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Nr' 

1 

2 
3 

T a b e 11 e 4 (alle Bedin- genau wie in Tabelle 2). 
- 2::; 1. Flllung 2. Fiillung 

O l 0  Ni Stahl Dauer Obergew Gew. 
in g in Std. in mg in g 

1,6027 1 69,4 0,0734 'I2 0,39 4,89 

1,6970 1 9,0 0.0773 '/, 0,07 4,84 
1,7333 1 20,3 0,0843 'la 0,07 4,86 

(4,W 

" ,-! -.--.."-- I 

Angew' -1. Flillung 2. Fiillnng 
Menge 

Nr' Stahl Dauer Obergew. Dauer Gew. Fe-Geh. 

Vorawetzung bei die-ser Arbeitsweise ist, dafi, wie 
dies hier der Fall war, der Nickelstahl nicht etwa noch 
Kupfer enthalt. Solltie Kupfer vorhanden sein, &m muO 
dieses vor dem Obrsattigen mit Ammoniak zuniichst im 
schwefelsauren Bade abgeschiaden werden. Natiirlich 
erhllt man, falls auah Kobalt zugegm isst, wie dies fur 
technische Nbkellegiemugen meist zutrifft, die Summe 
von N i c k el  und K o b a  1 t , deren weitere Trennung 
jedoch keine Schwierigkaiten bereitet s). 

Erwahnt sei jedoch, dafi es nicht etwa moglich ist, &S 
Kobalt im ammoniakalischen Bade in Gegmwart von sus- 
pendiertem Nickeldimethylglyoxim abzuscheiden. Man 
erhalt hierbei in der Kalte und im stationaren Elektro- 
lyten wohl nickelfreilss Kobdt, doch ist die Kobaltfallung 
auch nach vielshdiger Elektrolyse stets unvollsthdig, 
da offenbar das vorhandene iiberschussige Dimethyl- 
glyoxim als Depolarisator wirkt. 

scNiei31tich wurde noch ein Nickelstahl mit nur 
einigen Zehntel-Prozent Nickel untersucht, dessen Ana- 
lyse, wie die nachfolgende Tabdle (5) mi@, gleiohfalls 
ahne Schwierigkeita durchfiihrbar war. Auch hier ge- 
nugte die zweimalige Fallring vollist%ndig, um ein prak- 
tisch eisenfmies Nickel kathodkch zu erhalten. 

T a b e l l e  5. 

O/,, Ni 

in g in Std. 1 in mg 

Uber die Bestimrnung von Chrom in 
Chromeisenstein 9. 

Von A. FRANKE und R. DWORZAK. 
Analytisches Laboratorium der Universitat Wien. 

(Eingeg. 27. MLLrs 1926.) 

Gelegentlich der Untersuchung hochwertiger Chrom- 
erze (aus Serbia), die wir im Sommer 1925 ausfiihrten, 
ergaben sich beziiglich der Chromwerte Differemen mit 
den Ergebnissen anderer Analytiker. Wir hatten unsere 
Bestimmungen nach dem Ferrosulfat-Permanganatver- 
fahrsn ausgefiihrt und mit demselben ausgezeichnet gut 
ubereinstimmlendle Parallelwerte erhalten. Sohon damals 
hatten wir die beiden heute gebrauchlichen M'ethoden 
(die jodometrische und die Ferrosulfat-Permanganat- 
methode) vergleichend uberpruft und waren zu dem Er- 
gebnis gekommen, daf3 der von H e r w i g vorgeschlagene 
e m p i r i s c h e Umreahnungsfaktor der auf Eisen einge- 
stellten Kaliumpwmmgmtlosumg (0,3165) niioht ge- 
rechtfertigt sei, sondern daij kein Grund vorliege, vom 

in Std. 1 in g 1 in mg 

6 )  VgL z. B. W a g e n m a n n ,  Z. d y t .  C b  55, 348 [1916]. 
I) Wir haben usem BeobaehQullgn nur an Chromeisen- 

stein gemacht, doch unkrliegt es kaum einem Zweifel, dai3 
unsere Ergebnisse ohne weiteres auch auf Chrom-Eisenlegie- 
rungen anzuwenden sind. 

theoretisch riohtigm Umrwhmgsfaktor (0,3105) a k u -  
gehren z). 

Da aber zahlreiche Arbeiten auf diesem fur die Tech- 
nik so wichtigen Gebiete vorliegen, die sich zum Teile 
widersprechen, sahen wir uns verankfit, die beiden Ver- 
fahwn nochmals sorgfaltig und griindlich zu uberprufen. 

Wie wir im folgenden zeigen konnen, ist es uns ge- 
lungen, die b-tehenden Widerspriiche aufzuklaren. Wir 
sind nun auch - wie wir glauben - in der Lage anzu- 
geben, auf welche Umstiinde bei beiden Verfahren beson- 
ders zu achten ist, um naoh der einen oder anderen 
Methode verlafilich richtige Werte zu erhalten. 

Es wurde zu weit fiihren, alle Arbeiten auf diesem 
Gebiete eingehend zu besprechen. Wir wollen zunachst 
nur die sehr ausfiihrliohe Arbeit von H e r w i g s, er- 
wiihnen, deren Ergebnis auch in L u n g e s Handbuch be- 
rucksichtigE wmde. H e r w i g kommt als erster zu dem 
Ergebnis, dafi bei dem Ferrosulfat-Permmganatverfahren 
richtige Werte nur dann erhalten werden kbnnen, wenn 
statt dies theoretrisch riuhtigen Ummhnungsfaktors 
(0,3105) ((3 = 3Fe) ein empirischer angewwdet wird 
und zwar 0,3165. 

Diese Angaben H e r w i g s  konnten von einigen 
Chemikern nicht bestatigt werden, so z. B. von K o ch 
andere wider, beispielsweise S c h u h m a c h e r "), be- 
statigen die Angaben H e r w i g s. 

finer Anregung aus der Praxis folgend, sah sich der 
ArkitsausschuD des Chemikerausschusses des Vereins 
deutscher Eisenhuttenleute im Jahre 1922 wieder veran- 
lafit, ein Richtverfahren fur die Bestimmung von Chrom 
in Ferrochrom festzulegen. In der diesbezuglichen Mit- 
teilung 6,  wird der jodometrischen Bestimmung entschie- 
den der Vorzug gegeben. Wir weden zeigen konnen, dafi 
gerade bei der jodometrischen Bestimmung des Chroms 
in leisenhaltrigem Material (Chromeismstein, Ferroohrom) 
Fehler nur dann vermileden werden konnen, wenn man 
auf eine rasche Ausfilhrung verzichtet. 

In jiingster Zeit verWentlichte E. D i t t l e r  eine 
Arbeit (1. c.), als deren Ergebnis die Unhaltbarkeit des 
von H e  r w i g angefiihrten Umrechnungsfaktors resultiert. 

Wie eingangs erwahnt, schien 8s uns wiinsohenswert, 
von Grund auf die Frage zu behandeln. Hierzu hatten wir 
uns zunachst vollig verlafiliche Titerlosungen herzustellen: 

1:U b e  r p r uf u n g  d e r  T i t  e t  1 o s u n g  en. 
a) Bichromatlijsmg TI. 
9,8266 g Kaliumbichromat (Kahlbaum mit Garantieschein), 

bei 130 0 nur Gewichtskonstanz getrocknet, wurden im 2-Lit.w- 
kolben gelost. Diaraus ergiM sioh der Glehalt: f = 1,0020. 

Diese Losung wurde nun gewichtsanalytisch (durch Fallung 
als Mercurochromat 7) uberpriift. 
50 ccm ergaben 0,12685 g Cr203 berechnet ans der Einwage an 
50 ,, ,, 0,1270 g ,, K,Cr,07 + 0,1269 g Cr,O,. 
Htierdurch ist bestatigt, dai3 sich durch Auf lwn von chemisch 
reinem Kaliumbichromat leicht und sicher eine Lasung von be- 
stimmbem Gehalt herstellen IaM. 

b) Fermanganatl6mng n. 
Dimelbe wurde mit Natriumoxalat eingesbellt, und d w  

2 )  Siehe FuGnote in der Arbeit E. D i t  t 1 e r 6 ,  Z. ang. Ch. 

3) Shah1 u. Eism 36, 646 [1916]. 
4) Stahl u. Eisen 36, 1093 [1916]. 
6 )  Wahl ~ 1 .  Eisen 36, 1093 [1916]. 
6 )  Stahl u. Eisen 42, I, 226 [1922]. 
7) Bei dieser Bestimmung bewahnten siah die Sintertiegel 

der Bmerliner Poruelhnmaanufaktur aussgezeichnlet. Es wurdie 
das Mercurochromat durch den Sintertiegel filtriert und durch 
Erhiltnen Im Wmemtoffstrom in Cr203 ubergefiihrt. Die An- 
wendung der Slitertiegel an Stelle von Rcwtiegeln diirfte all- 
gemein sehr vorteilhft sein! 

t 

Faktor zu 0,993 b t i m m t .  

39, 279 [1926]. 
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c) Thiosulfatlosung n. 
Dieselbe wurde in der  iiblichen Weise mit dler Kdiumper- 

manganatlosung eingesteldt; es ergab sich der  Faktor = 0,991. 
Dieselbe Thiosulfatlosung wurde nun IEuuch mit der Bi- 

chromatlosung eingestellt. 
50 cem Bichromatlosung (f = 1,002) verbrauchten 50,55 bzw. 

50,55 ccm Thiosulfatlosung; damus der Faktor = 0,991. 
Damelbe Ergebnis wurde erhdben, als 50ccm der  Biahro- 

rmatlosung nach T r e a d w  e l l  11, S. 573 (td. i. in mderer 
Reihenfolge als sie bei der  Titerstellung veingehalten wird) mit 
Kaliumjcdid mid Salzsaure versetzt, und das  ausgeschiedene 
Jod mit ThiosulfatlGsung titriert wurde. Diese Feststellung 
'schim ms nicht iiberflussig, da bei sder Zitierstellung des  Thio- 
sulfates rnit Bichromat die  Reagentien nicht in derselben 
Reihenfolge zugesetzt w'erden, wie dies bei der jodometrischen 
Bestimmung d w  Chromates (T r e  a id w e 11 11, S. 573) geschieht. 
Durch die vor~tehen~den Bestimmungen hatten wir  uns die 
Sicherheit vewchafit, d!aO die von ms verwendeben Lomngen 
richtig und fur d ie  in diesem Flalle gestellten Anforderungen 
geniigend genau eingestellt waren. Zugleich war bestatigt, dai3 
mine Bichromatlosungen auf jodametrischem Wege geniigend 
verlafjlich bestimmt werden konnen 7 8 ) .  

11. 0 b e  r p r u f u n g  d e r F e r r o s u l f a  t - P e  r m a  n - 
g a n a  t m e t h o d e a n r e  i n e r B i c h r o m a t  1 o s u ng .  

Nun gingen wir daran, rnit diesen sorgfaltig und ver- 
1aBhch eingestellten Lijisungea die Ferrosulfat-Peirmang- 
natmethod'e zu uberpriifen, und zwar zu wiedlerholten 
Malen, zu vewchiedenen Zeiten: 
11. J a n u a r 1926. 25 ccm Biichromatlosung versetzt miit 25 ccm 

Ferromlfatlijsung (= 47,85 ccm xilo n KMn04-Losg. f = 0,993) 8) 
vurucktitriert . . . . 22,72 ,, ,> 1 ,  

vertmuch#t . . . . . 25,13 ,, I ,  > ?  

- 
Dnaraus ergable sich der  Faktor der  Permanganatlosung zu 0,9968. 
24. J a n u a r 1926. 25 ccm BichTomatlosung vensetzt mit 25 ccm 

Ferrmlfat1b;sung (= 47,32 cem I/],, n KMnO,-L%g. f = 0,993) 
zurucktitriert . . . . 22J9 ,, >, , I  

verbnaucht . . . . . 25,13 ,, 3 ,  I ,  

- 
Daraus ergiibe sich der  Faktor 'der Permangamtlosung zu 0,9968. 
7. F e b r u a r 1926. 25 ccm Bichromiatlosung versetzt mit 25 ccni 

FerrmlfatlLisung .(= 46,41 ccrn n KMn0,-Losg. f = 0,993) 
zuriicktitriert . . . . 21,28 ,, ,I  19 7, 9 )  

verbraucht . . . . . 25,13 ,, 1, 1 9  

- 
Daraus ergabe sich dser Faktor der  Permlanganatlos,ung zu 0,9068. 

D i e s e  d r e i  B e s t i m m u n g e n  z e i g e n  d e u t -  
l i c h f  o l g e n d e s :  

a) Man erhalt bei der Chromattitration mit Ferrosulfat 
und Kaliumpermanganat ausgezeichnet gut uberein- 
stimmende Werte. Weeentlich ist naturlich der 
Farbenumschlag, auf ,den titri.ert wird. Wir konntea 
am besten auf die ers be, bemerkbare Farbenan- 
derung der anfangs grunen Losung titrieren. Auf- 
fallend ist es, dai3 von vielen Autoren auf diesen fur 
die Titration ausschlaggebenden Umstand n'icht hin- 
gewiesen wird "). Titriert man auf grau, bzw. rot- 
liohgrau, so wird naturlich m'ehr Kaliurnpermanga- 
nat verbraucht. Damit siad vielleicht auch die Diffe- 
renzen H e r w i g s aufzuklaren. 

~ 

7 8 )  Bezuglich 'der Unstimmiglteiten, w e l c h  sich bei der  
V8erwemdung van Bichromat ,als Urtitewubstanz in der  Jod* 
me.trie ergeben kannen, siehe 0. M e  i n d l ,  Z. analyt. Ch. 58, 
529 [1919]. 

8 )  Die F.errosulf;atlosung wurd'e auf Piermanganat immler vor 
und nach d,er Titration eingestellt. In allen Fallen konnte fest- 
gestellt werd,en, daB wahrend der Dauer einer S e r h  von Be- 
stimmullgen der Titer der Perrosulfatlosung s k h  nicht ver- 
Inldert. 

@) Eine Aiusnahme hii,ervon macht nur L e d e b o u r , d,er 
in seinlem Leitfadien angibt, dafj auf den e r s t 'e n bemerkbaren 
Farbenwmschl.ag zu titrieren k t ,  und 0. M e i n d 1,  Z. analyt. 
Ch. 58, 537 [1919], der auf Schwachrosa titriert. 

b) Der Titer der P,ermanganatlosung, welcher bei der 
Einstellung auf Bichromatlosung -erhalten wvird, ist 
nicht vollig gleich dem Natriumoxaht- oder Eisen- 
titer. Der Unterschied ist aber gering, so dafi die 
mit dem aus dem Eisentiter bereohneten Chromtiter 
(Cr = 3 Fe) errechneten Werte fur die Praxis noch 
vollig genugen. So hatte man nach unseren Ver- 
suchen statt des theoretischen Umrechnungsfaktors 
0,3105 den Faktor 0,3117 anzuwenden. Das ergabe 
bei 100% Cr,O, erst eine Differenz von 0,4% Der 
von H e r w i g empfohlene Faktor wiirde unter sonst 
gleichen Urnstanden einen Unterschied von 2 yo aus- 
machen! 

Jede Unsicherheit ist aber leicht zu vermeiden, wenn 
die Kaliumpermanganatlosung direkt auf Bichromat 
nach derselben Methotde eingestellt wird, wie sie 
dann bei der Bestimmung verwendet wird. Dies 
empfiehlt sich ubrigens auch deshalb, weil eine 

n-Bichromatlosung rasoh und verlafilich herzu- 
stellen und unbegrenzt lange haltbar ist lo). 

111. B e s t i m m u n g  d e s  C h r o m s  i n  
C h r o m  e i  s e n s t  e i n .  

Nachdem-an einer reinen Kaliurnbichromatlosung die 
jodometrische und die Ferrosulfat-Permanganatniethode 
uberpriift waren, gingen wir daran die beiden Methoden 
an Chromeisenstein vergleichend zu uberpriifen. 

Hierbei erhielten wir nach dem Ferrosulfat-Perman- 
ganatverfahren Wente, welche untereinander und mit den 
Werten, die wir vor ungefahr einem halben Jahre bei den- 
selben Prohen erhalten hatten, gut ubereinstimmten. Die- 
selbe Probe ergab bei der jodometrischen Bestimmung 
s c h w a n k e n  d e ,  h oh  e r e  Werte 
(1,4-3 "/o ), obwohl wir uns an die Vorschrift von T r e a d - 
wr e 11 streng hielten. Wir konnten aber nun feststellen, 
daiS trotz Verwendung von Blaubandfiltern in dem Filtrat 
wechselnde Mengen Eisenhydroxyd vorhanden waren, 
welche vorerst in der gelb gefarbten Flussigkeit nicht be- 
merkt werden una naturlich einen Mehrverbraucih an 
Thiosulfat bedingen. Wir konnten nun einwandfrei zeigen, 
dai3 man naoh Entfernung der letzten Rleste Eisenhydr- 
oxfd eine befriedigende Ubereinstimmung der beiden 
Verfahren er~iel t ,  wie aus den weiter unten folgendenver- 
sucksergebnissen hervorgehen wid.  Es ist auffallend, 
dafi dieser eigentlich naheliegende Umstand in samtliohen 
1 orliegenden Vorschriften ubergangen wird. 

Die vollstiindige Entfernung des Eisenhydroxyds ist 
uns nur dsdurch gelungen, da13 wir das Filtrat zur Trockene 
eindampften, mit Wasser aufnahmen und nochmals filtrier- 
ten. Wir konnten uns wiederholt uberzeugen, dai3 der 
so gewonnene Filterruckstand noch Fe(OH), enthiilt. 
Offenbar ist auch die Bemerkung in T r e a d w e 1 1 s Lehr- 
buch 11) auf ahnliche Erfahrungen 'zuruckzufuhren. Die 
Erklarung, welche dort gegeben wird, durfte aber nicht 
die richtige sein. Denn wir konnten uns wiederholt uber- 
zeugen, daB nach verhaltnismafiig kurzem Kochen das 
Superoxyd vollig zerstort ist. Das Eindampfen zur 
Trocktene ist auch nach unseren Erfahrungen unbedingt 
notwendig, aber nicht um die letzten Reste Superoxyd zu 
zerstoren, sondern um das Ferrihydroxyd vollstandig zur 
Abscheidung zu bringen. Man erh3lt nach der Vorschrift 

w e  s e n t l i  c h 

10) An dileser Stelle sei auf die Arbeit 0. M e i n  ld 1 s hin- 
gewiesen, der auf Grund sehr sorgfaltigier Versuche den Beweis 
der  Genzvuigkeixt und Verla5lichkeit der  Methode von S c h IV ul r z 
(d. i. die  Ferrosulfat-Permanganatmethodle, Ann. 69, 209 [1849]) 
erbringt. 

I * )  Es heif3t dort: ,,Das Eindampfen fast bis zur Trockene 
ist absodut notwenldig, mn sicher zu scin, daB jede Spur Nlatrium- 
supleroxyd zerstort Ist" 
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- 
in T r e a d w e 11 s Lehrbuch vollstandig richtige Werte, 
aber nur dann, wenn man nach dern Eindampfen zur 
Trockene in Wasser aufaimmt und nochmals f i 1 t r i e r t. 

Es ist nach unseren Erfahrungen ohne weiteres ver- 
standlich, dat3 man naob dem ,,abgekurzten" Verfahren 
H e r w i g s 12) zu hohe Werte findet. 

Wir geben nun im folgenden die Vorschriften an, 
nach welchen wir sowohl bei der Ferrosulfat-Perman- 
ganatmethode als auch nach der jodometrischen uberein- 
stimmende Werte erhalten haben. 

a) F e  r r o s u If a t - P e r m a n g a n a  t m e t  h o d  e. 
Ungefiihr 1 g Chromeisenstein (gebeutelt und getrocknet bei 

110 0 )  wenden im zugedeckten Porzellantiegel9 rnit ungef5ihr 
der achtfachn Menge Natriumsuperoxyd zunachst 15 Min. hng 
gelinde und &nn etwa 10 Min. lang starker (bis zum Schmelzen) 
erhitzt. Nach dem Erkalkn wind dier Tiegel samt Deckel lin 
einen 1 ICtassendm PorzeLlanbecher gebmoht, und h e i k s  Wasser 
a s  der Spritzflawhe zugefiigt, ibis der Tiegel damit bedeckt ilst. 
Um ein Verspritzen bei der aui3erst lebhaften Reaktion zu 
vermieiden, wird mit einem Uhrglas W e c k t  gehdben. Nun 
wird ungtefahr 10 Min. lang gekocht, vorsichtig rnit Schwefel- 
saure (etwsl 1 : 4) angesiiuert, ber Tiegel henawgenommen und 
abgesppiilt. Man filtriert in e h e n  500 ccm-MeBkolbm 14), fi iUt 
nach &em vSBigea Erkalten auf und vemend& zur EXm~elfitm- 
tion je 100ccm, .die man am besten in einen 5OOccm-Erlen- 
meyerkolben pipettiert. Nun fugt man 25 ccm Ferrosulfatlosung 
nu (50 g FeSOI + 7 HzO 1i.n 800 ccrn H,O + 200 ccm H2S04 konz.), 
die man unmittelbar vorher rnit der Kaliumpermangamtl6smg 
eingedellt hat. Nun verdiinnt man auf etwa 400ccm und titriert 
die griine Losung mit Kdiumpermanganat a d  die erste siuht- 
bare F a r b a n d m g .  Die Kaliumperrmanganatlosung wird vorher 
in derselben Weise auf 25 ccm n-Kaliumhichromafflohng 
eingeshellt. 

Eine sol&e M i m m u n g  ist' rnit voller Sicherheit leicht in 
einer Stunde auszufiihren. 

b) $ o d o r n e t r i s e h e  M e t h o d e .  
Wir konnen hier lauf eine ausfuhrliche Beschreibung 

verzichten, indem wir auf die genaue Arbeitsvorschrift in 
T r e a d w e 11 s Lehrbuoh verweixn. Besonders wollen 
wir auch hier betonen (siehe oben), daij nach dem Ein- 
dampfen zur Trockene und Aufnehmen des Riickstanaes 
in Wasser aochmals filtriert werden m a ,  da nur so die 
letzten Reste von Eisenhydroxyd entfernt werden konnen. 
Auoh Ihier wiirdm wir empfehbn, mit Einwagen von un- 
gefahr 1 g zu arbeiten und den funften Teil des Filtrates 
zur Einzeltitration zu verwenden. 

c) N a c h  b e i d e n  V e r f a h r e n  d u r c h g e f u h r t e  
A n a 1  y s en. 

Wir fiihmn zum Schlusse zwei Beispiele von Ghrom- 
eisensteinanalysen an, bei welohen wir, urn jeden Zweifel 
____ 

1') Stahl u. Eisen 36, 650 [1916]. 
18) Man konnte unseres Enaehtens auch Eisentiegel ver- 

wenden, doch haben dieselben den Nachteil, dat3 man sie vor 
dern Ansauern entfenen mui3, was die Manipulation ders Aus- 
w m h m  ewhwert;  lauch ist b d  Verwendung von EisentieHn 
die Vollstiindigkeit des Aufwhlwes (siehe nachste FuBnote!) 
nicht so Beicht iestzustellen. Pornellantiegc+l halten allemlings 
erfahrung.iigemai3 ho&,stemsl zwei Schmelzen aus. 

Hier sieht man sogleich, ob der Aufschlui3 vollstandig 
war, was ubrigens bei der Einhaltung obiger Vorschrift stets der 
Fall ist. Sollte man hiertrei noch unaufgesohlomene Rie&e des 
Minerals vorfinden, IEH) kam nach Filtration und Vemschen des 
Filters der AdschluS wiederholt weden. Es ist aber zwwk- 
mafiiger (Zeitemparnils!) in diesem Fall eine neue Einwam zu 
machen. $m Filter etwa sichtbar werdende geringe Mlengen 
von Mmgandioxyd sind leicht von unaufgeschlossenem Erz zu 
untIerscheid#en. 

. 

bezuglich der Identitat der Proben ausznschalten, aus 
gleichen Teilen derselben Einwage nach beiden Ver- 
fahren den Gehalt an Cr,O, bestimmten. Fur diesen Fall 
mdten wir auf die einfachste und rascheste Ausfuhrungs- 
art des Ferrosulfat-Permanaganatverfahbens, wie sie oben 
beschrieben ist, teilweise verzichten. 

C h r o m e r z I a. 0,9216 g (gebeutelt, bei 110 0 getrocknet) 
wie oben aufgexhlossen, in einen Literkolben filtriert und sorg- 
faltig nachgewaschm. 

A. 200 ccm dfer Losung wurden ungefiihr 10 Mia. lang Gkocht, 
mlit H2S04 (1 : 4) angesauert umd mch dem Erkdten mit 
25 ccrn FeS0,-Losg. (= %48 wm KMnO.) versetzt; 

verbraucht 
zuriicktitriert . . . . . - 330 ,, 

. . . . . . 40,68ccmKalirum1uerm~alllatl~ung 
(f = 1,009). 

Daraws g e h d e n  Cr,O, = 56,42 %. 
B. 1. 200ccm der LBsang zur Trochenle eingedampft, mit 

W-er laufgenommen, neuerlich filtrimert und sorgfaltig ge- 
waschen verbraucben bei der jodometrischen Bestimmung 
41,25 ccm Thiosulfatlosisung n (f 0,991) (eingestallt aruf 
Biohromtl6sung). 

Daraus gefunden Cr,03 = 56,19 %. 
B. 2. 200ccmt in gkeicher Wieise M n d e l t ,  verbrauchen 

41,25 ccm ThiosuIfiatlosung n (f = 0,991). 
Dalmus gefulldm Cr,O, = 56,19 %. 

C h r o m e r z I1 a. 0,8001 g wie oben behambelt. 
A. 200 ccmd. L&mg mit 25 ccm FeS04-Lsg. (= 45,08 ccm KMnO,) 

vemetzt ; zuriicktitriert . . . . . . . 9,58 ,, 
verbrauchf . . . . . . . . . . . . 35,W ccm K&04 

- 
(f = 1,009). 

Daraus geivniden Cr,03 = 56,72 %. 

36,39 ccrn 1ll0 n-Thiosulfatlosung (f = 0,988). 
h r a u s  gefunden Cr,O, = 56,91 yo. 

Daraurs getunden Cr,O, = 57,OO %. 

Daraus gefunden CrZO, = 56,89%. 

B. 1. 200 ccm wie aben weiterbehancklt, v'erbrauchten 

13. 2. Ebenso, verbmucht Thiosulfat 36,45 ccrn ( f  = 0,988). 

B. 3. Ebenso, verbraucht Thiosulfat 36,38 ccm (f = 0,988). 

Z u s a m m enf  a s s ung.  
Der Gehalt an Chrom in Chromeisenstein und Ferro- 

chrom lafit sich sowohl nach der Ferrosulfat-Perman- 
ganatmethode als auch auf jodometrischem Wege genu- 
gend genau (Fehler k 0,2 % ) bestimmen. Beide Methoden 
besitxa Vorzuge und Nachteile, welche in der Arbeit ge- 
schildert sind. Wir geben der Ferrosdfat-Permanganat- 
methode den Vorzug, weil sie bedeutend rascher auszu- 
fiihren ist. Wir halten es fast fur uberflussig (und nur in 
strittigen Fallen wiirdezl wir uns dazu enttsahIie&n) d a - 
n e b e n auch die jodometrische Methode anzuwenden. 
Gerade die jodometrisohe Methode ist umstandlicher und 
die Moglichkeit Fehler nach der einen oder anderen Rich- 
tung zu machen, kann nur durch sehr sorgfaltiges Arbei- 
ten umgangen werden. Die namentlich in der Mitteilung 
des Fachausschusses hervorgehobene Sohderigkeit, den 
Farbenumschlag bei der Ferrosulfat-Permanganatmethode 
richtig zu erkennen 15), wird schon dadurch geringer, 
dai3 man die Permanganatlijsung auf BifihrcEmt-it einstellt. 

Dadurch lafit sich auoh die seit der Arbeit H e r w i g s 
bestehende Verwirrung bezuglich des Umrechnungsfak- 
tors vollstandig beseitigen. [A. 66.1 

15) Dicee Schwierigkeit ist nach unserem Ermesblen nioht 
so groS. Wir haben wiederholt uad nu verschiedenm Zeiten 
vollig unabhkgig voneinandier rnit dter Ferrmullit-Peman- 
ganatmebhode vollig iibereimtimm~ende Rjesullate cerhalten. 


