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In der Ap rll—uummer dieses Journals untersuchten I Eigblns und

Pol 12rq d)e braurhoa“en Hethoden zure Sestinriung ¢ erlnoer Konzen-

Lot

rati onen‘von clivie: A1kohlenstoxf‘1n Luftr—rﬁemt~~1”ﬁ u1n3_~010“1“e—

o

'riSOhe Eethoda mit u”w.hnt,ouie auf eine Realktion oexuht daso

\ ..¢~

Schwefelkohlenstoff und Diﬁthylamin in lkohollscher Losunn ein
Amin-Derivat der Disthgldi thlocaro*nln—Snure bilden, die spiiter
nit Xunfersalzen eine'grungaraune u“rbvnb agidt. Dlese~ﬁethodé.wurde

Nauch in nseren Labordtoriﬁﬁ“untersucht und wir sind zuw deqselonn

allﬂpmelnen Schlus L;erun*en wie Higgins und Pollard gelahg‘. iy
an diese & qude~sur ganz '5enauen Scstimmung von.geringen liengen

“udert. Unsere s nderung-des

. Schwefelkohlenstoff im Stadtsus Wigs

Yestes grindet sich auwl der Reaition vwiséhen Pi\ 1a1n una 1wefel—
kohlenstcff in Zhlorobenzol.(Die HJurlprung von “yrldln zu llnerldln
{wnrde durch P%unnt B. P. 303 300 fe ugelept )
Un Jeden Irruum in der Beu*tnllung der veollueunn Farbe dUS?U—.
Schllessent wird der Test duvch e ine photoeelektrische Lethode aufge-
zeiéhnet, GGbraﬁch* urde die’ ueston‘"Phbt:onic"-Zelle.

Jas vollstundlrc Instrument wird in Pigur I gez eigt Es_Bestéht

aus 3 Teilen, d%e'apésén durch einen v1erﬁk1¢en }1chenhlocL einge—

’ﬂvdtisind. Der unterstie Ste in fn“st eine 6- Volt 6—/at“'Lanpe (motor
side-lamp buﬂt),*ﬂln im Brennpunkt elne ve"51loerten und 1ack¢erten

ﬂparaoollschen»Rpflekiors¢~nvm einen~annwhrepd narallelen“LlchtstrahI“‘
zZu erhalten, be;( stigt J st. )
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Ein Diaphragmha bei A engt die Fliché des Lichtstrahles é:[n

- .

und an diesen Diaphragma ist ein nglstallschuscelchen, 7 cm,'
"4

befestigt, ein Diameter, in dem sich die Losung eines gefarbten

Salzes befindet_ das wie ein Lichtfilter wirkt. Oberha%b.

dieser Schiissel befindet sich ein Iris-Diaphragma (B), auf dem

die befestigte Schussel den Flu881gke1tstest uoertragt. In

dem eingehiingten Dec.el_lst dle llchtsen51ble Zelle befestigt,

A

die mit einen Mikroammetem von 0 - 100 (Wlderstand 100—150 Ohm)
wverbunden ist, das auf der unteren Tischp*atte befestigt.ist.
Der Tesgst kann auch.auf einem klaren Glas, das £fredi vzgiBiaséh
oder Strelfen 1s€ uuf setragen werden.
 Das Instrument"wird wieivol zt ¢ebraucht:
50 cm3‘Kupfer§ulfat—Lﬁsung, vestsehend aus 100}g Kupfersulfat—
i pentahydrat (5 Héb) prb_Liter, we#den:in eineiSchﬁssel ge-
fillt Mgﬁx%ﬁfcmB eipgs hochsiedendénﬁféinen Paraffins lisst
nan an aer bbe;flgbhéléufliessen, un ein Vergpritzen der Lsung
zv. vermeiden. Die 1"a.rbi'cisu.n(f kann auf Reinheit geprﬁft werden,
. indeﬁ ein X—belié3 es Volumen elner "*e;nen" Lﬂeung elnes i
Reagenzes,  das frei von Schwefelkbhlwnstoff 1st,;,untersucht -
.w1rd. Die Iris wird geschlossen und dle Lanpe elpgeschaltet,
die durch einen Akkunulauor mit einem "lelchma551ven Strom
sespeisst wird. Nach unée Jhr 3 blnuten wird die die “reine"
*Lésung enthaltene Schiissel in die mltte der Lich*flﬁche ge~
“stellt und nach welteren 15 Sekunden w1rd die Irls ausarretlert

und £ibt eine Ablesung von genau 100 Jlkroamnere. Die Test~

schilssel wird alsdann an die Stelle der reinen Schiisgsel ge-
“Setzt.und nach 15 Sekunden die Ablesung notiert. Die reine

Substanz wird noch einmal elnqesebzt und die Entfennung abge—
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Beispiel' ST
! ,.
Es sollen aufeinanderfolgende Ablesungen sein bei b1 (normal

100 bei der Eichung der Iris), a und b2 mikroampere. Angenommen

'der Strom ist proportional dex Lichtintensitat, s0 betragt

der Prozentgehalt-des von der Testldsuné aurchgelassenen Liohtes

= 200a - R
TE??F—) Das erhaltene Resultat ist das Terhiltnis von 2 )

hoea

Llchtdurchl¢ssungen, die in aufeinanderfflgenden Sekunden

(nachelnander) gemessen derden, unabhanrln von der Totalllcht—

emigsion  einer PFaser vorausgeseuzt dass ulese konstant ist,

weii die Ablesungen snnst oeelntruchtlgt uerden kongiea~fD"'“

Wirkung eines sehr eng wuhrenden‘ﬁgghsels diéser Perlode wird

-aufgehoben, 1ndem man 2 Ablesungen der "reinen" Losung‘njvor—

nimmt, wie schon beschwleben Jurde. Eln dhnlicher Fehler, _durch
die Temperaturelnw1rkuq§ auf den Stromausschlag &@fgigile her—.
vorgerufen, wird vevkleinert und kann"fﬁ'den melsten Fdllen
vernach1¢531gt ﬁ,rden. Das Instrument ?ird geeicht durch elne
Serie von estbestlmmungen, deren Gewichte ‘an Schwefelxohlen—

stoff bekannt Sind SR Non g bis . 1,5 mg variieren.

- . -

Folgende Losungen 51nd erforderlloh.

1) Eine Ldsung.yon ?iygri@in in Chibrobenzolimgo cm3/Liter

2) Eine Ldsung von Kupieroleat in Chlorobéhzolzz,S é/Liter T

3) ‘Bine Losung von Schwefelkohlenstoff in Chlorobenzol: o, 2g/iité

Un diese Losung zZu- bereiten, werden angenahert 0,2 g reiner .

Schwefekoblenstoff in eznem dunnwanllgen 1¢schcnen verglegelta*_

!

und abgewogen und spiter unter Chlorobenzol in einer 1 Titer '
bradulerten Flasche zerdrucké dle Losung wird denn-zu 1000 cm3

mit Chlorobenzol aufge;ullt Pur Jjede Ilessung sind 1O cm3 dexr
3 .

TTLEEEnE T mit s dm der Losung ém%y'mischen; und genau dasselbe

abgemeSséne Volurmen dex Losung 3,wird.hinzugefﬁgt. Die Niscgpng,
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v;rd zu 25 cm3 nit Chlorobenzol verdunnt und die Lichtdurchlassung

gemesgén} _ Der Versuch Zeigte, dass die erreichte 1=‘L".:r'c>ung mit dem

.-.x,q )

! "
angcnbbenen ‘Gewicht von Schwefelkohlenstoff sepau reprodu21erbar ist.

Die geeichte Xurve, erhalten durch Au%tragen der logarlthmlschgn‘
VWerte von log [20}019./ (b'.l'—bz)] gegen das entsprechende Gewicht

von Schwefelkohlenstoff wird gewshnlich durch eine gerade. Linie

. B
arcestellt. (Eine ge ren dle Llchu’urchlauuung um. 10 oder 15 % .

ab.lallende Linie). InTolzedessen kaun diese Xurve K rur flir eine

beﬂtLLmteTest—Schussel in Lberelnstlmwung mit dieser gebraucht

ne

werden una aine heune Teg%—Schiiasel erfcriert w1=ie* eine «odi-

Bichung mit 1,5 mg Scbwe;elkohleLSuo £. Die vollstindige Kurve

kann alsd ann‘"durch nu;trngen einer -peraden Linie durch diesen
Frakt und den fnfangepunitt erhal+en»werden.

'.1-. . . .
Die ..rt der ‘eststcllung voA Scinvelellcohlenss oi* dlrd i, folsenden

veschrieber::
ErTorderliche Rearenzie

1.) Eine ILdsung von Piveridin in Chleroberzol: 10 g/Liter.

2.) Eine Lésﬁng vcn‘Kupferoleut in Chlorobenzol:(Ulszure Ve“blpdung)
2,5 o/Titer. : : :

-

—~Tzgt  (Dauver 15 | inuvten)
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20 cem von Peﬂnen7 1-und 5 cem von Réazenz 2 werden gerischt uwnd it

eine; uPOCLCHPn G° :1’1TCL éinen Nilschex iTjForn einer ¢rhitsten
Réhx ; s ln;tet, die hit cinem Strﬁmuhﬂsmessef, v das'Ein—'ﬁhdb
5 s b .
_Ausieiten des. Gases in dew Rihwrer ‘zu regeln, verbunden ict; ein
.kléines ClWO*Ia“DLUIJU EA ﬁel denmit u;r Gasstrom'getrocknet wirdy .
: e - : %

kiénnte das'Wusser Lu@fangen. Da Tas strdut 4t einer Ydschwindiskedid

von 1 cu ot / 34d. bis das Rcagﬂrﬂ eine Lrounliche. Fardbe angc—

&

norrmen hat oder'eine.grun—blaue; ~wenn-das Gas nux» sehr weni

LRI EHEEOTE” LETETE
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' Wenn das’ Gaa unoefahr o, 3060 g Schwefei (auf Schwefelkohlenstoff

»oerechnet) / 100 cu £t enthiilt, gonﬁgen 0,25 cu ft des CGases

un eine gute Parbung zu geben; beil elnem hsheren Schwefelkohlen—

stoffgehalt nusste ein kallnrlerter 2 Liter Asnlrgtor zui llessen

angewaunt werden

%
und “die vorhandeneUMenre SchwefeILohlenstoff fir dle Feststellung

‘der Kurve bestlnnt Angenommen es wiren an Schwefel;ohlenstoff

X mg vorhanden una das st“omende_ asvolumen_bgﬁruge = v cu T4,
darin ist Schwefelkohlenstoff = 1,29 x / V. 0,0648 & Sch wefe1/100
cu ft.;}; v ‘ -

Laung-Perioden-Test.

Die Apparatbtur best hit aus eiper Giocke, der‘einlChlorkalciﬁmrohf
.voréeachaltet ist. Das Gas hebt beim Durchggnéxdie Glocke beil
einen besfimﬁ%én Ausschlég um einen xonstanten kleinen Betrag
und 4u“chst“oxt alsdarn einen hallu:Jeruen 5 Liter dsvlrauor
duer \asser._-ZO cem vor Reagenz 1. oder uleAdogqelte mcﬂge, wenhs
das Gas_mehr 2ls 15 o b O64é I Squefelkohlcnsboff / 100 cu Tt
enthﬁl%,. verden durch die Rohre LLIClubu- Das vas, £lieB8t mit ﬂln?
Séhnglli“keit von‘200’cm3 nro Stude und zviar 2438tunden'lang.
"Héch dieser Zeit .ird dés-ge anmelte Gasvolumen abgelesen und:
5 cm} VOl Reagenzf2 vérden 1nhd1e Rohre fir jede 20”ch des
vergrauchten r»a&erae _1|h1n.ugéfﬁgt; YWenn beisvielsweise 20
ccm vVory ieagenz 1 zuerst angewendl wurden, w1rd die hervorée—

rufene-Farbe gemessen und das Resmltat wie bei Methode" 1 berechnetm

Wenn 40 ccm von Reagenz 1 angewandt wprden sind,- wird dle Losung

mit Chlorobenaol zu.genau 50 . ceun aufs efullt und zwar in einer gra é,

duxrten IlLasche wund die Bar?e von 25 cem, dleser Lusung seessen. - .

"“‘Dle*erhqltcne Nenge‘bcbwefelkohlenstoffwlst~7u verdoppelnnundrvmwﬁé

. : . ‘T‘ﬁli‘

die Berechnung eriolgt vie bei Test 1
A[d 20000 Iﬂ 38 .
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Eine andere Anwendung dleser hethode isg‘die Bestlmmung

von Schwefelkohlenstoff in Benzol und in Hydrooarbon -Ols, in .
dlesem Falle w1rd ein geressenes Volunen von b1 zu. elnem 5e-—

rlschten Reagenz (beuraucht wie in der Kurz—Peflode) gc;eben und

q

die gemessene Farbe notiert.






