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Qefnndene 
Ascorbins8ore 
in 0% der Ein- 

W a a g e  

12stiindigem Stehen der Ascorbinsauregehalt der einfach 
mit dest. Wasser (ohne CO,) verdiinnten Losungen auf 65 %, 
der nit kohlensaurer Liisung verdiinnten auf 71%. Die 
sauerstofffreie, also mit Rohlensaure hergestellte. jedoch 
eine Spur Kupfer enthaltende Ascorbbiiurel6smg verlor 
in 24 h nur 1,5% ihres Ascorbinsauregehaltes. 

Wir versuchten mit unserer Methode eine C-Vitamin- 
Bestimmung in  Apfelsinen und Citronen. Wir 
bereiteten aus Citronen bzw. Apfelsinen, deren Gewicht 
bekannt war, PreBsaft, welchen wir durch Zentrifugieren 
klarten. Zu 3 cms des Saftes gaben wir 30 cms Wasser 
und bestimmten die Reduktionskraft von 2- und 3-cms- 
Anteilen dieser Verdiinnungen; den Wert driickten wir 
in AscorbinsLiure aus. Citronensaft enthielt in 100 cms 
im Mittel 63,6 mg, Apfelsinensaft 66,s mg Ascorbhiiure. 
Durch Titration mit DichlorphenolindophenoP) ergab sich 
s) Vgl. hiemu Ott, diese Ztschr. 60, 75 [1937], 61, 537 [1938]. sowie 

Strohecker u. VaubeZ, ebenda 49, 666 [1936]. 

der Ascorbinsauregehalt desselben Citronen- bzw. Apfel- 
sinensaftes zu 59,l bzw. 61,6 mg/100 cms. - Der Ascorbin- 
sauregehalt des verdiinnten Citronensaftes war nach zwei 
Tagen 58,6 mg, auf 100 cms des urspriinglichen Citronen- 
saftes berechnet; der Gehalt anderte sich daher nicht 
wesentlich. - Die Frage, warum unser Verfahren etwas 
hohere Ascorbinsauregehalte ergibt als dasjenige der 
Titration mit Didorphenolindophenol, bleibt no& offw 
(Tab. 2). 

Tabelle 2. 

Wir hoffen, daI3 sich unser Verfahren zur Bestimmung 
der Ascorbinsaure in Obstsiiften sowie in physiologischen 
Fliissigkeiten gut eignen wird; dieses um so mehr, da zur 
Besthmung 0,l-1 cms Fliissigkeit geniigen. Auch 
gefarbte Prel3sZift.e diirften sich mit dem Verfahren 
untersuchen lassen, wenn man Rompensationsfliissig- 
keiten verwendet. - Unsere Untersuchungen werden 
fortgesetzt. [A. 54.1 

ober die Ungeftihrlichkeit konstant siedender, 72 O/O iger fierchlorstinre 
Von Dr. W A L T E R  D I E T Z ,  Chemisches  Inst i tut  der  U.niversitat  Breslats 
Einqq. 14. Juni JP3B. 

I. a e r  die Detonierbarkeit der konstant siedenden, 
~ / , , i g e n  hrchlorsiiurel) . 

Im Rahmen einer analytischen Arbeit,), bei der chrom- 
haltige Substanzen, besonders S u e ,  mit i5berdorsEure 
aufgeschlossen wurden, tauchte die Frage nach der Gefiihr- 
lichkeit dieser Saure auf. Bekannt sind die aders t  heftigen 
Explosionen, die beim Zusammenbringen dieser Saure mit 
organischen Substanzen auftretens), neuerdings finden 
Gemische dieser Art auch Verwendung als Sprengmittel. 
1) Im folgenden ist mit uberchlorsaure h e r  das Gemisch von 

ifberchlorsiiure und Wasser gemeint, das bei 203O konstant siedet 
bei einem HC10,-Gehalt v m  72,3 Gew.-%. 

g, Kurzer Bericht: diese Ztschr. 60, 910 [1937]. Ausfiihrlicher 
Bericht erscheint demnj5chst. 

a) Neuere Mitteilungen iiber derartige Explosionen: A. F. Joeepb 
u. F.  J .  Martin, durch Chem. Ztrbl. 1927, IV, 64; H .  u. W .  Biltz: 
Ausfiihrung quant. Analysen, 1. Auflage, 1980, 179; Jul. Meyer 
u. W .  S p m n n ,  2. anorg. allg. Chem. 288, 341 [1936]; A .  Seuthe 
u. E. Safer, Arch. Eisenhiittenwes. 10, 549 [1937]; ,,Vom 
Tage", Chemiker-Z&. 1987, 657; P. Petzold, Chem. Fabrik 10, 
302 [1937J Vide Angaben nus deutschem und auslhdischem 
Schrifttum finden sich auBerdem bei 1. Kaham, 2. analyt. Chem. 
111, 14 [19371. Ferner sei hingewiesen auf die Explosionen, die 
beim Erhitzen von uberchlorsaure mit Wismutmetall beobachtet 
wurden von Pkhtsl u. Jenny, Helv. chim. Acta 6. 225 [1923], 
und von Nicholson u. Reedg, J. Amex. chem. Soc. 67, 817 [1935]. 

Dem Verfasser wurde jedoch aus Industrielaboratorien 
von schweren Explosionen beim Lijsen von Stlihlen mit Ober- 
chlorsaure auch bei Abwesenheit jeglicher organischer Sub- 
stanz berichtet; eine genauere Auskunft uber die Explo- 
sionen wurde jedoch nicht gegeben. Urn die Ursachen fiir 
die ratselhaften Explosionen ausfindig zu machen, wurden 
folgende Versuche ausgefiihrt. 
Erhitzungsversuche. 

Versuch 1. 250 cm* 60%ige technische uberchlorsiiure von 
Merck wurden am &em Jenaer Kolben restlos iiberdestilliert und 
der Ruckstand bis zum Erweichen des Glases weiter erhitzt. Es 
erfolgte keine Explosion. 

Versuch 2. In siedender ih>erchlorsiiure wurde zwischen 
Platinspitzen ein dektrischer Lichtbogen erzeugt. Der Bogen ist 
in der siedenden uberchlorsaure h e r  nur von sehr kuner Dauer, 
dann tritt sehr heftige Elektrolyse mit stetiger Feuererscheinung 
an der Anode a d .  Durch den Lichtbogen werden nur Wliche 
schwache Verpuffungen durch plotzliches Verdampfen von t f k -  
chlorsiiure heworgemfen, wiihrend die mm starken Platindriihte 
zu Kugelchen zusammenschmelzen. 

Detonierversuche. 
Da sich die uberchlorsaure gegen extreme thermische Be- 

handlungen als v6Ug resistent envies'), wurde versucht, sie durch 
4) Abgesehen von der Zersetzung, die sie immer wiihrend des Siedens 

erleidet. 

616 :lngeu:andte Citemfs 
.5 2. J a  brg. 1939. Xr.40 
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Initialziindung zur Detonation zu bringen. Nach einigen Vor- 
versuchen mit Knallquecksilber wurde das noch brisantere Blei- 

Abb. 1. 

azid gewilhlt und in siedender ttber- 
chlorsjiure zur Detonation gebracht. 

Das Bleiazid, hergestellt nach An- 
gaben von L. W d W ) ,  wurde schwach 
feucht in ein Zylinderrohr aus gewohn- 
lichem Glas mit 'sehr diinnwandigem 
Boden eingeprellt und durch Ehtellen 
in h a s  Wasser bei gleichzeitigem Ab- 
saugen getrocknet. Nun wurde eine frei- 
gelegte Gliihwendel von einer Taschen- 
lampenbirne an Stromzufiihrungsdriihten 
bis zur Beriihtung mit dem Bldaaid in 
das Glasrohr eingefiihrt. (Abb. 1.) Die 
tfberchlorsaure befand sich in einem 
Rundkolben, der samt dem darunter be- 
findlichen Brenner in einem Eimer aus 
Schwarzblech untergebracht war. Der 
Eimer sollte als Splitterfang dienen und 
gleichdeitig Indicator fiir die Explosion 
sein; au seiner Deformation sollte er- 
kannt werden, ob die Uberchlorsjiure 
mitexplodiert war oder nicht. 

Versu'ch 3. Um diesprengwirkung 
des Bleiazids zu priifen, wurden 0,2 g 
Bleiazid, eingepreBt in eine GeschoDhiilse 
fiir Kleinkaliberbiichse, in dex Raum- 
mitte des Eimers in einem Zylinderrohr 
allein zur Detonation gebracht. Die 
Explosion erfolgte mit sehr hartem 
Knall. Fast das gesamte Glas wurde 
zu feinem Pulver zerschlaeen und die 

diinnwandigen Metallteile der GeschoBhiilse in allerfeike Splitter- 
chen zerrbsen, die trotz ihrer I,eichUgkeit kleine tiefe Beulen 
und tdweise sogar Locher in den Eher schlugen. 

Versuch 4. In der oben beschriebenen Weise d e n  50 cm* 
(= 85 g) 72%ige ttberchlOrsaure@), die vorher schon auf hijchste 
Konzentration gebracht war, zum Sieden erhitzt, nachdem vorher 
das Sprengrohr mit 0.25 g Bleiazid eingefiihrt war. Nach einigen 
Minuten starken Siedens wurde geziindet. Die Detonation war in 
ihrw Stiirke so, dall mit Sicherheit gesagt werden kann, daB Itber- 
chlorsaure nicht, auch nicht teilweise, mitexplodiert war. Die 
S litterwirkung war die gleiche wie bei Versuch 3. Bin Teil der 

dichtem, weiI3em Nebel zerstaubt worden war. 
Versuch 5. Um die Versuchsbedingungen noch mehr den 

in der Praxis vorliegenden Verhaltnissen anzupassen, wurde noch 
ein weiterer Versuch angestellt mit 50 cms 60%iger, technischer 
tfberchlorsaure, in der vorher 2 g kohlenstoffreicher Stahl') auf- 
geltist worden waren. Ferner wurde noch l/, g Chromsiiureanhydrid 
zugesetzt, weil das Verhalten chromreicher StMe besonders inter- 
essierte. Das Sprengrohr war bei diesem Versuch mit 1 g Bleiazid 
beschickt. Die Ziindung erfolgte bald nach Erreichung der hochsten 
Siiurekonzentration, solange also noch reichlich ungeliiste, fein- 
verteilte Kohlenstoff- bzw. Carbidteilchen in der tfberchlorsaure 
suspendiert waren. Auch bei diesem Versuch war die uberchlor- 
saure iiberdhin fein zerspritzt und ein groDer Teil vernebelt 
worden. Der Eimer zeigte die iiblichen Beschldigungen. tfber- 
chlorsaure war nicht mitexplodiert. 

Es ist also mit diesen Versuchen bewiesen, daI3 72%ige, 
konstant siedende Uberchlorsaure bei Abwesenheit brenn- 
barer Substanz vollig gefahrlos angewandt werden kanns). 

tp berchlorsaure schwamm im Eimer, wiihrend der gr6Bte Ted zu 

11. uber die Explosion von Oberchlorsauredampf- 
Wasserstoff -Gemis&. 

Im Verlauf der erw&hnten analytischen Arbeit trat 
beim Auflosen eines Stahles in heil3er fberchlorsaure, 
die durch vorheriges Sieden auf hiichste Konzentration 
(= 72%) gebracht war, mit dem sich entwickelnden Wasser- 
stoff ein dichter schwarzer Schaum auf, der den Wsekolben 
immer hoher anfiillte. Urn ein ijbersteigen in die Vorlage 
zu vermeiden, wurde zur Zerstorung des Schaumes der 
Kolbenhals mit einer Bunsenbrennerflamme erwarmt. Nach 
') 2. B. diese Ztschr. M, 2095 [1911]. 
6) Reinheitsgrad: Zur Analyse. 
7, Zusammensetzung des Stahls: 1.30 % C; 0,lO % Mn; 0.15 % Si; 
0,018 % P; 0,092 %S; 0.06 % CU; 0.01 % Cr; 0.01 % Ni; 2.08 % W; 
0,012 % As; 0,013 % Sn. 

8, Beachte Explosionen mit Bi-Metall, 1. c. 

kurzem Erwarmen, noch weit unterhalb schwacher Rot- 
glut, trat eine Explosion auf, die den Kolben zerschmetterte. 
Das explosive Gemisch bestand in diesem Falle aus Wasser- 
stoff und Uberchlorsauredampf). Verf. schliel3t aus diesem 
Vorfall, daB die eingangs erw3ihnten Explosionen beim 
Aufliisen von S t a e n  in ijberchlorsaure bei Abwesenheit 
von organischer Substanz durch Erhitzen von Uberchlor- 
saure-Wasserstoff-Gemisch v e m a c h t  waren. 

Versuche. 
Es interessierte nun, welches die Entziindungstempe- 

ratur des Oberchlorsauredampf-Wasserstoff-Gemisches ist 
und ob die Entziindungstemperatur durch die kohlenstoff- 
reichen Zersetzungsprodukte der Stahlspiine katalytisch 
beeinfldt wird. Die Entziindungstemperatur wurde in 
einer Versuchsanordnung gemessen, die in Abb. 2 wieder- 
gegeben ist. 

Abb. 2 

Ein KjehhZ-Kolben von 150 cmr Inhalt wurde mit einem 
2 cm weiten, im waagerechten Teil 20 cm langen Hals versehen. 
Dieser Hals wurde samt einem fest aufliegenden Thermoelement 
mft Asbestpapier umwickelt, um eine gleichmuige Erwiirmung 
von Glaswand und Thermoelement durch einen iibergeschobenen 
elektrischen Ofen zu gew-leisten. In dem Kolben lie13 man &r- 
chlorsiiure kriiftig sieden, wiihrend gleichzeitig der elektrische Ofen 
angeheizt wurde und ein maBiger Wasserstoffstrom mittels eines 
Glasrohres innerhalb des Kolbenhalses eingeleitet wurde. Das 
langsame Ansteigen der Temperatur wurde am Thermoelement 
verfolgt. In wiederholten Versuchen erfolgte jedeamal bei 400--405O 
die eehr starke Explosion. Bei hoherer Temperatur entziindete sich 
der Wasserstoff sofort beim Einbringen in den uberchlorsaure- 
dampfstrom. Bei niedrigerer Temperatur erfolgte die Explosion 
des Wasserstoff-uberchlorsauredampf-Gemisches nur bei Ziindung 
mit einer Flamme. Nach den Explosionen, oder schon brennad 
eingebracht, brannte der Wasserstoff hell leuchtend und mit groDer 
Hitzeentwicklung im tfberchlorsauredampf weiter. 

Von Uberchlorsiiuredampf kann allerdings nur bis zu einer 
Temperatur von ebenfalls 400-4050 gesprochen werden, denn 
oberha lb  dieser Tempera tur  zerse tz t  s ich  der  tfberchlor- 
s a ur e damp f un t e r  Fe uer er s c hei nung. Beim Anheizen des Ofens 
wurde auch ohne Wasserstoffzugabe das plotzliche Auftreten einex 
schwach leuchtenden Flamme bei 400-405°im merchlorsauredampf- 
rohr beobachtet, wahrend gleichzeitig die weUen uberchlorslurenebel 
am Ausgang des Rohres verschwanden. Die Zersetzungsprodukte 
erwiesen sich als Sauerstoff, Chlor, Chlorwasserstoff und Wasser- 
dampf. Liell man bei gleichbleibendem Sieden der tfberchlorsaure 
die Temperatur im Zersetzungsrohr zuriickgehen, so erschienen 
schlagartig mit dem Verlijschen der Flamme im Zersetzungsrohr 
wieder die dichten weillen Nebel des feuchten tfberchlorsaure- 
dampfes. 

Zur Priifung der katalytischen Beeinflussung der Explosions- 
temperatur wurde der obenerwiihqte schwarze Schaum noch 
einmal hergestellt und nach Abfiltrieren und Auswaschen a d  die 
Innenwand des Explosionsrohres gestrichen. Bei Wiederholung 
des Explosionsversuches in der angegebenen Weise erfolgte die 
Explosion bei etwas niedrigerer Temperatur, bei 390O. Der Unter- 
schied gegeniiber der vorher gemessenen Explosionstemperatur ist 
also sehr gering. Wurden jedoch einige Stahlsphe selbst in das 
Explosionsrohr gebracht, so erfolgte die Explosion des Wasserstoff- 
tfberchlorsauredampf-Gemisches bereits bei 215O, also nur w d g  
oberhalb des Medepunktes der tfberchlorsaure. 

Mit diesen Versuchen ist die Ursache der g d d e r t e n  
Explosion geklart: In dem beim Aufltken des Stahls ent- 
O) Die suspendierten Kohlenstoff- bzw. Carbidteilchen werden von 

der tfberchlorsaure nur bei Ungerem Kochen allmiihlich oxydiert. 
Siehe auch Versuch 5 in Abschnitt I. 
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standenen schsum aus Uberchlorsiiure und Wasserstoff 
waren reichlich unzersetzte Teilchen des Stahls suspen- 
diert. Durch Erwarmen des Schaumes Mude uberchlor- 
siiure verdampft und die bei Gegenwart von katalytisch 
wirkenden Substanzen ausreichende Entziindungstemperatur 
erreichtlO). Gleichzeitig mit der Erkliirung ist der Weg 
gezeigt, Explosionen dieser Art zu vermeiden. Die Bildung 
des explosiven Gemisches Wasserstoff -0berchlorSuredampf 

10) Dem Umstand, daH nur ein kleiner Teil des Rolbenhalses von 
einer Seite her erwiirmt war, ist es zu verdanken, daB die Ex- 
plosion verhiiltnismOl3ig ungefahrlich verlief. 

l&Bt &ch leicht verhindern durch Zugabe von etwas Wasserl') 
beim Adtisen eines Stahls in aerchlorsaure. Alle Stiihle 
losen sich leicht in wiiJ3riger Uberchlorsiiure auf, wenn der 
Siedepunkt auf 150-1600 gestiegen ist. Gefiihrliche mer-  
chlorsauredampfmengen entweichen bei dieser Temperatur 
noch nicht. 

Herrn Prof. Dr. R. HoEtje, Freiberg i. Sa., in dessen 
Institut ich die Versuche ausfiihren durfte, spreche ich 
meinen herzlichsten Dank aus. 
11) Auch Salz- oder Salpetersauie, wie s bereits in vielen Lose- 

[A. 55.1 

vorschriften vorgesehtm ist. 

Maflandytische Bestimmungen mittels Sulfocarbamid 
2. Die titrimelxisthe Bestimmung von Braunstein, Bleidioxyd und Perverbindungen 
V o n  Dosent  Dr. C. M A H R  und Dr. H E R T H A  O H L E  
Chem. I m f i t u t  d e r  T. H .  Karlsroche 

EiAgep.. 18. Juli I938 

n der ersten Mitteilungl) wurde die Bestimniung des I Chromates mit Sulfocarbamid (SCA) vorgeschlagen. Da 
nun SCA selbst durch Titration mittels Bromat-Bromid 
in einfacher Weise bestimmt werden kanna), so ist es mog- 
lich, eine Reihe von Oxydationsmitteln in der Weise zu 
bestimmen, da13 man sie auf Sulfocarbamid einwirken IUt 
und dessen Qberschulj mit Bromat-Bromid zuriickmiBt. 
Diese Arbeitsweise erwies sich als gut geeignet fur die Be- 
stimmung von Braunstein, Bleidioxyd, Persulfat, Wasser- 
stoffperoxyd, Perborat, Percarbonat und Bariumperoxyd. 
Der Vorteil des neuen Verfahrens lie& in der Anwendung 
titerbestiindiger und durch Einwagen herstellbarer I&- 
sungen und, vor allem bei der Braunsteh-, Bleidioxyd- 
und Persulf atbestimmung, darin, d& Sulfocarbamidl6sun- 
gen auch bei lhgerem Emamen auf dern Wasserbad be- 
stiindig sind, wlihrend bei der Anwendung von Oxalsiiure 
bekanntlich Schwierigkeiten auftreten konnen. 

Fur die Bestimmungen wurden verwendet: 
nllO Sulfocarbamidlosuag : 7,612 g Schwefelharnstof f , , Kahlbaum, 

reinst, zur Mikroanalyse" gelst  zum Liter, in brauner Flasche 
aufbewahrt. 

"/lo Bromid-Bromat-Wung : 2,784 g Kaliumbromat und 15 g Kalium- 
bromid gelost zum Liter. 

Um den storenden EinfluD von Eisen(1II)aalzen aufzuheben, 
mu13 bei Anwesenheit von Eisen zu allen Titrationen Phoaphor- 
iiure hinzugefiigt werden. 

Arbeitsvorschrift. 
Zur Braunsteinbestimmung versetzt man ein Gemisch 

von 25 cmr Schwefelsaure 1 : 1, 5 cms sirupiiser Phosphorsaure und 
5 ,ma 1 %iger KaliumjddlGsung mit etwa 20-25 cm* der 
SCA-Libung und fiillt auf 75 cms auf. Dann wird eine genau ab- 
gewogene Menge (rd. 70-80 mg) des gut gepulverten Braunsteins 
zugegeben und diese unter gelegentlichem Umschwenken durch 
10-15 min langes Erhitzen auf dem schwach siedenden Wasser- 
bad zur Liisung gebracht. Dabei soll die Temperatur der Liisung 
etwa 70° betragen. Wenn alle Substanz in LGsung gegangen ht 
und nur noch helle Gangart zuriickblieb, wird auf 35O abgekiihlt, 
mit etwas StiirkelGsung versetzt und unter gutem Umschwenken 
mit n/lo Bromid-Bromat-Wung bis zur deutlichen Blaufiibung 
titriert. Nun wird mit etwa 359 warmem Wasser auf rd. 250-300 cm* 
verdiinnt und die dadurch wieder farblos gewordene Liisung tropfen- 
weise bis nun endgiiltigen Umschlag nach Blau austitriert. Der 
Unterschied zwischen der urspriinglich zugesetzten Menge SCA- 
Liisung und der zuriicktitrierten ergibt den Oxydationswert des 
Braunsteins. Wenn die Volumenverhdtnisse bei der Titration 
einigermaben eingehalten werden, ergibt die Arbeitsweise sehr be- 
friedigende und recht gleichmUige Ergebnisse, wie die angefiihrten 
Beleganalysen zeigen : 

*) Dleae Ztschr. b2, 238 [1939]. 
*) C. Mahr, Z. analyt. Chem. 117, 91 [1939]. 

Bmwkin you11 0, 
mit LCA Wimmt aitl miem Weisc Winuiit  

1 W,6 ; 88,G b , R  
2 mm; 88,lX 883 
R 12.26; 72,lO 723 
4 ML1; 86,m w 4  
6 73,9 ; 73,5 ; 73.9; T3,7 738 

Die Bestbmung des Pb0,-Gehaltes im Bleidioxyd ge- 
schkht grundsiitzlich in der gleichen Weise, jedoch mull man die 
Schwefelsaure durch uberchlorsaure ersetzen. urn das Ausfallen 
\-on Bleisulfat zu verhindern. Man lllischt also 15-20 cma 6O%ige 
ifberchlorsjiure, 5 cms l%ige Raliumjodidliisung und 20-25 cmS 
SCA-Wung. fiillt wieder auf rd. 75 cm* auf, setzt die abgewogene 
Bleidioxydmenge hinzu, erwlirmt auf dem Wasserbad bis zur voll- 
sthdigen LLiiSung und titriert die auf 350 abgekiihlte Liisung in 
der beim Braunstein beschriebenen Weise mit Bromid-Bromat 
zuriick. 

Die jodometrische Bestimmung des Bleidioxyds nach der von 
8. Topf rnodifizierten DaWschen Methodes) ergab 96.8% PbO, 
in unserem Preparat. Mit SCA wurden erhalten: 97,1%. %,9%. 

Zur Bestimmung der Perverbindungen wird ebenfab 
wieder ein Gemisch aus 25-30 cma Schwefelsaure 1 : 1, 5 cma 1 %iger 
KaliumjodidlBsung und 25 cma SCA-Ikisung benutzt. Diem Ge- 
mbch wird auf rd. 75 cm* aufgefiillt und bei der Bestimmung 
des W assers t of f pero x y ds bei Zimmertemperatur tropfenweise 
und unter Umschwenken mit der Liisung versetzt. wiihrend man 
festes Perbora t  und Percarbonat  in abgewogener Menge in die 
auf 350 erwiirmte Mischung eintragt. Persulfat  1aHt man 15 min 
lang anf dem Wasserbad bei rd. 70° auf die Mischung einwirken 
und kiihlt dann ab. In allen diesen Fallen wird die dann auf 350 
gebrachte W u n g  in der schon beschriebenen Weise mit Bromid- 
Bromat titriert. Bei der Bestimmung des Bariumperoxyds 
benutzt man zur Auflosung eine kalte Mischung von 5 cma konz. 
Salzsiiure, 5 cms l%iger Kaliumjodidlosung, SCA-ISsung und 
Wasser bis 75 ems, in die man das feste BaO, eintragt. Nach dem 
Auflijsen erwiirmt man auf 350, setzt noch 15 cm' Schwefelsiiure 
hinzu (das ausfallende Bariumsulfat stort nicht) und titriert wie 
iiblich zuriick. 

Mit den beschriebenen Verfahren wurden folgende Ergebnisse 
erhalten : 
Bariurnperoxyd : 

96,6O/o, 96.9 %. 

- 

Be8tbuug inlt KMuO.: 84,28%, 84,300/.. 
Bestirnmuug nit 809: S a p % ,  84,370/., 84.35%. 

Knliumperaulfat (5w Analp) :  
Bestimmt naoh R. K m p P ) :  100,09%, 100,18% 
Mit BOA Wiuunt: lOO,loo/., 1OO,2Q%, lOO,lS%. 

10cma LaSung 1 vorbmuchten: 17,36cma "/lo KMnO,; 17,84ctnr 
10um' Lhsung2 verbraochteu: la@, 16.60, 16.59ana l'/" U O , ,  

Percarbonat: 
% Wirksnmer Baumtoff: Mit -0, 13,8896, mit 8CA lS,BO, 13,7%, la,eso/.. 

Pprcarboaat. dargestellt nach 8. Tanatar6): 
% WIrlrsamer Baueretoff: Jdit KhlnO,: 10,19, l0,23%. 

Mit KIA: 10,18, lo,%%. [A. 62.1 

Wwsmtoff pemxyd : 
a. 

16,59, 16,62, 16,56 ma 3 1 0  WA- 

a) Ebenda 26, 2% [1887]. 
') Ber. dtsch. chem. Ges. $8, 3963 [1905]. 
6) 2. phyaik. Chem. S6, 132 [1898]. 
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