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?.S 8lpetersiure.

1) Bestimmung der Dichte durch das Ardometer.

Man bringfdie Sdure durch Einstellen des Spindelzylin-
ders in ein GefdB mit kdlterem oder whrmerem Wasser ( je nach
der Temperatur der Shure) auf 15°C und bestimmt die Dichte
mittels Ardomcters, wobei auf die Bemerkungen bei der Dichte-
bestimmung der Schwefelssure verwicsen sei.

Aus entsprechenden Tabellen (z.B. Lunge-Berl, Chem.-
techn. Unters. Meth. I 807 (1921);: Landolt-Bsrnstein I, 395
(1923); Lungec und Rey, Z.f. angcwandte Chemie 4, 165 (1891)
ergibt sich der Prozentgehalt an Salpetersiure aus der bei
15°C ermittelten Dichte, bezogen auf Wasser von 4°C. Die in
den Tabellen angefithrten. Werte sind nur fiir chemisch reine
Sture gilltig. Dic in dor gewdhnlichen Handelsssure enthalte-

—hen-Verunreinigungen (vor allem auch der Gehalt an salpetri- -
ger Shure bezw. an gelﬁstem N02) bedingen gewShnlich eine
&ggggggng_dez”Dichtempvglu~Lmnge-Berl7~arato. S:805)y—=—

Zur genauen Besfimmung des Prozentgehaltes ist cs er:
forderlich, eine der beiden nachstehend angefiihrten Motho-
-den. anzuschlieBen., —- - omnon e o

2) Gehaltsbestimmung durch Titration mit n/1 Natronlaug.

Man wicgt ctwa 2 8 der S#ure im KugelrShrchen ein und
verfihrt genau wie bei der Gehaltsbestimmung der Schwefel-
sdure angegcben. Statt Methylorange verwendet man hierbdei
Jedoch Methylrot als Indikator und titriert mit n/1 Natron- .
Jlauge. bis._znz:.Ge]:ﬁa'._nbung )

Zwei Parallelbestimmungen miissen auf 0,1 % iiberein-
stimmen. =

Berechnung:.. 1. ccm-n/1-NaOH - =""0,063016 g HN03
= XYerbr. ccm n/1 NaOH - 0,063016... 100 ...
HNO; = Einwage HNO, Gew.%
Beispiel: Rugel mit HNO3 L= 53,1141 g
" tariert = 1,2375 g
Einwage HNO3 = 1,8766 g

Verbraucht 15,06 ccm n/1 NaOH

= 12,06 - 0,063016 - 100 _
HNOy = T,8766 — = 50,57
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3) Gehaltsbestimmung durch Titration mit Soda. 3

In cinem mit Deckel tarierten Vitigeglidschen werden etwa
30 g der zu untersuchenden Séure genau gewogen und mittels
" Trichters mit dest. Wasser in einen 500 cem MeSkolben gesplilt,
der dann mit dest. wWwasser bis zur Marke aufgcfiillt wird. Man
wagt nun zweimal je etwa 1 ggpgenau gewogen) in mit Deckeln
verschlieBbaren Wdgeglidschen ab, spiilt die Soda in einen
250 ccm fassenden Erlenmeyerkolben und titriert nach dem Ver-—
diinnen mit etwas dest. Wasser mit der oben hergestellten ver-
diinnten Salpeters#dure aus einer Biirette unter Zusatz von Me-~
thylrot als Indikator bis zum Farbumschlag nach Gelb. Beide
Resultate miissen auf 0,1 % uberelnstimmen. -

Beziiglich der Hygroskopizitét ‘der -Soda vgi das bei der
Gehaltsbestimmung der Schwefelsdure mit Soda Gesagte.

Berechnggg a = Angcwandte Menge HNO3
- b =  angewandte Menge Soda --
c— verbrauchte4ccm—HN0§-168ung““““
. _ _a '
1 ccm HN03—1osung = 566 & HNO3
o oem W ﬁp, % Va;cré”HNOSA

b g Soda = & 016'1’31{1\103'
?

Der Prozentgehalt der technischen Salpetersdure an rei-
ner HNO3 ergibt sich dann aus der Beziehung:

a-c , 63,016 - b _ . .
m .—%é—.-gg-7— = 7100 X oder: —

- 63,016 - 100° 500 - b .
X T B5,997 - a ¢ % HNO; d.h.
_ 63,016 - 100 - 500 * Sodaeinwage .
HRNO4 52,997 © HNO3—e1nwage < verbr.com HNO,-16Sg. Gew.%.

Tt~ ‘Faktor 83,016 100 - 500 _ 59453 (1287585$3r =

Beispiel: a = 31,8352 g Salpetersdure angewandt
b = 1,0014 g calc. Soda _angewandt
- c = 36,90 ccm HN03—lﬁsung verbraucht

- - Faktor - 1,0014 _ .-
HNO3’ = 36796—7—3Tf8352 50,68
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Durch eine Uberschlagsrechnung unter Einsetzung des bei
der Dichtebestimmung ermittelten Gehaltes (8450 = 1,318 =
50,38_%_HN03) berechnet man sich vorher ectwa die Menge der
Salpeterséiure und Soda, die anzuwenden sind. Es sollen bei
der Titration mindestens 30 com und keinesfalls mehr als SO
com der verdiinnten Salpetersiiure verbraucht werden.

4) Bestimmung des Geggits an Nitrose.

Man beréitet sich eine dem Nitrosegehalt der Siure ent-
“Spechende Vorlage von etwa 20 ccm n/10 KMho4 ( genau gemessen)
und etwa 200 ccm dest. Wasser,;die man mit verdiinnter Schwe-
~ felsdure ans#uert und in einem 500 com fassenden Becherglas
auf 40-50°C erwdrmt. Nun 1l#sst man unter stetem Umrithren aus
einer- Biirette, deren AusfluB mit einem Schlauchstiick mit
Cuetschhahn und Glasrohr Versehen-ist, solange von der zu
untersuchenden S#ure einflieBen, bis eben Entfirbung ein-

wmtxittwaQbeiwdie—Séure—stets~unterhalb*der‘ObéffIﬁEﬁé‘HE?‘"_____
Vorlage 1in die Fliissigkeit eintreten musB. Auf diese VWeise
werden Nitroseverluste vermieden.Man rechnet_zweckmiBig_auf-
den Gehalt an N,0, im Liter Sure um.

Berechnung: 1 ccm n/t0 KMnO, = 0,0046008 g N20477. -
0. = Yorgelegte cem n/10 Kin 0,:0,0046008:1000 , /y..

‘W0, verbr. ccm ﬁﬁﬁ;

‘‘‘‘‘ Beispiel: Vorgelegt: 14,94 ccm n/‘lO”Kli_ll'nO4
Verbraucht: 29,90 ccm HND3

- 14,94 - 0,0046008 - 1000 _
N20, = 29,90 = 2,30

N,0, = 2,30 g/1ltx.

_——== -

i

Durch Beriicksichtigung des spezifischen Gewichts s ge-
“langt man zu dem Nitrosegehalt der Sdure in Gew.%.
Ist s das gefundene spez. Gewicht (15/4°) und a der
Nitrosegehalt der“Sémrémk/LtrQ, so ist:

. M0, = 288 - Gew.%

Gefunden: s = 1,318(15/4°) N,0, = M = 0,17
» " a= 2,30 g/Ltr. ’ h E

N204_ = _9112___1{’: -4 -
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Anm. Durch Hindurchblasen von Luft durch die S#éure kann der
Nitrosegchalt der SHurc praktisch beseitigt werden. Nach dem
Durchblasen wurden folgende Werte bei obiger S#ure erhalten:

mio; = 50,41 Gew.% (Sodatitration)
Fo0, = 0,06 g/Ltr. :

= 0,005 Gew.%

- e wn e w
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