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wird mit Ammoniak neutralisiert und mit 800 mg KHF, versetzt. Nachdem sich
der ausfallende Niederschlag wieder gelost hat, werden 2—3 g Kaliumjodid zu-
gegeben. Dann wird mit 0,1 n Thiosulfatlosung und Stérke als Indicator titriert.
Nach Erreichen des Umschlages werden 10 ml 10%,ige Kaliumthiocyanatlosung
zugegeben, und die Titration wird zu Ende gefithrt. Jetzt werden 25 ml einer
Aluminiumchloridlésung (mit 2,2 g Al und soviel freier Salzsiure, daB der pa-Wert
etwa 1 betrigt) und etwas Na-Hydrogencarbonat zugesetzt. Nach einigen Minuten
wird das Eisen mit 0,1 n Thiosulfatlosung bis zum Umschlag nach Farblos titriert.
Die Standardabweichung betrigt fiir Kupfer 0,06°%/, und fiir Eisen 0,29/,
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Silber. Fiir die photometrische Bestimmung von Silber eignet sich nach Unter-
suchungen von R.M. Dagwary und T. 8. West! Pyrogallolrot oder Dibrompyro-
gallolrot. Beide Reagentien bilden mit Silber einen gelben Komplex. Stérungen
durch andere Kationen werden durch Maskierung mit ADTA ausgeschaltet. —
Arbeitsvorschriff. Man nimmt von der Probelésung einen aliquoten Teil (10 ml),
gibt die Losung in einen 100 ml-MeBkolben, fiigt 1 ml 0,001 m Natriumnitratlosung,
0,5 ml 20°/,ige Natriumacetatlosung und 5 ml 0,0001 m Pyrogallolrotlosung hinzu
(10,5 mg des Reagenses werden in 125 ml absol. Alkohol gelést und mit Wasser
auf 250 ml aufgefiillt). Die Losung bleibt bis zur Entwicklung des Farbkomplexes
90 min stehen. Dann wird auf 100 m1 aufgefiillt und die Absorption gegen die Blind-
16sung bei 390 nm gemessen. Das Beersche Gesetz ist bis 85 ug Ag/100 ml erfiillt.
Die Standardabweichung betrigt bei 32,4 ug Silber + 1,8 ug. Enthilt die Probe
noch andere Kationen — auch Erdalkalien storen die Bestimmung —, werden vorher
in einem Teil der Probe die stdrenden Kationen mit ADTA in bekannter Weise
bestimmt und die so ermittelte stochiometrische Maskierungsmenge ADTA zu
der fiir die Bestimmung des Silbers verwendeten Lésung hinzugegeben. Von den
Anionen storen nur die Halide. Tageslicht beeinflult die Farbe des Komplexes
nicht. Die Methode ist der iiblichen Dithizonmethode in der Handhabung und
Reproduzierbarkeit iiberlegen. In gleicher Weise kann als Reagens Dibrompyro-
gallolrot verwendet werden. Nur wird dann die Messung bei 440 nm durchgefiihrt.
Beide Reagentien sind im Handel erhéltlich.
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S. V. Survanaravana und H. N. Das Gurra® bestimmen Silber volumetrisch
mit Kaliumjodid unter Verwendung von Kaliumdichromat und Stérke als In-
dicator. — Arbeitsweise. Man 19st eine erforderliche Menge der Probe in Salpeter-
sdure (1:1), dampft bis zur Trockne ein, nimint den Riickstand mit Wasser auf
und verdiinnt auf ein bekanntes Volumen. Ein aliquoter Teil dieser Losung wird
mit 20 ml Schwefelsdure (1:10), 1 ml 1%;iger Kaliumdichromatlosung und 2 ml
frisch hergestellter Starkelosung versetzt und mit 0,1 m oder 0,01 m Kaliumjodid-
losung (K.J gelost in schwach ammoniakalischem Wasser, eingestellt gegen reinstes
Silber) bis zum Auftreten der blauen Féirbung titriert. Die Ergebnisse stimmen mit
denen nach der Methode von VoLmArD gut itberein. — Kupfer, Eisen, Zink oder
Nickel storen die Bestimmung nicht. Blei im Verhélénis zu Silber bis 2:1 und
Arsen(III) im Verhidltnis zu Silber bis 1:2 storen ebenfalls nicht. Quecksilber(IT)
stort die Bestimmung.
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