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_ Abt. HL.-Gbn/RKe, Oberh.-Holten, den 16. Juni 1939

Herrn Prof. Ma r t i n
. " Dr. Hagemann
o Dr. Roelen
" Dr. PFPediBt
B,Zrég " Drl Velade
- v . Bloche1l

- Betr.: Uber die titrimetrische Bestimmung des
Sulfations nach W.C. Schroeder.

Kurze»Inhaltsgggabe.
N

Das Verfahren beruht auf der Bildung des rot gefirbten
Ba-Salzes von Tetrahydroexyphinon, das erscheint, wenn in eir
so4;1-haltigen»Lasung;allesws04*'wdurch"BéCI“ausgéfalif’ié%.”"
In Abweichung von der Originalvorschrift wurde gefunden, dag
die Befundergebnisse genauer agsfallen,-wenn'der Ba''-~Uber-~
schuB zuriicktitriert wird, anstatt der direkten Titration mit

.. BaCl,-Losung. . . e IR
Die Methode gestattet mit befriedigender Genauigkeit
kleine Sulfatmengen/zu bestimmen.
—-*—--*Von—d€n“iﬁ“aﬁﬁ“letzﬁen Jahren entwickelten Methoden zur.
titrimetrischen Bestimmung des Sulfations erscheinen zwei’
Methoden von besonderem Interesse, da nach diesen Methoden. . _
“eine dif%Kts TitFation des Sulfentions méglich ist. ‘

Das Verfahren von Schroeder (1,2,3,4,5) berunht auf der

Bildung des rot gefirbten Ba~-Salzes von Tetrahydroxychinon
(OH) : (OH)C;>>

" NC(OH) : (OH)C
= Cyclohexadien - (1}4)-tetrol—(1,2,4,5,-dion-(3,6)

06 H6°6 = 0OC

bezw. ) o o
~273y5,6=Tetra-benzochinon (1,4) (B.Z. VIIT 534),
welches erscheint, wenn in einer SO4"-haltigen Losung alles

SO4" durch BaCl2 ausgefillt 1st.

-2 -
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Naoh einer zweiten Methode von L.v. Zambory (6,7) bezw.
R. Strebinger und E.v. Zembory (8), A. Mutschin und R. Pellex
(9), R.B. Roschal (10), M.G. Raeder (12), E. @ligaara (14),
M.N. Marusohkin (13) und J.0. Giblin (11) wird statt Tetra-
‘hydroxychinon das Na-Rhodizonat ' A

0 - c¢o

(Rhodizonsaure: C.H.O. - oc//c 0
67676 \\C(OH):(OH)C;:>C

co - Co

CO - Cco
Dioxydichinoyl ( B.Z. VIII 535 ) als Indikator verwendet, wo-
bei der Uberschu an BaCl, mit Na,50, bezw. verad. HyS0, (8,14) |
zuriicktitriert wird. . ~ G e :

In vorliegender Studienarbeit wurde zunichst die Titra-
tionsmethode nach Schroeder gepriift. Als MaBfliissigkeiten wurcen
0,025 n Bacl2 und 0,01 n Na2804 empfohlen. Der_Indikatpr, das
Tetrahydroxychinondinatrium, wird wie folgt bereitet: 1-g-Te
trahydroxychinon-Dinatrium wird mit 400 g trockenem KCL sorg-
fdlltig vermischt und fir jede Titration werden etwa 0,20 bis
0,22 g der Misgpungrauffzslccmwderwzu titrierendenmLésung“ver—*
wendet. Am besten verreibt man KCl in der Reibschale mit Na- .
Tetrahydroxychinon, indem zu Jeder Portion von XKCl sehr kleine-

‘Mengen des Indikators zugegeben werden, bis das Pulver in der
Roibsehale schon gleichmﬁBig geférbt erscheint; die gesamte
Pulvermischung wird denn sorgfdltig vermischt. Nech Angaben -
von Schroeder soll die zu titrierende Lésung mit 0,03 n HC1

_genau -(g;xxgls,einéx—Bﬁre%%ea—gegen-PheanﬁfHaLe1n neutrali- -
siert werden. Die neutrale Losung wird mit eingestellter‘Ba012~_
Losung schluckweise (2 bis 3 Tropfchen auf einmal) versetzt L
und umgeschiittelt, bis sich die Lésung ZinAchst bréaunlich farlt;
von diesem Punkt an wird die Titration tropfenweise fortge~
setzt, bis die ganze Losung rotlich gefdrbt erscheint. Gegen
Ende der Titration muB man ldngere Zeit umsuschiitteln und
einige Minuten abwarten, bis die_BaClzeLasuhg wieder zugegebm:i
wird. Zur Verminderung der Baso4-Lﬁslichkeit wifd"aiéizu ti-
trierende Losung mit 25 cem denms Alkohol versetzt. Man kann
2 bis 20 mg So4 titrimetrisch bqg&;qmgn+_sodaﬁufur.aede-Titrau—*
tion etwa bis 17 cem BaCl2—L5sung verbraucht wird. Die Titra-
tion wird bpei weniger als 30° ausgefiihrt. »

bezw. HOO _SCOH, Cyolohexendioltetron,
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Die Titration wird von c1, Co,, Sioz, Ca, Mg n Al in
geringer Konz. nicht gestdrt; Fe muB, falls tber o,1 mg zZu-
gegen ist, entfernt werden. Genauigkeit der Bestimmung & 0,2
ng 304". o -
Von der bei der Titration verbrauchten cem der 0,025 n
BaClz-Lasung wird 0,1 cem abgezogen; 1 ccm 0,025 n BaClz-
Lésung ist 1,2 mg SO4 8leich.

Nach dieser Arbeitsmethode warde das Verfahren von .
Sohroeder'studierta Die VerSuchsergebnisse sind in den Tabel-
len 1 = 5 gusammengestellt.

_ abelile 1, ‘
5 com einer NazSGh-Lﬁsung, welche 436,24 mg 804" im

Liter enthdlt, wurden nach Verdinnen mit 2¢ cem dest. Wasser
mit 25 eccm den. Alkohol versetzt, mit 0,17 n NaoOH eben ange-
rétet und mit 0,03 n HC1l genan neutralisiert, Als Indikator
w_wurdeﬂPhenolpthaléin‘gebraﬁéﬁ'. Nach Zusatz von 200 mng Tetra-
hydr hinondinatrium-KCl-Gemisch wird die Losung bei etwa
28° mit einerxr BaClz-Lésung, wclcha_2!4§94 8 nglznim Liter_,fg
~-enthilt - (1 cem”BaCl,-Losung ist gleich 1,144 mg S0,) auf
blaulich - rot titriert. ‘ o
Vbrgelegt Gefunden Differenz Verbraucht Bemerkung

NN o) SO mg SO cem
180, "8 50, & 5% BaCl,-Losg.
‘1 2,18 2,28 + 0,1 2,09 - 0,1 Der Umschlags-
S - bunkt von._orszi.-
2 2,18 2,16 2.02. 1,99 _ w ge-bliulich
3 2,18 2,29 + 0,11 2,10 " nach rot wirg
" 2,18 2,35 + 0.17 2,15 o gut erkannt.

CrEbeiie b

>

Vorgelégt Gefunden Bifferens Verbraucht Bemerkung

NN mg SO4 mg 804 mg SO4 BaCfiTLﬁsg. B
1 4,36 4,64 + 0,28 4,15 - 0,1 Der Unschlags--—
2 4,36 ‘4569 + 0,33 4,20 " punkt ist deut.-
3 4,36 4,46 + 0,10 4,00 " lich zu er-
44,36 .. 4,41 + 0,05 3,95 "  kennen.

Zu Tabelle 2) 10 cem Na,80,-Losung und 15 cem dest. Wasser

wurden wie bei Versuch 1 behandelt. - .
) -4 -
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Tabelle 3.
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20 ccm Nazso4-L63ung werden mit 5

- sonet wie bei 1 beschrieben behandelt.

ccm dest. Yasser versetzt,

- Vo geéggt Gefuggen Diffgsenz Verbraucht Bemerkung

mng ccm

4 T8, me S0, BaCl,~Losg.
1 8,72 9,16 + 0,48 8,10 ~ 0,1 Dagfhuégefﬁllte
‘ . BaS0, erschwer’

2 8,72 8,98 + 0,26 7,95 - o das 4Erkeﬁnen -
3 8,72 8,76 + 0,20 7990 = des Umschlag-

4 8,72 8,76 + 0,20 7,90 - v DPunktes.

Tabelle 4

15 ccm Na2804-Ldsung'werden mit 10 ccm dest. Vasser versetzt,
sonst wie bei 1 beschrieben behandelt.

-W“~4“VorgeIegt““pruﬁdéh Differenz Verbraucht Bemerkung

NN mg SO S0 So com ]
4 8 "0 7B 5O BaCl,-Losg.
“wm1mm”W6’54_MWAV*A6T75wN.Mm+;0321HVAms;oo ~"0,1" Der UmSchIégS— .....
: - punkt wird durca.
2 0:54 8,70 + 0,16 2,95 " das susgef&llto
3. 6,54 6,64 + 0,10 5590 ~ " BaS0, schwierij "
6,75 + 0,21 6,00 - v erkafng.

4 6,54

T ab é lle 5

25 com Nazso4-L6sung wurden mit 25 ccm den.

Alkohol versetzt,

“—rmeutraltsiert—und bei ca 289 mit BaCl2

Tetrahydroxychinon titriert.

~Losung in Gegenwart von

mg SO4 ccm

VV9§gglegtv,Gefunden .Differenz Verbraucht --Bemerkung ~ - =
i BaCl,-Lisg. ' >

NN 0, mg SO,
1 10,91 11,67
2 10,91 11,33
3 10,91 19,76
4 10,91 11,10

+ 0,76 10,3

+ 0,42 10,0 -
- 6»15 9’5 =
+ 0,19 9,8 -

- 0,1

Das Erkennen d.s

" Umschlagspunkt.s
wird durch das
ausgeféillte Bo- —

" SO, sehr er-
scﬁwert.

e _Wie aus der Versuchsreihe 1 ~ 5 zu ersehen- ist, lassen
sich kleine Mengén von SO4 mit geniigender Genauigkeit bestim-
men; die Befunddifferenzen Ubersteigen die von Schroeder ange-
gebene Genauigkeit der Bestimmung von + 0,2 mg nicht.

\
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Dagegen falien die Bestimmungen des S0,-Gehaltes von
8 mg und dariiber in 25 ccm Losung viel un stiger aus (Ta-

bellen 3 und 5). Offenbar ist das Erkennen des Umschlagspunk~
tes des Indikators durch das ausgeschiedene BaSO4'erschwert,
sodaB8 Befunddifferenzen von 0,4 bis 0,7 entstehen kdnnen.

Es wurde daher versucht, den Ubeischuﬁ’#on BaCl, zuriicks
zutitrieren, und zwar wurde die zu titrierende Losung solahge
mit Na2$04~Lsg. versetzi bis die Farbe der Losung von blHtilich
rot nach . hellgelb umschligts Nach Hinzufiigen der Na2304-L63ung
wurde  jedesmal durch Umschwenken und Schiltteln dafiir gesorgt,
daB die Losung gut vermischt blieb . Auch bei der Zuriicktitre-
tion des BaCl,-UberschuBes mu8 man gegen Ende der Titration
nur sehr langsem titrieren, da Verzdgerungserscheinungen auf-

;;tretenwzFolgende~Arbeitsmethodeverwfes*Sibh“aIs“vbfte1lhaft:
25 cem der zu untersuchenden neutralen Lésung werden mit
-1 cem 0,03 n HC1 und mit einemAUberschuB von 2 -~ 5 com einge-
~stellter 0,025 n BaCl,-Losung versetzt. und kurz aufgekocht.
Nach Abkiihlung werden der Losung 25 cem den. Alkohol hinzuge-
geben, die Losung in Gegenwart von Bhenolphtalein mit 0,1 n
NaOH eben angerstet und die liberschiissige Alkalitdt mit 0,03
n HCI sorgfdltig zuriickgenommen. Jetzt setzt man etwa 0,20 =~
0,22 é des fértigen Indikatorgemisches hinzu. Die Losung firbt
sich infolge des vorhandenen Ba-Uberschusses schon bliulighrot
8n. Der BaCl,-UberschuB wird nun bei  30° mit 0,01 n Ne,S0, -
Losung zuricktitriert. Bei dem Auftreten einer Orangefdrbung
schiittelt man gut‘durch>qnd‘titziqxtut;ppienweise,weiter,.2asw
'Titra¥iohééhdé‘{st erreicht, wenn deutlibher Umschlag von orn-
ge nach hellgelb hervortritt. V
Die Versuchsergebnisse sind in den Tabellen 6 - 9 zu-

“sammengestellt.

T abell e ‘6

) 5 ccm Na2504—Lﬁsung wurden mit 2,5 ccm BaClQ-Ldsung, m?f
1-cem--0503-n HC1 und 16,5 ccm dést. H,0 versetzt, kurz aufge-
kocht, abgekiihlt. mi+2%5 cem Alkohol vermischt, genau mit o,1
n NaOH bezw. 0,03 n HCl in Gegenwart von Phenolphtaléin neu-~
tralisiert, mit 200 mg Indikator versetzt undmit eingestelltexr
Na2804 ilber orénge nach hellgelb titriert. o
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NN Vorgelegt Gefunden Differenz insges. verbr. Bemerkung
. SO

- ccm Na,SQ, -
'als Bafl1, ™ 50, mg SO, Leg? 4
1 2,86 - 2,90 + 0,04 6,65 Resultate
2 2,86 2,99 + 0,13 6,85 sind sehr
3 2,86 2,87 + 0,01 6,57 befriedigend,
4 2,86 2,92 + 0,06 6,70 '

T ab e‘l le 7

Je 5 cem Na2804-Lsg wurden mit dem Uberschuﬁ von Ba012 versetzt
und wie bei 6 beschrieben behandelt. - T

NN Vorgelegt Gefunden DPifferenz insges.verbr. Bemerkung

mg SO mg SO mg SO cem Na,SQ, -~
als Baﬂ'l2 4 4 lsg.2 4
1 3,09 3,14 + 0,05 7,20 Resultate
2 3,20 3,21 ~~07301 7,36 sind sehr

3 3,32 3,37 + 0,05 ‘ 7,72 befriedigeng

PTabelle §

je 1o cem Nazso4—Lasung wurden mit 5 ccm BadlzeLésung versetzt
und wie bei 6 beschrieben behandelt. -

NN -Vorgelegt Gefunden Différenz-"insgesJﬁefbr}"_iéﬁg;ﬁﬁﬂém

~ mgso, mg 50, mg so, O en 204"
1 5972 5562 =6,1% 12,88 Resultate
2 5,72 ’ 5,75 + 0,03 13,19 sind be-
3 5,72 5,72 + 0 13,10 .friedigend..-

T'abel1le 9

Je 10 cem Nazso4-L6sung wurde mit der unten angegebenen Anzah:
von ccm BaClz-Lﬁsung versetzt und, wie bei 6 beschrieben be-
handelt. ‘ '
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Tabelle 9.

oy Vorgelegt Gefunden Differenz insges.verbr. Bemerkung -
mg SO, mg S0, mg SO, com NagS0,-. L
1 11cecm BaClé=12;59 12,84 + 0,25 29,43 Resultate
2 1o =11,44 11,61 + 0,17 26,62 sind be-
3 10 =11,44 11,61 + 0,17 26,62 friedige:a.
4 8 = 9,16 9,15 - 0,07 . 20,82
5 7 = 8,01 7,69 - 0,32 17,63

Vergleicht man die Titrationsergebnisse nach den beiden
ausgefiihrten Arbeitsmethoden, so kann festgestellt werden, de3
man bei der Titration von ﬁberschﬁssigem.BaCIZ, also nach der
Methode der indirekten Titration (Tabelle 6 - 9) viel kleinere
AbWeichungen des vorgelegten Wertes gefunden wurde, als nach dcr
Methode der direkten Titration nach Schrsder. Offenbar kann der

_*Umschlagspunkt~vonmrotmaufmhellgekbzbei;%rﬁben*ﬁ&sungen‘béSSér
erkannt werden, als von orangebraun nach rost. _

Zur Prifung der Methode wurde in einer Anzahl von wiadss--
rigen Ausziigen von Kieselgur dic Sulfatictien bestimmt. GewShn- —
licherweise wird der Sulfatgehalt in diesen Ausziigen gravimes
trisch bestimmt, wobeirdie3Unsersuchung-etwa bis 15 Stunden
deuert, da die BaSO4—Féllung Uber Nacht stehen muB infolge doo
sehr kleinen S~Gehaltes von Kieselgur. _ __ . _ .. ._._. . . . _ _

Die Tasserausziige von Kieselgur in welchen der SG4¢Gehalt
gravimetrisch bestimmt wurde, wurden titriert, sodaB ecine Veir—
gleichsmoglichkeit der Titration und der gravimctrischen Be-
stimmung vorhanden war. Die Resultate sind in den Tzbellen
1o - 11 angefiihrt ‘ o o _ L . S

Tabelle 1o

25 cem wdssrigen Auszuges von Kieselgur wurden mit einem Uver--
schuBl von BaCl,-Lsg. und 1 com 0,03 n H61 aufgekocht, abgekihl:,
mit 25 cem Alkohol versetzt, neutralisiert, mit Indikatorwverw
setzt und der BaCl,-UberschuB mit NéESOZ:EEET—ZE;Egigzg;Iext.
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Bezeichnung Vorgelegt Zuriick- Verbraucht % Gehalt von SO4

der Probe mg SO titriert ccom Na2304 in Kieselgur
als Ba&lo mg S04 titrimetr. gravimetr.
Kieselgur 1775 = 3 45 © 1,94 4,45 0,11 0,10
" 1775 - 4 2,288 1,06 2,43 o,10 0,11
Rl 1775 - 5 4,005 1,87 " 4,30 0,17 0,17 _.
" 39748 2,288 1,676 3,83 0,06 0,06

Tabelle 11

20 cém widssrigen Auszuges von Kieselgur wurden mit einen
UberschuB von BaCl, und 1 cem 0,03 n HCl aufgekocht, abgekithlt,
mit 20 cem Alkohol versetzt, neutralisiert, Indikator hinzuge-
geben und der BaClz-UberschuB mit Na2804 zurucktitriert.

NN Bezeichnung Vorgefkte Zuriick- Verbraucht % Gehalt von SO4
der Probe. Titriert. ccm Nazso4 in Kieselgur

als Ba&lo mg SO, Lsg. titrimetr.Agravime{
1 1175 - 2,288 ¢ T;28€ 25,95 T o,16 T 0,10 ¢
2 1175 -.8 2,288 1,680 3,85 0,06 0,06
3 1175 - 9 2,288 - 1,789 . 4,10 0,05 0,05
4 41861 2,288 1,875 4,30 0,04  o,c4

Wie aus den Tabellen 10-11 zu ersehen ist, 1dBt sich
864-Gehalt in widssrigen Ausziigen von Kieselgur in sehr gutem
Ubereinstimmen mit der gravimetrischen Bestimmung titrieren.
Da der Titrationsversuch, wenn auch mehrere Vergleichsproben
titriert;Werdéé,vetwa»eine‘SQEEQEAZQit in Ansruck nimmt, bie-
tet die titrimetrische Bestimmung wesentliche Ersparnisse an
Asbest und Zeit gegeniiber der gravimetrischen Bestimmung.

Zur weiteren Priifung der Methode wurden von Herrn Dr.
Henke~Stark einige Losungen mit bekanntem SO4—Geha1t in Gegen-
wart von wechselnden Mengen verschiedener Salze erbeten; der

_§52:§Eﬁgff_wurde stets nach ausgefiihrter tritrimetrischer Be-
stimmung erfahren, sodaB eine sugestive Beelnflussung ausge-
schlossen -war.- —- e -- - - -

Die Untersuchung sind in Tabelle 12 nledergelegt.
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PTabelle 12

NN Beéeicbnung Vorgelegt Zuriick- Verbraucht Gefunden Gegeben Differb.

der_ Probe :§s B&Cla titriert com Na,S0, S0, mg/1 Se4mg/1 SO, mg,1
1 o 18,31 3,36 7,70 602,0 584,2 - 17,
2 1 3,43 1,89 4,32 61,6 62,7 - 1,1
3 -2 4,85 3,24 7,43 26,78 26,61 + 0,17
4 3 9,16 3,99 9,15 206,8 196,6 4 10,2
5 4 1,144 0,69 1,57 90,8 71,5 + 19,3
6 5 - 2,7

17,17 16,81 38,55 37,0 39,3

Probe 0,1,2 und 3 sind (NH )2804-L6sungen, Probe ‘4 ent-
hdlt 100 8 NaNO3, Probe 5 100 g (NH )NO3 im Liter., Wie aus dex —
Tabelle 12 zu erschen ist, sind die Versuche 0,3,4 und 5 unbe-
_friegend. Die zu_untersuchenden. Losungen-o;-1-y2—und—3-enthiel=w
nut (NH )2SO4 und man kdnnte erwarten, daB die Befunde mit de:
wirklichen Gehalt an SO4 gut ubereinstimmen -werden.-Alkerdings —
wurden schon. bei-der-ersten- ‘Reihe von Versuchen (Tabelle 5) B
festgestei&t daB die Erkennung des Umschlagpunktes durch den :
groBen Gehalt von Baso4 erschwert ist; :man muB in verdinnterc. -
Lésung titrieren, als bei der Lbsung 3. Die Proben 4 und 5
zeigen wiederum groBe’ Differenzen mit dem vorhandenen SO4-Ge—
helt (+ 27% bezw. - 5,85%). Es ist aber bekannt, def die BaSC. -
Padllungen in Gegenwart von NO3-Ionen nicht vollstidndig sing

=(1359) s~ wenn~es~E1ch um ganz kleine BaSO4-Mengen handelt, kanrn
die Pdllung sogar vollsténdig ausbleiben. Dzher wird empfohle.
das NO3 vor der Titration mit HC1l abzurauchen (9). Versuche
‘fir di'e ‘Ausarbeitung von’ Methoden fir Bestimmung kleiner Men—
gen Sulfats in Gegenwart von viel NO3-Salzen sind in Aussichs

genommen.

Zusammenfassung.,

In vorliegender Studienarbeit wurde die Mcthode von
Schroeder zur titrimetrischen Bestimmung der Sulfationen iy
neutraler-Losung- in' Gegenwart “von Tetrahydroxychinon als Indi-
kator nachgepritft. In Abweichung von der Originalvorschrift
wurde gefunden, daB die Bestimmung genauer eusfdllt, wenn dcx

-BaClz—Uberschuﬁ titrimetrsich bestimmt wird, statt mit BaCl2
direkt zu titricren. '

- 10 =~
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Der Umschlagspunkt von bldulichrot auf hellgelb in trii-
ben Lasungen ist besser gzu sehen, als von orangebraun auf blii.-<
lichrot, wie es bei der direkten Titration mit BaCl2 der Fall
ist.

Die Methode gestattet, kleine Mengen der Sulfationen
mit befriedigender Genauigkeit zu bestimmen und ist zur Besti i~
mung der Sulfationen in widgsrigen Ausziigen von Kieselgur, so i~
zur Untersuchung von Wasser und dgl. geeignet. :
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Analysenvorschrift zur Bestimmung von kleinen
engen Sulfationen in neutraler EES nach
]mo§1§L21erter Eetﬁodei W.C. §c§§oeder.
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" Erforderliche Losungen:
1) 2,025 n BaCl,-Lisung.

Zur Hersféllung der Losung werden 3,054 g BaCl 2 H,0 in
einem Liter H,0 geldst und der Titer der L6sun§_gravgmetsiﬁ;

—bestimmts ) e
—1_—cem 0,025 n BaClz-Lasung ist gleich 1,2 mg SO4.

2) 0,01 n Na2§94-Lﬁsung RO A - —
Zur Herstellung der Lisung. werden o0,7103 g Na2804 in einen
Liter Hzo‘gelést und der Titer der-Lésung'gravimetrisch
bestimmt. ’ o .
1 ecm 0,01 n Na2304-Lﬁsuhg enthédlt 0,4803 mg SO4.

3) ca 0,03 n HCl.

___Man.xezdﬂnn$—§oo—ccm—o?4—nrHGT—auf‘ﬂ—Tﬂﬂ%ﬁT“

4) Indikatorpulver.

1 g_2etrahydroxychinon—Dinatriumvwird~sorgféltig mit 400 g~
KCl in einer Reibschale nach und nach gerieben und ver-
mischt. Das Pulver wird in einer Pulverflasche vorridtig
gehalten. ‘ -

Fur jede Titration wird mit einer geeigneten Loffelchen

0,20 - 0,22 & Indikator auf 25 ccm der zu titrierenden——
Ursprunglisung genommen.
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Agp alyse geang.
. Beispiels: Wissriger Auszug von Kieselgur,

a. Vorprobe: e =

éS cem widssrigen Auszuges von Kieselgur werden in einem

100 - 150 ccm groBen Erlenmeyerkolben mit 25 com den. Alkohol
versetzt, die Losung in Gegenwart von Phenolphthaléin eben mi.:
0,1 n NaOH angerttet und schlieB8lich mit 0,03 n HC1l genau-
neutralisiert. Die neutrale LSsung wird bei ca 30° mit einge-
stellter 0,025 n BaCla-Lﬁsung in Gegenwart von Tetrahydroxy-
chinondinetrium-KOl-Gemisch als Indikator unter Umschiitteln
t;;gie;f};;g@gg—dgr_BaQLZ=ZufluBWin"SckluckenAvonﬁrw-*SfTrﬁpf:"“
chen auf einmal erfolgt, bis sich die Losung orangebraun firbt.
Von diesem Punkt erfolgt die Titration tropfenweise. Jedesmal
muB man die Losung gut umschiittteln. Gegen Ende der Titration
muB man auch einige Minuten (ca3 - 5) warten, da die Reaktion
Verzvgert werden kann. Die Titration ist beendet, wenn die L-
sung eine bldulichrote Férbung annimmt. ' ’

~bs Hauptversuch.

Durch déﬁgvg}such wird festgestellt wieviel cem 0,025 BaClz
erforderlich ist um 50,~Ionen als BaS0, auszufillen. Bei der
Vornahme des Hauptversuches werden_? - 3_pcm BaClz—Lﬁsung
mehr zugesetzt, als bei dem Vorversuch ermittelt wurden und
man titriert ﬁberschussige BaCle-Lﬁsung mit eingestellter .
—NHESGZhﬁﬁsung—Zurﬁck. - - ' i

vy

Ausfilhrung.
'Ahgénoﬁmen,Beim”Vorversuch wﬁrdé festgestellt, daB auf 25 c. -
der au untersuchenden Losung 1,8 ccm BaCl,-~Losung verbrauch!
wilrden, Man verfidhrt nun folgendermaBen:

25 cecm der zu untersuchenden_Lésung (mittels einer Blirette ai
gemegsen)hwerden mit 3,5 cem b,ozsnnuBael§-Lbsung'und 1 cem -
'¢;03 n HCL versetzt und kurz aufgckocht. Denn wird d@as Kolb-
chen unter Wasserstrahl abgekithlt, mit 25 ccm den. Alkohol
versetzt, die Losung in Gegenwart von Phenolpthaléin mit
NaOH cben gefarbt und schlieBlich mit 0,03 n HCl genau pgeu-
tralisiert.

- 13 ~



231
- 13 -

In dor noutralen Lésung gibt man 0,2 - 0,22 mg Indika-
torgemisch hinzu und titriert die bléulichrot gefirbte Lo-
sung mit eingestellter Na,50,-Lésung auf hellgelb. Der Ein-
fluB_gder Na2804-L68ung erfolgt schluckweise, wobei flir gutes
Umschiitteln der Lisung gesorgt werden muB. Wenn die Farbe der
Lssung ins Orange geschlagen hat, erfolgt der Zuflus der
Na2SO4-Lﬁsung tropfenweise; gegen Ende der Titration mu8 man
einige Minuten ( 3 - 5 ) warten, bit wéitere 1 - 2 Trspfchen
zugegeben werden. '

Richtig titrierte Probe zeigt eine schéne hellgelbe

Fédrbung.

Rechnggsbeispiel:'Kieselgurlﬁsggg: 50/1000.
Angewandt: 25 cem = 1,25 & Substanz.

Vorprobe: Verbrauch 0,025 n BaCl,-L&sung
1,8 cem

Hauptversuch: Vorgelegt 3,5 ccm 0,025 n Bnga-
- T 1osung = 4,2 mg SO;
Zuriicktitriert “
Verbrauch ¢,01 n Na2304-Lasdng
4,87 com = 2,34 mg SO4
Verbracuh an :
BaCl,-Losung = 1,86 mg S50,

%50, = .00186. 100 _ 454

80, = 0,15'%






