III. Chemische Untersuchung des Wassers,
qualitative und quantitative.

Die Natur bietet uns das Wasser nie

in reiner lorm,

in welcher es uns als der chemische Kérper Hy O bekannt ist

|“J_\T_ [ ".'\il'

sondern wir finden darin stets andere Substanze

gewissermaassen als seine Bestandtheile betrachten miissen. Die

Menge und Art derselben verleiht dem Wasser g

]':Il:i'l.-

schaften oder berechtigt zu Schliissen iiber d

Zut
Untersuchung des Wassers ist von be

sgsen Reinheit und

glichkeit in sundheitlicher Beziehung. Die chemis

Wi

nur zur Klarstellung der gegenwiirtigen Beschaf

sonder

gsondern

inshesondere zur Ermittelung der Art und Herkunft der Verun-

reinigung.

Bestimmung der suspendirten Substanzen.

[n der entnommenen Wasserprobe oder in 1,5 bis 2

derselben lisst man die schwimmenden Bestandtheile zu

sser an einem kithlen Orte ruhig

absetzen, wobeli man das W:

aufbewahrt. Ein Filter von bekanntem Aschengehalt wird bei

100—110Y getr( ek

und dessen Gewicht bestimmt. Das

stehende klare Wasser wird nun durch dassell

in einer trocknen oder mehrfach mit dem Filtrat ausgespiilten

Flasche aufgefangen und fiir die spitere chemische Ut

aufbewahrt. Den Bodensatz des zu prifenden Wassers bring

man auf das Filter unter 6fterem Nachwaschen des Geffisses m
destillirtem Wasser. Selbstverstiindlich wird man das Wasch-
wasser von der zu untersuchenden Wasserprobe fernhalten. Et-

waige an der Wandung anhaftende Stoffe sind mittelst eines
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Riickstand und Glithverlust. 21

Glasstabes, dessen Ende mit einem Stiickehen Kautschukschlauch

2 | ey . . " N - i ik
iiberzogen ist, loszumachen, Der Inhalt des Filters wird mit
destillirtem Wasser sorgfiltiz ausgewaschen, dann bis zur Ge-

wichtskonstanz bei 110° getrocknet und pach dem IErkalten im

Exsiceator im Wigeglischen gewogen.

Zur Bestimmung des anorganischen Antheils der suspendirten
Substanzen bringt man den Inhalt des Filters in einen gewogenen
o] und fiig
einer Pl tinspirale verbrannt hat, hinzu. Zur Verbrennung der

Platintie t die Asche des letzterem, welches man in

organischen Substanz erhitzt man den offenen Tiegel uber der
Flamme. Um etwa gebildete Oxyde von Caleium und Magnesium
in Karbonate wieder iiberzufithren, befeuchtet man den erkalteten
Riickstand mit etwas kohlensiurehaltigem, destillirtem Wasser,
verjagt dessen Ueberschuss und glitht nochmals gelinde.

Nach dem Erkalten des Tiegels im Exsiccator bestimmb
man seine Gewichtszunahme.

Die Gewichte der suspendirten Substanzen, sowie der anor-

ganische Antheil derselben werden mnach Abzug der Filterasche

auf Milligramme im Liter Wasser berechnet.

Riickstand und Glithverlust,
Das Gewicht der simmtlichen im Wasser gelésten (bei 100

bis 110°), nicht flichtigen Bestandtheile, der Riickstand, wird

ermittelt, indem man eine bestimmte Menge Wasser verdampft
und den Rest wiegt.

Ausfithrung. Eine Porzellanschale (besser Platinschale)
Yon ungefihr 50 cem Inhalt wird geglitht; nach dem Erkalten
im Lxsiceator wird ihr Gewicht genau bestimmt. Von dem
vorher filtrirten Wasser werden 300—500 cem abgemessen und
rbade in der Schale
[-ingml:nnljl't.,. wobei letztere nie iiber die Hilfte gefiillt sein darf.
Um ejn Vertropfen des Wassers beim Uebergiessen zu verhiiten,

Uiese Menge nach und nach auf dem W

Uberzieht man den #usseren Rand des Gefiisses an der Ausguss-
1 N . - . ~ . .

stelle mit einer #Husserst feinen Fettschicht und lisst stets das

Wasser vermittelst eines Glasstabes in die Schale ablaufen.

iss mehrmals mit wenig destillir-

Schliesslich spiilt man das G

tem Wasser aus und giebt das Spiilwasser ebenfalls in die
Schale, um es zu verdampfen. Sobald dies der Fall ist, wird

die Schale ca. 2 Stunden im Trockenschrank bei 110° gehalten;




r des Wassers,

hierauf lfisst man sie im Exsiccator erkalten und be

timmt das
Gewicht des Riickstandes. Das Trocknen ist so lange um je
1 Stunde fortzusetzen, bis die letzten beiden Wigungen voll-
stiindig iibereinstimmende Zahlen ergeben haben.

Die Verdampfung des Wassers muss an einem staubfreien
Orte ausgefithrt werden; um das Einfallen von Staubtheilchen
zu verhiiten, kann man auch einen umgekehrten Trichter in
einer Entfernung von einigen Centimetern iiber der Schale be-

festigen. Reines Wasser liefert einen nahezu weissen Riickstand:

je nach dem Vorhandensein von organischen Substanzen (auch
von gewissen Eisenverbindungen u. dergl.) nimmt derselbe eine
gelbliche bis gelbbraune Fiirbung an.

sr Wasser
rechnet und in Milligrammen zum Ausdruck gebracht.

Das Gewicht des Riickstandes wird auf 1 L

Setzt man den Riickstand der Glithhitze aus, so erfihrt
derselbe eine Gewichtsverminderung, welche man als Gliih-

verlust bezeichnet.
Ausfiihrung., Die Schale mit dem Riickstand, dessen Ge-

wicht endgiiltig festgestellt ist, wird auf einem Drahtnetz schwach

cgeglitht, bis man eine weisse Asche erzielt hat. Hierauf lisst

man die Schale im Exsiceator erkalten und bestimmt wi
ihr Gewicht. Die Differenz bedeutet den Glithverlust.
i')icsn G’
organischen Substanz allein bedingt, zur Gewichtsveriinderung
3T

welche sich unter dem Einflusse der Glithhitze abspielen. Salze

ist

keineswegs durch die Verbrennung der

des Riicl

andes tragen noch eine Reihe anderer Vorgiinge bei,

organischer Sduren werden in Karbonate umgewandelt, Nitrate
und Nitrite werden bei Gegenwart organischer Stoffe zerstirt
und Sulfate erleiden eine theilweise Zersetzung. Manche Salze

[:z. B. Gipﬂ} geben bei 110°? ihr Krystallwasser noch nicht

Um einigermaassen gleichmiissige Resultate zu erzielen, sind fol-
5 g L
gende Maassregeln zu beobachten. Zunfichst wird man bei dem
Glithen des Riickstandes nur bis zur ,dunklen Rothglut® vor-
gehen, um das Verfliichtigen der Alkalimetallchloride und den
Uebergang anderer Chloride in basische zu vermeiden. — Um
B B

die entwichene Kohlensiaure wieder zn ergiinzen, befeuchtet m

=

s kohlensiurehaltigem

=

destillirtem Wasser und verjagt das Wasser wieder bei sehr

den wieder erkalteten Riickstand mit etw:

schwachem Feuer. Von der Verwendung des kohlensauren Am-
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Chloride und Sulfate der Alkalien leicht in Karbonate umgesetzt

connen. — Behufs Vermeidung eines Verlustes an Chlor

ist es bei den an Chlorverbindungen sehr reichen Wassern an-
gezeigt, schon vor Ermittelung des Riickstandes eine Lisung
von kohlensaurem Natron von bestimmtem Gehalte im Ueberschuss
zuzusetzen. Hierdurch wird beispielsweise das Chlormagnesium
in Magnesiumkarbonat ibergefiihrt, wihrend das Chlor des
ersteren an das Natrium gebunden wird.

Die hinzugefiigte Gewichtsmenge des kohlensauren Natrons
wird schliesslich bei dem ermittelten Riickstand und Glihverlust

wieder in Abzug gebracht.

Trotz der vorerwihnten Maassregeln wird die Ermittelung

des Gliihverlustes nur dann verwerthbare Zahlen liefern, wenn
die organischen Substanzen in relativ grosser Menge vorhanden
:-il‘n],_

. Fillen wird es geniigen, die beim Glithen

In den mei

des Riickstandes sich abspielenden Erscheinungen (Farbenverin-

sbniss einer quali-

derungen, Auftreten von Geruch) als das Erg
ig

tativen Priifung zu registriren. Man hat dieselben zweckmis
in folgende Gruppen zusammengestellt:

1. Sind keine organische Substanzen und vorwiegend Kalk-

salze vorhanden, so tritt nur ein Weisswerden des Riickstandes
beim Glihen ein.

9. Tst wenig organische Substanz zugegen, so tritt beim

Erhitzen eine leichte Braunfirbung ein, die rasch voriibergeht

n Farbe weicht.

und schliesslich einer rein wei

3. Bei etwas grosserer Menge organischer Stoffe zeigt sich
an einzelnen Stellen Schwiirzung des Riickstandes, die erst bei
anhaltendem starken Erhitzen vertrieben werden kann.

L. Bei sehr grossen Mengen organischer Beimengung tritt
beim Erhitzen sofort eine Schwirzung der ganzen Masse und
daneben oft ein Geruch nach verbrannten Federn oder Haaren
auf; es ist schwer oder gar nicht moglich, eine weisse Asche zu

erzielen. (Fligge.)




Bestimmung der organischen Substanzen.

Methode nach Kubel-Tiemann.

Die Bestimmung des Gliihverlu

s des Riickstandes giebt

uns einen sehr unzuverliissigen Anhaltspunkt {iber die Meng

der organischen Substanzen. Einigermaassen erhalten wir ein

Jegriff von dieser Grisse, in

em wir bes

timmen, wieviel S
stoff zur Oxydation der vorhandenen organischen Bestandth
] . 7

benéthigt wird. Die verschiedenar
't oxvydirbare anorg

sammenset ?_I]!'Z:{

letzteren, der Umstand ferner, dass nische

Stoffe, wie salpetrige SHure oder Eisenoxydul

) _L’|t'|'r‘!1'.'.'|l'l-' el

Sauerstoffverbrauch bedingen, um in ihre héheren Oxvdatior

stufen

senoxvd) 1

deutlich erkennen, dass ein solches nur an

Resultate liefern kann. Dieselben sind jedoch, wunter ein:

verglichen, zur Beurtheilung des Wassers
sicht brauchbar.

Die Methode von Kubel-Tiemann griindet
schaft des Kaliumpermanganats, bei Anwesenheit

siiure Sauerstoff abzugeben. Der Vor

el ist

ang hier

2K Mn O, + 3H, D0, =2Mn8 0, +K,S0
1 2 g

Zur Ausfithrung der Methode 18st man 0.4 bis 0,42 Kali-

permanganat in 1 1 destillirt Wassers suf.

giebt pro Kubikeentimeter anniihernd 0.1 g
Menge des gelieferten Sauerstoffs wird genau durch eine Oxal-

siurelésung von bestimmtem Gehalte ermittelt. Oxalsiure Zer-

fillt mit Sauerstoff in Kohlensiure und Wasser nach der

Gleichung:
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Das Molekulargewicht des I\—il-ii'.'.|]f-‘;ll-!'11]£i!I:..{Illi:l‘E‘i betriigt:

K 39.0
Mo S
L) G4

Pro Kubikecentimeter 0,1 mg Sauerstoff verbrauchen soll, 0,7875 g

krystallisirter Ox

L

ire im Liter enthalten
16: 126 01:x

0,78TE

Eine der Oxalsiiure idquivalente Losung von Pern

durch genaues Abwiigen der entsprechenden Menge desselben her-

zustellen, ist nichft angingig, da geringe Staubmengen den Wir-

}zlmg;_\'v.-q;-:]l der Lisung vermindern., I nach mehrtiigicem
Stehen erl:

tanten Werth, den sie dann

die Losung einen kon

bei zweckmiissiger Aufbewahrung lingere Zeit unveriindert bei-
behilt, Wir

den Titer stellen.

sen daher von der Permanganatlésung zuniichst

Titerstellu:
erforderlich, ein W:

Zar _-\'.lsfi]}n'ung der 'I'ET.l-l'.'ﬁi'le|n_f_; st es

1isser zu besitzen, welches vollkommen frei

Von organischen Substanzen ist. Eine Porzellanschale von etwa
D0 . 1 . y . 2 . . . .
<00 cem Inhalt wird mit Salzsiiure gut gereinigt und mit destil-

lirtem Was

gereinigter Glasstab wird hineingele

ser sorgfiltig nachgespiilt. Ein in gleicher Weise

gt. In die Schale fiillt man

=]

100 cem destillirten Wassers und 5 cem verdiinnter (1:8) Schwe-

nige Tropfen Kalinmpermanganat hinz

dure. Es werden e
und diese Mischung 10 Minuten lang tiber dem Drahtnetze
im Sieden erhalten, Sobald Entfirbung eintritt, ist stets Per-
Manganat nachzugeben. Hierauf

Siiure

sst man tropfenweise Oxal-

ik

sung unter Umriithren einfallen, vollstiindige Ent-

I‘E"Ll'hai

Mittelst einer Pipette

r der Fliissigkeit eingetreten is
glebt man 10 cem Oxalsiurelésung zu dem so hergerichteten

Was

Clner Biirette solange Permanganatlisung tropfenweise zufliessen,

r hinzu und lisst hierauf zu der heissen Fliissigkeit aus

bis eben Rosafirbung eintritt.

Beispiel. Die 10 cem Oxalsiiurelésung bendthigten 9,4 cem
1\:-.]mm1\[:1‘311ung;'m:11Eu"u.cung, 9,4 cem = 1 mg Sauerstoff; deshalb

Piter — 9.4,

= E=




26 [TI. Chemisehe Untersuchune des Wassers.
Hat man etwa zuviel Permanganat zugesetzt, so erhitzt

man die Flissigkeit abermals zum Sieden, wieder 10 cem

Oxalsureldsung hinzu und verfihrt wie ol um den Titer

sicher zu gewinnen.

Ausfithrung der Wasseruntersuchung. Die Porzellan-
schale wird ausgegossen, nicht ausgespiilt. In dieselbe giebt

man 100 ecem des zu untersuchenden Wassers und 5 cem Schwe-

felsiure und erhitzt zum Sieden. Beim ersten Aufwallen fiigt
man aus der auf Null eingestellten Biirette einige Kubikcenti-
meter K:L}ilﬂ'r]l'!f‘.t'!'l't.‘ln_'_f:ln."..’_|J5511I]g hinzu, erhilt die Fliissickeit
10 Minuten im Sieden unter stetigem Nachgeben wvon Kalium-
permanganat, falls Entfirbung eintreten sollte. Die Schale wird
von der Flamme weggenommen und es werden 10 cem Oxal-
siiureldsung zugesetzt, worauf vollstindige Entfiirbung eintritt:
hierauf titrirt man mit Permanganatlésung, bis eben Rosafiirbung
auftritt, und liest sodann die Biirette ab.
Beispiel:

Es wurden verbraneht . . . . . . . 16.7 Kalinmpermancanal
10 cem Oxalziare

100 ecem Wasser

S (aed |\.|'||!|!| 1T
Da 9,4 Kaliumpermanganat = 1 mg Sauerstoff, so ent-
sprechen 7,3 =— x. x = 0,777.

Die in 100 cem Wasser vorhandenen organischen Stoffe be-
durften sonach 0,777 mg Sauerstoff zu ihrer Oxydation, demnach

treffen auf 1 1 Wasser 7,77 mg Sauerstoff.

n. Wenn das Wasser sehr reich an organi-

Bemerkung
schen Stoffen ist, so muss man mit Verdinnungen arbeiten,

welche man mit gleichartig hergerichtetem Wass

r bewerkstelligt,
welches zur Titerstellung benutzt worden ist.

Die Oxalsfiurelésung ist nicht haltbar; sie neigt zur
Schimmelbildung, in welechem Falle sie natiirlich unbrauchbar
ist. Die Schimmelbildung lisst sich durch Sterilisirung der
Losung in strémendem Dampf hintanhalten. (Vergl. die Aus-
fiithrung der bakteriologischen Untersuchung des Wassers.)

Von mancher Seite wird beliebt, die Oxydationsgrésse durch
die Anzahl der verbrauchten Milligramme Kalipermanganat zum Aus-
druck zu bringen. Diese Zahl erfihrt man, indem man die zur Oxy-
dation der organischen Substanzen bendthigten Milligramme Sauer-

k

stoff mit 4 multiplicirt oder im umgekehrten Falle mit 4 dividirt.
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Chlor (( C 97
£zt
cm Chlor (Chlorwasserstoffsiiure, Chloride).
ter

Qualitativer Nachweis.

an- Man sduert 10 cem Wasser mit chlorfreier Salpetersiure
ebt an und fiigt einige Tropfen Silbernitrat hinzu; je mach der
wWe- Menge der vorhandenen Chloride entsteht Opalescenz, eine
gt weisse Triitbung oder ein kisiger, weisser Niederschlag von Chlor=
1ti- gilber, da
ol NaCl 4+ Ae N O; = Ae Cl + Na N Oy.
LG AL 4 ;
o Der Zusatz von Salpetersiure ist deshalb nothwendig, weil
ird Silbernitrat auch andere, die kohlen- und phosphorsauren Salze,
a1
al-

zur Fillung bringen wiirde; diese sind aber in der genannten

Sture 15slich.

Quantitative Bestimmung.
a) Gewichtsanalytische Methode.
Die Fillung der Chloride durch Silbernitrat lisst sich auch
zur gewichtsanalytischen Bestimmung derselben verwerthen.

Zu diesem Zwecke werden 200 ccm Wasser mit chlorfreier

nt- Salpetersiure im Becherglase angesiiuert, erwirmt, hierauf

Silbernitrat hinzugefiigt und stark umgeriihrt, bis sich der Nieder-
be~ schlag zusammengeballt hat. Das Nachgiessen von Silbernitrat
1ch muss so lange erfolgen, bis kein Niederschlag mehr entsteht.

Zur Kontrole nimmt man einen Tropfen der fiiberstehenden

Fliissigkeit heraus und priift mit Silbernitrat zweckmissig auf

einer schwarzen Unterlage. Tritt noch eine Reaktion ein, so

ot wird die Probe in das Glas zuriickgespiilt und noch weiteres

Silbernitrat hinzugefiigt.
2ur Das vollstiindige Absetzen des Niederschlages wird durch
Har fleissig Umriihren und Erwiirmen auf dem Wasserbade be-
.!t’!‘ fl."ul‘l'lr_n-L
us= Der Niederschlag wird sodann auf ein Filter mit bekanntem

ser so l:mge

Aschengewicht gebracht und hier mit heissem Wi
ausgewaschen, bis einige Kubikcentimeter des Filtrats (Reagenz-
r6hrchen) auf Zusatz einer Chlornatriumlésung ein Opalescenz nicht
mehr erkennen lassen. Das Filter sammt Inhalt wird zunichst

Im Trichter belassen und im Trockenschrank getrocknet. In-
rt. zwischen wird ein Porzellantiegel gut ausgeglitht und derselbe




nach dem Erkalten im Exsiccator gewogen. Der Inhalt des

Filters wird auf ein Glanzpapier entleert und das leere

Filter

in der Platinspirale iiber dem Tiegel verbrannt und im

vollstéiindig verascht; seinen Riickstand l8st man in

Tropfen Salpetersiure und fiigt 2 Tropfen Salzsiiure hinzu,
Nach dem V gen der Siuren auf dem Wasserbade

Niederschlag von Chlorsilber hinzugegeben, erhitzt, bis derselbe

wird der

oberfliichlich zu sechmelzen beginn

und nach dem Erkalten im

Exsiccator gewogen!). Die gefundene Zahl entspricht nach Ab-

zug des Gewichtes der Filterasche Chlorsilber. aus welchem
man das Chlor berechnet, indem man dieselbe mit 0,24

plicirt, da

74 mul

b) Methode nach Mohr.

In neutraler Lé&sung bildet Kaliumechromat mit Silbernitrat
f=]

einen rothbraunen Niederschlag von Silberchromat. Da die
Affinitiit des Silbers zu Chlor eine gréssere ist, so bildet sich

)
bei Gegenwart von Chlorverbindungen zuniichst ange ein
weisser Niederschlag von Silberchlorid, bis die letzte Spur von

Chlor verbraucht ist; hierauf entsteht d

ler charakteristische

Niederschlag von Silberchromat,

1ier das Ende der Chlor-

reaktion anzeigt. Die chemischen Vorgiinge dabei sind fol

71 NaCl<+ AeNQ, NaNO, 4+ Aa Cl

hierauf K,Cr0; 4 2AoNO 2KNO; - Ag. CrO

Zuniichst stellt man sich eine Lisung von Silbernitr

at her,

bei welcher 1 cem genau 1 n

g Chlor entspricht. Da

\-'..
N 140 ¢ : Ol

30 1S.0)
16,7 : 85,4 1
X 1,794
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( Chlors Chl €30
80 1,794 mg geschmolzenes bernitrat in 1 cem (oder

werden ).

4,794 ¢ in 1 1) destillirtem Wasser ge

Ferner ben6thigt man eine g { [.isung von neutralem,
gelbem, krystallisirtem Kaliomchromat.
Ausfithrung. 50 com Wasser werden in eine Porzellan-

n und 2—3 Tropfen -chlorfreie Kaliumechromat-

geg

l6sung hinzugefii t man unter

Aus einer Glashahnbiirette liis

Umrithren mit

:m  (Glasstabe Ibernitratlésung zutropfen.

Zuerst entsteht ein weisser Niederschlag; allmihlich bildet
g5

der einfallende Tropfen der Titerflissigkeit eine braunrothe

Farbung, welehe durch Umrithren wieder verschwindet. In dem

Au

keit einen Stich in's Rothbraune angenommen. Hiern

genblick, wo dies nicht mehr der Fall ist, hat die Fl

o=
o

A G
181 die

Titrirung beendet.

s wurden beispielsweise verbraucht

dann enthielten

oder
1 Liter 1.4 5< 20 = 28 me Chl

hlor,
3ei Wasser mit sehr schwachem Chlorgehalt wird es sich
empfehlen, ein bes

timmtes Wasserquantum auf ca. 50 cem einzu-

dampfen und diese erst zu fitriren. Anderseits sind bessere

Resultate von der gewi

htsanalytischen Methode bei sehr hohem

Chlorgehalt, bei sooleart oder brackigem Wasser zu er-

warten, da Mohr's Verfahren Zahlen giebt, welche um ein Ge-

l'EI!:_’t-u. AT ]|m,‘]1 F:.iu!,

acher Ilamme
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30 III. Chemische Untersuchung des Wasser

Schwefelsiiure (Sulfate).

Qualitativer Nachweis.

Man siuert 20 cem Wasser mit Salzsfure an und fiagt
Chlorbaryumlésung hinzu; das Baryumsalz verbindet sich mit
der Schwefelsiure zu unldslichem, schwefelsaurem Baryt, welcher
Jje mach seiner Menge in Form einer weissen Triibung oder eines
Niederschlages erscheint, da

H; 80, + BaCly=Ba S0, -+ 2HCL

Der Zusatz der Salzsiiure verhindert die Bildung von kohlen-
saurem Baryt,

Quantitative Bestimmung.
a) Gewichtsanalytische Methode,

Je nach dem Ergebniss der qualitativen Untersuchung ver-
wendet man 200—500 cem oder mehr Wasser, siuert dieses
mit Salzsiiure an wund dampft es nach Umstinden auf 200 ¢cem
ein. Das Wasser wird in ein diinnwandiges Becherglas iiber-
gefiillt, wobei die letzten Reste durch Nachspiilen mit destillirtem
Wasser aus dem Abdampfgefiss entfernt werden. Hierauf wird
es iber einem Drahtnetze zum schwachen Sieden erhitzt und
tropfenweise nach und nach heisse (','h]--rb:Lr_\'u!ul{lsung (1:20)
hinzugesetzt. Um sich zu iiberzeugen, ob die Reaktion zu Ende
ist, nimmt man die Flamme ab und zu weg, lisst den Nieder-

schlag etwas absetzen und sieht zu, ob das erneute Einfallen

der Chlorbaryumlésung noch eine Tritbung erzeugt. Schliesslic

wird man sich darfiber noch dadurch vergewissern, dass man
1 Tropfen der iiberstehenden klaren Fliissigkeit aus dem Becher-

glase entnimmt, auf eine schwarze Glastafel bringt und 1 Tropfen

verdiinnte Schwefelsiure zufliessen lisst. Entsteht eine weisse
Tribung, so ist dies ein Zeichen, dass Baryumchlorid in ge-

niigender Menge vorhanden i

ein erheblicher Ueberschuss ist
zu vermeiden,

Man ldsst den Niederschlag mehrere Stunden absetzen,
bringt ibn dann auf ein Filter mit bekanntem Aschengewicht,
welches man vorher mit Alkohol angefeuchtet hat, um dessen
Durchléissigkeit thunlichst zu vermindern. Der Niederschlag
muss mit heissem Wasser solange ausgewaschen werden, bis das
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Filtrat auf Zusatz von Silbernitrat im Proberéhrchen eine Chlor-
reaktion nicht mehr erkennen lisst.
Der Niederschlag wird im Trichter getrocket, dann iiber

einem Bogen Glanzpapier vorsichtig in einen Platin- oder Por-

fiigt zellantiegel entleert; das Filter selbst wird in der Platinspirale
mit verbrannt und dessen Asche hinzugefiigt. Man glitht hierauf,
cher bis die Asche weiss geworden, lisst im Exsiceator erkalten und
ines wiegt. Die Gewichtszunahme besteht nach Abzug der Filter-

asche aus Baryumsulfat (BaS0O,). Um hieraus die Schwefelsiure
als Anhydrid zu berechnen, multiplicirt man dieses Gewicht mit
0,3434, da

len-
Ba 136,9
3 92 ) 32
10 64 80 48
Bl=1:x
ver- x = 0,3434.

€8€s8

b) Methode nach Wildenstein.

cem

ber- Die Methode griindet sich darauf, dass man zum Wasser
tem mehr Baryumchlorid zusetzt als zur Bindung der vorhandenen
wird Schwefelsiiure nothig ist; die Grosse des Ueberschusses wird
i durch Zusatz einer Kaliumammoniumchromatlésung von bekanntem
20) Gehalte ermittelt und aus dem wirklichen Verbrauch des Chlor-
nde baryums, welches zur Sittigung der Schwefelsiure nothwendig
der- war, die letztere berechnet.

1len Bereitung der ndthigen Lésungen. Man stellt sich
lich zuniichst eine !/, Normal-Chlorbaryumlésung her, indem man
man 12,185 g trockenes, krystallisirtes Baryumchlorid in 1 1 destil-
her- livten Wassers 1ost.

pfen Dieser Lisung entsprechend verfertigh man sich !/, Normal-

Kaliumammoniumechromatlésung. Nachdem man Kaliumbichromat
durch wiederholtes Umkrystallisiren von etwa vorhandener Schwefel-

1

ge-
Tt siiure befreit hat. trocknet man dasselbe zwischen Filtrirpapier

gut ab und wiegt 7,370 g ab. Diese werden in 100 cem destil-

ZED. lirten Wassers in einem Maasskolben von 1 1 Inhalt gelost und
cht, hierauf tropfenweise soviel Ammoniak zugefiigt, bis die orange-
35en rothe Farbe in eine rein gelbe iibergegangen ist. Hierbei entsteht
1lag neutrales chromsaures Kalium und neutrales chromsaures Ammo-

nium. Sodapn wird auf 1 1 mit destillirtem Wasser aufgefiillt.
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Zur Priifung der beiden NormallGsungen
g f

giesst man gleiche Volumina derselben zusammen. Hierbel muss
ein gelber Niederschlag entstehen, nach dessen Absetzen eine

farblose Fliissigkeit iibersteht. In abpipettirten Proben dieser

letzteren darf ein Zusatz von Schwefelsiivre keinen

Niederschlag von schwefelsaurem Baryt (BaS0O,) und ein solcher

von Silbernitrat keine Braunfirbung (Ag,Cr(0,) erzeugen.

Vorbereitung des Wassers. Um den stérenden I

fluss der Erdalkalibikarbonate (Karbonate) auszuschliessen, bed:

es folgender Vorbehandlung des Was Es werden 100 cem
des W:

gefiillt und die Hohe des Wassersy

150 eem  Inh:
eine Marke hLe-

zum Sieden

1ien IKolben wvon

I'S 11

zeichnet, Hierauf wi

erhitzt und wihrend des Oe is zur Marke

destillirtem Wasser
Wassers ist zu

Ein stirkeres Eindampfen d

sich hierbei der Gips (schwe
saurer Kalk) krystallinisch ausscheiden kann, in welcher Form
derselbe sehr schwer wieder loslich ist. Zur Trennuneg der aus-
L « Wasser he in einen M
It filtrirt und der Rest durch ofteres Na

spiilen mit destillirtem Wasser aus dem ersten Kolbe

gefallenen Karbos sskolben

von 150 cem Inh:

Das in dieser Weise behandelte Wasser wird in

kolben zum Sieden erhitzt und je nach dem Ausfall der qualita-
tiven Bestimmung der Schwefe
der '/;; Normalchlor

Niederschlag wvon schwefelsaurem Baryt bildet. Nachdem man

man 10 bis 20 cem

ryum-Losung hinzu, worauf sich ein weisser

aus einer

einige Minuten zum Kochen erhitzt hat

Glashahnbiirette !/, Kaliumammoniumchromat-I

filtrirt ab und zu einige Kubikecentimeter in Probe

und sieht nach, ob die Fliissigkeit noch keinen

eelblichen Schein
wird stets wieder in den Kolben zuriick

zeigh, Das Filtr:

gossen. Sobald h eine Gelbfirbung des Filtrates erkennen liiss
wird die Biirette abgelesen. Die Fliissigkeit = im Kolben

abgekiihlt, hiernach auf 150 cem mit destillirtem Wasser auf

Chromat

schii

fillt und Afiltrirt. Es gilt nun, das fiibe:

colorimetrisch zu bestimmen. Zu diesem Behufe werden 100 cem

des letzteren Filtrates in einen Cylinder gefiillt; in einen zweiten

Cylinder von gleicher Weite giebt man 100 cem destillirten

We

ssers und fligt aus der Biirette unter wiederholtem Umschiitteln

des

amimi
trug
1 20-

\\';! 53

trete;
Gas

5]' T

Zuers
il': l.-i]
umbhy
entst,
der

gehol

]it.'iu'-
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allm:



ngen

mMIEs

elne

edarf

) cCIm

nhalt

irten

tteln

asserstoff (Sulfi

soviel inmammoniumehromatlosung hinzu, bis man die gleiche
Gel ung erzielt hat, Der Verbrauch _i:,:"|_r[' die Grisse des

schusses an, welcher von der ersten Ablesung der Biirette

in Abzug kommt. Da jedoch statt 150 cem nur 100 verwendet

worden sind, so die Zahl noch mit 5 zu multipliciren. Da
ferner 1cem der '/jyNormal-Chlorbaryumlésung genau 4 mg Schwefel-

so ist das Ergebniss noch mit 4 zu multi-

Beispiel: Zu 100 cem gekochten und filtrirten Wassers
wurden 20 cem Chlorbaryum-Lésung hinzugesetzt. Nach Verbrauch

von 17.6 cem der Kaliumammoniumchromat-Losung trat Gelbfiir-

bung der fiberstehenden Fliissigkeit ein. Um in 100 cem destil-
livten Wassers die gleiche Gelbfi

des anf 150 ecem verdiinnten Filtrates waren 0,3 cem Kalium-

bung zu erzielen, wie in 100 cem

ammoninmehromatlisung erforderlich. Der wirkliche Bedarf be-
trug deshalb 17.6 —°? e >< 0,8 =17,15.

100 cem Wasser enthielten demnach
(20—17,15).4=11,40 mg Schwefel

Wasser 114 mg S0..

1 Liter

iure, demgemi

Schwefelwasserstoff (Sulfide).

Qualitativer Nachweis.

toff kann im Wasser in freier Form auf-

Der Schwefelwasser

treten. In diesem Falle wird derselbe durch unser fiir dieses

TAS Ausse

empfindliches Geruchsorgan schon in den geringsten

ar sein.

Spuren nachweis

Zum chemischen Nachweis ist es zweckmissig,

8 \V:lr%}l‘T

ien, indem man 100 ccm desselben

st von den Erdalkalien zu befr

FAN

In einem verschliessharen (Glasstipsel) Glas mit je 1—2 cem Natri-

Umhydrat- und Natriumkarbonat-Lésung (1:2) versetzt und den

entstandenen Niederschlag vollstindig absitzen lidsst, Ein Theil

1 1 nE R . . . . .
Uer {iberstehenden klaren Fliissickeit wird mit der P]]!L-‘T.:*L‘: ab=

gehoben und in ein enges ProberShrchen gebracht. Es entsteht

1. auf Zusatz von alkalischer Bleilssung eine gelbbriun-

liche bis schwiirzliche Firbung, bei dem Vorhandensgein grosserer
-\l'-‘l‘-‘h”f'-u ein schwarzer Niederschlag von Bleisulfid, welcher sich
allmihlich absetzt:

Ohlmiiller, o




34 III. Chemische Untersuchune des Wasse

2. auf Zusatz einer Lisung von

Violettfirbung auf.
Schwache Reaktionen wird man vortheilhaft

indem man das Proberéhrechen von oben gegen eine weisse Unter-

lage betrachtet.

Die alkalische Bleilésung wir

bereitet, indem man zu einer
hinzufiigt, bis

10, Lésung von Bleiacetat Natronlauge so

der anfinglich entstehende Niederschlag si hat.

Quantitative Bestimmung.

Yuverl:

ige Resultate ergiebt die Bestimmung des Schwefel-

h

durch Verwendung des alkalischen '_\:ilrr-]-rlns_\]uﬁ jatriums e:

wasserstoffs durch Vergleichung der Farbenunter

;.t’lll.‘_. welche

tehen,

zsung
Her-

man Schwefeleisen in einem Kolben

Diese Methode setzt die Benutzung einer Schwefelwasserstoff

von bekanntem Gehalte als Vergleichsobjekt voraus.

i

stellung derselben iiber

mit verdiinnter Sehwefelsiiure und leitet das sich entwickelnde Gas

in vorher abgekochtes, wieder erkaltetes de tes Was:

Das auf se Weise dargestellte Schwefelwasserstoffwasser ist

in kleine (100cem) Flaschen abzufiillen und verschlossen im

Dunkeln aufzubewahren. Die Neigung des Gases zu entweic

und sich zu oxydiren, ist sehr gross; es ist daher der Geh

ll!']' _|,|"|;~'ZLH'_£ stets vor l]l’]ll ';l-'!n]‘:lih_'h neu zu :.g:;h.".:l men.
]

nae |.H.:-12I':L

Zur Ausfithrung dieser Bestimmung sind f

nothwendig:

a) eine '/, normale Jodltsung.

Das kiufliche, reine, sublimirte Jod wird ling

hwefelsiiure - Exsiccator getrocknet. Von demselben werden

12,7 ¢ in einer L

destillirten Wassers

ung von 20 g reinem Kalijodid zu 200 «

in einer Literflasche geldst

und hierauf mit

destillirtem Wasser bis zu 1000 cem aunfeefiillt.

b) eine '/;; normale Natriumarsenitiosung (arsenigsaure NatriumlBsung).

In eine Kochflasche werden zu 4,95 ¢ reiner, weiss

niger Siure 200 cem destillirtes Wasser ge

ben. Man setzt

auf 10—12 g reines, krystallisirtes Natriumkarbonat hinzu

erwiarmt bis zum gelinden Kochen, worauf unter Kohlensiure-

Entwickelung die Losung des aufschwimmenden Pulvers 1

Man

Mili

ein
wirk

umlk



vetfel-

sung).
arse-

1.
nler=

ure=

rinnt,

=toff (Dulfide). 18]

Man figt abermals g Natriumkarbonat hinzu und erhilt die

v des verdampften Wassers,

Fliiszigkeit im Sieden unter Erginzung

vollstindige Lbsung eingetreten ist. Nach dem Krkalten

iltrirt man in einen trockenmen Maasskolben von 1 Liter Inhalt,

v aus und fiilllt bis zur

wischt das Filter mit destillirtem Wa
-\]'\lr]\'lf auf.
Verdiinnt man 20 cem der in dieser Weise bereiteten Natrium-

ifachen Maass destil-

arsenitlosung einem Kolben mit dem d

lirten Wassers und fiiet einice Tropfen Stédrkelésung hinzu, so
f I : ;

miissen gerade 20 cem der '/;; normalen Jodlosung hinr

}i_']'lt:‘]l‘
um Blaufirbung hervorzurufen.

Um den Gehalt des eben dargestellten Schwefelwasserstoff-

wassers zu ermitteln. verfihrt man in folgender Weise. In einen

asskolben von 800 cem giebt man eine bestimmte Menge des-

en. fiigt ein bekanntes Volumen Natriumarsenitlosung hinzu
und versetzt die Mischung mit Salzsiiure bis zur deutlichen, sauren
Reaktion. Ein sl

; 3 :
wiender (Geruch nac Schwefel-
Wasserste

Natriumarsenit in ungeniigendem Maasse

an,

vorhanden ist und

Nach dem Auffiillen

1

lingt einen weiteren Zusatz desselben.

Yvon ‘\_\'..]I“.I,

rennt und das

r8en dux t-il] |_I"’Jl'l\’\'i||‘.'- 1“1[':01' e

Filtrat in einem trockenen Glase

Von dem letzteren werden 1( ein Beche

ge-

ool

ire Natriumbikarbonat in

en und zur Sitticung der freien

Pulye ‘form L.
Man lisst schliessl

ich zu dieser Fliissigkeit einige Tropfen

l5sung hinzufliessen und titrivt aus einer Glashahnbiirette

sung, bis Blaufarbung eints

o normalen Jof

sentimeter sind mit 3 zu

le an der gelesenen Ku

multipliciren, da nur '/ des urspriinglich verwendeten Schwefel-

wassers zur Titrirung kommen ist. Von diesem Pro-

rebenen Kubikeentimeter Na-

nan die Anzahl der hinzugeg

arsenitlosung ab. Multiplicirt man diese Differenz mit 2,55,
f I

50

bekommt man den Gehalt des Schwefelwasgerstoffwassers in
Millior
1

€in mit Glasstopsel versehenmes Glas 300 cem des Wassers, be-

‘ung des zuuntersuchenden Wassers. Man fiillt in
wirkt durch Zufiigung von 5 cem Natriumhydrat und 3 cem Natri-
umkarbonat-L&sung der oben erwiihnten Koncentration die Aus-
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fillung der Erdalkalien und schliesst gut ab.

bald si

abgesetzt hat, giesst man 250 cem in

Niederschlag volls

einen engen Cylinder ab, fi

1 ecem Nitroprussidnatriumlésung

5

hinzu, welche durch Lis
d

Umschiitteln die Rothfir

von 4 o 1“L':'-f.'*:

stillirten Wassers hergestellt ist, und beobachtet nach dem

Zur Bestimmung dieser durch den Schwefelwasserstoffeehalt

hervorgerufenen Rothfiirbung giebt man in einen gleichen Cylinder
245 cem destillirten W i 1 cem Nitr

und 2 cem Natriumhydrat-Lésung hinzu und 1

{SeTE . yprussidnatri

n

l-iH:".'

Biirette soviel des vorher gepriiften Schwefelwasserstoffwas
k

Farbenton entstanden ist. Man ermittelt nun auf

hinzufliessen, bis unter Umschiitteln der Fliissigkeit der

G

vorausg ung des Schwefelwasserstoffwassers, wi

gangenen Prii

die jetzt verbrauchten Kubikcentimeter desselben Milligramme
Schwefelwasserstoff enthalten haben und berechnet hieraus den Ge-
halt des Wassers an diesem Bestandtheil auf 1 Liter. Sollte

das Wasser mehr als 20 mg im Liter enthalten, so ist mit Ver-

diilmnungen zu arbeiten; bei em Gehalt von 1 mg im Liter
liefart diese Methode keine zuverlissige Resultate mehr.

Anmerkung. Zur Bereitung der Stirkeldsung schwemmt

man eine kleine Messerspitze voll Stirkekleister in 1
lirtem Wasser auf, lisst diese Fliissigkeit in siedendes d
‘Wasser eintropfen, wobei man die Siedehitze erhiilt,

stetigem Umrithren die Stirke verkleistert ist.

IKohlensiiure.

Die Kohlensiure kommt im Wasser in drei Formen vor.

als freie, villig gebundene und halbgebundene. [nsofern die

vorhandenen Basen gebunden sind, vermag das W r das Gas

noch in Liésung zu nehmen. Dieser Antheil der Kohlensiure ist

dann als . freie®™ vorhanden. Weiterhin kann aber Kohlen-
siure an Alkalien (Kali, Natron) gebunden sein, in welchem

Zustande sie als einfach kohlensaure Verbindung (Monokarbonate)

im Wasser lislich ist und als ,v6llig gebundene® zu be-
trachten ist. Dagegen ist die Lislichkeit der kohlensauren Erd-

alkalien (Kalk, Magnesia) von einem zweiten Molekiil Kohlen-

dass

G dses
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der 1
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abhingig (Bikarbonate). Unter Umsténden entweicht die

shalbgebundene Kohlensiure™ und hat dann eine Ausfillung

) ; PV S e e
der Erdalkalien im Gefolge.

Qualitativer Nachweis.

Bei Anwesenheit von Kohlensiure im Wasser, gleichgiiltig
in welcher Form, tritt auf Zusatz von Calciumhydratlosung eine

allung von kohlensauren Kalk ein. Bei diesem Versuche

Aus
ist darauf zu achten, dass die Flasche fast vollstindig angefiillt
1st, damit sie keine kohlensidurehaltige Luft einschliesst, und
dass dieselbe gut verschlossen wird, um ein Entweichen dieses
Gases vor seiner Bindung zu verhindern.

Der Nachweis der freien Kohlensiure geschieht, indem
man zu dem Wasser in einem Kélbchen einige Tropfen Rosol-
siure (1%, Losung in verdiinntem Alkohol) giebt; ihr Vorhanden-
sein zeigt sich durch eine Gelbfirbung an. Geringe Mengen
kénnen durch diese Reaktion nach Trillich nicht mehr nach-
gewiesen werden, wenn gleichzeitig Bikarbonate reichlich vor-
handen sind, da die Alkalescenz der letzteren eine Rosafirbung
der Rosolsiure herbeifiihrt.

Die véllig gebundene Kohlensiiure zeigt sich durch ein
Aufbrausen des mit Salzsiure befeuchteten, geglithten Rick-

standes des Wassers an.

Quantitative Bestimmung.
i. Bestimmung der gesammten Kohlensdure.
Wie eben unter 3 des vorhergehenden Absatzes erortert
worden ist, lassen sich durch Zusatz von Calciumhydrat die freie
und halbgebundene Kohlenséiure an den Kalk binden und bilden
r Form eine in Wasser unldsliche Verbindung von
t {r das kohlensaure Eisen-

dann in dies

Caleiumkarbonat. Das Gleiche gilt
oxydul. TUm die vollig gebundene Kohlensiure in die gleiche
Form tiberzufiithren, setzt man Calciumechlorid hinzu, wobeil die
ehen,

Chloride der Alkalien (Natrium-, Kalium-Chlorid) entst
mit dem Kalk in Verbindung
isst sich die

Wihrend andrerseits die Kohlenséur

A
_t""U. Aus dem gewonnenen Calciumkarbonat 1
Kohlensiure durch Salzsiure austreiben, worauf sie durch Wigung

1 T " = . .
oder Titrirung bestimmt werden kann. Da Caleiumkarbonat in




verdiinnten Ldsungen von Calciumhydrat nicht

ist, so fillt das Ergebniss etwas zu niedrig (um 10

Ul

fiir das Liter) aus.

Untersuchung des Wassers. Je nachdem das Wasse

L4

reich oder arm an Kohlensiiure ist, giebt man in eine Koch-

flasche von ungefihr 300 cem Inhalt 3,

1 oder 0.5 g

hydrat und bestimmt das Gewicht der so hergerichteten Fls

Diese wird nunmehr mit dem zu priifenden Wasser fast villig

gefilllt und zwar ist dasselbe vorher in einer Kiltemischung :

4—5% abzukiibhlen und vermitte eines Hebers iiberzufiihren,

um einen Verlust des zu ermittelnden Gases thunlichst zu ver-

meiden. Durch eine zweite Wigung erfihrt man jetzt die Menge
des W

Ueberfithrung der Alkalikarbonate in Chloride setzt man nun

sers, welche in Untersuchung genommen wird, Zur
1 cem Calciumchlorid hinzu. Die Flasche wird durch einen out
schliessenden Kautschukstopfen geschlossen, ihr Inhalt durch
ofteres Umschwenken gelost und auf dem Wasserbade 30—40

Minuten erwiirmt, um das ausgefillte amorphe Caleiumlkarl

krystallinisch zu bekommen, in welcher Form es sich leichter

absetzt. Dabei ist der Stopfen nach Bedarf zu liften. um

durch Ausdehnung des Flascheninhaltes komprimirte Luft

weichen zu lassen.

Nachdem sich das Caleiumkarbonat vol
]u;lf, ol

tindig abgeset

man die iiberstehende klare Fliissigkeit durch ein

Filter ab bis auf ein Geringes und giebt das Filter ohne auszu-

waschen wieder in die Flasche. An diese wird nunmehr ein

an
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Kohle
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ot. vermittelst dessen man die Kohlensdure aus

Appar:

ihrer festen Verbindung austreiben und dann auffangen kann.

elben ist nach Tiemann-Gaertner die In

Die Einrichtung d¢

nstehender Figur T dargestellte. Die den Kalkniederschlag

Flasche B wird mit einem doppelt durchbohrten

Kautschukstopfen versehen, welcher einerseits den Kugeltrichter a,

welchem der Kaliapparat A angehiingt ist, andererseits das
L X o o 2

.
pndung

rohr b trigt zum Anschluss der dahinter liegenden

heile des Apparates. Die einzelnen Theile des letzteren wer-
den folzendermaassen beschickt, Von den U-formigen Riéhren
enthiilt C eine geringe Menge entwiisserten Chlorcalciums, um die

sich entwickelnden, sich bald wieder verdichtenden Wasserdimpfe

#ickzuhalten: der etwa noch weiter gehende Wasserdampf wird

in den vollstindig gefiillten Chlorcalciumréhren D und F absor-
birt. Das Rohr E

apparat, wel

nthilt Kupfervitriolbimsstein; G ist ein K

mit dem Kugelrohr g verbunden ein Ganzes

er zu erliuternde Schutzvor-

bildet; das Rohr h bildet eine s

Apparat schliesst eine mit koncentrirter Schwefel-
llte W:

Um eine Absorption von Kohlensdure in den Réhren C, D

chflasche H nach hinten ab.

zu vermeiden, muss das Chlorcalecium in denselben vor

Einschaltung mit Kohlensiure g igt werden. Zu diesem

nreentwicke-

ke verbindet man dieselben mit einem Kohlen

b, leitet 10 Minuten lang Kohlenséure hindurch und
t : Ueberfluss der Siure durch einen ebenfalls
10 Minuten andauernden Luftstrom.

Bimsstein in der Rohre B wird hergestellt, indem man

entrirter Kupfersulfatlosung

erbsencrosse Bimssteinstiicken in k

. Austreibung der Luft erhitzt und diese

bis zur wollstiand

hierauf durch Erwirmung nach Entfernung der itiberschiissigen

Fliissickeit trocknet. A und G werden mit Kalilauge, g mit
Stiicken von trockenem Kaliumhydrat und h von vorne mib Kali-
2ffillt.

stiickehen. von hinten mit Chlorcalcium ¢

Hierauf wird der Apparat zusammengestellt und zunichst

auf seine Luftdichtigkeit durch Ansaugen an dem Ausmilndungs-
rohr von H bei cleichzeitigem Schlusse der Zufithrungsoffnung
von A und offenem Hahn des Trichters a gepriift.

Um die kohlensiurehaltice Luft aus B zu entfernen, wird

wsetzt und in der Richtung des Pfeils

an H ein Aspirator ang
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10 Minuten lang Luft durch den Apparat hindurchgesc

welche durch die Kalilauge in A ihres Kohlensduregehaltes be- Titr

1 -
raubt wird. Hierauf wird der Kaliapparat G zusammen mit g FIT
genau gewogen. Nach Entfernune des Aspirators fillt man den 1m
Kugeltrichter a mit verdiinnter Salzsiure (1 Volumen Salzsiure Bar,

von 1,10 Volumgewicht und 1 Volumen destillirt

n  Wassers)

schliesst A durch einen Quetschhahn ab und lisst diese be;

Vermeidung der vélligen Entleerung des Trichters in dem Maasse von
abflicssen, dass eine gleichmiissige, langsame Entwickelt T von was
Kohlensaure stattfindet, sodass die Blasen in dem Kaliappa _“"}‘
G nicht zu rasch ungefihr 2 in der Sekunde aufsteizen. Etwa bere
mitgerissenes Salzsiiuregas wird durch den Kupfervitriolbimsstein
zuriickgehalten; die gebildete, wasserfreie Kohlensiiure wird durch
die Kalilauge in G und das Kaliumhydrat in g absorbirt. Ein
Zuriicktreten feuchter Kohlensiiure verhiiten die Fiillungen von
H und h. Sobald die Gasentwickelung in B nachliisst. erwirmt
man mit einer Flamme, ohne es zum Sieden kommen zu lassen.
Hierauf schliesst man den Aspirator an und nach Oeffnung
des Trichterhahns wund Entfernung des Quetschhahns bej A
10 Minuten lang Luft langsam durch den Apparat. Damit ist
der Versuch beendet: die Gewichtszunahme von G und g oiebt
die Kohlensiuremenge an, welche in B vorhanden war. Diese
stammt jedoch nicht aus dem gepriiften Wasser allein, sondern.
da das Calciumhydrat, welches zur Fillung benutzt worden ist.
stets Kohlensdure eingeschlossen enthilt. so ist dieser Gehalt in
Abzug zu bringen. Man wird daher eine I'111‘{:}J«uhni1t=5nr-:l..-
des Calciumhydrats in gleicher Weise prifen und das Ergebniss
in Abzug bringen.

Beispiel. 805 g Wasser sammt den zur Fillung benutzten
3 g Calciumhydrat enthielten 128 mg Kohlensiure (CQ,).

Eine Durchschnittsprobe von Calciumhydrat enthielt 1,6%, 1
CO,. Demgemiiss waren in 3 g = 4,5 mg CO,.

In 305 g Wasser waren sonach vorhanden ode

126 — 4.5 121,5 mg CO,
oder im Liter
S05 :121.5 1000 : x
X = ad5,3.

Das Wasser enthielt im Liter 598,3 mg gesammte Kohlen-
siure (CQO,).



211

Kollensiure. 41

Will man die Kohlensiure anstatt durch Wigung durch
Titrirung bestimmen, so ersetzt man den Absorptionsapparat Gg
he Barytrohren (Fig. 8) und verfihrt

durch zwei Pettenkofer
im Uebrigen wie vorher. Das entbundene Gas wird in der
Baryumhydroxydlésung (Barytwasser) als kohlensaurer Baryt
gefillt.

Indem man ermittelt, wieviel von einer Oxalsfurelésung

nau bestimmtem Gehalte zur Neutralisation des Baryt-

vor und nach dem Versuch bendthigt wird, ldsst

sich aus der Differenz die Menge der gelieferten Kohlensiiure

berechnen.

so stark, dass

Die Oxalsiiurelésung wihlt man zweckmiiss

1 cem derselben 1 mg CO, entspricht. Da

C,0,H;, +2H,0:C0,=x:1
ll\'fl_-:l'
20 24
2H 2
1) 64
L H | C 12




49 [[I. Chemische Untersuchung des Wassers.

und der

miiss x = 2,8636,

s0 miissen 2,8636 ¢ rei trockene
Oxalsiiure in 1 1 destillirten Wassers wel§st werden; 1 ce

hiervon entspricht 1 mg CQO,.

Zur Herstellung des Barytwassers lést man ungef o
3a(OH), -+ 8 H,0] in 11

hlorbaryum [BaCl,] hinzu.

reines, krystallisirtes Baryumhydroxyd |

illirten Wassers und fiigt 0.5 ¢ (

Zusatz ist nach Pettenkofer's Vorschrift deshalb

+1
noth=
wendig, weil das kiufliche Bar

frei ist von kohlensaure

yumhydroxyd (Aetzbaryt) nicht
m Bar
: Kaliumhydroxyd [NaOH bezw. KOH]. Das Natrium-
bydroxyd wirkt bei Gegenwart der Oxa

't [BaCOQ4] und Natriume

ure derart auf das
Baryumhydroxyd ein, d:

sich Baryumoxalat und Natriumoxalat
bilden; eine Spur Oxalsiure bleibt als Ueberschuss fre

Nun tritt das ebenfalls

indene Baryumkarbonat
mit dem Natriumoxalat in wechselseitize Verbindunge unter
Bildung von Baryumoxalat und Natriumkarbonat:

Ba GO, - N Gy = BaC,0, < Nag COy.

Jede iiberschi

Spur von Oxalsiiure verwandelt wieder

das Natriumkarbonat in Natriumoxalat. Dies s Vorgang wieder-

holt sich immer wieder bei jedem neuen Zusatz von Oxalsiure.

Um diesen Fehler zu vermeiden.

Baryumchlorid hinzu, wobei sich d:

hydroxyd in Natrium- bezw. Kalium-Chlorid

BaCl,+2NaOH Ba (OH), -

Hierdurch ist die ]‘.:“.l‘|1|.!|u”i'._"' [3i]l|'.i|‘_:' von kohlensaurer

ausgeschlossen.

Als Indicator wird bei der Titration eine Phenolphthalei

braucht,
I

beiden Petten-

I6sung (3 g zu 100 ¢ccm wiissrigem Alkohol) gel
Ausfithrung der Untersuchung., Die

kofer’schen Baryt

6hren werden je mit 100 cem Barvtwasser
gefiillt und in den Apparat dazwischen geschaltet, nachdem man

die kohlensiurehaltige Luft durch kohlensiurefreie wie oben er-

Die Fiillung geschieht mittel

einer Pipette. Die
Entfernung des letzten Restes in dersell

en durch Ausblasen
ist stets zu vermeiden, um nicht die kohlensiurereiche aus-

geathmete Luft mit der Barytfliissi

in Beriihrung zu

ingen:

koh

nac
Fli

80
Kol
aut

il
w]

1
als

I ad
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vielmehr bewerkstelligt man dieses, indem man die Pipette oben
mit dem Finger schliesst und durch Umfassen mit der vollen

Ha

erwirmt. Der Versuch wird nun durch Entbindung

che
re in B in Gang gesetzt, und zu Ende desselben
wieder 10 Minuten lang kohlensiurefreie (Wirkung

den ganzen Apparat. Hierauf fiillt man den

von A
[nhalt der beiden Barytréhren in méglichst kohlensiurearmer
Atmosphiire, im Freien oder am geiffneten Fenster, ohne nach-
zuwaschen in ein gut schliessendes Stépselglas fiber. Dieses
stellt man hei Seite, bis sich der weisse Niederschlag von
kohlensaurem Baryt vollstiindig abgesetzt hat, was gewdhnlich

6 — 8 Stunden der Fall ist. Von der iiberstehenden klaren

ceit hebt man mittelst einer Pipette 50 cem ab und giebt

unter der gleichen Vorsichtsmaassregel, wie bei der Fillung
Nach Zusatz
t sich die

der Barytrohren in ein Erlenmeyer'sches Kolbe
von einigen Tropfen der Phenolphthaleinldsung fa
1

schwenken aus einer (3lashahubiirette die Oxalsiiure zutropfen,

rosaroth. ILisst man nun unter wiederholtem Um-

so verschwindet diese I

‘be, wenn der noch vorhandene, durch
Kohlensiiure nicht gebundene Baryt eben neutralisirt ist. Hier-

fure hierzu

auf wird abgelesen, wieviel Kubikcentimeter Oxa

waren.

oleicher Weise wird die urspriingliche Baryumhydroxyd-

priift. Aus der Differenz der beiden Zahlen berechnet

man die Gewichtsmenge von CO,.

1 des urspriinglichen Barytwassers be-

Pn-i.»ilui\"|. bl ce

nothigten zur Neutralisation 45,0 cem, 50 cem des im Versuch

urelésung. Die Differenz betrug

ich

also 45,0—19,7 = 25,3; da jedoch in den Barytrdhren si

gebrauchten 19,7 cem OUxa

‘alisation dieser

befanden, so wiren zur Neu

200 cem Fliissigk
4 .253 101,2 cem
1 cem derselben 1 mg CO, entspricht, so befanden sich darin
101,2 mg CO,.

Es

nach der Gleichung

nithig gewesen. Da

1len 310 ¢ Wasser untersucht worden sein, so enthielf
-]

310 1012 1000 @ %

11 326,4 mg gesammte Kohlensiure (U

Bemerkungen. Um bei dem zu priifenden Wasser jeden

’ B

Verl

an Kohlensiure durch Ueberfiillen in die Kochfiasc
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ing ' \\.:_a-.-s'..
zu verhiiten, beschickt man diese mit d

er nothigen Me
Calciumhydrat, bestimmt das ges

von

ammte Gewicht und lisst das
Wasser bei der Entnahme an Ort und Ste

Jl'.‘ I]J-ﬂ.{!‘[bt folg endaer
\ Orl |L-El1’-1][|" eintreten. ] )ie ] ld‘-l;ill'
<]

lger
wird mit einem doppelt
durchbohrten Kautschukstopfen versehen, welcher zwei Glasréhren
in der Anordnung der nebenstehenden Figur 9 triigt. Man schliesst
die dussere Miindung des Rohres ¢ d mit dem Finger, taucht die
asst dasselbe durch dag Rohr ab
nach Entfernung des Fingers eintreten. Die Flasche wird hiernach
mit einem anderen,

Flasche im Wasser unter und

nicht durchbohrten Stopfen dicht geschlossen

d
.
RTINS
i e | ..
|
|
|
1 | |
: | | |
=1tV 2 T
Fi J Fig. 10

und die Menge des Wassers durch Wigung im Laboratorium

bestimmt. Im Uebrigen wird, wie oben geschildert, verfahren.
Will man viele Untersuchungen mittelst Titrirung hinter-

einander anstellen,

s0 ist es zweckmiissig, gleich mehrere Liter
Barytwasser herzustellen und dieses in geeigneter Weise
Zutritt kohlensiurehaltiger Luft zu
man,

vor dem
schiitzen, Dieses erzielt
indem man eine Flasche mit einem Heber versieht, welcher
an seiner Ausflussstelle ein Stiickchen Kautschukrohr zum An-
satz der Pipette bei der Entnahme triagt.

Die nachstrémende
Luft streicht durch ein Gef

ss, in welchem sich behufs Zuriick-
haltung der Kohlensiiure in Kalilauge getrinkte Bimsstei
befinden (Fig. 10).

nstiickchen
Diese werden in der Weise praparirt, dass

IMar
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|
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man sie in einer eisernen Schale erhitzt und noch heiss in

lende Kalilauge eintrigt; nach dem Erkalten und Abgiessen

der iiberschiissigen Lauge sind dieselben brauchbar.
2. Bestimmung der freien und halbgebundenen Kohlensaure.

Methode nach von Pettenkofer.

Die Methode ist darauf gegriindet, dass man die freie und

halbgebundene Kohlensiiure durch einen Ueberschuss titrirter

Baryumhydroxydlosung fillt und den fiberschiigsigen Theil des

alkalischen Fiillungemittels nach Absetzen des Niederschlages

von Baryumkarbonat in der iiberstehenden klarem Fliissigkeit

i
!2‘

dureh Oxalsiiure bestimmt. Stiérend ist bei diesem Vorgang,

dase sich das Magnesiumkarbonat schwierig ausscheidet. Man

setzt

deshalb noch Ammoniumchlorid hinzu, worauf anstatt des

Magnesiumkarbonats die dquivalente Menge Jarynmkarbonat ge-
fallt wird und das Magnesium als Hydroxyd (Mg (0 Hy),] in

bleibt. in welcher Form es nicht storend wirkt.

Vorhandensein von Alkalimetallkarbonaten oder anderen
Salzen der Alkalien, deren Siuren schwer oder nicht lésliche
Baryumverbindungen bilden, erfordert den Zusatz einer neutralen
Baryumchloridldsung (1 Theil Ba Cl; + 10 Theile Wasser).

Wegen der Anwesenheit von Ammoniumehlorid ist bei

[ndicator nicht brauchbar;

er Titrirung Phenolphthalein

man verwendet vielmehr als solechen Lackmustinktur, deren Her-

stellung man durch Losung reinen Lackmusfarbstoffs (Azolithmin

oder Lackmoid) bewerkstelligt.

Untersuchung des Wassers. Von dem zu priiffenden
Wasser giebt man 100 cem in einen Maasskolben von 150 cem

.EH]IElH'.

chlorid hinzu und fiillt mit 46 cem der Baryumhydroxydlésung

ot 8 cem Baryumchloridlisung und 2 cem Ammonium-

(Barytwassers) von der gleichen Koncentration, welche auf
S. 42 angegeben ist, auf. Da ausser dem Niederschlag von
kohlensaurem Baryt auch amorphes Calciumkarbonat ausfillt,
welches nicht ganz unldslich ist und daher der Fliissigkeit alka-

lische Eigenschaften wverleiht, so mu man warten, bis der

Niederschlag krystallinisch geworden ist. Die Flasche wird

umgeschiittelt, gut verstipselt und kalt bei Seite gestellt. Die
Krystallisation durch Erwirmen zu beschleunigen, ist nicht zu-

liissig, da hierbei Ammoniak entweichen wiirde.




( iull:__'_; des Wassers

Nach 12 Stunden hebt man von der iberstehenden klaren

Flussigkeit 50 cem mit der Pipette ab, giebt diese in ein Erlen-

meyer'sches Kiolbchen (wie auf S. 42), fligt mehrere Tropfen
Lackmustinktur hinzu bis zur Blaufiirbung und titrirt mit der

gleichen Oxalsiureldsung, wie

zur Bestimmung der gesamm-

ten Kohlensidure verwendet wird, bis die Farbe in Roth um-

schligt. In gleicher Weise wird das urs riingliche Barvtwasser
=) o -

gepriift und aus der Differenz des Oxa

aureverbrauchs die Ge-
wichtsmenge der Kohlensiiure berechnet. Da von der gesamm-
ten, durch Ausfihrung des Versuchs entstandenen Flissigkeits-

menge nur der dritte Theil zur Titrirung verwendet worden ist
s0 muss man das Ergebniss i

derselben mit 3 multip]
Differenz der beiden Titer stellt die der freien und halb-
gebundenen Kohlensiiure entsprechenden Kubikecentimeter Ox:

sdurelosung dar; da 1 cem derselben — 1 mg CO., so giebt
o ? =] - o

die Anzahl derselben den Kohlensiuregehalt in Milligrammen an.

Beispiel. B0 cem des urspriinglichen Barytwassers er-

forderten zur Sittigung 40,5 ccm, dagegen '/; der klaren, iiber-
stehenden Versuchsflissigkeit 7.0 oder die gesammte 3 >< 7.0

= 21,0 cem Oxalsiurelosung. Daher betr

40,5 — 21,0 = 19,5,

gt die Differe

19,56 cem Oxalsdurelésung = 19,56 mg CO,; da diese in
100 cem Wasser waren, so enthielt 1 1 desselben 19

95 mg fi

und halbgebundene Kohlensiure,

3. Bestimmung der freien Kohlensiure.

Wenn man von dem Eix

rebniss der Bestimmung der ge-
sammten Kohlensiure die Menge der freien und halbgebundenen
in Abzug bringt, so erfihrt man den Gehalt des Wassers
villig gebundener Kohlensiiure. Da die Erdalkalien

1

las Hinzutreten eines zweiten Molekiils CO, sich

in Lésung
halten konnen, so ist die Menge der lose gebundenen der der

£,
1

est gebundenen Molekiile fir diese Verbindungen (Bikarbonate)

gleich. Zieht man daher die véllie gebundene Kohlensiiure

von der freien sammt der halbgebundenen ab, so erhiilt man

die Gewichtsmenge der freien Kohlensiure. Von Ergeh-

niss sind mindestens 10 mg in Abzug zu bringen,

wicht der gesammten Kohlensiure aus dem oben angefithrten
Grunde (vergl. S. 40) zu niedrig war.

g
h:



Beispiel. Das Wasser enthielt 326,4 mg gesammte und

195.0 mg freie und halbgebundene Kohlensiure, demnach

8926.4 — 195,0 = 181,4 mg vollig gebundene Kohlensiure; da
195 0 — 131.4 — 10 = 53,6, so enthielt 1 1 Wasser 53,6 mg

ie Kohlensiure.

Salpetersiiure (Nitrate).

Qualitativer Nachweis.
Ipetersiiure bietet insofern Schwierig-

keiten, als die meisten fiir dieselbe charakteristischen Reaktionen

Der f\-lu_'-].'l\'.'u'-.li-'. der S

Uur

uch bei dem Vorhandensein von salpetriger Siure eintreten. Das

sig seltene Auftreten der letzteren oSaure 1n

wird |3[_‘!l Z‘.\'I‘i]‘“']_ ob man es mit der einen oder

thun hat, nicht zu oft auftauchen lagsen.

:\.;'i‘_'||\\ l"ll“l"r'- von

fuchlichsten Methoden d

sein.

C3
erwann

{. Die Brucinreaktion. Von dem zu priffenden Wasser

t man 1 cem in einem flachen Porzellanschiilchen ab und

zu dem Riickstande 1—2 Tropfen einer gesiittigten Bru-

sung hinzu. Liisst man allmihlich tropfenweise reine kon-
centrirte Schwefelsiure zufliessen, so entsteht bei Gegenwart
von Salpetersiiure eine Rothfirbung.

9. Die Diphenylaminreaktion. Auf dem Deckel eines
Porzellantiegels 16st man einige Kérnchen reinen Diphenylamins
Schwefel

fure auf und lisst von der

in 4 Tropfen koncentrirter
Seite her 1 Tropfen des Wassers zufliessen. Die Gegenwart won
.h durch eine intensive Blaufirbung an.

3. Die Indigoreaktion. Zu uneefihr 20 cem des Wassers

Salpetersiiure zeigt

cetzt man in einem Kolbchen die doppelte Menge koncentrirter

Schwefelsiiure hinzu und ldsst sofort tropfenweise eine Losung
verdiinnten blauen Indigos (Bereitung siehe bei der quantitativen
Bestimmung S. 48) einfallen. Das Verschwinden der Blaufirbung,
welches durch die Oxydation des Indigofarbstoffes zu Isatin-
schwefelsiiure unter gleichzeitiger Bildung von braun und gelb
geffirbten Zwischenprodukten bedingt ist, ldsst auf das Yor-
handensein von Salpeters

4. Die Jodzinkstirkereaktion. Die Methode beruht

iure schliessen.
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darauf, die Nitrate in Nitrite umzuwandeln und durch den
Sauerstoff der letzteren aus einer Zinkjodidstirkelssung Jod frei
irke Veran-

ahr 30 cem

zu machen, welches zur Bildu von blauer Jodst

ne

lassung giebt., Zu diesem Behufe verden ungef

Wasser in einem Probershrehen mit Schwefelsiiure angesfiuert

und ein Stiickchen reinen Zinks hinzugegeben; der sich bildende

Wasserstoff reducirt die Salpetersiure zu salpetriger

Auf Zusatz von Zinkjodidstirkelssung (Bereitung
der quantitativen Bestimmung der salpetrigen Siawm wobei

direktes Sonnenlicht zu vermeiden ist, tritt Blaufirbung ein

wenn Salpetersiiure vorhanden war. Zur Unterscheidung dieser
Séure von der salpetrigen wird man den Versueh in gleicher
Weise ohne Zusatz von Zink ansetzen. Das Eintreten der Re-
aktion ist nun auf das Vorhandensein von salpetriger Siure zu
beziehen,

Quantitative Bestimmung:,

Methode nach Marx-Trommsdorff.

tiven Nach-

n Bestimmung der Salpetersiure ge-

Die unter 3 beschriebene Methode des qualita

weises ist zur quantitative

eignet. Man bentthigt hierzu selbstverstindlich e

ner [l]{;[_‘_'\'la-
losung, bei welcher das Quantum der genannten Siure bekannt

ist, das die Oxydation resp. die Entfirbung dieses Farbstof

herbeifiihrt.
Die Herstellung der Indigolésung geschieht zuniichst
ohne Einhaltung genauer Gewichtsverhiiltnisse, der Werth der-

selben wird vielmehr erst nachher durch eine Nitratlésung von

bestimmtem Gehalte fe

restellt und durch entsprechende Ver-

ditnnung regulirt. Es werden ungefibhr 3 g kiufliches Indic

in einer Reibschale mit etwa 60 cem reiner koncentrirter Schwe-
felsiiure verrieben. Neben etwas Indigomonosulfoséiure bildet
sich Indigodisulfosiiure, welche Umwandlung im Verlauf von

24 Stunden als vollendet betrachtet werden darf. Hat man

dieses Gemisch so laz

ge stehen gelassen, so fiillt man mit der
vierfachen Menge destillirten Wassers anf und filtrirt. Das Fil-

e

trat kann in gut verschlossenen Flaschen lange aufbewahrt
werden, Zum Gebrauch verdiinnt man dasselbe mit destillirtem
Was

sichtig zu werden.

'y bis es in einer Schicht von 12— 15 mm anfiingt, durch-




(Nitrate). 19

Zur Titerstellune einer solechen Losung ist eine Nitrat-

r von bekanntem Gehalte an Salpetersiure (N, O;) erforder-

Hierzu bedient man sich des Kaliumnitrats, da

Na O : ZKNOy=1:x
yder
2K T8
2N 2b 2N 28
o) 8O GO Y6
{11 202 = 1
i

Man muss also 1,871 g reines, trockenes Kaliumnitrat in

lirten Wassers losen, damit 1 ccm dieser Lésung 1 mg

Salpetersinre (NoO,) entspricht.
Zur Werthbestimmung der Indigoldsung (zur Ermittelung

sst man in einen Kolben 1 cem der

des Titers ders

923 cem destillirten Wassers und 1 c¢em

Salpeterlosung,

Chlornatriumlésung von beliebigem Gehalte hinzu. Der Zusatz

der letzteren ist angezeigt, da hierbei die Reaktion giinstiger

fssern kann er entbehrt werden, da

elben stets Chloride enthalten werden. Nun lasst man die

verliuft: bei natiirlichen W

doppelte Menge reiner koncentrirter Schwefelsiure rasch zu-
fliessen. d. h. B0 cem, worauf eine sehr starke Erhitzung ein-

it aus einer auf Null eingestellten Glashahnbiirette

tritt, und ti

mit der Indigolosung rasch, bis die Gelbfirbung einer blass-

oriinen Platz macht. In einem zweiten Versuche ldsst man die

[ndigolésung nahezu auf ein-

abgelesenen Kubikcentimeter der
Der letztere Verbrauch ist

mal zufliessen und titrirt zu Ende.
als Titer anzusehen, jedoch darf derselbe 6 —8 cem nicht tber-
eine weitere Verdinnung der Indigo-

schreiten, widrigenfalls
se 6,0 ccm

fliissigkeit vorzunehmen ist. Wurden beispielswe
verbraucht, so entsprechen diese 1 mg Salpeter-
siure, demgemiss Titer = 6,5.

Untersuchung des Wassers. Von dem zu l}l"l_lihul_lt.l('.ll

95 cem in einen Kolben ab, fiigt 50 cem reiner

Indigolosung

Wasser misst man
Sehwefelsiiure hinzu und verfihrt weiter wie bei der
Versuch nochmals wiederholt werden ;

Titerstellung.

In gleicher Weise muss der
das letztere Ergebniss wird als endgiiltig angesehen.
|

Ohlmiiller
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Bei dieser Methode der Salpetersiurebestimmung ist 1

sonders darauf zu achten, dass die vorbeschriebenen Maassregeln

hinsichtlich der Volumina und der Aus

fithrung genau eingehalten
werden. Nur dann sind annihernd zuverlissi

ge Resultate zu

erwarten; trotzdem schwanken die Fehlergrenzen derselben nach

Fliigge bis zu b

%o, sogar bis zu 159, bei sehr stark verun-
reinigten Wiissern,

Line zu beriicksichtigende Fehlerquelle kinnen organische
Substanzen bilden, wenn solche in reichlicher Menge und in
leicht oxydirbarer Form vorhanden sind. In Fillen, wo
Wasser eine hohe Oxydationsgré

das

aufwies, wird man deshalb
nach Ausfihrung der Titrirung mit Kaliumpermanganat (ver

26) die nach Beendigung dieser Operation restirende Fliissic

zur Ausfithrang der Salpetersiurebestimmung verwenden, da

diese frei von organischen Stoffen ist.

Beispiel. Bei Verwendung der 25 cem Wi
I g

er wurden

3,1 cem Indigolésung bis zum Eintritt der blassgriinen I
verbraucht, demgemiiss wiiren fiir 1 1 Wasser 40 >< 3,1 = 124 cen

bendthigt worden, da
6,5:1 124 :x X 19.1.

11 Wasser enthielt 19,1 mg Salpetersiiure (N,O;).

Salpetrige Siiure (Nitrite).

Qualitativer Nachweis.
Das Vorhandensein von Nit

itverbindunce ird durch die
1tverbindungen wird durch die

im vorhergehenden Absatz unter 4 (S. 47) beschriebene Methode

mit Jodzinkstéirkelosung nachgewiesen, voras

sgesetzt, dass die
Reaktion ohne Beifiigung von Zink eintritt. Immerhin wird
es zweckmissig sein, sich von der Gegenwart der salpetrigen
Siure durch einen anderen Weg zu iiberzeugen, um die beiden
Siuren auseinanderzuhalten. Hierzu eignet sich die Priifung
mittelst einer Losung schwefelsauren Metaphenylendiamins. Die
Herstellung wird bewerkstelligt, indem man ea. 0,5 procentige
Lésung reinen, bei 63" schmelzenden Metaphenylendiamins
verdiinnter Schwefelsiure bis zur deutlichen sauren Reaktion ver-
setzt.

Die Fliissigkeit muss farblos sein, widrigenfalls sie vor
dem Gebrauch durch Erwiirmen mit ausgeglithter Thierkohle zu




Salpetrige Siure (Nitrite). 01
be- entfarben ist. Zur Prifung des zu untersuchenden Wassers
eln siunert man ein halbes Probershrchen desselben mit verdiinnter
ten Schwefelsiiure an und fiigt schwefelsaures Metaphenylendiamin hin-
ZU zu. Etwa vorhandene salpetrige Siiure bedingt die Bildung
ach eines Azofarbstoffes, Triamidoazobenzol, welcher sich durch eine
un- gelbbraune Firbung (Bismarekbraun) verrith.

Quantitative Bestimmung.

Methode von Trommsdorff.

Die Farbenerscheinung, welche in srllpr._-trigsiiurl-i:ailri'

Wasser bei Zusatz von Jodzinl
auftritt, 1

mit einer Nitri

cstirkeldsung und Schwefelsiure

.t sich kolorimetrisch verwerthen, wenn man dieselbe

sung von bestimmtem Gehalte hervorruft und

in Vergleich stellt.

Die Reaktion ist #Husserst empfindlich, sodass ausser den

er zu erwihnenden Vorsichtsmaassregeln besondere Sorgfalt

die Herstellung der néthigen Reagentien verwendet werden
g g

Die Jodzinkstirkeldsung ist die gleiche, welche zur

tativen Priifung auf Salpetersiure und salpetrige Siure in

prechender Anwendung gebraucht wird. Dieselbe wird her-

gestellt, indem man 4 g Stirkemehl im Porzellanmorser mit wenig

destillirtem Wasser zu einer milchigen Fli

ssigkeit verreibt und

quniachst in eine siedende Losung von 20 g kiuflichen,

‘s unter

en Zinkchlorids zu 100 cem destillitten Wasse

eintrii

Das Gemenge wird an-

hillif.ll‘l'.t Umrithren 1

haltend unter Erginzung des verdampfenden Wassers erhitzt,

worden ist. d. h. bis sich die Stirke geldst hat.

bis es klar ge

h verdiinnt man dasselbe, 2 g kiufliches, reines,

It auf 11 auf und Afiltrirt nach

ird trockenes Zinkjodid hinzu, f
‘en Lisung des letzteren. Das Reagenz muss in gut verschlossenen

Flaschen im Dunkeln aufbewahrt werden. Es darf auf das
‘oche verdiinnt auf Zusatz von verdiimnter Schyefelsdure

Fiinfzig

gine bliuliche Firbung nicht erkennen lassen.

Zur Herstellung einer Nitritlésung von bestimmtem Gehalte

nit bedient man sich des kiuflich zu erhaltenden reinen Natrium-

parat enthilt nur 19, Verunreini-

(NaNOg). Dieses P

en: der hieraus entstehende Fehler ist wenig von Belang. Da

Zu N, 0, : 2NaNO, Lsx
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J-lI!_'[‘
2N 28 2Na 46
0 48 2N 28
L0 64
188 =1
S0 ]i\l
X 1.515.
Lést man demgemiiss 18157 g Natriumnitrit in 1 1 destil-

lirten Wassers und fiillt 10 ccm hiervon zu 11 auf, so ent-
spricht 1 cem dieser Losung 0,01 mg salpetriger Siure ( N, O

Untersuchung des Wassers. In einen Standeylinder

von ungefihr 20 coem Hohe giebt man 100 cem des zu priifenden

Wassers, fiigt 2 cem der Jodzinks

irkelésung und 1 cem 30

Schwefelsiure hinzu und n b gehérig durch Umrithren mittelst

eines (Glasstabes. Ohne unnét

gen Zeitverlust 11t man
4 Cylinder von gleichem Hohen- und Querdurchmesser auf,
fillt dieselben mit destillirtem Wasser in entsprechender Menge

und setzt 1, 2, 8 und 4 cem der N:ui‘]‘i111|||:E‘Lr:1tii".st|u;_-' hinzu,

Nach Hinzufiigung der beiden Reagentien in demselben Maags-
verhiltniss wie oben, vergleicht man nach Verlauf von 5 Minuten

die 5 Cylinder unter einander, indem man die Héhe der Fli

gio=

keitssiiule gegen eine weisse Unterlage betrachtet. Derjenige Kon-

troleylinder, welcher die gleiche Farbenintensiti (Blaufirbung) auf-

weist, wie der, in welc

befindet, giebt den N, (

sich das zu untersuchende Wasser
fir 100 cem Wasser in Milli-

grammen an, da 1 bezw. 2, 8 oder 4 cem Nitratlésung 1 bezw.

2, 3 oder 4 mg N,O; ent 1 Verhilt-
'll'[- \"._'!-'
such unter den gleichen Bedingungen zu wiederholen, indem
man in weiteren 4 Cylindern den mnoch nicht
siven F

rechen. War unter diese

nissen eine Farbengleichheit nicht zu erzielen, so

inten-

wrbenton durch Vermehrung der Nitritlosung von 0

bezw. 0,4, 0,6 oder 0,8 cem ausfindig zu machen sucht. Das
nunmehrige Ergebniss mit 10 multiplieirt bringt den Gehalt
1 1 Wassers in Milligrammen zum Ausdruck.

Statt der verschiedenen Kontroleylinder mit bestimmtem

stellen durch

N;Ozgehalte kann man auch Farbengleichheit he

Vergleichung zweier ungleich hoher Fliissigkeitssiulen, Man
g g £

stellt sich einen Kontroleylinder in der oben geschilderten

Weise ]II_‘I', welcher eine sti

rkere Blaufiirbung anfweist als der

mis

steh
von

eine
eylis
Fiill
Nll.

SUCH
befir
No.
keit

dur
trol
man
cent
viel
Siu

(5eh

Kon
ode
gela
der



von dieser Ver-

mit dem zu priiffenden Wasser angesetzte, gie

zuerst soviel in irgend ein Gefiiss (Becherglas),

gleichsflii

igkeitssiiule heller geworden

der restirenden Fli
dann durch Nachfiillen den gleichen Farbenton

bis die Farbung

1st, und su

zu erzielen.
Zum Arbeiten mit ungleichem Volumen sind sehr zweck-
miissig die Hehner'schen Cylinder. Einer derselben ist in neben-

stehender Fig. 11 abgebildet. Es sind dies graduirte Cylinder

von 105 cem Inhalt, welche unten mit

einem Hahn versehen sind. Ein Kontrol- [rez=]]
L‘._\'|il]11='1' No. I ist in seiner vol |
Fiillung dunkler gefirbt als ein anderer I
No. I, in welchem sich das zu unter- {720
suchende, entsprechend behandelte Wasser ;-“’.“_
befindet. Nun &ffnet man den Hahn bei |42
No. I und lisst langsam soviel Fliissig- | 7
keit abfliessen, bis in 1 |66

der Farbenton _'.'!]l'il'.}l ist.
Sei es, dass man Farbengleichheit
durch Nachfiillen oder Ablassen des Kon-

troleylinders herbeigefithrt hat, so liest

man den Bestand desselben an Kubik-

centimeter Fliissigkeit ab, ermittelt, wie

viel sich hierin Milligramme =salpetriger

ure befinden, und berechnet daraus den

Gehalt derselben in dem Wasser.
Beispiel. Der zur Hilfte entleerte

Kontroleylinder musste wieder bis zu 80 cem aufgefiillt werden,
oder von dem Hehnerschen Kontroleylinder mussten 20 cem ab-
gelassen werden, um den gleichen Farbenton wie in dem Cylin-
nden Wasser zu erzielen. In vollstindiger

der mit dem zu pri
Fillung v 103 ccm enthielt der Kontroleylinder [:111.-.1' Hehner-
sche oder der andere) 0,04 mg N,0;; demgemiss waren in der
Fliissigkeit bei dem Stande von 80 cem (nach der Gleichung
103 : 0,04 =80 :x) 0,031 mg N,0;

ure war in 100 cem Wasser der gleiche; demnach enthielt 11

Der Gehalt an salpetriger

desselben

Der Nachweis von salpetriger Siure mittelst der Jodzink-
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stiirkelosung ist sehr empfindlich. Ein Gehalt an dieser

von 0,4 mg fiir das Liter Wasser ruft bereits eine so intensive

Blaufarbung hervor, dass eine feinere Unterscheidung der Farben=
tone mnicht mehr mdglich ist. Bei dem Eintreten solcher

14 valoha
€n, welche

Firbungen darf man nur mit Verdiinnungen arbei

mit destillirtem Wasser herzustellen und entsprechend in Rech-

nung zu ziehen sind.

Direktes Sonnenlicht ist bei der Ausfithrung dieser Methode

stets zu 1’[:1‘1]‘!1_:[[1::”’ da dasselbe aus der Jodzinkst

Jod frei macht, welches zu einer Bliuung der Fliissigkeit

und hierdurch Anlass zu Fehlern giebt.

Phosphorsiiure (Phosphate).

Qualitativer Nachweis.

Zum Nachweis der Phosphorsiiure werden 100 cem Wasser
stark mit Salpeters

iure angesiuert und in einer Porzellanschale

zur Trockne eingedampft. Der Riickstand wird durch kurzes
Erwiirmen etwas iiber 100° erhitzt (indem man die Flamme
unter der Schale vorsichtig hin- und herbewegt), um die vor-

handene Kieselsiiure unlioslich zu machen, und nach dem Erkalten

mit verdiinnter Salpetersiure aufgenommen wund filtrirt. Das

Filtrat wird in einem Proberihrchen mit einer klaren, etwas an-

gewirmten Losung von Ammoniummolybdat in Salpetersiure im

Ueberschuss versetzt. Das Vorhandensein von Phosphorsiure
zeigt sich durch eine gelbe Fiirbung oder durch einen solchen
Niederschlag, welcher aus Ammoniumphosphomolybdat (phosphor-
molybdiinsaurem Ammonium) besteht.

Die salpetersaure Lésung des Ammoniummolybdats wird
hergestellt, indem man 40 g Ammoniummolybdat in 160 cem
10

hierauf 240 cem destill

s Ammoniaks Ij"spr_*r:[ii:-;r'hi":a Gewicht 0,96 bei 14°%) 16st und

irten Wassers hinzufiigt. Die kalte Li-
sung wird in 600 cem 27,5"; Salpetersiure eingetragen. Nach

gem Stehen filtrirt man und bewahrt die fertige Losung

mehrt:

in dunklen Flaschen auf.




ire Quantitative Bestimmung.

t auch zur quantitativen

Der eben geschilderte Nachweis die

= s : s e
Bestimmung, indem man das Gewicht des gewonnenen Nieder-

=t sch s direkt oder nach dessen Ueberfithrung in pyrophosphor-

> saures Magnesium ermittelt und hieraus die Phosphorsdure

Jee el

5 (P, 0;) berechnet.

de |. Gewichtshestimmung der Phosphorsiure durch Wigung als

g Ammoniumphosphomolybdat.

: In einer Porzellanschale werden 1—2 Liter des Wassers

it §

welehes man stark mit Salpetersiure angesiuert hat, vollstindig

Der Riickstand wird 2—38 Mal mit Salpetersaure

wicht 1,4) fibergossen und hierauf wird immer wieder

verdampf

(spec. Ge
|

bis zur Trockne ei
am die Kieselsiure unléslich zu machen, die Chloride zu besei-

redampft. Diese Maassregel ist nothwendig,

und die organischen Substanzen zu zerstoren, welche das

Ausfallen der Phosphorsiiure in der gewiinschten Form verzogern

cstand mit verdiinnter

oder verhindern. Nunmehr wird der Ri
Salpetersiiure aufgenommen und der geldste Antheil desselben

n durch Filtrirung geschieden. Zum Filtrat

von dem ungeldste

He werden 40 cem der oben erwihnten Ammoniummolybdatlosung
2 gegeben. Dann werden in dieser Flissigkeit 12,56 g krystallisirtes
CH Ammoniumnitrat geldst und dieselbe 12 Stunden in Zimmer=
5 temperatur bei Seite gestellt.

Der so gewonnene Niederschlag wird abfiltrirt und mit

i einer 20/, Ammoniumnitratlosung ausgewaschen, bis ein Tropfen
3 des Filtrats, auf dem Deckel eines Platintiegels verdampft, beim
At Glithen keinen Riickstand mehr hinterla Es ist nothwendig,
e Anfan der Waschfliissigkeit etwas Salpetersiiure beizufiigen,

damit sich nicht saures Ammoniummolybdat krystallinisch aus-
rd scheidet. Zur Entfernung des iiberschiissigen Ammoniumnitrats
i wird der Niederschlag einmal mit destillirtem Wasser fibergossen
nd und dann mit dem Strahl einer Spritzflasche in einen gewogenen
2

Porzellantiegel geschwemmt. Die am Filter haftenden Reste

desselben werden in warmem, verdinntem Ammoniak geldst;

ng . + . . 2t . . %
- diese durch Verdampfen eingeengte Lisung wird mit verdiinnter
: dllung zu dem

jure versetzt und rasch vor erfolgter Aus

Ipet
iibrigen Niederschlag gebracht. Der Porzellantiegel wird nun
auf einem Asbestteller vorsichtig mit der Flamme erwirmf, um

al
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das Ammoniumnitrat zu verfliichtigen. Dieser Vorgang ist als

beendet zu betrachten, wenn ein darii

ber gehaltenes Uhrglas
sich nicht mehr weiss beschligt, d. h. wenn Ammoniumnitrat
nicht mehr sublimirt. Hierauf liisst man den Tiegel im Exsiceator
erkalten und bestimmt das Gewicht des Niederschlags, dessen
Zusammensetzung der Formel

3 P,0; 72 Mo 0, 16 NH, 4+ 9 H, O oder

2 [(Hy N); PO, ] 4+ (H, N); HPO, - 36 Mo O

entspricht. Sein Gehalt an Phosphorsiiure (P, (

betrigt 3,89
Hieraus wird der Phosphorsiuregehalt des Wassers berechnet.
Beispiel. Es seien 1000 cem Wasser in den Versuch ge-

nommen worden. Der Niederschlag von Ammoniumphosphomo-=

- - 1 2 KR o" -
Iybdat wog 8,5 mg; da

100 : 3.8 O.Dex (532

so waren in 1 Liter Wasser 0,82 mg Phosphorsiure ( Py 0:)
handen.

vOoIr=-

2. Gewichtsbestimmung der Phosphorsdure durch Wigung als
Magnesiumpyrophosphat.
Der Niederschlag von Ammoniumphosphomolybdat

wie oben ersichtlich, nur wenige Procente von Phosphor
1 B 1

Es empfiehlt sich daher bei einem hé&heren Gehalt des Wa

an Phosphorséure, diesen Niederschlag durch Zusatz einer
Magnesiamischung in f‘\l:L,L:ne.-:.I'|1m:immnuimnp[mspim? tiberzufithren,
dieses durch Glihen in pyrophosphorsaures Magnesium umzu-
wandeln und als solches zu wiegen.

Zu dem Ende wird der besagte Niederschlag nach einmaligem
Auswaschen mit Ammoniumnitrat noch feucht mit Ammoniak
geldst.

Zu dieser Lésung setzt man die in der Anmerkung
beschriebene Magnesiamischung und vermehrt d
1

s Gesammt-
durch Hinzufiigung von 109, Ammoni:

volumen um

Gewicht 0.96). Nach 24 stiindigem Stehen scheidet sich aus

der Fliissigkeit ein krystallinischer Niederschlag von p

-\sl\]m]'—
saurem Ammoniummagnesium aus, welcher in gleicher Weise wie

bei der Bestimmung des Magnesiums (vergl. S. 59) weiter b

delt wird. Das Gewicht des pyrophosphorsauren Magnesinms ist
mit 0,639 zu multipliciren, um die entsprechende Menge von
Phosphorsiiure zu erfahren.

(1 em
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Anmerkung. Die _\I:1f_;uee-i;lmistthm:f; wird hergestellt, in-

dem man 50 ¢ Chlormagpesium und 70 g Chlorammonium in
ts o

350 cem 10%, Ammoniakfliissig
Wassers 15st. Die Lésung muss nach mehrtiigigem Stehen filtrirt

okeit und THO cem destillirten

werden. (Lehmann.)
Beispiel. 1000 cem Wass
I-}'!'r)lnilr\f[IIJ:Lf. demnach enthielt 1 Liter 1,08 mg Phosphorsiure

(P, O;).

lieferten 1,69 mg Magnesium-

Sauerstoff.

Gewissermaassen als Erginzung fir die Jestimmung der
Verunreinicung des Wassers durch organische Substanzen ist die
Ermittelung der Menge des gelisten Sauerstoffs zu betrachten.
Das Vorhandensein der ersteren wird stets ein mehr oder minder
energisches .\lmgui&‘l von Zersetzungsvorgingen im Gefolge haben,
wobei der Verbrauch des letzteren ein entsprechend grosser ist.
Es werden deshalb Wisser, welche reich an derartigen Stoffen
sind, stets nur geringe Mengen von Sauerstoff aufweisen. Der-
selbe kann auf gasvolumetrischem Wege (nach Preusse-Tiemann)
oder durch Titrirmethoden (nach Schiitzenberger-Risler oder nach
Mohr) bestimmt werden. Diese Verfahren erfordern neben vollen-
deter technischer Gewandtheit zum Theil komplicirte Apparate.
Da solche Untersuchungen nur in seltenen Fillen zur Ausfithrung
kommen, so diirfte eine eingehende Beschreibung der einzelnen
Methoden inmerhalb des Rahmens des vorliegenden Buches zu
entbehren sein; es wird vielmehr auf das diesbeziigliche Kapitel
in Tiemann-Gaertner's Werke , Die chemische und mikroskopisch-

e Untersuchung des Wassers” verwiesen.

bakteriolog

Die Erdalkalien. Caleium und Magnesium.

Qualitativer Nachweis des Calciums.

Ungefihr 50 com Wasser werden mit Salzsiure schwach an-
gesiuert, mit Ammoniak versetzt und eine reichliche Menge von
Ammoniumoxalat hinzugefiigt. Es fallt hierauf oxalsaurer Kalk
in Form eines weissen Niederschlags aus, welcher in Salzsiure,
jedoch nicht in Essigsiure loslich ist. Dagegen bleibt das

Magnesium als Magnesium-Ammoniumoxalat in Losung.




Qualitativer Nachweis des Magnesiums.
Zum Nachweis des Magnesiums verwendet man das Filtrat

asselbe wird mit Ammoniak im Ueber-

vom Kalkniederschlag. T
schuss

und einer Lésung von phosphorsaurem Natrium versetzt.
Beim Umriithren der 1 igkei

mit einem Glasstabe und be-

sonders bei dem Reiben

dung mit demselben fillt

ein weisser Niederschlag aus, welcher aus phosphorsaurem Am-

monium-Magne:

gium besteht.

Gewichtsanalytische Bestimmung des Calcinms
und des Magnesiums,

a) Bestimmung des Calciums.

Je nach dem Ausfall der qualitativen Untersuchung werden

ng

H00

is 1000 cem Wasser in Arbeit genommen. Diese werden

mit Salzsiiure schwach anges
Wi

hierauf in ein diinnwandige

1ert und in einer Schale auf dem
sserbade auf etwa 150 cem eingeengt. Die Fliissickeit wird

g KE

Becherglas unter Nachspiilen mit

destillirtem Wasser iibergefiibrt, zum Sieden erhitzt und Ammo-

niak und Salmiak hinzugefiigt, worauf sich etwa vorhandenes
Eisenoxydhydrat, Thonerdehydrat und Kieselsiiure in Form eines

Niederschlages aus

cheiden. Dieser wird durch ein Filter ge-
trennt, wobei man das Filtrat in einen I
ablaufen lisst, welcher bei 250 cem eine Marke triiet. In
letzterem wird das Filtrat zum Sieden abermals erhitzt, worauf
man eine Losung von Ammoniumoxalat so lange zufiigh, als ein
Niederschlag entsteht, Nach dem Erkalten der Flii

man bis zur Marke (250 cem) mit destillirtem Wasser auf und
lisst den Niederschlag vollstindig abse

=

n. Sobald letzteres

der Fall ist, hebt man einige Kubikcentimeter der klar tiber-

stehenden Fliissigkeit vorsichtig mit der Pipette

ab und befeuchtet

damit ein straff an die Wandungen eines Trichters anged

Filter von bekanntem Aschengewicht. Auf dieses wird der
Niederschlag gebracht, indem man den Rand des Erlenmeyer'schen

Kolbens mit einer sehr di

nen Fettschicht iiberzieht und die
st. Die
Entfernung der an den Wandungen des Kolbens haftenden Be-
standtheile des Niederschlages geschieht durch Absel

eines iiber den Glasstab geschobenen Stiickchens

Flissigkeit an einem Glasstabe hinab auf das Filter gi

1ern mittelst

Gummischlauch.
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Die E

Vor dem Auswaschen des Niederschlages nimmt man mit einer

Piy

der Magnesia bei Seite. Der Niederschlag wird mit heissem,

te 200 cem des Filtrats weg und stellt diese zur Bestimmung

destillirtem Wasser so lange ausgewaschen, bis einige Kubik-

centimeter des Filtrats im Proberihrchen eine Chlorreaktion mit
Silbernitrat nicht mehr erkennen lassen. Hierauf wird derselbe

im Trichter getrocknet, dann in einen Platintiegel gebracht, das

Filter in der Platinspirale verascht und die Asche gleichfalls

hinzug ZH]' -[-t_'lll"l
Caleiumoxyd (Ca O) glitht man den Inhalt des Platintiegels auf

ahrune des oxalsauren Calciums in

einem Geblise bigs zur Gewichtskonstanz und bestimmt, indem

im Exsiccator erkalten lidsst, nach Abzug des Ge-

wichtes der Filterasche die Menge des Caleiumoxyds auf der

v

Wenn ein Gebliise nicht zur Verfiigung steht, so bringt
man den Niederschlag auf ein getrocknetes Filter, dessen Gewicht
rocknete Niederschlag be-

man bestimmt hat. Der bei 100° g
aus Cy 0, Ca—+2H,0 und enthilt nach Abzug des Filter-

1t

sewichts 34.,1%, Caleciumoxyd.

b) Bestimmung des Magnesiums.

wstellten 200 cem Filtrat werden mit

Die vorher zuriic
einigen Tropfen Ammoniak und 20 ccm gesittigter Natriumphos-

l5sung versetzt; nach Verlauf von einer Jiertelstunde giebt

man einige Kubikcentimeter Ammoniak hinzu und giesst spilter
40—50 cem Ammoniak nach. Hierbei ist stets vorsichtig mit
dem Glasstabe amzurithren, wobei ein Yestreichen der Glas-
wandung zu vermeiden ist, weil sich sonst Krystalle daselbst
festsetzen. Bei diesem Verfahren scheidet sich ]l.’in-.\allhm‘\;:'
Ammoniummag
19 Stunden aus. Diese werden in der vorerwiithnten Weise auf

1Tre

omesium in Form von Krystallen nach Verlauf von

ein Filter von bekanntem Aschengewichte gebracht und mit einer

Misch
0,96), 3 Volumen destillirten Wassers und !/, Volumen Alkohol

so lange ausgewaschen, bis sich im Filtrat Chlor nicht mehr

nachweisen ldsst. Das Filter sammt Niederschlag werden nun

letzterer in einen vorher ausgeglithten

im Trichter getrocknet,
d gewogenen Porzellantiegel gebracht und die Asche des in

einer Platinspirale verbrannten Filters hinzugefiigt. Hierauf er-
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hitzt man den

Tiegel zuerst schwach bei aufgelegtem Decke

dann stark bei Luftzutritt iiber dem Bunsenbrenner.

1

im
ie nach Abz
terasche erhaltene Zahl
Menge des JJ‘\'I‘H]]EI-H!I|Jt-'|‘.~i:1“1‘l'l'l Magnesiums (Mg, P, O;)

dar, welche mit 0,3603 zu multipliciren ist, um das gewiinschte

Exsiceator erkalten und bestimmt das Gewicht. D

des Gewichtes des Tiegels und der Fj
stellt die

Ergebniss von Magnesiumoxyd zu erreichen. Da diese Zahl den

Gehalt an ,‘\In_'_'{v.e-scin]nnx_\wl' nur fir 200 cem

des bei der Kalk-
bestimmung erhaltenen Filtrats angiebt, wilhrend letzteres eicent-
lich 250 cem hiitte betragen miissen, so ist

statt

dieselbe noch mit 5
mit 4 zu multipliciren, um den Magnesiagehalt | Mg O)

-
aer
urspriinglich verwendeten Wassermenge zu erl

..l{ff.']].
Bestimmung des Calciums nach Mobhr.

Die Methode beruht darauf, dass man die Cal

leiumverbin-
dungen des Wassers durch Zusatz von

Ammoniak wund einer
tiberschiissigen Menge von l'_Jx:1i.~;;"Lm'u]f1mr11|;>'_, deren Gehalt hekannt
ist, in unlésliches Caleciumoxalat iberfiihrt und den Rest

der
nicht gebundenen §

aure durch Titrirung mit ii;.linm]I--r!n;u‘.;‘;z::;m
ermittelt. Nach Abzug der letzteren Oxalsiuremenge von der
urspriinglich verwendeten erfihrt man.

wieviel Gewichtstheile
zur Fillung des

vorhandenen Calciums benGthigt worden sind.
Hieraus berechnet man das Gewicht des Caleciu

Zur Fillung des Kalks verwendet man Normal-
oxalsiurelsung. Dieselbe wird hergestellt, indem man 6.8 ¢
reine Oxalsiiure in 1 Liter destillirten Wassers 1

moxydes.

H 1
eine [y

Da nun

20 24
2H 2
1O 64
L H I Ca 399
21 32 () 16
126 Oxalsiiure 95,9 Caleiumoxyd

so sind 6,3 g Oxalsiiure =— 2.8 g Calciumoxyd oder es entspricht

1 cem der Lésung 2,8 mg Caleiumoxyd.

Man 18st ferner 3 o Kaliumpermanganat i

n 1 Liter destillirten
Wassers.

Um zu bestimmen, wieviel Volumtheile
1 cem der Oxalsiiurelfsung entsprechen,

dieser Lisung
giebt man in eine Koch-
flasche von etwa 200 cem Inhalt mittelst einer Pipette

1

10 eem
der 'fj

Nc-rrnuinx:‘u:.mre_llf'-sn_m_:'. verdiinnt diese mit 100 cem

divid

Kalk

[ LIPS
26 cc

Oxal

mian
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destillirten Wassers, fiigt 10—15 cem koncentrirter Schwefelsiiure

hinzu wund erwarmt o Mischung bis zu 60—70"% Hierauf
lisst man aus einer auf Null eingestellten Glashahnbiirette unter
Umschwenken der Fliissigkeit so lange Kaliumpermanganatlésung

zutropfen, bis eine schwache Rosafirbung dauernd sich erhilt.

Die an der Biirette abgelesenen Kubikcentimeter, durch 10
dividirt, entsprechen 1 ccm !/;;-Normaloxalsidureldsung, oder 2,8 mg
Kalk (CaO).

Beispiel. 25 cem 1 -Normaloxalsiiureldsung verbrauchten

26 cem Permanganatlosung. Mithin 26 cem Permanganat = 25 cem

Oxalsiure = 70 mg Ca O.
Ausfiithrung der Untersuchung des Wassers.

Von dem zu prifenden Wasser werden 100 cem in einen

Maasskolben von 3800 cem Inhalt gegeben. Dieses wird mit

man je

Ammoniak eben alkalisech gemacht und hiernach

Priifung 25 50 cem

nach den sbniss der qualitativen

ureldsung hinzu. Die Flissigkeit wird zum
um den Niederschlag von Calciumoxalat kompakter

:\_'.u']', t_||‘.lsl ..-'\ill{llh]{']]. \\'|:|s_'.]:e'.~& <|||!'(_‘|| j';il'_-lx'u'l‘l'l lEl_'H

in kaltes Wasser beschleunigt werden kann, fillt man
zur Marke auf; nach gehidriger Mischung filtrirt man durch

trockenes Filter in ein trocknes Glas.

einer Pipette 200 ccm

Von dem Filtrat nimmt man mitte

weg, il diese in eine Kochflasche von etwa 500 cem In-

halt, fiigt 15 cecm concentrirter Schwefelsiiure hinzu und titrirt

nach der Erwirmung auf 60—70" mit der Kaliumpermanganat-
Gsune wie obe Da nur 200 statt 300 cecm des Filtrats ver-
sung wie 0.

wendet worden sind, so ist das an der Biirette abgelesene Iir-

mit 1,5 zu multipliciren. Dieses auf Oxals

ure lll'al?:l‘.‘

rechnete Resultat subtrahirt man von 25 bezw. 50 und berechnet

renz die Menge des Calciumoxyds.

viel: 25 cem OxalsfiurelGsung entsprechen 26 cem Per-

iwanatlosung.

100 cem Wasser wurden mit 25 eem Oxalsiiure versetzt.
[ 800 aufgefiillt
Permanganatldsung; mithin 300 cem, d. h. die urspriinglich ange-

1 e r = E = QR OFf — DR
wandten 100 cem Wasser 9,5 ><1,5=14,25, da 26: 26 = 14,20:x,

n Mischung verbrauchten 9,5 cem

200 eem der auf

so 18t x=13,1,
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Nunmehr ist die zur Fillung des verbrauchte Oxal-

sduremenge — 25—13,7=—11,8.
Da nun 1 cem Oxalsiure = 2,8 mg Kalk ents . 8o sind
g I
11,8 = 31,64 mg.
Das Wasser enthielt somit im Liter 3816.4 me CaO.

Die Hiirte des Wassers.

Die Anwesenheit der Erdalkalien verleiht dem Wasser eine

schaft, welche man als Hirte bezeichnet. Sind d

AL

in reichlicher Menge vorhanden, so hinterliisst das Wasser beim

Verdampfen einen grdésseren Riickstand: bei dem Waschen mit
] g

demselben bendéthigt man mehr Seife, um Schaum zu erzeugen:

Hiilsenfriichte kochen sich in demselben nur schwer weich u.

mehr. Hierdurch charakterisirt sich im Allgemeinen ein
W

wenig Erdalkalien enthilt.

asser von einem weichen, von einem solchen, welches

In vielfacher technischer Hinsicht ist diese Eigenschaft des
‘Wassers von hervorragender Bedeutung, so dass es wiinschens-

werth erschien, fiir dieselbe ein Maass in Form eines zahlen-

missigen Ausdrucks zu besitzen. Das Uebereinkommen, welches

man hieriiber geta

‘en hat, ist in verschiedenen Lindern nichf

gleich., So bezeichnet man in Deutschland einen Hirtegrad,

wenn in 100 000 Theilen Was

Ca0) vorhanden ist, wihrend man in Frankreich bei gleich-

er 1 Theil Kalk (Calciumoxvd.

bleibendem Verhiltniss das Calciumkarbonat (CaCO,)

Ein englischer Hirtegrad bedeutet 1 Theil Calciumkarh in

70 000 Theilen Wasser I."_mli']‘ 1 grain = 0,0648 g in 1 gallon
= 4,543 1). Es entspricht sonach:

1 deutscher Hiirtegrad = 1,25 englischen 1,79 franz. Hirtegraden

1 franz. Hirtegre =0,56 deutschen = 0,7 engl. Hii

leng 0,8 dentschen = 1,43 franz.Hiirtegrac

Die Erdalkalien sind im Wasser an Schwefelsiiure. Salneter-

siure, Chlorwasserstoffsiure und Kohlensiiure gebunden und in
diesen Formen in Lésung. Durch ihre Bestimmung kommt die
gesammte Hirte des Wassers zum Ausdruck. Es sind dabei

die ermittelten Gewichtstheile von Magng

(MgO) in die aqui-

valente Menge von Kalk (CaO) umzurechnen und zu denen des

Kall

chur

(er

ade
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)xal- Kalks zu addiren. Die Umrechnung geschieht nach der Glei-
chung:

sind Me O : Ca O 1:x od

Mo 24 Ca 40

0O 1 0 1t

] 6 1:x
X 1.4

Die Millieramme von Mangnesiumoxyd mit 1,4 multiplicirt,

liefern sonach ein dem Calciumoxyd entsprechendes Produkt.
Beispiel: Lin Wa

umoxyd im Liter enthalten haben. Da die Menge

ger soll 106,7 mg Calciumoxyd und

26,5 mg Magn

des letzteren 86.6><1.4=—051,1 Ca0 #quivalent ist, so wiren
bei dieser Umrechnung in 1 Liter Wasser 106,7-+51,1=157,8 mg

oder in 100 000 Theilen 15,78 Theile Kalk gewesen.

Das Wasser hiitte eine Gesammthirte von 15,8 deutschen

EULE Hirte : g
Durch anhaltendes Kochen des Wassers entweicht die lose
des gebundene Kohlensiiure, wobei Bikarbonate in Karbonate iiber-
gefithrt werden und zum grossten Theil ausfallen. Ein Theil
i des Caleiumkarbonats (nach Tiemann-Gaertner ungefihr 35 Theile
ches in 100 000 Theilen Wasser) scheidet sich nicht aus. Dieser
icht einschliesslich der ebenfalls in Ldsung gebliebenen Nitrate,
ad, Sulfate und Chloride der Erdalkalien bedingen eine andere Harte

des Wassers als die vorhergehende: man bezeichnet dieselbe als

bleibende oder permanente Hirte: die Differenz zwischen

der cesammten und bleibenden Hirte stellt voriibergehende

t in oder temporire Hirte dar.

Hirtebestimmung nach Clark.

Die wiederholte Ausfihrung der gewichtsmiissigen Bestim-
mung von Kalk und Magnesia ist zeitraubend. Is ist deshalb
den. die nachstehend beschriebene Methode zweckdienlich, um in
kiirzerer Zeit Awufschluss iiber die besagte Eigenschaft des

Ler-

l in Wassers zu erlangen. Das Princip des Verfahrens beruht dar-
die auf, dass man mit einer Seifenlésung von bestimmtem Gehalte
abei eine chemische Umsetzung der neutralen Erdalkalien mit dem
(ui- fettsauren Kalium (Seife) herbeifiibrt; hiebei bilden die Erd-

alkalien unlésliche Verbindungen mit den Fettsiuren, wihrend
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die anorganischen Siuren mit dem Kalium siech zu léslichen
Salzen vereinigen.

Die Seifenlésung ist so hergerichtet, dass sie in 100 cem

Wasser 12 mg Kalk oder die dquivalente Menge von neutralem

Baryum- oder Magnesiumsalzen zu binden vermag; sie ze

12 deutsche Hirtegrade an.

Zunichst stellt man sich die néthige Seife 1
150 The

hiernach mit 40 Theilen Kaliumkarbonat zun einer

indem man

> Bleipflaster anf dem Wasserbade zerfliessen lfisst

o
Masse verreibt. Diese wird mit absolutem Alkohal ausgezogen
und das
theile filtrirt. Aus dem Filtrat beseiti
Destillation und trocknet hiernach die zuriickbleibende Seife im
Wasserbade. Zur Bere

20 Theile der eben hergestellten S¢

ter Bestand-

gt man den Alkohol durch

Ganze zur Abscheidung etwaiger unge

g der SeifenlGsung list 1

an vorldufig

in 1000 Theilen ver-
f. Zur Priifung
I

100 cem 12 mg Kalk fiquivalent entsprechen. Letztere erzielt

diinnten Alkohols wvon 56 Volumprocenten :

de

elben stellt man sich eine Baryumsalzlésung her, von welc

man, indem man 0,599 g reines, bei 100" getrocknetes Baryum-
nitrat oder 0,523 g reines Iufttrockenes Baryumehlorid (Ba Cl.
—+2H,0) in 1 Liter destillirt Wassers ¢

Stelle von Caleium oder Magne

t. Die Baryum-

salze sind an ium

zen gewihlt

siure in Verbin-

weil diese schneller und leichter mit der Fet

dung treten als letztere.

Einstellung des Titers der Seifenlésung. In ein

von 200 cem Inhalt fiillt man 100 cem der obige

Baryumsalzlosung und lisst aus einer Quetschhahnbiirette zu-

niichst eine gréssere Menge, spiiter nur immer 0.5 Kubikcenti-

meter und schliesslich nur Tropfen der Seifenlésung zufliessen.

Inzwischen schiittelt man den Inhalt des Stipselglases gehiri

durch und beobachtet, ob sich ein feinblasig

Schaum bildet,

welcher 5 Minuten lang bestehen bleibt. Hiitte man z. B. 18 cem
g

Seifenlésun

g verbraucht, um eine solche Schaumbildung zu er-

zielen, so ist erstere zu koncentrirt; es miissen demnach 18 cem

derselben in einem Messcylinder mit 27 cem 56 procentigem Al-

kohol verdiinnt werden, um die richtice Seifenlésung zu erlun-
g

gen. DSelbstverstiindlich ist diese nochmals auf ihre Zuverlissig-
keit in gleicher Weise wie vorher zu prifen, wobei fiir 100 cem
: 1 y

der BaryumsalzlGsung genau 45 ccm verbraucht werden diirfen,

gere

mitte
- .
Dezel




BELE 6D

chen ! y .
Ausfithrung der W asseruntersuchung. In das wohl-
100 cem des zu priifenden Wass

gereinigte Stopselglas werden

mittelst einer Pipette gebracht.

Den Stand des Wasserspiegels
bezeichnet man sich mit einer Marke. Hierauf wird die Titri-
Weise wie bei der Titerstellung mit der Seifen-

rung in gleicher

ausgel iihrt.

Bei Wissern mit stirkerer Hirte ale 12 deutschen Graden

inpungen, jedoch stets das gleiche Volumen

.‘:-:.'I'i i]l]!l]'.‘!' \""I‘
Man wird deshalb 10, 20 oder 30 cem Wasser

anzuwenden.

Tren - : - - -
: benutzen und dann erst die Untersuchung einleiten, nachdem
ind- . : 5 : ST o e :

= man bis zur oben erwihnten Marke mit destillirtem Wasgser
arehn v e 1T

i aufgefilllt hat.

im : gt - ( . O,
5 Zur Bestimmung der permanenten (bezw. der temporiren)

ein bestimmtes Volumen Wasser '/;—1 Stunde,
in einen Maasscylinder und fiillt nach dem
m Volumen auf. Nach Abscheidung

durch Filtration werden 100 eem in

Hiirte kocht man

gt dasselbe

itbert

Erkalten zum ursprung

einer etwaigen Ausfillung
:}I.‘}i:]11-t' Wi

Die Umrechnung des Verbrauchs a

wie oben in Arbeit genommen.

Seifenldsung auf Hir

enomimener

rade geschieht unter Beriicksichtigung etwa vor

Verdiinnung mittelst Benutzung der nachstehenden Tabelle.

Tabelle von Faist und Knauss.

e ader
en
%, e gl 0T VL U9
B 1,0
i 7,4 : 1,5
101
2,0

Die Differenz von 1 cem Seifeldsung =

11,3 2.5

T 8:5hs b adeiqrratitn i . o940

er- 25 b DR S S I L S v 3,0
cm P00, - 4,0
Al- IR ST axnn B Vg isiadialad Jraess 1.5
5.0

.1 5 0 R - N~ N~ S 3

Die Differenz von 1 cem Seifelosung = 0,26 Hiirtegrad.

292 6 3'1,_.._r
24.4 6.0
)
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a1 o
ol.D

Die Differenz von 1 cem

aa o
(2 7 5

20,0

n-‘J

40,1
11,8

Die Differenz von 1 cem :‘_‘II'E{‘.'[:“IS‘_[H_Q = 0,294
43 b ooy woSmiegaan 1L auein bt Atk
45,0

.Rf:ispil':]i:_ Der Verbrauch an Seifenlésune Sel gewesen:

1. 26,2 cem — 6,5 deutsche Hirtegrade.

2. 27,4 cem. Die Differenz der niichst hoheren Stelle 28,0
ist 28,0—27,4 = 0,6 ccm. In dieser Kolumne entspricht 1 cem

Seifeldsung = 0,277 Hiirtegrad, folglich 0,6 ¢

= 0,1662 Hirtegraden; die Hirte des Wass
7,0—0,166 = 6,83 Grade.

demnach

6. 21,0 cem. Die Differenz zur niichst liegenden niederen
Stelle 20,8 betriigt 21,0—20.8 — 0,2; hier entspricht 1 cem

0,26 ><0,2
egrad, demnach 0,2 cem — =

0,06 = 5,05 Grade.

lésung 0,26 Hi

Hirte des Wassers = 5,0 Oder die
Differenz zur niichst hheren Stelle =— 99 6—21.08 == 18, In
der Kolumne, in welcher 22,6 steht, entspricht 1 cem Seifelgsung

rird 1

il 2> 1,0

0,2
0, ’

i Hartegrad; demnach treffen auf 1,6 cem

= 0,4432 Grade und folglich auf 21 cem Se

‘eldsung

= 5,06 deutsc Hirtegrade.

mac

2() ¢
Nie
beg!

du
ey

du



der Alkalimetalle. 6T

Bestimmung der Alkalimetalle.

Die meisten Verbindungen der Alkalimetalle sind leicht

léslich. nur wenige, wie beispielsweise das Kaliumplatinchlorid,

machen eine Ausnahme. Da jedoch andere Metalle mit Platin-

chlorid ebenfalls schwer lésliche Kdrper bilden, so miissen diese
beseitiet werden, ehe man zur Bestimmung der Alkalien schreitet.
Untersuchung des Wassers. Der Gang der Untersuchung

ist folgender: In einer grossen Platinschale werden 500— 1000 ecm

Wasser auf ungefihr 150 cem eingedampft und hierauf etwa
90 com einer gesiitticten Baryumhydratlésung hinzugesetzt. Der
Nie
begtinstigt wird, enthiilt die Salze des Caleinms und Magnesinms,

erschlag, dessen Fillung durch kurz andauerndes Erhitzen

giiure und die Schwefelsiure. Der ge-

Eisens ete., die Phospho

'alt der Platinschale wird in einen Maasskolben von

sammte I

250 cem Inhalt gespiilt und nach dem Erkalten mit destillirfem
Wasser bis zur Marke aufgefilllt. Hierauf wird der Niederschlag
durch ein trockenes Filter abgetrennt und das Filtrat in einem

.n. Aus dem Filtrat muss nun das {iber-

trockenen (Glase aufgefan

o

ggige Baryumhydrat oder etwa noch vorhandenes Calciumhydrat

tfernt werden. Man hebt daher 200 ccm mit der Pipette ab,

siebt diese in eine Platinschale und fiigt unter aleichzeitiger Er-
hitzung Ammoniumkarbonat hinzu, bis keine Fillung mehr auf-
tritt. Hat sich der Niederschlag unter dem Einfluss der Siede-

hitze in grossere Flocken zsusammengeballt, so filtrirf man ihn durch

- das Filtrat in einen trockenen Maass-

ein trockenes Filter ab, li

kolben von 250 cem Inhalt ablaufen, spilt mit destillirtem Wasser

nach und fallt nach dem Erkalten bis zur Marke auf. 200 ccm
des so verdiinnten Filtrats werden wieder in eine Platinschale ge-
bracht und zur Ausfillung der letzten Spuren von Caleium und
3aryum mit 1—2Tropfen Ammoniumoxalatlésung versetzt. Hier-
auf dampft man zur Trockene ein und glitht gelinde, um die
cstand wird eine halbe

Ammoniumsalze zu verflichtigen. Der Ri
Stunde bei 110° getrocknet und hierauf unter Bedeckung der
Schale mit einem grésseren Uhrglas geglitht, wobel sich derselbe
durch Kohlepartikelchen efwas schwiirzt, Nun wird derselbe mit
etwas heissem destillirten Wasser aufgenommen und zur Abschei-
tandtheile | [\'f'-h!"‘]lp:l]'ti[(l‘.[ und etwa vor-

dune der unldslichen Be
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handene Oxalate von Calcium und Baryum) durch ein kleines Fil

Man wischt alsdann mit heissem des

nach. Das Filtrat fingt man in einem gewogenen Platintiesel

auf und verdampft es bis zu einer geringen Menge Fliiss

Chloridverbin-
Tropf

siure hinzu, wobei man darauf zu achten hat, dass man durch

zt man vorsichtig eini

dungen iiberzufiithren, se Salz-

das Aufbrausen (entweichende Kohlensiure) keine Verluste durch
Verspritzen erleidet. Es wird sodann zur Trockene eingedampft
und schwach geglitht, bis die Allkalimetallchloride zu sehmelzen

beginnen. Nach dem Erkalten im Exsiceator bestimmt man die

Gewichtszunahme des Platintie:

Das Auswaschen der Filter wiirde eine zu o

e Ansamm-

lung von Flissigkeit zu Ende des Ver s im (Gefolge haben.

Es wurde daher nur mit trockenen Filtern und trockenen Ge-
fissen gearbeitet und dann ein aliquoter Theil des jeweiligen
Filtrats verwendet; anderseits wurden Verdiinnungen des letzteren
bis zu einem bestimmten Volumen vorgenommen. Es ist s

nicht die Gesammtmenge der im Wasser befindlichen Alk

tallchloride zur Wiagung gelangt; um diese zu erfahren, muss

man das Gewicht der schliesslich ermittelten

mit 2. multipliciren,

Beispiel. BeiAusfiihrung der vorstehenden Unte

seien 1000 cem Wasser verwendet worden und schliesslich 205 mg

Alkalimetallehloride zur Wigung gela Ein Liter des Wassers

enthielt somit
205 >< 25 i ! e
- = 5320,3 mg Alkalimetallchloride.
16
Bestimmung des Kaliums als Kalinmehlorid.

Den Riickstand der beiden Alkalimetallchle ride lést man

destillirtem Wasser, bringt ihn in ein Porzellanschilchen und

Platinchloridlosung (1: 10 Theilen d

llirten Wassers) hinzu,
worauf sich die Alkalimetallehloride zu Kaliumplatinehlox

(K, Pt C

;) und Natriumplatinehlorid (Na, Pt Cl; —- 6 H, O) um-

setzen. Letzteres ist, sofern es sein Krystallwasser behalten
hat, in einer Mischung von 1 Theil Alkohol von annihernd

0,83 spee. Gewicht und 5 Theilen Aether 1

lich. Bevor man

diese Lésung bewirkt, engt man auf ein geringes Volumen ein
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tindigen Verdampfung, damit das Na-
Nach er-

bei Vermeidung der volls
triumplatinchlorid kein Krystallwasser abgeben keann.
gebliebene) Kaliumplatin-

er Losung wird das (‘_ll]:llil-:.‘l‘l.t']l

getrocknetes, gewogenes Filter gebracht und so
lange nachgewaschen, bis die Waschflissigkeit (Aether-Alkohol)
Das Filter sammt Inhalt wird getrocknet und im
Nach Abzug des Gewichtes des Wiige-

rkeit. chlorid auf ein
rhin-
Salz- klar ablauft.
lurch Wiiig
glischens und des Filters e
mit 0,306 multiplicirt das Gewicht an

»olischen gewogen.

ihrt man die Menge des Kalium-

platinchlorids , welche
Kaliumechlorid ergiebt. Selbstverstindlich ist auch hier wieder
n die mit */,; aus dem oben erwihnten Grunde zu multipliciren.

spiel: Der Rickstand von 205 mg Alkalimetallchloride
end weiter behandelt. Die Wagung

Be

wurde gelést und entsprecl

lmm-

1bern. des TFilterinhaltes ergab 97,2 mg Kaliumplatinchlorid. ~ Diese
Ge- l‘!-_l?r]rl".'l.'lll"li 97.2 >< 0,306 = 29,6 mg Kaliumehlorid. 1 Liter

ligen y ; 29.6 - 2 = o A
: Wasser enthielt demnach : — 46,2 mg Kaliumchlorid.
Leren 16 :
nach
[ime- Bestimmung des Natriums als Natriumechlorid.

muss Wenn man von der Gesammtmenge der Alkalimetallchloride

1ben e e . : . : = (a T
e die des Kaliumchlorids abzieht, so entspricht die Differenz dem

Gehalt an Natriumechlorid.
Beispiel. In dem I
wovon auf Kaliumchlorid 46,2 mg trafen; er ents

oy Wasser waren 520,83 mg Alkali-

metallehloride,

21 I]ii 85

hielt demg

320.3—4

2 — 9274,1 mg Natriumchlorid.

Ammoniak.

L1 n

!.'i]l'.' Qualitativer Nachweis.

nzu, Ein sehr uuliliil:cllirhvs Mittel zum Nachweis des Ammoniaks
rid bes n wir in dem Nessler'schen Reagenz, eine |Nn]s1|‘ll."l\'t!1‘]|iﬂ'
um- von Jodquecksilber und Jodkalium (HgJ,.2KJ) in Kali-
1ten lauge gelost. Das Reagenz giebt mit Ammoniak eine gelbe bis
ernd rothzelbe Farbung, bei noch stirkerem Vorhandensein einen

Niederschlag von .-\nnnrnaiunmuL.-t'_'.ksilinL’..L'fJK,\','I“f“'l.

braunrothen

man
Der chemische Vorgang ist hierbei folgender:

el




Die oben geschilderten Féarbungen sind
einen Niederschlag von #usserst feiner Vertheilu
das alkalische Reagenz eine Fillung et vaiger Erdalkalien im

Gefolge hat, so vor Zusatz desselben auf eine En

derselben Bedacht zu nehmen,

Zur Priifung des zu untersuchenden Wassers
ungefihr 200 cem in einen gut
1 ¢em Natronlaug

verschliessbaren Cvy
> (1:4) und 2 cem N
hinzu und lisst den sich bildenden Nieders

‘lumkarbonat (1 :3)
lag von Erdall
man mittelst einer Pij
I len FI
selbe in ein Probershrchen und beoba
Zusatz von 1 cem Nessler'schen

12 Stunden absitzen. Dann hebt

eine belieb

re Menge von der ki

iiberstehenc

ren,

ab, iibertréigt di

chtet nach
Reagenz die Firbung oder d
Niederschlag, indem man die Hihe der I

.~]_'_:L'l_ itssinle

eine weisse Unterlage betrachtet.

Die Herstellungsweise des Nessl “schen Re

ben. Selbstve

folgenden Absatz des Niheren beschri ich

sind die {ibrigen Reagentien, inshesond darauf-

[+ |E}!‘ “'_;H\'
» 3 1 = 11
k sind. So

nicht der Fall sein, so ist dies durch anhaltendes Ko

hin zu priiffen, dass sie frei von Ammonis

1en und

nachheriges Auffiillen zum urspriinglichen Volumen zu erreichen.

Quantitative Bestimmuneg.

Methode von Frankland und A rmstrong

Die eben geschilderte Methode lii

t sich auch Zu (Jus

tativen Bestimmung des Ammoniaks durch kolor

YVeora

1st es erforderlich.

gleichung verwerthen. Zu diesem Behufe i

eine Lisung zu besitzen von bekar

sehalte an Ammoniak,
Man bedient sich hierzu des Ammoniumehlorids (NH,CI). Da

1tem (

NH,Cl: NHy;—x:1
oder
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und demgemiss x = 3,141 ist, so wird eine Ldsung dieser
Menge Ammoniumchlorids in 1 1 1 g oder 1 com derselben
1 mg Ammonium enthalten. Zum Gebrauche verdiinnt man
50 cem der Losung auf 11, wovon damn 1 em 0,00 mg NH,4
entspricht.

Ausser dieser Vergleichsfliissigkeit bendthigt man das

tellungsweise desselben ist
n destil-

essler'sche Reagenz. Die H

Joende: 50 g Kaliumjodid werden in 50 cem he

en Wassers geldst und hierauf koncentrirte heisse Quecksilber-
chloridlésung solange hinzugefiigh, bis der sich anfangs bildende
rothe Niederschlag mnicht mehr verschwindet. Hierauf filtrirt
man. versetzt das Filtrat mit einer Lisung von 150 g Kalium-
pitrat in 800 ccm destillirten Wassers, fugt noch einige Kubik-

centime der Quecksilberchloridldsung hinzu und fiillt mnach

dem Erkalten auf 11 auf., Das so gewonnene Reagenz muss in
gut schliessender Flasche aufbewahrt werden. Der sich bildende

Bodensatz schliesst seine Verwendbarkeit nicht aus; es ist viel-
filtizes Abheben mit

mehr nur dessen Beimengung durch sor

1

der Pipette bei dem Gebrauch auszuschliessen.
Untersuchung des Wassers. Von dem zu priifenden

Wasser werden 300 cem in gleicher Weise wie bel dem quali-

tiven Nachweis zur Entfernung der Erdalkalien vorbehandelt.
Hiervon hebt man 100 cem ab, fillt diese in einen Hehner-
schen Cylinder (vergl. Fig. 11), setat 1 cem des Nesslerschen
Rea

In cleicher Weise versetzt man 103 ccm ammoniakfreien

:tabes.

enz hinzu und mischt gehdrig mittelst eines Glas

destillirten Wassers (entweder frisch destillirtes oder durch
lingeres Kochen von Ammoniak befreites) in einem solchen Cy-
linder mit 1 cem der oben beschriebenen verdiinnten Ammonium-
chloridlgsung und vergleicht nach Beifiigung der gleichen Menge
Nessler'schen Reagenz die entstandenen Firbungen unter einander
durch Besehen der Fliissigkeitssiiulen gegen eine Unterlage von
Filtrirpapier. In der bereits oben peschilderten Weise stellt
man nun Farbengleichheit in beiden Fliissigkeitssiiulen her.
Beispiel. Der gleiche Farbenton wurde bemerkt, nach-
dem man 20 cem aus dem zweiten Cylinder abgelassen hatte;
105 cem entsprechen 0,06 mg NH,, demgemiiss entsprachen

84 0,04 mg. Die gleiche Firbung wurde in dem zu unter-

suchenden Wasser durch die entsprechende Gewichtsmenge von
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Ammoniak hervorgerufen: die 100 cem des Wassers enthielten
daher 0,04 mg oder

Sobald die Ammoniakre

wktion so stark t, dass die

S

Durchsichtigkeit der Fliissigkeitssiiule erschwert i t, oder gar sich

ein deutlicher Niederschlag bildet, so sind Verdiinnungen des

Wassers mit ammoniakfreiem, destillirtem Wasser in entsprechender
Weise anzuwenden und diese folgerichtie in Berechnung zu ziehen,

g

In Ermangelung von Hehner'schen Cvlindern kann man

auch mehrere gleich grosse Cylinder mit wechselndem Ammonium-

_Q"t‘h;l][ ansetzen und (]ie‘«('r \\'5-_‘. bei l.:e"t‘ Hl"!'[ﬂ]‘il]:li"’ der

Sal=

etrigen Saure (vergl. 8. 52) in Vergleich ziehen,

P
I
linder ohne Abflusshahn in der dort bes
wenden.

Englische Wasseranalysen fithren zuweilen in einer eigenen

Rubrik den Gehalt an salbuminoidem Ammoniak® auf. Te

dies derjeni cher durch

Bestandtheil an Ammoniak. +

alkalische K:

iI.II]l[H’l'[l].‘ll’l_‘_“-’l[‘.ill]I“Hill';_l: abgespalten wird aus

organischen Substanzen. Fiir die Beurtheilung des Was

fillt diese Grisze weniger in's Gewicht, da schon rmittelune

der letzteren Anhaltspunkte ergiebt.

Bestimmung der Kieselsiure (Silikate).

In einer Platinschale verdampft man 500— 1000 cem W

asser,

welches man mit reiner Salzsiiure angesiuert hat, bis zur staubi-

gen Trockne. Diesen Riickstand nimmt man mit e

13enfre

koncentrirter Salzsiure auf, figt nach 15 Minuten ungef:
80 cem destillirtes Wasser hinzu und dampft wieder vollstindig
ein; der Vorgang wird nochmals wiederholt, jedoch wird jetzt
das ausgefallene, unlésliche Kieselsiurehydrat mittelst eines

Filters von bekanntem Aschengewicht von der Fliissigkeit ge

trennt und das

Filtrat zur Bestimmung der Thonerde sammt

Bisenoxyd bei Seite gestellt, Der Inhalt des Filters wird mit

B

heissem, destillirtem Wasser ausgewaschen, bis 1

Filtrats auf Zusatz von Silbernit

['!'.-.Jqu_'-“ |:\'_'.:|

keine Tritbung mehr giebt,
und wird hierauf bei 110° getrocknet, dann in einen gewogenen

Platintiegel

bracht und die Asche des in einer Platinspirale




Bestimmung der Thonerde (Aluminium).

-1

rannten Filters hinzugegeben. Hierauf gliht man zuerst
gef {

vorsichtie mit schwacher, dann mit starker Flamme und schliess-

lich mit einem Geblise, lisst den Tiegel im Fxsiceator er-

die kalten und bestimmt das Gewicht des durch Glithen in Kiesel-
gich siureanhydrid umgewandelten Kieselsiurehydrats. Da ersteres
des sehr coskopiseh ist, so muss man die Wigung thunlichst

nder BC g ausfithren.

hen. Beispiel. Es wurden 500 cem Wasser mit

man eingedampft und wie oben weiter behandelt. Nach Abzug der
um- Filterasche betrug das Gewicht des Kieselsfiureanhydrids 7,2 mg.
sal- s waren sonach in 11 Wasser 14,4 mg Kieselsiure (810,).
Cy-

Bestimmung der Thonerde (Aluminium).

ist Das bei der Bestimmung der Kieselsiure zuriickgestellte

Filtrat wird in einem Becherglase zum Sieden erhitzt und dann
1

Ammoniak bis zur deutlichen alkalischen Reaktion hinzugefiigt.

Sers | Bei nochmaligem Erhitzen bis zum Sieden fallen die Thonerde
nne and das Eisen als Oxydhydrate aus. Die Ferroverbindungen
sind durch obige Behandlung in Ferrisalze iibergefithrt worden;

der Zusatz von Kaliumchlorat kann meistens entbehrt werden.

Der Niederschlag wird auf ein Filter von bestimmtem

Aschengewicht gebracht und mit heissem, destillirtem Wasser

so lange ¢

rewaschen, bis 1 Tropfen des Filtrats auf dem

Platinblech keinen glithbestéindigen Riickstand mehr hinter-

lisst. Hierauf werden Niederschlag und Filter in der gleichen

Weise wie oben weiter behandelt, itber einem Bunsenbrenner ge-
J )

olitht und nach dem Erkalten im Exsiccator gewogen. Das

nach Abzug der Filterasche erzielte Gewicht zeigt die Menge

des Bisenoxyds (FeyOg) - der der Thonerde (Al;0,) an. Nach
Abzug des ersteren, dessen Gewichtsmenge man aus der Kisen-

bestimmung berechnet hat, erfihrt man den Gehalt des Wassers

an Thonerde.

Beispiel. Das von 500 cem Wasser herrithrende Filtrat

ergab ein Gewicht von 4,3 mg E senoxyd - Thonerde; in 11

war sonach die doppelte Menge, 8,6 mg, dieser beiden Bestand-
gen theile.

Al = oy r . . .
e Das gleiche Wasser enthielt im Liter

mg Kisen, folg-




T4 [1I. Chemische Untersuch ng (e

1,43 = 1,19 mg E'lisrm\x"

} 11 desselben enthielt
demgemiiss 8,60—1,19 = 7.4] mg Thone

rde (Al O,).
Das nach dem Abfiltriren des Eisenoxyds und der Thon-
erde resultirende Filtrat enthiilt noeh den Kalk und die Mag-
nesia. Man kann daher dasselbe chen Be-
stimmung dieser beiden Bestandtheile verwenden, inden
nach den auf Seite 58 und 59

1}

zur gewichtsanaly

‘!Ia'rcl']ﬂ‘il'-'_.-l:lln']‘_ M;.’flnndl.—l] ent-
sprechend weiter behandelt.

Eisen.

Qualitativer Nachweis,
Das Eisen kommt im Wasser fast immer als Oxvdul
vor. Gewéhnlich ist dasselbe an Schwefelsiiure oder an Kohl,

v. kohlensaures

siure gebunden und tritt als schwefelsaures

las
ne?

Eisenoxydul auf. Die letztere Siure bildet hierbei wie bei den

Erdalkalien eine lose Verbindung. Bei I

gerem Stehen des
Wassers an der Luft oder beim Erhitzen desselben und durch

die Einwirkung oxydirender Mittel wird das kohlensa

re Oxydul-
iihrt, die schwefelsauren Ver-

lz in Eisenoxvdhvydrat iiberg

bindungen gehen in basische Ferrisalze iiber.

Man kann daher den bei der Bestimmung der bleibenden

Hiirte entstandenen Niederschlao (vergl. S. 65) zum Nacl
g g

l'-lf"
des Eisens benutzen, indem man denselben

auf ein eisenfreies
Filter bringt, ef waige, an der inmeren Oberfliche d
ans

es Kolbens

tzende Bestandtheile desselben durch Salzsiure st und
durch Aufgiessen solcher Siure auf das Fi
gesammten Niederschla; bewerkstelligt. Im Filtrat befindet

sich das Iisen als Oxyd, welches auf Zusatz

ter die Lisung des

von einigen
Tropfen Ferroeyankalium (gelbes Blutlaugensalz) (1 :200)

l‘-
Blaufirbung (Berliner Blau), bei s

irkerem Gehalte einen ent-

sprechenden Niederschlas

oder mit Rhodankalium eine Roth-
firbung (Ferrirhodanid) hervorruft.

Dieser Nachweis des Eisens gelingt direkt nicht in Wiissern.

che dasselbe in Form von Oxydul enthalten. In

fillen dampft man ungefihr 200 cem Wasser nach Zu

lzsiiure und einigen Kérnchen von Kaliumehlorat
B

diesen

Z Yoo

aes

Volumens ein, um etwaige Ferrosalze in Ferrisalze iiberzufiihren,

Hier

oben

han




ielt Hix wird der Nachweis des Eisens in gleicher Weise wie

oben

fiihrt.
Ts ist jmmer darauf zu achten, dass die Salzsiure eisen-

darf auf Zusatz der oben erwihnten Reagentien

frei ist; =81

Be- fiir sich allein keine Blau- oder Rothfirbung geben.
1 €8 Die Lésungen von Ferrocyankalium aund Rhodankalinm
ent- sind stets vor dem Gebrauch frisch herzustellen; namentlich

erstere giebt mach lingerer Aufbewahrung auch ohne das Vor-

handensein von Eisen eine entsprechende Fiirbung.

Quantitative Bestimmung.
Die Intensitit der Firbung des Berliner Blau lidsst sich
zur quantitativen Bestimmung des Eisens ausnutzen, indem man

mit einer Lésung von bekanntem Gehalte an Ferrisalzen unter

denselben Bedingungen in destillirtem Wasser die gleiche
Farbendichte wie in dem zu priifenden Wasser hervorruft und
sers an llisen

ensalz in den Gehalt des W

den Verbrauch an
umrechnet. In gleicher Weise ist das Rhodankalium verwend-

bar, jedoch sind Unterschiede in Roth fur das Auge weniger

gut erkennbar. Zur Ersparung einer umstindlichen Rechnung

er- wihlt man die Ferrisalzlosung so stark, dass 1 cem derselben
0,1 mg Fisen entspricht. Dies erzielt man, indem man 0,898 g
len reinen. hellvioletten Eisenalauns (Kalium-Ferrisulfat Fes (SOy);.
eis K,80, + 24H,0), nachdem man angezogenes Wasser durch
ies Pressen desselben zwischen Filtrirpapier so gut wie moglich ent-
18 fernt hat, in 11 tillirten Wasgers 1ost.
nd Untersuchung des Wassers. Es werden 200 —500 ecem
les des Wassers nach Zusatz von 1 cem koncentrirter, eisenfreier
et Salzsiiure von specifischem Gewichte 1,10 und einigen Kérnchen
en Kaliumchlorat auf ungefihr 50 cem in einer Porzellanschale ein-
e gedampft. Wenn ein Geruch nach Chlor nicht mehr zu be-
1t~ merken ist, giebt man die Fliissigkeit in einen Maasskolben
h- und fallt nach dem Erkalten bis zu 100 cem mit destillirtem
Wasser auf. Das so vorbereitete Wasser bringt man in einen
n, Cylinder von 20 cm Hshe oder in einen Hehner'schen Cy-
)| linder, fiigt 1 cem der bei dem qualitativen Nachweis er-
n wihnten Kaliumferrocyanid-Lésung hinzu und rithrt gehdrig mit

In gleicher Weise wie bei der Bestimmung

. S. 52) stellt man sich mehrere

[

einem Glasstabe um.

. der salpetrigen Shure (ver




Kontroleylinder auf, in weleche man 0

@ ccm koncentrirte, eisen-

e Salzsiiure, verdiinnt mit je 1. 2 oder 4 cem Kaliumferri-
-l ?

sulfat-Lisung verse

und bis zu 100 cem mit destillirtem

efiillt hat. Auch hier wird durch Zusatz von 1 cem
i\';11§tlmil'-.rr['u:yu1;i-l-l,u"r.-'ung die Reaktion

werden die Kontroleylinder mit

hervorgerufen. Hi

ersterem verglichen und nach
Umstinden die Versuchsbedingungen geiindert. bis man Farben-
o

gleichheit erzielt hat. Die Eisenmenge des entsprechenden
C_\,‘lilui-._'r.-; entspricht der der angewandten ‘\\';a.-m'r-i'_rnl-u_g_ru_-..

Benutzt man nur 1 Cylinder zum Vereleich. so muss
hier von vornherein die R

ii.""h

ction stéirker sein als in dem

eigentlichen Versuchscylinder, d. h. in dieser Flissigkeit muss

mehr Kisen

'..|| «
sem, ¢

in dem zu priifenden Wasser-

quantum vorhanden ist. Durch Abgiessen und Nachfiillen oder

durch Ablaufenlassen (Hehner'seher Cylinder) ermittelt man

den gleichen Farbenton und berechnet aus dem iibrig ge-
bliebenen Volumen der Kontrolflissigkeit den Eisengehalt des
Wassers.

Beispiele. Es wurden 400 cem Wasser in Versuch ge-
nommen.

a) Verfahren mit gleichem Volumen. Der gleiche Farben-
ton wurde erkannt in einem Kontroleylinder,

3,75 mg Eisen.

welcher 1,5 mg
en enthielt. In 400 cemn Wasser waren also 1,5 oder in 1]

b) Verfahren mit ungleichem Volumen. Der Hehner'sche

oder ein anderer Kontrolcylinder ohne Abflusshahn war mit

100 cem einer Ferrisalzlisung entsprechend 1,8 mg Eisen beschickt

vorden; durch Ablaufenlassen bezw. durch Abgiessen und nach-
heriges Nachfiillen war der gleiche Farbenton bei einer Fliis

keitssiiule von 30 cem Volumen erzielt worden. Die

I
Fliissigkeit, 100 cem, enthielt 1,8, daher 30 cem 0,54 mg Eisen.
i

und in 11 1,85 m

gesammete

In 400 ccm Wasser waren daher 0, g
Eisen.

Bei der eben beschriebenen Methode I

ssen sich Gewi

unter 1 mg Eisen fiir das Liter nicht mel zuverlissig nach-

weisen; andererseits wird die Fiirbung bei 5 mg fiir die gleiche
stark, dass man mit Verd

muss, welche in entsprechender Wei
beziehen sind,

Wassermenge so

gen arbeiten

in die I{I‘r:].!!" einzu-

mit

Vo1l

ﬁi_]

il



Multiplicirt man das gefundene Gewicht des Eisengehalts
mit 1,29, so entspricht das Produkt der entsprechenden Menge

von Bisenoxydul (FeO); durch Multiplika

tion mit 1,43 er-

mittelt man das Eisen in Form von Eisenoxyd (Fe, 05).

Blei, Kupfer, Zink und Arsen.

Qualitativer Nachweis.

Der Nachweis dieser drei Metalle wird ausgefithrt, indem
o

man 1 1 des Wassers mit Salzsfiure bis zur deutlich sauren

zt und in einer Porzellanschale durch Verdampfen

aktion ver

auf 200 ccm einengt. Durch Einleitung von Schwefelwasserstoif

ht eine schwarze Fillung, welche das Blei und Kupfer
§ I

entst
als Schwefelblei und Schwefelkupfer enthidlt. Der Niedersehlag

wird abfiltrirt und vom Filter mit wenig destillirtem Wasser in
eine Porzellanschale gespiilt. Hier wird er mif einer geringen
:\[I:.I_
unter Al
durch Filtration getrennt hat, dampft man die Fliissigkeit ein,

iure versetzt, worin er sich

yncentrirter, reiner Salpeter:

idung von Schwefel 16st. Nachdem man letzteren

um die iiberschiissige Salpetersiure zu verjagen, und nimmfé den
Ritckstand mit wenig destillirtem Wasser auf. Diese Losung

dient zum Nachweis des Bleies und des Kupfers.

weis von Blei. Aus der eben erwihnten,

1 Nach

Liosune fillt das Blei auf Zusatz von Schwefelsiure

Niederschlag von Bleisulfat aus,

etwas Alkohol als weiss

Schwefelammonium in schwarzes,

welchen man zur Kontrole mi

unlisliches hwefelblei wieder iiberfithren kann.

2hweis von Kupfer. Zu dem Filtrat von Blei-
sulfat giebt man einen Ueberschuss von Ammoniak oder man

eine Losung von gelbem Blutlaugensalz [I"urr‘uu'_\':m]{:ili|:m']

sets
hinzu. Bei Anwesenheit von Kupfer tritt in ersterem Falle
eine Blaufirbung (Kupferoxydammoniak), im zweiten ein roth-
brauner Niederschlag (Kupferferrocyanid) auf.

8. Nachweis von Zink. Ist nach der Einleitung von
Schwefelwasserstoff in das mit Salzsfiure angesiiuerte, eingeengte

Wasser ein Niederschlag entstanden, so enthdlt das Filtrat,

oder, wenn dies nicht der Fall war, die mit Schwefelwasserstoff

icher Weise Zink. Zum

iibersiittigte saure Fliissigkeit mig




T.‘-ﬁ IIT. Chemische Unters chune des Wassers.
Nachweis desselben fiigt man Natriumacetat in geringem Ueber- calci
schuss hinzu, um die Salzsiiure vollstindig zu binden und Essig- des
siure in Freiheit zu bekommen; bei der nun nochmals wieder- diin
holten Einleitung von Schwefelwasserstoff scheidet sich das )aTe
etwa vorhandene Zink in der Form von Schwefelzink als weisser statl
Niederschlag aus. Zur Kontrole kann man den Niederschlag
mit koncentrirter Salzsiiure lésen und durch vorsichtigen Zusatz
von Natronlauge als Zinkhyd wieder fillen, welches bei
einem Ueberschuss wieder in Lésung geht und aus derselben
durch Schwefelammonium als weisses Schwefelzink nochmals
gefillt werden kann.
Fig. 12
4. Nachweis von Arsen. Die Methode beruht darauf, dass
man die Sauerstoffverbindunzen des Arsens durch die Einwirkung
nascirenden Wasserstofls zu Arsenwasserstoff reducirt. Dieser
zerfillt durch Glihhitze oder Verbrennune. Im ren Falle
bildet sich Arsen und Wasserstoff, im letzteren iure-
anhydrid.
’ Zur Ausfithrung dieser Methode bedient man sich des
Marsh’schen Apparates (Fig. 1'_’:1, Derselbe besteht aus einer
zweifach tubulirten Woulf'schen Flasc welche man mi I
chen von reinem, metallischem Zink beschickt. Der eine Tubus run
ist mit einem bis nahe an den Grund der Flasche reichenden }_""‘
Ste

Trichterrohre versehen, withrend in dem anderen ein Ableitungs-
rohr eingefiigt ist. An letzteres schliesst sich ein mit Chlor- NEE
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I =

calciumstiickchen gefiilltes U-férmiges Rohr behufs Trocknung
su entwickelnden Gases und weiterhin eine mehrfach zu
zogene Glasrobre von schwer schmelz-

siem Glase, in welcher der Nachweis des Arsens

diinneren Stellen au

barem, bl
stattfindet.

Zuniichst giebt man durch das Trichterrohr verdiinnte
Schwefelsiure in die Woulf'sche Flasche und setzt damit die

Entwickelung von Wasserstoffgas in Gang, welche besser verlauft,

, Tropfen Platinchloridlésung hinzufiigt. Um

wenn man noch einig
die Bildung von Knallg
1 ot 3 : 3
ben kann, ist vor jeder weiteren Maass-

s zu verhiiten, welche zu gefihrlichen

Explosionen Anlass g
nahme so lange zu warten, bis alle Luft durch Wasserstoffgas
aug dem Apparat verdringt ist. Hierauf ziindet man den am
Ende des Apparates ausstrimenden Wasserstoff an. Zur Priiffung,
ob das welieferte Gas, bezw. die zur DBildung desselben ver-

iure) arsenfrei sind,

wendeten Materialien (Zink wund Schwefel
versetzt man die erste nach dem U-Robr befindliche Erweiterung

nen (lasrohres mittelst ein Bunsen-

des mehrfach ausgezo

brenners oder einer Spirituslampe in gelinde Gluhhitze, Wenn

11 ist, darf nach Verlauf einer halben Stunde keine

dies der
schwarze Abscheidung stattfinden.
Nach Erfilllung dieser Vorsichtsmaassregeln ist der Apparat

Ausfihrung der Untersuchung des Wassers auf Arsen ge-

st man durch das Trichterrohr in

eignet, Zu diesem Behufe li
Woulf'sche Flasche zuniichst 5 cem und allmihlig steigend

zu 30 cem des zu prifenden Wassers einfliessen. [Ein
schwarzer, spiegelnder Niederschlag an dem erhitzten Theile der
Glasrshre zeigt die Gegenwart von Arsen an. Hierbei nimmt
die Wasserstofflamme, namentlich, wenn man den Bunsenbrenner

entfernt, eine bliulichweisse Firbung an. Hilt man in lie-

ines Porzellantiegels, so beschligt sich dieser

selbe den Deckel e
cochwarz mit elementarem Arsen, welches dadurch charakterisirt
ist, dass es sich in einer Loésung von unterschwefligsaurem Na-
trium leicht lost.

Je nachdem an dem Glasrohre sich mehrfache Erweite-
be zu wiederholten Priifungen

rungen befinden, lésst sich das
benutzen, wobei selbstverstindlich eine Erwirmung derjenigen

Stellen, an welchen sich bereits ein Arsenspiegel befindet, zu

U

verhiiten ist,




80 [II. Che

Quantitative Bestimmung von Blei. Kupfer und
Zink,

Wenn diese Metalle in Wiis

sern vorkommen, so rithren

sie vornehmlich von Verunreinigungen durch die Leitungsréhren
her. Es wird daher selten der Fall sein. dass sie gleichzeitig
alle drei zusammen vorhanden sind; andrerseits ist zu erwarten.
dass ihre Menge stets eine geringe sein wird. Aus diesen Griinden

wird man sich stets durch die qualitative Priifung tiberzeugen,

auf welches Metall man mii Erfolg priifen kann

um sich un-
nithige Arbeit zu ersparen. Das Wasser muss hierbei immer
in angesiiuertem Zustande eingedampft werden, um die Bil-
dung von Caleiumkarbonat zu verhiiten, in welchen Nied

diese Metalle mit {ibergehen.

rschlag

1. Bestimmung des Bleies.
a) Gewichtsanalytische Methode.

Je nach dem mehr oder mi

der starken Ausfall des g

tativen Nachweises von Blei werden 1—5 ] Wasser mit
siure angesiiuert und auf 100—150 cem eingedampft. Bei den

geringen Mengen von Blei

nicht zu befiirchten, dass das
sich bildende, schwer 18sliche Bleichlorid nicht in Lésung bleibt.

Sollte die Mischung schlies

h stark sauer reagiren, so stummpft

man die Salzsiure mit Natriumkarbonatlgsung ab und setzt
hierauf Natriumacetatlosung im Ueberschuss hinzu, um wie oben
die miner:

lische Siure zu binden und Fssig

dure frei zu bhe-
kommen. Die Flissigkeit wird gelinde erwirmt und ein Strom
gut gewaschenen Schwefelwasserstoffzases eine halbe Stunde
lang eingeleitet, worauf das Metall als schwarzer Niederschlag

von Schwefelblei ausfillt. Der Niedersch

g wird auf ein Filter

gebracht und mit destillirtem Wasser, dem man etwas Schwefel-

WisseE

‘stoffwasser zugesetzt hat, sorgfiltig ausgewaschen. Nach

dem Trocknen wird derselbe in einen gewogenen Rose’schen

Tiegel unter den néthigen Vorsichtsmaassregeln gegen Verstiuben
und Verstreuen gegeben, das Filter in einer Platinspirale

brannt und die Asche desselben hinzugefiigt.

ver-

Der Rose’sche Tiegel (Fig. 18) ist ein Porzellantiegel

flas
und
erh
‘-'.\'||
Pb
Firl
sic
ler
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dessen Deckel eine Oeffnung trigh zur Aufnahme eines Por-
zellanrohres behufs Zuleitung von Wasserstoffgas.

Zu dem getrockneten Niederschlag von Schwefelblei in
diesem Tiegel wird etwas Schwefelpulver gebracht, dessen Rein-
heit man dadurch gepriift hat,

1 —

dass es bei dem Erhitzen auf dem = A
e

Platinblech vollstindig flichtig

durch das

war. Hierauf wi

oben besagte Porzellanrohr ein
Wasserstoffstrom, welcher durch

Ler

Einfiicung einer mit koncent

siture beschickten Wasch-

:_\Ii.'||ln\."|.
flasche getrocknet wird, zugeleitet

rel bis zur Rothgluth

und der T

erhitzt. Der gegliihte Nieder-

schlag, w er nun der Formel

PbS entspricht, wird nach dem

Erkalten des im Ex-

siccator gewogen; die Anzahl
der ermittelten Milligramme mit 0,866 multiplicirt ergiebt die

Milli

.mme Blei, welche in der Menge des zu untersuchenden

srs enthalten waren.

b) Kolorimetrische Methode.
Bei .er Methode benutzt man als Vergleichsflissigkeit

eine Lisung von 0,16 Bleinitrat in 1 1 Wasser; 1 cem derselben

enthiilt 0,1 mg Blei.
Untersuchung des Wassers. Der bei dem Gang der

gewichtsanalytischen Bestimmung erzielte Niederschlag von

Jhwefelblei wird vom Filter in ein Porzellanschilchen gespiilt

.h Erwirmen mit etwas koncentrirter Salpetersdure ge-

und dur
Hierauf wird die Losung eingedampft, um die fiber-

ssige Salpetersiure zu verfliichtigen. Der Riickstand wird in
destillirtem Wasser gelost und in einen Cylinder gespilt, welcher
in

nach Zusatz von Natronlauge und Schwefel wasserstoffwasser
bestimmten Volumen auf 100 cem aufgefiillt wird. Indem man
bestimmte Mengen der Bleinitratldsung mit dem gleichen Zu-
satz von Natronlauge und Schwefelwasserstoffwasser versetzt
und gleichfalls das fehlende Volum durch destillirtes Wasser aufl

(]




a9 [II. Chemischea ntersuchn

100 cem erg

anzt, man sich einen

eylinder her und verfihrt im Uebrig
der salpetri ) )
Die Hinzuf

alkalischer Lésung die Reaktion des Scl

ochwelelwasserstoffs

ren Siaure (ve

.

gung von Natronlauge ist zu empfehlen, d:

Blei feiner verliuft. Sollte die I

- wunfirbung in dem Cyl
welcher das aus dem Wasser stammende Blei ent

werden, so ist auch hier eine entsprechende Verdiinnung vor-

zunehmen.
<. Bestimmung des Kupfers,
a) Gewichtsanalytische Methode.

Das Wasser wird in
des Bleie

vor der

rleicher Weise wie bei der

behandelt, nur der Natriumace

allung des Kupfersulfids erhitzt man zweekmiss

bis zum Sieden. Der Nie ‘schlag ist

um eine Oxydation zu vermeiden. Durch li

Tiegel bildet sich Kupfersulfiir, Cu,S. Die Gey ichtsmenge des-

selben mit 0,789 zu multipliciren, um das Gewicht

Kupfers zu erfahren.

b) Kolorimetrische Methode.

Ebenso wie der Nie erschlag von Schwefelblei wird der

von Kupfersulfat weiter verarbeitet, wobei jedoch durch Zusatz

von Ferrocyankalium (1:200) eine Blaufirbung

als V -__-|"_:J'-_=i|_'.":r~'

farbe hervorgerufen wird. Dies geschieht ebenfalls

in den Ver-
gleichseylindern, welche man mit bestimmten Mengen

Lésung von Kupfersulfat (CuB0,~+ 5H,0) besel

ckt hat
Herstellung derselben wird bewerkstelligt, indem m:
Kupfersulfat in 11 destillirten Wassers 1§st: 1 cem  ent

0,5 mg Kupfer.

S. Bestimmung des Zinks,
a) Gcwichtsmmlytische Methode.
Man verfihrt ebenso wie bei den vorher erwihnten Metallen,
der Niederschlag von Zinksulfid darf e

nach 8 — I'i..l-;i_l'_'|!;.-[j_r_:,._i|]
Stehen in einem gut verschlossenen Kolben abfilt

't werden.

Das schliessliche Ergebniss von Schwefelzink

mit 0,67

zu multipliciren, um die Gewichtsmenge des Zinks zu erfahren.




me
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b) Kolorimetrische Methode.
Der Nachweis auf diesem Wege geschieht ebenfalls durch
Ferrocyankalium, welches in Zinksalzlosungen eine weisse Trii-

g hervorruft. Es empfiehlt sich, mindestens je 200 ccm

Vergleich zu ziehen. Als Vergleichsflis

tigsigkeit 1n

‘ont Zinksulfat (ZnSO; + TH,0). Lést man 4415 ¢ in 11

destillirten Wassers, so entspricht 1 ccm der Losung 1 mg Zink.
hier gilt fir die direkte Verwendung des Wassers
1

bei der Kupferbestimmung.

wie

indlich, dass man bei der Bestimmung

i

Es ist selbstvers

des Bleies, des Kupfers oder des Zinks eines oder beide vor-

e Metalle ausser dem zu bestimmenden aus dem W:

handen

nach den beim qualitativen Nachweis angegebenen Methoden

corel. 8. 77) entfernen muss., — Die kolorimetrischen Methoden

anwenden, wenn es sich um geringe Mengen

1T

wird man
dieser Metalle handelt.

Allgemeine Bemerkungen ither den Gang der
chemischen Analyse.

U ioh ein Bild iiher die Zusammensetzung des zu unter-

m sicl

suchenden Wassers im Allgemeinen zu schaffen, wird man die
Priifung desselben stets mib einer qualitativen Ermittelung der

Es mag zuweilen fraglich

rhandenen Bestandtheile einleif

sein. wie man die eingetretene Reaktion zu deuten hat; hiaufige
Beobachtung bei verschiedenen Wasserarten fihren zu einer Er-

Deutung des jeweiligen Re-

ahrung, welche eine zuverlissi

ts auf dem Wege des Vergleichs ermbdglicht. Im Allge-

meinen ldsst sich sagen, dass eine eben bemerkbare Opalescenz
oder Farbung als ,schwache Spur”, oder wenn diese Erschei-

Spur® zu bezeichnen sind.

nungen deutlich hervortreten, als
sichtbaren Niederschlages wird man mit
ersteren

Die Entstehung eines
dem Ausdruck , Vorhanden® verzeichnen. Wiihrend die
beiden Beobachtungen einen weiteren Anlass zur guantitativen
Bestimmung nur zuweilen abgeben (Ammoniak, Schwefel wasser-

BT




Kupfer), bildet die Intensitit des

seine Dichtigkeit, ( Vermigen, sich mehr oder minde

abzusetzen, die Grund

fiir die sich anschliessende qu

tive Unte rsuchu

Dureh die Aufbewahrune der entnommen
das Wi

Oben

n Probe e

zu vermeiden

er Veriinderun

1e thunlichst

20) wurde schon erwih

dass man

das Absetzen

schwimmenden Bestandtheile an einem kithlen Orte vor si

geben lassen solle; die niedrice Temperatur bildet ein Mittel.

unwillkommene Zersst Zungs

nge zu verlang

- :
o oder aut
ein Minimum herabzudriicken. Weit

lust der fliichtigen Stoffe, welcher

storender ist aber ein Ver-

trotz pguten erschlusses

stindig ge-

immerhin mé

schen nie vol
fallt sein wes des Gehal

s an Kohlen-

siiure, Sauerstoff, Schwefelwasserst

werden deshalb unter

lichst geringem Zeitverlust bald nach der Entnahme des Wassers
auszufithren sein. In gewissem Sinne kommt

auch das Ammoniak

hier in Betracht, da es auch in freiem Zustande zum Theil
vorhanden sein kann.

Die Ums

bzungsfihie

eit des letzteren, auch im

Zustande, in salpetrige |

aure und Salpetersiiure, sowie die unter

gewissen Bedingungen sich absp

ende E-}x_\-.i

tion der organischen
Bestandtheile lassen es ;_f<.-|'=-.-5a|:'e-L‘r.igl. erscheinen, die !’..-~‘:i1|:tu'.i|:_l_r
des Ammoniaks, der Oxydirbarkeit und des Glithverlustes nicht
lange hinauszuschieben.

Weiterhin kann die Ermittelung von Caleium. Magnesium

oder Eisen an Zuverli ssen, wenn das in loser Ver-

bindung stehende Mol

Kohlensiiure zu entweie

i
heit hatte und damit die Ausfillung derselben
E"nil[rl"|11!_!|]l':n dieser A

ermdiglicht w ird.

wird man durch den

schilderten Gang der Untersuchung auszuschliessen

a,-Iu:n fre=-

suchen. Fiir

die iibrigen zu ermittelnden Bestandtheile eine zeitliche
Reihenfolge von geri

Bedeutur

wenngleich es sich em-

pfeblen wird, unnéthiger 7

verluste zu entsacen. [mmerhin
wird man - die quantitativen Bes

mmungen mnach

praktischen
Riicksichten ordnen, wie sich solche beispielsweise bei der Er-
mittelung des Kieselsiure- und Thonerde-Gehaltes \vergl. 8. 74)

ergeben, zumal in Fillen, wo die M

ge des vorhandenen W assers
zur Sparsamkeit mahnt

un
Vi
S0
Bl
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Zusammenstellung der Ergebnisse der chemischen

Analyse.

15

Die

in der Ausdrucksw

Bisher besteht noch keine Einigk
isse der chemischen Untersuchung des Wassers,

ermitt Werthe werden auf 10000 oder 100 000 oder auf
{ 1 Wasser bezogen, Mit Beri

und Gewichte erfahren wir hierbei, wie viele

sichtigung der iiblichen Maasse

Mill It_'_[l‘:illltll des

‘den Bestandtheils in 10, 100 oder 1000 g Wasser vor-

betre
handen sind. Im Allgemeinen darf man erwarten, dass die zu

geringen Mengen

ermittelnden Stoffe in den Wiissern in relativ
;_(‘.'Illrt: Ver-

vorhanden sind, wenn nicht ausnahmsweise ¢
u Fiir die Beurtheilung ist das Arbeiten mit

einigung vorliegt.

Zahlenwerthen bequemer, und eine

r Wasser-

verh 1ssmi o orisser

0

colche Zusammenstellung bietet namentlich den mit
analyse weniger Vertrauten und besonders den Nichtsachver-
-

stindigen, welche in der Lage sind, auf Grund solecher Unt

sysicht.

suchungen Maassnahmen zu treffen. eine bhessere U

Aus diesen Griinden ist die Angabe, wieviel Milligramme des
fraclichen Stoffes in 1 1 enthalten sind,
s man mit dieser Angabe an der Hand
bei uns eingefithrten Lingenmaasses sich leicht eine bild-

Uebertrigt man sich nam-

zu bevorzugen., Es

kommt noch hinzu, d:

fdes

Vorstellung konstruiren kann.

Anzahl der Milligramme als Millime

r auf einen Meter-

1

so ergiebt die Héhe einer solchen Saule einen anschau~
eventuellen Verunreinigung.

se Art des Ausdrucks der

hen Begriff von dem Grade der

sehr zu wiinschen, dass
allgemein angenomimen wird. Der Ein-

hen Resultate
hnung auf 11

i durchgefithrte Beret

\‘-".Llull, dass die 1{--!!.‘:".:l|11|-l|1
das Bild verwische, weil bei der Ermittelung der jeweiligen
Bestandtheile verschiedene Wassermengen in Versuch
werden, ist nicht stichhaltig, da fiir die hygienische Jeurtheilung
lie absolute Menge der Verunreinigung, denn vielmehr der

weniger di
Vergleich mit normal anerkannten Zustiinden in Betracht kommt.

Eine Ausnahme bildet die Ausdrucksweise der Hirtegrade.
Saure-

Es ist iiblich, die sauerstoffhaltigen Stiuren als
anhvdride, die Metalloxyde als Metalle, jedoch die Alkalimetalle




R6 III. Chemische Untersuchung des Wassers.

in der Form ihrer Chloride anzugeben. Chl

stoff und Ammoniak werden als solche

Bestimmung der organischen Substanzen ist

:..;-:Hll'J.':‘-rf.'”I\'l"l'll.!'i'_}l'_'!iI"H‘ welcher ur ‘-'FX\'{:li-"i'l--:I II-'I'FI'_‘||=1-!: notl !-g’

var, der entsprechenden M von Kaliumperma

ganat vorzu-
ziehen.

Das FEinhalten einer gleich hohen Temperatur bei
| I

15 Rilckstandes 1

stanzen, d

Trocknung der suspendirten Sul
des Gliithverlustes ist zu empfehlen, zumal die Veriinderung

Ei:'-

Gewichtes hinsichtlich dey letzten beiden genannt

andtheile durch das Verha

en des K".‘ stall wasse

Eintreten chemischer Umsetzungen ihre Berecht

Die (_I|<-ir.hmi't":i_;:kr-i-'_. der Durchfiihrung der Untersuchung unter

Beriicksichtigung der an den betreff

enden ."‘I" ellen <'|‘|:”I'I!_"<'E.’l".!":1

Kautelen wird Irrthiimer in der Beurtheilung des aus-
:iﬁ:|1,'it‘.'\'\.a'|]_

Durchschnittlich wird eine Jetrachtung der chemiscl

des Wassers ausreichend sein

man wird in den meisten Fillen bei der W

Grundstoffe fiir die Beurtheilung

asseranalyse fiir
n Abstand
von Tiemas

hygienische Zwecke von einer Gruppirung der Siu

nehmen diirfen, zumal nach den

nn=-

Girtner bei stark verur inigten

anorganischen

Basen zur Bindung der Siuren nicht ausreichen, vielmehr sole
2

organischer Natur, deren genauere Beschaffenheit durch die j

ung nicht klargestellt helfend zur

ibliche Wasseruntersucl

Bindung der Siuren eintreten miissen. Fir die Ausnahmefiille,
Berechnung erwiinscht erscheint. sej

A

das Chlor zuniichst an Natrium bindet und den Rest dann auf

in welchen eine derarti

bemerkt, dass man unter Beriicksichtigung der tomgewichte

Kalium wund weiterhin auf Calcium vertheilt, Etwa iibrig

bleibende Mengen von Natrium, Kalium und Caleium bindet

man in der gleichen Reihenfolge an Schwefelsiure. Die Be-
stimmung der permanenten Hirte des Wassers bildet einen An-
haltspunkt fiir diese Sulfatverbindungen, da di

durch dieselben bedingt wird. Die Salpeters

5€  Zum J.[‘]J‘.'[i

aure ist mit dem

Ammoniak in Rechnung zu stellen: der iibrig bleibende

kommt bei stark verunreinigten Wiissern organischen,

fliichtigen Basen, bei reinen dagegen dem Kalk zu. Diejeni

Mengen von Caleium und Magnesium, welche in der Reihenfol



ser-
der
1
aes
thig
nig

von Schwefelsa

Chlor nicht gebunden

1. Yon einer

siure und

Salpeter
als Bikarbonate aufzufa

. koénnen, sind

Siure. der Kieselsiiure, der Thon-

gen f
sollte letzteres in

Gruppirung der salpetri

erde und des KEisens kann man absehen;

Menge auftreten, so kann

dem Rest c halbg

man es als kohlensaures

isserer

fure in

bundenen Kohlen

lassen.
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