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und Bromat freigesetzte Jod mit Natriumthiosulfatlosung gemessen. Arsenat schei-
det unter diesen Verhiltnissen nur eine vernachlassigbare Menge Jod aus. Ein
zweiter Losungsanteil wird mit Natriumhydrogencarbonat alkalisiert und mit
Wasserstoffperoxyd am Wasserbad bis zum vollstindigen Zersetzen des letzten
erwarmt. Nach Zugabe von Kaliumjodid und Schwefelsdure und Titration mit
Natriumthiosulfatlgsung ergibt sich als Differenz der ersten und zweiten Titration
die Perjodatmenge. Ein dritter Losungsanteil wird mit Schwefelsdure angesduert
und festes Kaliumbromid zugegeben. Bromat wird zu Brom und Perjodet zu Jodat
reduziert. Das dabei freigesetzte Brom wird nach Neutralisation mit Natronlauge
und Alkalisieren mit Natriumhydrogencarbonat gebunden und das gebildete Hypo-
bromit mit Wasserstoffperoxyd oder Carbamid zersetzt. Nach Ansduern der mit
Kaliumjodid versetzten Lésung wird mit Natriumthiosulfatlésung das aus Per-
jodat gebildete und das urspriingliche Jodat gemessen und da die Menge der ersteren
bereits bekannt ist, ergibt die Differenz die Jodatmenge. Im vierten Losungsanteil
wird die Arsenatmenge bestimmt. Durch Zugabe von festem Kaliumbromid und
40/ iger Kaliumjodidlésung werden die Halogenate zu Halogeniden reduziert bzw.
Jod freigesetzt. Dieses wird mittels Natriumhydroxyd und Wasserstoffperoxyd zu
Jodid reduziert, nachher wird die Losung mit Salzsdure stark angesiuert, festes
Kaliumjodid zugegeben und nach 15 min das durch Arsenat freigesetzte Jod mit
Natriumthiosulfatlosung gemessen. — In dhnlicher Weise konnen, ebenfalls in vier
Losungsanteilen, Jodat-, Perjodat-, Bromat- und Ohromationen bestimmt werden.
In diesem Fall werden im ersten Losungsanteil alle vier Tonen jodometrisch ge-
messen, im zweiten wie oben Perjodat bestimmt, im dritten Jodat, Perjodat und
Chromat gemeinsam gemessen und im vierten die vier Ionen reduziert, die
Chrom(III)-ionen in alkalischer Losung mit Wasserstoffperoxvd oxydiert und nach
Ansguern Chromat jodometrisch bestimmt. '

! Magyar Kémial Folyéirat 64, 230—232 (1958) [Ungarisch]. (Mit- dtsch. Zus.-
fass.) Agrarwiss. Univ., Budapest (Ungarn). J. PLaxk

Eisen zur Bestimmung von metallischem Eisen in Gegenwart von Eisen(I1)- und
Eisen(II1)-oxyd 1ost I.T. Taranexxko! das metallische Eisen in Eisen(IIT)-
chloridlésung und titriert dann den Eisen(ITI)-tiberschufl jodometrisch. Eisen(II)-
und Eisen(III)-oxyd stéren dabei nicht. — Analysengang. 0,1—0,5g des fein-
gepulverten Materials werden in einem 100—150 ml Erlenmeyer-Kolben mit
25—50 ml 5%,iger FeCl;-Losung und 25 ml dest. Wasser versetzt und 15—20 min
bei aufgesetztem Luftkiihler gekocht. Nach Abkihlung auf Zimmertemperatur
nimmt man von der {iberstehenden Losung 25 ml in einen 200 ml-Erlenmeyer-
Kolben ab. Man spiilt die Pipette mit 25—50 ml dest. Wasser aus, gibt zur Losung
20—15 ml farblose 10%/;ige Kaliumjodidlésung und titriert das ausgeschiedene Jod
mit 0,1n Thiosulfatlésung. Analog verfihrt man mit einer Blindprobe. Eine Be-
stimmung dauert etwa 1 Std, die Resultate stimmen mit den nach der Methode von
CHRISTENSEN erhaltenen Zahlen gut tiberein. Die Analysendauer bei diesem Ver-
fahren betragt aber 25 Std.

t Zavodskaja Laborat. 24, 1184—1185 (1958) [Russisch]. Zentrallabor. Industrie.
K. HeErTZOG

Ein Verfahren zur photometrischen Bestimmung von Eisen(I11) beschreiben
F. BermEso MarTINEZ und R. REY MENDOZAL 1,2-Cyclohexandiaminietraessigsiure
reagiert mit Eisen(IIl)-ionen unter Bildung eines bei 400 mu absorbierenden
Chelatkomplexes. Das Beersche Gesetz ist im Bereich von 30—250 ug Felll/ml
erfiillt. Es storen Coll-, Nill., MnII und in besonders starkem Mafe Cull-Tonen. —
Ausfithrung. Die zu untersuchende Losung mit 30 —250 ug Felll wird mit 3 ml einer
5%,igen Losung des Dinatriumsalzes des Reagenses versetzt. Der pg-Wert wird
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durch tropfenweise Zugabe von 2 m Natronlauge auf py 4 eingestellt. Das Volumen
wird auf 25 ml aufgefiillt und die Absorption bei 400 mu gegen Wasser gemessen.

1 Chemist-Analyst 47, 94—95 (1958). Univ. Santiago de Compostela (Spanien).
H. Zmvvrr

Hexacyanoferrat(IIl). Ein von F. Lucexa-CoxpE und I. SAncEEZ BELLIDO?!
beschriebenes maflanalytisches Bestimmungsverfahren beruht darauf, daB Queck-
silber(I)-perchlorat in Gegenwart von Thiocyanat Hexacyanoferrat(I11) zum zwei-
wertigen Zustand reduziert. Das entstehende Quecksilber(IT) bildet mit Thiocyanat
einen starken I6slichen Komplex und verhindert so die stérende Fallung von Queck-
silber(Il)-bexacyanoferrat(Il). Der Endpunkt der Bestimmung wird potentio-
metrisch erfait. Die Bestimmung gelingt im pg-Bereich 3—7 und bei einer Thio-
cyanatkonzeuntration von mindestens 1 m. Eine stérende Nebenreaktion von Thio-
cyanat mit Hexacyanoferrat(IIl) wird durch das Mischen der Komponenten
unmittelbar vor der Bestimmung verhindert. — Ausfithrung. Die zu untersuchende
Loésung, mit etwa 0,4~3 mAqu. Hexacyanoferrat(I1l), wird mit 5 ml Essigsdure
versetzt. Nach dem Verdiinnen der Losung auf 100 ml werden 5 ml 5 n Essigsdure
und 20 ml 5 n Kaliumthiocyanatlosung zugesetzt. Bei einer Temperatur unter 20°C
wird mit 0,1 n Quecksilber(I)-perchloratlosung titriert. Der Endpunkt der Bestim-
mung ist an einem deutlichen Potentialsprung zu erkennen. Beleganalysen zeigen,
dalB} die Genauigkeit der Bestimmung + 0,26%/, betragt.

1 Talanta (London) 1, 305—309 (1958). Univ. Salamanca (Spanien).

H. Zivuzr

R. S. Saxena und C. S. BuaTNacar! weisen auf die vorziigliche Reproduzierbar-
keit und Genauigkeit der potentiometrischen Titration vom Kaliwmhexacyano-
SJerrat(I11) mit Silbernitrat hin, die in beiden Richtungen experimentell gepriift
wird. Als Indicatorelektrode dient eine versilberte Platindrahtnetzelektrode, die
gegen eine geséttigte Kalomelelektrode geschaltet wird. Gesattigte Kaliumnitrat-
losung dient als Briickenlosung. Die Potentialeinstellung erfolgt in geriihrter
Lésung sehr schnell, der Potentialsprung im Aquivalenzpunkt ist sehr ausgeprigt
und symmetrisch. Zugaben von 20/, Athanol und von ! g Ammoniumnitrat zu
20 m] sind ohne EinfluB auf das Ergebnis.

1 Anal. chim. Acta (Amsterdam) 19, 402—405 (1958). Gov. College, Kota,
Rajasthan (Indien). K. Cruse

Uber den Nachweis und die colorimetrische Bestimmung von Hexacyanoferrat(117)-
ion berichten F. Buscaréxs und J. ArTicasl. o-Dianisidin ergibt in saurer Losung
mit Hexacyanoferrat(IlI)-ion eine rote Firbung, deren Absorption bei 470 myu ge-
messen werden kann. — Qualitativer Nachweis. 1 Tr. der zu prifenden Losung wird
auf Filtrierpapier mit 1 Tr. 2 n Schwefelsdure, 1 Tr. 2 n Zinksulfatlésung und 1 Tr.
o-Dianisidinlésung (0,56 ¢ + 50 ml Aceton + Wasser bis 100 ml) versetzt. Bei
Anwesenheit von Hexacyanoferrat(I1I) tritt eine Rotfarbung auf. D = 10757 (Bei
Ausfithrung im Reagensglas wird eine Empfindlichkeit von .D = 10-8:% erreicht.) —
Quantitative Bestimmung. Die zu untersuchende Lésung wird nacheinander mit
2 m] 2 n Schwefelsdure, 2 ml 2 n Zinksulfatlosung und 2 ml Reagenslosung versetzt.
Das Volumen wird mit Wasser auf 25 ml aufgefillt und zwischen 5 und 25 min
nach dem Reagenszusatz wird die Absorption bei 470 my im Spektralphotometer
oder geeigneten Colorimeter gemessen. Nach diesem Verfahren lassen sich 0,5 bis
2,5 ppm Hexacyanoferrat(IIT) bestimmen. Fe(CN)g*~, J-, CN-, SCN—, (I, und
Br—-Ionen stéren nicht, wihrend Oxydationsmittel die Bestimmung beeinflussen.

1 Anal. chim. Acta (Amsterdam) 19, 434 —437 (1958). Univ. Barcelona (Spanien).

H. ZiMMER



