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das Filtrat in eine mit Schraubdeckel verschliel~bare Flasche, ftigt 5 ml 
Eisessig , dann 50-20 mg Zn-Amalgam zu und schtittelt 20 Minuten lang 
in einem auf 50~ geheizten Thermostaten. Hierauf wird wieder filtriert, 
wobei man darauf achtet, dab keine Zn-Amalgam-Teilchen in das Filtrat 
gelangen. Naeh Zugabe yon 7 ml konz. Ammoniak titriert man ampero- 
metrisch mit 0,002 n AgNO~-L6sung. 

Die Disulfidbestimmung liefert im allgemeinen um etwa'5% zu niedrige 
Resultate. Naeh dem zweiten Verfahren kiinnen etwa 0,05% Disulfid in 
Mercaptan erkannt werden , 0 , i - l%  0der gr61~ere Mengen lassen sieh quan- 
t i ta t iv  ermitteln. H. FR~YTAa 

Bestimmung von Hydrochinon. I .M. KOLTHO]F:F u n d  Tm S. LEE 1 ver- 
glichen die jodometrische und cerimetrische Titration des Hydrochinons. 
Die erste besteht darin, dab man zur Hydrochin0n-L0sung eine bekannte 
Jodlbsung im ObersehuB zuftigt und das unverbrauehte Jod zuriicktitriert. 
Bei der Titration ist ein p~-Wert grOBer als 6 einzuhalten und beim Arbeiten 
im alkalisehen Gebiet ist der Luftsauerstoff ausznsehlieBen. Naeh Feststel- 
lung der Verfasser reagiert iibersehtissiges Jod mit Chinon unter Bildung 
eines orange oder braun gefarbten Produktes, wodureh sieh Titrationsfehler 
ergeben kiinnen. Die  Riiektitration soll daher rasch stabtfinden, um alas 
AusmaB der st6renden Nebenreaktion auf ein Minimum herabzusetzen. Die 
geffirbten Produkte ersehweren auch das Erkennen des Titrationsendes. Es 
wird daher folgende Arbeitsweise empfohlen, die mit dem friiher yon 
I. M. KOLTHOFF2 angegebenen Verfahren fast identische Werte liefert. 

Eine Einwaage yon 0,12 his 0,20 g Hydrochinon wird im ]~RLEiNMEYER- 
Kolben in 25 ml Wasser gel(ist; man ftigt 5g COs-Sehnee und 2g NaHCOa 
hinzu. D e r  Kolben wird mit einem Uhrglas bedeekt und his zum Vet- 
sehwinden des CO2-Sehnees gesehwenkt. Dann laBt man die L0sung Raum- 
temperatur (keine b6here) annehmen, gibt I ml Starkel0sung zu und titriert 
sofort mit 0,t n J-L6sung his zum Jodstarke-Endpunkt. t ml der J-Lbsung 
wird im 1JberschuB zugegeben u nd dieser mit 0,05 n As~Q-Lbsung his zur 
hellgeiben Ffirbnng zurticktitriert. Der Fehler des neuen nnd des filteren 
Verfahrens betragt +0,3%. 

Die yon N. H. FCRMAS und J. H. WALLACE 3 empfohlene Hydrochinon- 
Titration mit Cer(IV)-sulfat kann potentiometriseh oder mit Diphenylamin 
bzw. Diphenylaminsulfonat als Indikator vorgenommen werden. Yerfasser 
fanden aueh den Indikator Fe(II)-phenanthrolin sehr geeignet. Der mittlere 
Fehler yon 50 Titrationen mit 0,5 n Cer(IV)-sulfat betrug 0,02%. Die ceri- 
metrisehe Methode ist also wesentlieh genauer als das jodometrische Ver- 
fahren. Liegen abet Yerunreinigungen der Probe mit Stoffen vor, die durch 
Cer(IV)-su]fat oxydiert werden, wie z. B. Oxalat, so ist man auf die ]0do- 
metrische Methode angewiesen. H. FREYTAG 
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