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Kaliumjodat als Urmaass fiir die Jodo-
metrie, Alkalimetrie, Acidimetrie.

Yon

Max Groger.

Das Kaliumjodat ist leicht villig rein
darzustellen und auf seine Reinheit zu
prifen, krystallisirt wasserfrei und ist luft-
bestiindig, entspricht somit alln Anforde-
rungen, die man an einen Stoff, der als Ur-
maass fiir die Gehaltsbestimmung der Maass-
flissigkeiten dienen soll, zu stellen hat.

Zur Darstellung des Salzes trigt man
sublimirtes Jod in missig starke, moglichst
kohlensaurefreie, erhitzte Kalilauge so lange
ein, als es sich noch farblos auflst, dampft
die Lésung zur Trockene ein, zieht den
Trockenriickstand mit Weingeist aus und
krystallisirt das Ungeldste wiederholt aus
kochendem Wasser um, sc¢ lange .bis die
Losung auf empfindliches Lackmuspapier nicht
mehr einwirkt und sich auf Zusatz von ver-
diinnter Schwefelsiiure und etwas Starke-
16sung anch bei lingerem Stehen nicht mehr
bliut. Hierauf wird das Salz getrocknet
und fiir die spitere Verwendung aufbewahrt.

Der alkoholische Auszug kann zur Dar-
stellung von Jodkalium beniitzt werden.
Man verdampft ihn, 15st den Riickstand in
Wasser, setzt etwas Jod bis zur starken
Gelbfarbung zu, leitet Schwefelwasserstoff
zur Zerstérung des Kaliumjodates durch,
filtrirt, verdampft bis zur Krystallisation und
reinigt das Jodkalium durch wiederholtes
Umkrystallisiren.

Die Lésung muss auf Lackmus vollstin-
dig neutral reagiren und darf auf Zusatz von
verdiinnter Schwefelsiure und etwas Stirke-
lésung sich gleichfalls nicht mehr bliuen.
fir den Normalfactor von Thiosulfatlosung

Zur Gehaltsbestimmung der in der Jodo-
metrie verwendeten '[;; N.-Thiosulfatldsung
werden in einem Wigeflischchen ungefihr
0,15 g Kaliumjodat bei 100" getrocknet,
nach dem Erkalten im Exsiccator genau ab-
gewogen, in wenig Wasser geldst, etwa mit
der sechsfachen Menge reinen Kaliumjodides
und iiberschiissiger reiner Salzsiure versetzt
und aus einer Biirette die Thiosulfatlésung
bis zur Entfirbung zufliessen gelassen. Nach
der Gleichung

KJO; +5KJ+G6HCl=6KCl +3H,0 +J;
entsprechen 126,54 g Jod (1 At.) 85,575 ¢
Kaliumjodat (!/; Mol.). Hat man also
far p g Kaliumjodat v cc¢ Thiosulfatls-

sung gebraucht, so zeigt je 1 cc derselben
126,54 p . .
g Jod an und ihr Normalfactor ist

= a.

35,670 v

Zur Gehaltsbestimmung von Zehntelnor-
malsiure setzt man eine gemessene Menge
(gegen 50 cc) derselben zu einer Lisung von
ungefihr 2 g Kaliumjodat und 12 g Kalium-
jodid in Wagsser und bestimmt das ausge-
schiedene Jod mit Thiosulfatlésung, deren
Normalfactor a auf die eben beschriebene
Art vorher ermittelt worden ist. Braucht
man w cc Thiosulfatlésung fiir s cc Siure,
so ist (w.a):s="> deren Normalfactor.

In gleicher Weise verfihrt man bei der
Gehaltsermittelung von Normalsiure, nur
nimmt man eine zehnmal so grosse Menge
Kaliumjodat und -jodid und verwendet eine
zehnmal so starke Lisung von Natriumthio-
sulfat. In allen Féllen setzt man vor der
volligen Entfirbung etwas Stirkelésung als
Indicator zu.

Durch die Sdure von bekanntem Gehalt
wird dann die Normal- oder Zehntelnormal-

lauge in der gebriuchlichen Weise gestellt.
Ich fand so z. B.

0,1005 durch Titration einer gewogenen Menge Jodes

0,004 - . -
0,1005 - - -
0,1006 - - -

fir den Normalfactor von Schwefelsiure

- - Kaliumjodat

0,1046 durch Titration des ausgeschiedenen Jodes mit Thiosulfat

0,1045 - - -
0,1047
0,1044
0,1048
0,1049

- einer gewogenen Menge Natriumecarbonat

Fillang als Bariumsulfat
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fir den Normalfactor von Salzsiure .
0,1095 durch Titration des ausgeschiedenen Jodes mit Thiosulfat
01092 - - - - - - -
0,1094 - Fillung als Silberchlorid
0,1093 - - - -
fir ded Normalfactor von Schwefelsiure
1,037 durch Titration des ausgeschicdenen Jodes mit Thiosulfat

1,039 - Fallung als Bariumsulfat,
durch welche Zahlen die Brauchbarkeit der | wurde die Probe ohne Siiure verkohlt, dann
Methode erwiesen ist. ebenso behandelt. Bei der Untersuchung

Bequemer noch ist es, wenn man sich | imprignirter Eisenbahuschwellen kann dieses
ein fir alle Mal eine !/, N.-Kaliumjodatlé- | Verfahren keine richtigen Resultate geben,
sung bereitet, welche 3,5575 g KJO, im | da aus dem verkohlten Holze das Zink sich
Liter enthillt und fiir jede Bestimmung einen | nicht vollstindig ausziehen lisst, und man
gemessenen Theil derselben verwendet. den Rest des Zinkes erhidlt, wenn die mit

Fiir die Jodometrie, wo es nicht darauf | Sdure behandelte Kohle im Muffelofen ver-
ankommt, dass die Kaliumjodat-jodidlisung | brannt wird.
neutral ist, kann man sich auch durch Auf- Zur Bestimmung des Zinkes in imprig-
l6sung einer genau gewogenen Menge Jodes | nirten Eisenbahnschwellen lassen sich zwei
in tberschiissiger reiner Kalilauge und Ver- | Wege einschlagen. Nach dem einen mengt
diinnung auf ein bestimmtes Volum eine Li- | man das fein gebohrte oder geraspelte Holz
sung bereiten, aus welcher durch Zusatz von | mit Soda und Salpeter, nach dem anderzn
iiberschilssiger Salzsilure die gesammte Jod- | wird das Holz ohne jede Beimengung iiber
menge wieder frei wird. FEine solche ,jo- | einem Bunsenbrenner bei dunkler Rothgliih-
dirte Kalilauge“ hat vor der zur Titerstel- | hitze in einer Platinschale verbrannt. Nach
lung des Thiosulfates gebriuchlichen Lésung | dem ersten Verfahren ist die Verbrennung
von Jod in Jodkaliumldsung den Vortheil, | viel rascher, aber die Kohle verbrennt nie
dass sie sich, wenn sie stark alkalisch rea- | vollstindig, so dass man gendthigt ist, die

girt, ohne Jodverlust aufbewahren lisst. unverbrannte Kohle nach dem Behandeln
Deutsche Staatsgewerbeschule Briinn. 30. Mai | mit Essigsiure das zweite Mal zu verbrennen.
1890. Bei der Bestimmung des Zinkes verfahre

ich daher auf folgende Weise. 10g der
feinen Bohrspine werden im Porzellanmérser
zerrieben, hierauf mit 5 g Soda und 2 bis
3 g Salpeter gemengt, behutsam in einer
Bestimmung des Zinkes und Stickstoffes | Platinschale verkohlt, damit in Folge der

in impriignirten Eisenbahnschwellen. schnellen Verbrennung nicht einzelne Theile
fortgerissen werden. Nachdem die Verbren-

Von nung beendet ist, wird mit XEssigsiure aus-

A. Grittner. gelaugt, filtrirt, die unverbrannte Kohle

sammt Filter in die Platinschale zuriickge-

Bei der Untersuchung der giftigen Ein- | geben und jetzt vollstindig verbrannt. Die
wirkungen der Zinksalze auf Pflanzen be- | verbleibende Asche wird in Essigséiure geldst
stimmten Nobbe, Baessler und Will | und zum ersten Filtrat filtrirt. Oder das
(Landw. Vers. 1884 8. 381) das Zink in | Holz wird fiir sich allein vollstindig ver-
der durch Zerstorung mit Salzsiure und | ascht. Die Asche 18st man in Essigsiure
chlorsaurem Kali erhaltenen Lésung. Nach | und filtrirt, zum Filtrat setzt man einige
Abscheidung der Kieselsiiure und des Eisens | Tropfen Natriumacetatlésung und fillt in
wurde das Zink mit Schwefelwasserstoff ge- | beiden Fillen durch Schwefelwasserstoff.
fallt, das Schwefelzink in Sidure gelést und | Der Niederschlag wird 12 Stunden absitzen
das zweite Mal mit kohlensaurem Natron | gelassen, hierauf durch gutes dichtes Papier
gefallt. . abfiltrirt, weil der Niederschlag leicht durch

Lechartier und Bellamy (C. r. 84 | das Filter geht. Zum Auswaschen dient
S. 687) bestimmten das Zink in der mensch- | mit Essigsiure angesiuertes schwefelwasser-
lichen Leber durch Verkohlen der getrock- | stoffhaltiges Wasser. Der getrocknete Nie-
neten Probe mit Schwefelsiure. Die erhal- | derschlag wird méglichst vom Filter befieit
tene Kohle wurde mit Salpetersiure gekocht | und verbrannt, dann mit Schwefel gemengt
und aus dem Filtrat nach Oxydation durch | und im Rose’schen Tiegel im Wasserstoff-
Chlor das Eisen mit Ammoniak gefillt und | strom geglitht, oder — da die Menge des
im Filtrat das Zink durch Schwefelwasser- | Zinkes gering ist — iiber Geblése geglitht
stoff zur Fallung gebracht. Bei Pflanzen | in Zinkoxyd iibergefiihrt.






