3 5. Jahrgung um]
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man fligt 5 ccm Salzstiure (1:10), dann etwa 6 g Jodkalium zu, ver-
schlieit den Kolben, schiittelt und 148t 20 Minuten in der Kiilte
stehen. Es wird hierauf auf etwa 200 cem verdiinnt und das aus-
geschiedene Jod mit !/, ,n. Natriumthiosulfat und Stirke (zum Schluf
sehr langsam) titriert. Die veibrauchte Menge Thiosulfat (a) gibt die
Summe Kupfer - Eisen an,

2. Bestimmung des Kupfers: 50 ccm der Losung A pipettiert
man in einen Erlenmeyerkolben, setzt unter Schitteln iiberschiissiges
konzentriertes Ammoniak (spez. Gew. etwa 0,944) zu, bis Kupfer in
Losung und Eisen gefillt ist (etwa 5—10 cem kunz. Ammuoniak),
erwirmt unter fortwihrendem Umschwenken auf etwa 40—-50° C
und saugt oder leitet hernach 15 Minuten einen starken Luftstrom
durch. Den Inbalt figt mn in einen 100-cem-Mefikolben, spitlt mit
einigen Kubikzentimetern heiflem Ammoniak und etwas Wasser nach
und fiillt nach dem Erkalten zur Marke .auf. Man schiittelt gut durch,
pipettiert aus dem gut aufgeschwemmten homozenen Inbalt sofort
20 ccm heraus und filtriert sie durch ein vorbereitetes Papierfilter
(mit Ammoniak befeuchtet) in einen Erlenmeyerkolben. Der Nieder-
schlag wird mit heiflem, verdiinntem Ammoniak sparsam (um zu groie
Fliissigkeitsmengen zu vermeiden) gewaschen, bis das Kupfer aus
dem Filter entfernt und die Fliissigkeit farblos abrinnt. Da Eisen-
hydroxyd Kupfer energisch zuriickhilt, mufi der Niederschlag um-
gefillt werden (bei sehr geringen Mengen Eisenbydroxyd ist dies
nicht notwendig); man 18st den Niederschlag in einigen Tropfen kon-
zentrierter Salzsdure direkt vom Filter in ein kleines Bechergias,
spiilt mit wenig heiBem Wasser nach bis zur vélligen Entfernung des
Eisenchlorids, erbitzt zum Korhen und fiilt tropfenweise mit Am-
moniak im UberschuB, filtriert durch dasselbe Filter in die urspriing-
liche Kupferlssung und wischt den Niederschlag abermals wie oben
angegeben aus. Man setzt auf den Kolben einen kleinen Trichter
und kocht etwa 25 Minuten. Zur heiflen Flissigkeit fiigt man 5 cem
Salzsdure (1:10), erhitzt unter Umschwenken, bis die Kupfersalze
volistindig geldst sind, ergéinzt wenn n&tig mit Wasser auf eiwa
100 ccm, fiigt nach dem Erkalten etwa 3 g Jodkalium hinza und
titriert das ausgeschiedene Jud sofort mit !/, n. Natriumthiosulfat.
Ist die Losung nur noch schwach gelb, so fiigt man Stérke hinzu und
1dB8t weiter Thiosulfat langsam unter Umscowenken bis zur Entfir-
bung zufliefen. Die verbrauchte Menge Thiosulfat (b) gibt den Kupfer-
gehatt der Losung A an; aus a—b berechnet sich der Eisengehalt.

Die Natriumthiosulfatlosung stellt man ein auf eine wiisserige
Losung von chemisch reinem Kupfervitriol (aus Wasser mehrmals
umkristallisiert), deren Gebalt an Kupfer nach der Roseschen Me-
thode oder elektroiytisch bestimmt wurde®). Behufs Titration von
Eisen stellt man die Thiosulfatibsung ein auf eine frisch bereitete
Losung von chemisch reinem Ferrosulfat; den Gehalt der Lysung an
Eisen bestimmt man nach vorhergegangener Oxydation durch Fillung
mit Ammoniak als Fe,Q,. Zur Titerstellung der Thiosulfatldsung wird
ein aliquoter Teil der Eisenldsung mit Wasserstoffsuperoxyd oxydiert,
weiter erhitzt bis zur Zerstorung des Superoxyds, mit Natronlauge im
geringen Uberschufl gefillt, erhitzt, um die letzten Reste Wasserstoff-
superoxyd vollstdndig zu entfernen, der Niederschlag in einigen Kubik-
zentimetern konzentrierter Salzsiure geldst, und weiter nach Tread-
well verfahren?).

Liegen urspriinglich unlysliche, mit Eisen verunreinigte Kupfer-
salze vor, so bringt man diese durch verdiinnte Schwefelsiure in
Losung und behandelt weiter wie oben angegeben.

Durchschnitts-Analysenresultate:
1 ccm !/, n.Natriumthiosulfatlésung entsprach 0,006703 g Kupfer

1 » 10 n ” » 0,005887 g Eisen
Verbrauchte Verbrauch Verbsauchan?/,n. | Kupfer- und | Kupfer- und
Gesamtmenge | ; er r;‘;‘.’ ai] Thiosulfat f. Eisen | Eisengehalt | Eisengehalt
an 1/, n. Thio- (II{’I;'K 10(su _ | (aus der Differenz | der Losung; | der Losung;
sulfat: at L. BUPIEL: | der beiden ersten): ! gefunden: berechnet:

cem ccm ccm [ g g

1. 22,60 19,20 | 3,40 ‘ Cu: 0.1287 | Cu: 0,1280
| Fe: 0,0200 | Fe: 0,0204
2. 26,06 19,15 6,90 Cu: 0,1284 | Cu: 0,1280
Fe: 0,0406 | Fe: 0,0409
3. 29,50 19,20 10,30 Cu: 0,1287 | Cu: 0,1280
Fe: 0,0606 | Fe: 0,0814
4, 3285 19,00 13,86 Cu: 0,1274 | Cu: 0,1280
| Fe. 0,0815 | Fe: 0,0818
5. 36,40 18,90 17,60 Ca: 0,1267 | Cu: 0,1280
Fe: 0,1030 | Fe: 0,1023
6. 39,70 18,90 20,80 Cu: 0,1267 | Cu: 0,1280
Fe: 0,1224 | Fe: 0,1227
[A. 95.]

%) Siehe aucb Treadwell, Lebrb. d. anal. Chem., II. Bd., S.578 u. 579
[1917).
%) Lehrb. d. anal. Chem., 1L Bd., S. 578 [1917).

Berichtigung.

Im Referat iiber den Vortrag auf der Hauptversammlung von
Prof. Dr. L. W&hler: ,Neueres iiber Initialziindung® muf3 es statt:
selbstentztindliches Kupferazid: ,sehr empfindliches, und des-
halb wenig handhabungssicheres Kupferazid“ heien.
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