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man fUgt 5 ccm Salzslure (I : lo), dann etwa 6 g Jodkalium zu, ver- 
schlieljt den Kolben, schuttelt und lBDt  20 Minuten in der Kalte 
stehen. Es wird hierauf auf etwa 200ccm verdannt und das aus- 
geschiedene Jod rnit Natriumthiosulfat und St l rke (zum Schlufi 
sehr langsam) titriert. Die verbrauchte Menge Thiosulfat (a) gibt die 
Summe Kupfer + Eisen an. 

2. R e s t i m m u n g  d e s  K u p f e r s :  50 ccm der Lilsung A pipettiert 
man in einen Erlenmeyerkolben, setzt unter Schiitteln uberschussiges 
konzentriertes Ammoniak (spez. Gew. etwa 0,944) zu, bis Kupfer in 
Losung und Eisen geflllt ist (etwa 5-10 ccm kunt. Ammuniak), 
erwlrmt unter fortwlhrendem Umschwenken auf etwa 40-50" C 
iind saugt oder leitet hernach 15 Minuten einen starken Luftatrom 
durch. Den Inhalt fiigt m m  in einen 100-ccm-Mefikolben, spiilt mit 
einigen Kubikzentimetern heiDem Ammoniak und etwas Wasrer nach 
und FUllt nach dem Erkalten zur Marke aul. Man schuttelt gut durch, 
pipettiert aus dem gut aufgeschwemmten homorenen lnhalt sofurt 
20 ccm heraus urid filtriert sie durch ein vorbereitetes Papierfilter 
(mit Ammoniak befeuchtet) in  einen Erlenmeyerkolbm. Der Nieder- 
schlag wird mit heiaem, verdiinntem Ammoniak sparsam (um zu grolje 
Fliissigkeitsmangen zu vermeiden) gewaschen, bis das Kupfer aus 
dem Filter entfernt und die Fliissigkeit farblos abrinnt. Da Eisen- 
hydroxyd Kupfer energisch zuriickhalt , mu13 der Niederschlag um- 
gefallt werden (bei sehr geringen Mengen Eisenhydroxyd ist dies 
nicht notwendig); man ltjst den Niederschlag in einigen Tropfen kon- 
zentrierter Salzsaure direkt vom Filter in ein kleines Becherglas, 
spult mit wenig heifiem Wasser nach bis zur vtjlligan Entfernung des 
Eisenchlorids, erhitzt zum Kovhen und fallt tropfenweise mit Am- 
moniak im Uberschuf3, filtriert durch dasselbe Filter in die urspriing- 
liche Kupferldsung und wiischt den Niederschlag abermals wie oben 
angegeben aus. Man setzt auf den Kolben einen kleinen Trichtar 
und kocht etwa 25 Minuten. Zur heiBen Fltissigkeit fugt man 5 ccm 
Salzsaiire (1 : lo), erhitzt unter Umschwenken, bis die Kupfersalze 
vollstandig geltjst sind, erganzt wenn ntjtip rnit Wasser auf etwa 
100 ccm, fiigt nach dem Erkalten etwa 3 g Jodkalium hinzu und 
titriert das ausgeschiedene Jud sofort mit Natriumthiosulfat. 
1st d ie  Ltjsung nur noch schwach gelb, so fugt man Stiirke hinzu und 
laOt weiter Thiosulfat l a n g s m  unter Umscbwenken bis zur Entflr- 
bung zuflieOen. Die verbrauehte Menge Thiosulfat (b) gibt den Kupfer- 
gehalt der L6sung A a n ;  aus a-b berechnet sich der Eisengehalt. 

Die Natriumtbiosulfalltjsung stellt man ein auf eine wgsserige 
Ltjsung von chemisch reinem Kupfervitriol (aus Wasser mehrmals 
umkristallisiert), deren Gehalt an Kupfer nach der Koseschen Me- 
lhode oder elektrolytisch bestimmt wurdea). Behufs Titration von 
Eisen strllt man die ThiosulfatlSsung ein auf eioe frisch bereitete 
L6sung von chemisch reinem Ferrosulfat; den Gehalt der Ltjsung an 
Eisen bestimmt man nach vorhergegangener Oxydation durch Flllung 
mit Ammoniak als FqO,. Zur Titerstellung der Thiosulfall6sung wird 
ein aliquoter Teil der EisenlBsung mit Wasserstoffsuperoxyd oxydiert, 
weiter erhitzt bis z u r  Zerstilrung des Superoxyds, mit Natronlauge im 
geringen OberschuB geflllt, erhitzt, um die letzten Reste Waserstoff- 
superoxyd vollstlndig zu entfernen. der Niederschlag in einigen Kubik- 
zentimetern konzeotrierter Salzdiure geltist, und weiier nach T r e a d  . 
w e l l  verfahren'). 

Liegen urspriinglich unl6sliche, mit Eisen verunreinigte Kupfer 
s a k e  vor, so bringt man diese durch verdiinnte SchwefelsHure i t  
LSsung und behandelt weiter wie oben angegeben. 

D u r c h s c h n i t t s -  A n a l y s e n r e s u l t a t e :  
1 ccm n.Natriumthiosulfatltjsung entsprach 0,006703 g Kapfer 
1 n '110 W n 0,005-887 g Eisen 
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Cu: 0,1284 
Fe: 0,0406 
Cu: 0,1287 
Fe: 0,0606 
Cu: 0,1274 
Fe. 0,0816 
Cn: 0,1267 
Fe: 0,1030 
Cu: 0,1267 
Fe: 0,1224 

-~ 
Kupfer- und 
Eisengehalt 
der Ltisung; 
berechnet : 

g 

Cu: 0,1280 
Fe: 0,0204 
Cu: 0,1280 
Fe: 0,0409 
Cu: 0,1280 
Fe: 0,0614 
Cn: 0,1280 
Fe: 0,0818 
Cu: 0,1280 
Fe: 0,1023 
Cu: 0,1280 
Fe: 0,1227 
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') Siehs auch Treadwel l ,  Lehrb. d. anal. Chem., 11. Bd., S. 678 u. 67' 

') Lehrb. d. anal. Chem., 11. Bd., S. 578 [1917]. 
[1917]. 

Berichtigung. 
Im Referat iiher den Vortrag auf der Hauptversammlung von 

rof. Dr. L. Wtjhler :  ,,Neueres iiber ZnitiafzUndung" mufi es s ta t t :  
dbstentztindlicbes Kupferazid: .s e h r  e m p  f i n d l i c  h e  s, u n d  d e s -  
a1 b w e n  i g h a n d  h a  b u n g s s i c  h e  r e s  K up  f e r a z i  d' heif3en. 
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