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Polarographische Jodidbestimmung in Schmelzen. Zwischen 270 und  390~ 
gel~ng es 1%. ~I. NOVIK und J r .  S. LIALnKOV 1, in Sehmelzen yon KNO~ und NENO 3 
Polarogramme des Jodidions zu erhalten, die aus zwei I talbwellen bestehen, deren 
erste der Oxydation des Jods entspr icht  und  deren HShe dem Jodgehalt  proportio- 
nal ist. Bei der Ausfiihrung wurden Pt-Elektroden,  deren Potent ia l  auf  Glaselek- 
troden bezogen werden konnte,  verwendet.  Der Temperaturkoeffizient des Diffu- 
sionsstromes betrug 1,5~176 C, und die HShe des Diffusionsstromes wies eine lineare 
Abh~ngigkeit  yon der Jodkonzent ra t ion  auf. Gleiehzeitig wurde aueh die MSglich- 
keit einer Emperometrischen Ti t ra t ion yon J -  mit  AgNO 3 und K2Cr207 in Schmelzen 
untersucht  und  festgestellt, dab das Verfahren zufriedenstellende Werte liefert. 
In  Gegenwart  yon Cd oder Pb tre~en aueh in der Sehmelze die Jodokomplexe dieser 
MetMle auf. Benutz t  men  beim polarographischen sowie amperometrischen Ver- 
fEhren an  Stelle der AlkalinitrEte Alkalichloride als Grundelektrolyt,  muB die Tem- 
peratur  der Schmelze zwischen 700 und  750 ~ C liegen. 

1 ~. anal. Chim. 13, 691--694 (1958) [Russisch]. (Mit engl. Zus.fEss.) Staatsuniv.  
Ki~inev. O. GAUTSCI~ 

~ber die polarographische Bestimmung des Jodations in fliissigem Ammoninm-  
n i t r a t -Ammoniaka t  (Diverssche Fliissigkeit) berichten W. HVBICKI und  J.  MATY- 
SlK 1. In  Fortsetzung der frfiheren Messungen 2 wird damit  bewiesen, dell sich auch 
Anionen in dieser LSsung quant i ta t iv  bes t immen lassen. - -  Die Eichl6sungen 
(2--56 rag/l) werden durch Abmessen ws Kaliumjodatl6sung (1 mg/ml), Ein- 
dampfen und  Entw~tssern bei 110 ~ C, und  Auffiillen mit  Diversseher Flfissigkeit bei 
0 ~ C hergestellt. Polarographiert  wird ebenfalls bei 0~ in verschloss~nem Gef~B an  
der Tropfelektrode (t = 1,5 sec, 5,03 mg je Trolofen ) gegen des ]3odenquecksilber. 
Das HalbstufenpotentiE1 liegt bei - -0 ,75 V, die H6he der gu t  ausgebildeten Stufe 
ist der KonzentrEtion linear proportional.  Gestiitzt  auf  die Thall inmstufe wird die 
Elektronigkeit  der Reakt ion yon Jodat ionen zu 5,13 erhalten. --  Auch das J04-Ion 
liefert eine Stufe mi t  einem um nur  0,04 V verschiedenen Halbstufenpotential .  

1 Ann. Univ. MariEe Curie-Sk~odowska, Sect. AA 11, 39--45 (1956). Univ. 
Lublin (Polen). --  2 HVBICKI, W., u. J. MATrSlK: Ann. Univ.  Mariae Curie-Sk~o- 
dowskE Sect. AA 9, 1 u. 71 (1954); vgl. diese Z. 157, 446 (1957). HUBICKI, W.: 
Ann. Univ. Mariae Curie-Sktodowska Sect. AA 10, 43 (1957); vgl. diese Z. 162, 
53 (1958). K. CRVSE 

Bestimmung yon Jodat- und Perjodationen nebeneinander. L. S z ~ s  ~ be- 
schreibt in Zusammenhang mi t  frfiheren Mitteilungen 2 ein Verfahren, das auf der 
Redukt ion yon Perjodat  mi t  Wasserstoffperoxyd in alkaliseher LSsung und jodo- 
metrischem Messen des ents tandenen JodEts beruht .  --  Ausfi~hrung. Die LSsung 
wird mi~ Natr iumhydrogenearbonat  ~lkalisiert und  mi t  Wasserstoffperoxyd am 
W~sserb~d bis zum voIlst~ndigen Zersetzen des letzten erw/~rmt. In  der erhal tenen 
L6sung wird mit  :NatriumthiosulfEtlSsung nach Ansi~uern und Zugabe yon Kalium- 
jodid des gesamte JodEt best immt.  In  einem zweiten LSsungsanteil wird Jodctt 
nach Zugabe yon Kaliumjodid und  S~ure ebenfElls mit  l\TEtriumthiosulfEtlSsung 
gemessen. Die Differenz der beiden Titrat ionen entspricht  dem Perjodatgehalt. 

1 MEgyEr K6miai FolySirat 68,273--275 (1957) [Ungarisch]. (lgit dtsch. Zus.fEss), 
Agrarwiss. Univ., BudEpest (Ungarn). --  e SZ]~KER~S, L., Magyar K6miEi Foly6irat  
60, 249 (1954); vgl. diese Z. 147, 141 (1955). --  L. Sz~Ks~ns, E. KARDOS und 
M. RXDu diese Z. 160, 401 (1957). J.  PLANK 

Zur Bestimmung yon Arsenat-~ Jodat-~ Perjodat- und Bromationen gibt  
L. S z ~ K ~ s  ~ folgendes Ver/ahren an:  Ein  LOsungsanteil wird mit  Schwefels~ure 
auf  etwa 0,5n anges/~uert, Kaliumjodid zugegeben und das durch Jodat, Perjodat 
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und Bromat freigesetzte Jod  mi t  Natriumthiosulfat lSsung gemessen. Arsenat  schei- 
det unter  diesen Verhi~ltnissen nur  eine vernachl~ssigbare Menge Jod  aus. Ein  
zweiter L6sungsanteil  wird mit  Nat r iumhydrogencarbonat  alkMisiert und  mit  
Wasserstoffperoxyd am Wasserbad bis zum vollst~ndigen Zersetzen des letzten 
erw~rmt. Nach Zugabe yon Kal iumjodid und  Sehwefelsiiure und  Ti t ra t ion mi t  
Natr iumthiosulfat l6sung ergibt sich als Differenz der ersten und  zweiten Ti t ra t ion 
die Perjodatraenge. Ein dr i t ter  LSsungsanteil  wird mit  Schwefels~ure anges~uert 
und  festes Kal iumbromid zugegeben. Bromat wird zu Brom und Perjodat zu Joda t  
reduziert. Das dabei freigesetzte Brom wird nach Neutral isat ion mit  Natronlauge 
und  Alkalisieren mit  Nat r iumhydrogencarbonat  gebunden und das gebildete Hypo- 
b romi t  mit  Wasserstoffperoxyd oder Carbamid zersetzt. Naeh AnsEuern der mi t  
Kaliumjodid versetzten L6sung wird mit NatriumthiosulfatlSsung das aus Per- 
jodat  gebildete und  das ursprfingliche Jodctt gemessen nnd  da die Menge der ersteren 
bereits bekannt  ist, ergibt die Differenz die Jodatmenge.  Im vier ten L6sungsanteil  
wird die Arsenatmenge best immt.  Dureh Zugabe yon festem Kal iumbromid und  
4~ Kaliumjodidl6sung werden die Halogenate zu Halogeniden reduziert  bzw. 
Jod  freigesetzt. Dieses wird mittels Nat r iumhydroxyd  und  Wasserstoffperoxyd zu 
Jodid  reduziert, nachher  wird die L6sung mit  Salzs~ture s tark anges~iuert, festes 
Kal iumjodid zugegeben und  naeh 15 rain das durch Arsenat  freigesetzte Jod  mit  
Natr iumthiosulfat l6sung gemessen. - -  In  ~thnlicher Weise k6nnen, ebenfalls in vier 
L6sungsanteilen, Jodat-, Perjodat-, Bromat- und Chromationen bes t immt werden. 
In  diesem Fall werden im ersten LSsungsanteil  alle vier Ionen jodometriseh ge- 
messen, im zweiten wie oben Per jodat  best immt,  im dr i t ten  Jodat ,  Per jodat  und  
Chromat  gemeinsam gemessen und  im vier ten die vier Ionen reduziert, die 
Chrom(III)- i0nen in alkaliseher L6sung mi t  Wasserstoffperoxvd oxydiert  und  n~eh 
Ans/~uern Chromat jodometriseh bestimmt. 

I Magyar K~miai Foly6~rat 64, 230--232 (1958) [Ungariseh]. (Mit, dtsch. Zus.- 
lass.) Agrarwiss. Univ.,  Budapest  (Ungarn). J. PLANK 

Eisen zur Bestimmung yon metallischem Eisen in Gegenwart yon Eisen(II)-  und 
Eisen(III)-oxyd 16st I .T .  TAI~A~KO 1 das metallische Eisen in Eisen(III)-  
ehloridl6sung und  t i t r ier t  dann  den Eisen(III)-fiberschuB jodometrisch. Eisen(II)-  
und  Eisen(III) -oxyd st6ren dabei nicht.  - -  Analysengang. 0,1--0,5 g des rein- 
gepulverten Materials werden in einem 100- -150ml  Erlenmeyer-Kolben mit  
25--50 ml 5% iger FeCls-L6sung und 25 ml dest. Wasser versetzt  und 15--20 rain 
bei aufgesetztem Luftkiihler gekocht. Nach Abkfihlung auf  Zimmer tempera tur  
n immt  man  yon der t iberstehenden L6sung 25 ml in einen 200 ml-Erlenmeyer- 
Kolben ab. Man sptilt die Pipet te  mit  25--50 ml dest. Wasser aus, gibt zur L6sung 
20--15 ml farblose 10% ige KaliumjodidlOsung und t i t r ier t  das ausgesehiedene Jod  
rail  0,1 n ThiosulfatlSsung. Analog verfi~hrt man mi t  einer Blindprobe. Eine Be- 
s t immung dauert  etwa 1 Std, die l~esultate s t immen mit  den naeh der Methode yon 
CHI~IST~I~SEN erhal tenen Zahlen gut  fiberein. Die Ana]ysendauer bei diesem Ver- 
fahren bet ragt  aber 25 Std. 

1 Zavodskaja Laborat .  24, 1184--1185 (1958) [Russiseh]. Zentrallabor. Industrie.  
K. I-IERTZOG 

Ein Ver/ahren zur photometrischen Bestimmung yon Eisen(I I I )  besehreiben 
F. BERIgEJO MAI~TINEZ und R. ]=~EY MENDOZA 2 1,2-Cyclohexandiamintetraessigsiiure 
reagiert  mi t  Eisen(III)- ionen unter  Bildung eines bei 400 m# absorbierenden 
Chelatkomplexes. Das Beersche Gesetz ist im Bereieh yon 30 - -250#g  FeIII/ml 
erfiillt. Es st6ren COIL, Nim,  MnII und  in besonders s tarkem Ma~e CuILIonen. - -  
Ausfi~hrung. Die zu untersuehende LSsung mi t  30--250 zg  FeIH wird mit  3 ml einer 
5~ L6sung des Dinatriumsalzes des l~eagenses versetzt. Der pH-Wert wird 


