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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 
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durch tropfenweise Zugabe yon 2 m Natronlauge auf PH 4 eingestellt. Das Voluraen 
wird anf 25 ml aufgefiillt und die Absorption bei 400 m# gegen Wasser gemessen. 

1 Chemist-Analyst 47, 94--95 (1958). Univ. Santiago de Compostela (Spanien). 
H. ZIM~E~ 

Hexacyanoferrat(HI) .  Ein yon F. LUCENA-CONDE und I. S2{~TCHEZ BELLIDO 1 
besehriebenes maSanalytisehes Bestimmungsverfahren beruht darauf, dal~ Queck- 
silber(I)-perehlorat in Gegenwart yon Thioeyanat Hexacyanoferrat(III) zum zwei- 
wertigen Zustand reduziert. Das entstehende Queeksilber(II) bildet mit Thiocyanat 
einen starken 15slichen Komplex und verhindert so die stSrende FMlung yon Queck- 
silber(II)-hexacyanoferrat(II). Der Endpunkt der Bestimmung wird potentio- 
metrisch erfal3t. Die Bestimmung gelingt im p~-Bereieh 3--7 und bei einer Thio- 
eyanatkonzentration yon mindestens 1 m. Eine st6rende Nebenreaktion yon Thio- 
eyanat mit Hexagyanoferrat(III ) wird dureh das Misehen der Komponenten 
nnmittelbar vor der Bestimmung verhindert. --  Ausfiihrung. Die zu untersuchende 
L6sung, mit etwa 0,4--3 mAqu. I-Iexacyanoferrat(III), wird mit  5 ml Essigs~ure 
versetzt. Nach dem Verdfinnen der L6sung auf 100 ml werden 5 ml 5 n Essigsgure 
und 20 ml 5 n KaliumthioeyanatlSsung zugesetzt. Bei einer Temperatur unter 20~ 
wird mit 0,1 n Quecksilber(I)-perchloratl6sung titriert. Der Endpunkt der Bestim- 
mung ist an einem deutliehen Potentialsprung zu erkennen. Beleganalysen zeigen, 
da[~ die Genauigkeit der Bestimmung ~= 0,26~ betragt. 

1 Talanta (London) 1, 305--309 (1958). Univ. Salamanca (Spanien). 
H. ZIM~I~R 

R. S. SAXE~ und C. S. BttATNAGAR 1 weisen auf die vorztigliche Reproduzierbar- 
keit und Genauigkeit der potentiometrischen Titration von Kaliumhexacyano- 
ferrat(III) mit Silbernitrat hin, die in beiden Riehtungen experimentell geprfift 
wird. Als Indieatore]ektrode dient eine versilberte Platindrahtnetzelektrode, die 
gegen eine ges~ttigte Kalome]elektrode gesehaltet wird. Ges~ttigte Kaliumnitrat- 
16sung dient a]s Brtickenl6sung. Die Potentialeinstellung erfolgt in gertihrter 
L6sung sehr schnell, der Potentialsprung im J~quivalenzpunkt ist sehr ausgepr~Lgt 
und symmetriseh. Zugaben yon 20~ J~thanol und yon 1 g Ammoniumnitrat zu 
20 ml sind ohne EinfluB auf das Ergebnis. 

Anal. ehim, Aeta (Amsterdam) 19, 402--405 (1958). Gov. College, Kota, 
l~ajasthan (Indien). K. CI~ITsE 

~)ber den Nachweis und die colorimetrische Bestimmung yon Hexacyanofer~ut(III)- 
ion beriehten F. BuscAI~6~s und J. AlZTIGAS 1. o-Dianisidin ergibt in saurer L6sung 
mit Hexaeyanoferrat(III)-ion eine rote F~Lrbung, deren Absorption bei 470 m/, ge- 
messen werden kann. -- Qualitativer Nachwiis. 1 Tr. der zu prfifenden LSsung wird 
auf Ffltrierpapier mit 1 Tr. 2 n Sehwefels~ure, 1 Tr. 2 n Zinksulfatl6sung und 1 Tr. 
o-Dianisidinl6sung (0,5 g + 50 ml Aceton + Wasser bis 100 ml) versetzt. Bei 
Anwesenheit yon Hexaeyanoferrat(III) tr i t t  eine Rotf~rbung auf. D ~ 10 -5,7 (Bei 
Ausffihrung im Reagensglas wird eine Empfindlichkeit yon D = 10-6, 3 erreieht.) --  
Quantitative Be~timmung. Die zu untersuchende L6sung wlrd nacheinander mit 
2 ml 2 n Sehwefels~Lure, 2 ml 2 n ZinksulfatlSsung und 2 ml ReagenslSsung versetzt. 
Das Volumen wird Init Wasser auf 25 ml aufgefiillt und zwischen 5 und 25 rain 
naeh dem Reagenszusatz wird die Absorption bei 470 m# im Spektralphotometer 
oder geeigneten Colorimeter gemessen. Naeh diesem Verfahren lassen sieh 0,5 bis 
2,5 ppm Hexaeyanoferrat(III) bestimmen. Fe(CN), ~-, J - ,  C2q-, SCN-, CI-, und 
Br--Ionen st6ren nicht, w~hrend Oxydationsmittel die Bestimmung beeinflussen. 

1 Anal. ehim. Aeta (Amsterdam) 19, 434--437 (1958). Univ. Barcelona (Spanien). 
H. ZI~EI~ 


