung (5=1000)
bis zur schwachen Rotung wversetzt; nach eingetretener Enifarbung,
welehe notigenfalls dureh einige Tropfen Weingeist veranlalsl
werden kann, werde 1 g Kaliumjodid zugegeben und die Mischung
eine Stunde lang bei gewodhnlicher Warme im geschlossenen
Gefialse stehen gelassen; es miissen alsdann zur Bindung des aus-

geschiedenen Jods mindestens 17.5 cem der Zehntel-Normal-Natrinm-
thiosulfatlosung verbraucht werden.®
Ausfiihr

ung ist im Vorstehenden genau angegeben; zur
Oxydation von 1 g Eisen werden 11—12 cem der 0,5% gen Ka

ium-
permanganatlisung erforderlich sein. Im Uebrigen verfihrt man,

wie frither angegeben.
Chemiseher Vorgang, aequivalente Mengen, Be-
rechnung s. S. 127.
XI. Ferrnm reductum (5. 129).
a) In der hisherigen Vorschrift fiir die Priifung dieses Priparals
sind statt 50 cem Quecksilberchloridlosung zu setzen: 100 eem
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gepulvertem Quecksilberchlorid im Wasserbade unter
hiufigem Umschwenken so lange erwirmt, bisdasselbe

(7) geldst ist, die Flissigkeit nach dem Erkalten mit Wasser bis

zau 100 cem aulgeliillt und filtriert. 10 cem des Filtrats werden
zunichst mit 10 cem verdiinnter Schwefelsiure und hierauf mil
Kalinmpermanganatlosung (5 = 1000) bis zur bleibenden Rotung

verselzl; nach eingetretener Entfirbung, welche nétigenfalls durch

Zusalz von einigen Tropfen Weingeist veranlalst werden kann, werde

"

Kalinmjodid zugegeben und die Mischung bei gewdhnlicher

Wirme im geschlossenen Gefifse eine Stunde stehen pelassen:

es missen alsdann zur Bindung des ausgeschiedenen Jods mindestens
16 cem der Zehntel-Normalnatriumthiosulfatlosung verbraucht werden.
Ausfihrung

ist

im

Oxydation der Lisung von

10 cem 0,5% ger Kaliumpermanganatltsung notig sein.
Chemischer Vorgang,
rechnung s.

S,

129.

L1,

Iy.

Chloride neben

l

Vorstehenden

o
o)

Ferrum

Fenau
reductum

Fillungsanalysen,

Bromiden.

enthalten;

Zur

werden etwa

aequivalente Mengen und Be-

d)  Chlorwasserstoffsiure neben Bromwasserstoffsiure.

Die stindige Kommission

deutschen Arzneibuches fordert:

zur Bearbeitung

lll‘.:-\

L10 cem einer Mischung der Bromwasserstoffsdure
100 cem) diirfen nach genauner Satti-
gung mit Ammoniakfliissigkeit und nach Zusatz einiger

mit Wasser (3

Tropfen Ka

cr
4

inmechromatlésung nicht mehr als

9.3 cem

Zehntel-Normal-Silbernitratlisung bis zur bleibenden
Rotung verbrauchen.

Ausfiihrung.

Nach der gegebenen Vorschrift werde 3

g der

Saure mit Wasser auf 100 cem verdiinnt; von der Verdiinnung sollen

10 cem abgemessen und mit Ammoniak genau neuntralisiert werden.

Hier ist auf das .zenau® besonderer Wert zu legen.

Ein geringes

Varwalten der Saure konnte vielleicht das zagesetzte Kaliumehromat

in Kaliumdichromat und Bromkalium umsetzen, und dadurch un-

schiadlich werden; ein Ueberschufs an Ammoniak aber wiirde un-



[1
[1

209
fehlbar losend auf das gebildete Silberchromal einwirken, dadurch
die Endreaktion verhindern und falsche Resultate ergeben. Deshalb
schlagl Utescher (Apoth.-Ztg. 1392, Nr. 103 S. 637) mit Rechl vor,
die Neutralisation vor der Verdimnung der Sdure, und nicht mil
\mmoniakfliissigkeit, sondern mit Normal-Kalilauge vorzu-

nehmen: er empfiehlt folgende Ausfiihrung:

,3 g Bromwasserstoffsiure werden mit 9,25 cem Normalkali-
Jauge und hinreichend Wasser zu 100 cem Flissigkeit verdiinnt, und
von dieser Losung, die fiir mehrere Versuche hinreicht, werden dann
ie 10 cem fiir eine Bestimmung benutzt.*

Werden bei der Titration mehr als 93 cem Zehntel-Normal-
Silbernitratlosung bis zur Rétung verbrauchl, so erweist sich der
Prozentgehalt der Séure an HBr hoher als 25%. Stimmti dieser
erhhte Prozentsalz mit der acidimetrischen Bestimmung des HBr
(s. S. 202) und einem hoheren spez. Gewicht der Sdure, so ist die
Siure in der That zu stark; ist dies aber nicht der Fall, so liegt
der Verdacht der Anwesenheit erheblicher Mengen Salzsiure vor,

(hemischer Vorgang und aequivalente Mengen.

Beide ergeben sich aus folgenden Formeln

HBr + AgNOs AgBr -+ HNOs

81 170
HCl + AgNOs = AgCl 4 HNOs
ob,D 170
Aequivalentdifferenz: 81 — 36,5 = 44,5, (Niheres s. 5. 142 u. f.).

Berechnung.
Chlorwasserstoffsiiure neben Bromwasserstoffsinre.
Einfache Differenzbestimmung.
Abgewogen 3 g Acid. hydrobromic.
mit 9.25 1y KOH neutralisiert und mit Wasser verdiinnt, so dals
100 eem Lésung enthalten 3g Acid. hydrobrom. hiervon
]

genommen 10 cem Lisung enthaltend 0,3 g Acid. hydrobrom.

B
also zur Analyse verwandl 0,3g Acid. hydrobrom.
Gesucht I HBr Mol.-Gew. = Aeq.-Gew. = 81
[I HClI Mol-Gew. = Aeq.-Gew. = 36,5

Man titriert mit 4 AgNOs
Verbraucht zur Fallung 9,3 cem % AgNOs

1000 cem 4 AgNOs fillen 8,1 g HBr
1 cem u . 00081 ¢ HBr
9.8 cem o . 9.3 >< 0,0081 g =

0,07533 g HBr
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0,5 g Acid. hydrobrom. wiirden enthalten 0,07533 g 11Br
300 ¢ ’ 4 » 19,33 g HBr
100 ¢, 5 : 25,11 g HBr
= 95,11 g HBr.
Dieser Wert entspricht sehr nahe dem durch Acidimetrie ge-

g
fundenem (s. S. 202), sowie auch dem vorgeschriebenen spez. Gewicht

der Séure; hitte man beim Titrieren aber vielleicht 10 cem 10
AgNOs gebraucht, so verliefe die Rechnung folgendermafsen :

10 cem 2 AgNOs fillen 0,081 ¢ HBr
0,3 g Acid. hydrobrom. wiirde enthalten 0,081 g HBr
100 ¢ - s+ 27,0 g HBr

27% HBr.
Der Prozentgehalt tiber 25%, betragt 29 HBr. Er weist auf HCI

hin, und steht in demselben Verhiltnis zu der gesuchten Menge HCI,

wie die Differenz der Aequivalentgewichte von HBr und HCl zu
dem Aecquivalentgewichte des HCI, also
146 : 860 = 2 : x; x = 1,64% HCI
u. 20 — x = 23.36% HRBr.

I1V. Bittermandelwasser.

Zusatz zu S. 156, letzte Zeile:

Spez Gewicht der Aqua Amygdalarum amararum
des Arzneibuches ist 0,970 —0,980, also ergiebt sich die Sehluls-
rechnung :

\ / : s 0,0972

100 g Aq. Am, am. (spez. Gew. 0,970) enthalten =

: 0.970
= 0,102% HCN.

Untersuchung des Trinkwassers.
C. Quantitative Untersuchung.

Y1I. Bestimmung der Salpetersiiure (3. 180.)

Die Bestimmung der Salpetersiure nach der im Lehrbuch an-
gefiihrten Methode von Mayrhofer ist zwar unter den angegebenen
Vorsichtsmalsregeln leicht und bequem ausfiihrbar; die Gleichheit
der Resultate ist aber von der gleichmilsigen Ausfiihrung auflser-
ordentlich beeinflulst, so dals ich mich veranlasst [iihle, sei es zur
Auswahl, oder zur Vergleichung, die Murz-Trommsdorfsche Methode
(Tiemann-Gaertner, Untersuchung des Wassers, 1889. S. 185 und
36() hinzuzufiigen. Diese beruht aunf demselben Prinzip, als die
von Mayrhofer, giebt aber zweifellos bessere Resultate, als diese,
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wenngleich der Verbrauch von viel concentr. Schwefelsiure und das
Arbeiten damit fiir Viele nicht besonders angenehm ist.

Methode von Mara- -fr}'fera.\rf'ffr'l."'.

Diese Melhode heruht auf der Entfarbung von Indigo durch
Salpetersiure in heifser, stark saurer Losung. Man bedarf hierzu
folgender Reagentien.

. Kaliumnitratlosung: 1,871 g reines Kaliumnitralt werden
200 cem der Lisung werden

aufbewahrt. der Rest werpegossen. 1 cem Kaliumnitratlosung ent-
¥ PR o

in 1 Ltr deslillierten Wassers gelost;

hilt 1 mg Nz Os.

2, Titrierte Indigolésung; 1 g Indigotin (chemisch reines
Indigblau) wird mit 20 cem reiner conc. Schwefelsiure im Porzellan-
mérser zerrieben, und das Gemisch 24 Stunden sich selbst iiber-
assen. Alsdann giefst man die entstandene tiefblaue Losung in
100 eem destilliertes Wasser und verdiinnt die Flissigkeit soweit,

aals sie in einem Reagenzglas mittlerer Weite (ca. 13 mm) anfingt

durchsichtig zu werden. Man stellt sie dann so ein, dals 6—8 cem
Indiglosung von der aus 1 eem Kaliumnitratldsung entwickelten
Salpetersidure entfirbl werden.

3. Schwefelsiure : dieselbe darf, bei Anwendung reinen destillierten
Wassers. die unter IXa und X (S. 162) angegebene Reaktion auf
Salpetersiure und Salpetrigsdure nicht geben.

Titerstellung der Indiglosung. 1 cem Kaliumnitrat-
losung wird in einem gerdumigen Becherglase mit 24 ccm destil-
lierlen Wassers gemischt und raseh mit 50 cem reiner concentr.
Schwelelsaure versetzt. Zu der heilsen Flissigkeit lafst man unter
bestandigem Umschiitteln die Indigolosung zerflielsen, bis die Fliissig-
1at.

Man wiederholt nun den Versuch, jedoch so, dals man bei-

keit einen bleibenden griinlichen Ton angenommmen

nahe die ganze, vorhin gebrauchte Menge Indiglosung auf einmal
zu der Salpeterlosung zuselzt. Dann lafst man tropfenweise noch
soviel Indiglosung zufliefsen, bis die gewiinschte Griinfirbung der
Fliissigkeit erreicht ist.

Sind nun bei diesem zweiten Versuche weniger als 6—8 ccm
Indiglosung bis zum Eintritt der Endreaktion verbraucht worden,
so verdiinnt man dieselbe nach den S. 55 gegebenen Regeln soweit,
dals efwa 7 eem Indiglosung durch die ans 1 cem Kaliumnitrat-

lbsung entwickelte Salpetersdure entfirbl werden.



Dureh 2 neue Versuche iiberzeugt man sich nun von der wirk-
lichen Stiirke der Indigolisung und notiert den Wirkungswerl auf
der Signatur.
Bestimmung der Salpetersiiure im Wasser.

Hierzu macht man wenigstens 3 Versuche:

Versuch 1. 25 cem des zu prifenden Wassers werden
rasch mil 50 cem cone. reiner Schwefelsiure gemischt und die
Mischung durch mdaglichst raschen Zulauf der Indiglisung titriert,

Hat man
hierzu mehr als 7 eem Indiglésung gebraucht, so verdiinnt man das

bis die griinliche Farbe der Flissigkeit eingetreten

zu untersuchende Wasser soweit mit reinem destillierten Wasser,
dals nun 25 cem der Verdiinnung voraussichtlich 7 cem Indiglosung

entfirben werden. Hitte man z. B. 20 cem Indiglésung gebraucht,

so erhilt man den Verdinnungsgrad nach der Proportion:

2002 7= 25 wx oder = 100 1 y
dann ist x = 8,75 Y= da
dann bedeutet x die Menge Trinkwasser, die auf 25 cem, und »
die Menge Trinkwasser, die auf 100 cem zu verdiinnen ist. Man
wird vorteilhaft das letztere thun, und diese Verdiinmnung zu den
weileren Versuchen benutzen.

Versuch 2. 25 cem des verdiinnten Trinkwassers werden
rasch mit 50 cem cone. reiner Schwefelsiure gemischt, dann in
maglichst raschem Strahle 6 cem Indiglosung zugefiigt, und nun
(ropfenweise mit der Indiglosung bis zur Endreaktion vorgegangen:
man moge jetzt 7,2 cem Indiglosung gebraucht haben.

Versuch 3. 25 cem des verdinnten Trinkwassers werden
jetzt raseh mit 50 cem reiner cone. Schwefelsiure nnd 7.0 cem
Indiglosung gemischt und nun tropfenweise bis zur Endreaktion mil
Indiglésung vorgegangen, es sollen wiederum 7,2 cem Indiglosung
gebraucht worden sein.

Jerechnung. Abgemessen 8,75 cem Wasser

Gesucht Nz Os

Titriert mit Indiglsung, 7 cem = 1 mg N:O;
Gebraucht 7.2 cem Indiglosung
7 eem Indiglisung zeigen an 1 mg N:Os
7.9 eem E i : 1.0286 mg N2 Os
0,0010286 g Na:Os
8,75 cem Wasser enlhalten 0,0010286 ¢ N2 05
102,86 I
100000 cem . = —— = 11,76 y N2 Os

b P 5
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Untersuchung von Harn.
YIII. Bestimmung von Zucker im Harn,

Zusiitze zu 8. 197:

Zur Ausfiibrung der ins Lehrbuch aufgenommenen Methode
der Zuckerbestimmung im Harn ist es wiinschenswert, einen an-
nihernden Begriff von der Menge des vorhandenen Zuckers zu er-
halten; dieselbe erhilt man durch Versuch 1. der nachstehenden
Zuckerbestimmung, — Die im Lehrbuch besprochene Methode giebl

zwar sehr genaue Resultate, doch fillt die Beschickung der vielen
Reagenzgliser dem Analytiker sehr listig, so dals er lieber zu der
weniger genauen Bestimmung des Zuckers nach der frither iiblichen
Mehode zurlickgreift.

Indessen lilst sich die dltere Melhode des Arbeilens in offener
Schale noch in folgender Weise verbessern, wobei insbesondere demn
Umstande Rechnung getragen ist, dals die zur Zersetzung der Kupfer-
lisung notige Menge Harn auf einmal der Kupferlosung zugeselzl
wird, Die Endreaktion bildet das vollstindige Verschwinden von
Kupfersalz aus der Losung, und wird auf folgende Weise gut erkannt:

Auf einer Porzellanplatte verteill man einzelne Troplen einer
Mischung aus gleichen Teilen off. Ferrocyankaliumlosung und Essig-
siure: zum Entnehmen der Losung aus der Schale dient eine in
eine lange diinne Spitze ausgezogene Glasrdhe; berlhrt man mit
dieser das Fliissigkeitsnivean, so steigt in die Kapillare eine minimale
Menge Fliissigkeit, welche dann an die Ferrocyankaliumiropfen ge-
blasen wird, Durch Absetzen klirt sich die Flissigkeit bald voll-
kommen., so dals eine Filtration der obersten Flissigkeitsschichlen
iiberfliissig erscheint.

Ausfiithrung. Man stellt folgende 3 Versuche an:

Versuch 1. 10 eem Felling'sche Lisung werden mit 40 cem
Wasser verdiinnt, in einer Schale zum Sieden erhitzt und aus einer
Biiretle der zu untersuchende Harn in die Flissigkeit eingetriufelt.
Bei anhaltendem Kochen, bei dem man die starke Erhitzung der von
der Fliissigkeit nicht bedeckte Gefilswande verhiiten mufs, bildetl sich
rotes Kupferoxydul, und die blaue Farbe der Fliissigkeit nimmt all-
méhlich ab. Wenn die Farbe als bliulich nicht mehr erkannt wird,
priift man mit essigsaurer Ferrocyankaliumlisung, wie oben milgeteill,
und notirt die Anzahl der verbrauchten cem Harns, wenn die Li-
sung kein Kupfer mehr enthidlt und der Ferroeyankaliumtropfen
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nicht mehr gerotet wird. — Dieser Versuch hat den Zweck. sich

iiber den Gehalt des Harns an Zucker ungefahr zu informiren.
10 cem Fehling werden durch 0,05 g Zucker gefillt. Enthall

der Harn 1% Zucker, so sind zur Fillung 5 g Harn nétig; braucht

man mehr Harn als 5 ecem, so enthilt er weniger als 1%, Zucker
und bedarf der Verdiinmung nicht: man schreitet zu Versuch 3.

Braucht man weniger als 5 cem, so ist der Harn stirker und
mufls verdiinnt werden, und zwar so, dals die verbrauchte Menge
auf 5 cem oder ihr 20 faches auf 100 cem im Mafskolben mit Wasser
aufgefillt wird. Das Verhiltnis dieser Verdiinnung ist spéter zu
berticksichtigen. Nehmen wir an, wir hiitten 1,8 eem Harn zur Zer-
setzung gebraucht, so verdinnt man 1,8 cem Harn auf 5 cem
oder 36 ecem Harn auf 100 cem Lésung, also 100 cem Losung
36 eem Harn.

Versuch 2. 10 cem Fehling mit 40 cem Wasser verdiinnt.
in_einer Porzellanschale mit obigen Vorsichtsmalsregeln zum Sieden
erhitzt, werden mit 4 cem Harnverdiinnung gemiseht und aunfgekocht.
Zeigl die Ferrocyankalinmprobe noch Kupfersalz in Lisung, so selzt
man langsam verdiinnten Harn hinzu, bis die Kupferreaktion ver-
schwindet. Man merkt die verbrauchte Gesamimenge, und setzt bei

Versueh 3. zu 10 cem Fehling und 40 cem Wasser, die
in einer Porzellanschale zam Kochen erhitzt sind, beinahe die ganze
Masse verdinnten Harns auf einmal zu und kocht 1 Minute: dann
fiihrt man durch wenige Tropfen Harn die Endreaktion herbei und

nimmt die im Versuch 3 gebrauchte Harnmenge als die, welche
10 cem Lehling reduziert. Sie sei 4.8 cem:

Berechnung.

4,5 cem verdinnter Harn enthilt 0,05 g Zucker

100 ce o & | 0.05.100 S48 gl o
ap . S ia 1,04166 g Zucker
oder 36 ce concentrierler Harn ! 4,5 !

, 1,04166. 100 :

100 ceconcentrierter Harn = 55 2.89 g Zucker
'
: 2.89 ; :

1000 g cone. Harn (spez. 1,020) — 3.83% Zucker.

1,02
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