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fHiissigkeit abzugeben. Von da wird der Stickstoff durch einen

zweiten Quecksilberverschlufl zur Gasuhr

b Bestimmungsmethode.

Die iibereaneene Jod-- und Jodwasserstoffmenge wurde

titriemetrisch bestimmt: Jod mit /452, Natrinmthiosulfat und

.|.;.|'\'\;|--«‘.-'-clui'|' :|:',‘- 'i,.,,- i". \;:|"'|-|||.'|||:-_"<-. JH:- _\;Hi'nr-.'f:l.l-.-__-'.-

wurde nach Kiister?!) aus reinem Alkohol und Natrium b«

¢ eingestellt, deren

reitet: sie wurde mit eciner Salzsi e
halt auf zwei voneinder unabhiingigen Wegen genan be-

stImint war

mit S0

2 8040 ¢ reines Natriumkarbonat wurden in 500 ¢ Wasser auf

das entspricht einer Normalitit 0.28040:2.6! 01057

90 cem dieser Lidsung - 20 0, 1057 21.14 com |-|||h!|||'<'}ll 1

21.05 der einzustellenden Salzsii

21,14:21,03 L TO0S w.

2) Drureh die Wilgung:

- =alzsdin

100) ccm einer ire ceben 14338 ¢ Chlors:

hielt mit meiner Salzsiinre 1,4399 g, so dall aus dem Verhiiltnis

1. 4999 : 1.4558 die Normalitiit der Salzsiiure sich zn 0.1004 berechnet.

Die Lauge wurde withrend der Arbeit wiederholt mif

dieser Salzsfiure gepriilt.

Un

bestindigkeit unmittelbar vor jeder Jodbestimmung aus !/,5-x.

Die 1V g-Natrinmthiosulfatlisung wurde wegen ihre

Lissung bereitet; diese war eingestellt mit Kalinumbichromat.

2.4415 ¢ Kaliumbichromat loste ich in D00 cem Wasser auf. Das

entspricht einer Normalitit von (0,24415:2.4542 009948 Tir 20 cem

dieser Losung verbrauchte ich 20,31 cem Natriumthios

Wirkungsy

) u

at. s0 daly

19,896 20,51

ert der Thiosulfatlisung erg

(.08
Zur Kontrolle wurde die Thiosulfatlésung mit der oben
angegebenen 1/,4-n. Salzsiure verglichen, indem ein abge
HICSSC1IeS \.lllll.‘f'*'.l -“;:1|r’.‘«filll"' AR [,-”-Hlil;‘_'"'ll VOTI |\..‘1]ili||niw|lli
und Kaliumjodat gegeben, und das in Freiheit gesetzte Jod

mit Thiosulfat bestimmt wurde.

Zoitschr. fir anore, Chem. 18, 13 1897
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mtel \'LII".\I'II'll.'!I'-' VOl

liihrt werde

Indikator z der in diesen verdiinnten Lisungen noeh

"I-ll"|| “"!l:i!.l"'i | ||"":"!. /‘."j,.' L= |\“' |\I'||:’E'I nur ['lil'||'li

acht kommen. Nun ist nach

(ilaser!) Phenolphthalein der siureempfindlichste Indikator,

It l a1y vl Tad a1 1
yhthalein und Jodeosin in

i-Ii!|-|.iw||~:!_ Bel Versuchen mit destil

in Metallk

liertern Wasser

vor Lutt geschiitzt worden war, verbrauchten 50 cem Wasse

lern kondensiert, aber n

mit Phenolphthalein 1,20 cem 1/ig9-n. Lauge bis zum Aul

{0
reten der Rotfiirbwm wihrend mit Jodeosin welehes Wie

4 o v oA ok is oy . A 4] . + a4t
weiter unten noch ndher ausgefithrt, in Ather gelost ist,

ation 1

0. 14 ¢en Loag-Sdure zur Neutral

also in solehem desti

|i-"l'|:| \\:i.‘~=-'l' i’!;lli:'|' !-_-'-I'-' elne vel

o orofle Menge Kohlensiure vorhanden. die bis

hitltnismi

den letzten Rest nur auberordentlich sechwer dureh Kochen
und Absaugen entlernt werden kann. Andrerseint I

cine  Kohlensaure |,-'--|illu mit  erobie Lresel

Kohlensiiure aus der Lult wieder auf, so dall es

1st, den Emtlul der Kohlensiure vollkommen aus

zuschalten Da ber vorh 71 titrierende

Jox \ orstotl 1112 Sy ||| oeringe  1st =31 betruge oel
ich nur 0.2 cem . Liosung wird schon eine kleine
Menge von Kohlensiiure bei Anwendung eines so  siure

npliindlichen Indikators, wie |I:|-'||-'|I!.I; thalein. __[!'\'Ji-"" Fehler

bei der Titration bedingen. Deshall entschied ich mich fiir

.]||li"I!‘_'||

Die Anwendung von Jodeosin als Indikator fir verdiinnte

Losungen ist von Mvylius und Forster?) genau angegeben
Danach lost man 2 mg von ‘arbstolf in einem Liter
wasserhaltigen Athe der zu titrierenden
L L
/ I { 31, 248 |1892
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eit gibt man in einem Stopselflischehen 10 eem der

Jodeosinitherlosune. sehiittelt kriftie und laBt einen Augen
blick bis zur Trennune der beiden Schichten stehen In
saurer [Fliissickeit ist das Jodeosin nahezu farblos in Ather

Sehicht rosa. Mit

i alkalischer tirbt es die

einer kleinen Biirette von 5 ecmn. die bel einer feinen Aus
laufspitze hauptsiichlich unter der Wirkung des Athers Tropf-
chen von :;._.-'I'I|- zu entnehmen erlaubte, ;_'t'|;|||_:' es mir
Ll 5-3I!£:--| [“iallli'_'_ iiil' '|'il_":.l;..u||.-|i aul 0.03 cenm genau aus

zufithren, Selbstverstiindlich mubite die '/;50-#. Natronlauge,

mit der ieh die Jodwasserstotfsinre besti on wollte. 1
talls mit diesem Indikator eingestellt werden

Zur Kontrolle habe ich manchmal die iibergegangene

Jodwasscerstotfsiiure nach der acidimetrischen Bestimmmung
noch jodometrisch nach dem Verfahren von Fresenius') be

stimmit Danach wird in einem Schittteleefill. wie o8 neben

stehende Figur 3a veranschaulicht., die Fliissigkeit, deren

.“‘-"l' welel

fJodeehalt bestimmmt werden soll. mit verdiimmnmter

P "
oy A Iy
\ I". -/.
I--. |
fr-. i3 L
U |
|
(L
5|
-.,‘;*
11 )
SHUTre Angessuer:. [J:{!';:I:] :':_||| AN |0 vie II;II'E||1|:-~-:-r= .“‘i'l"'\\-"i.-l

|\|.‘|||.-||_».:'|-|| Z1l. ||.'||.'\ ar ||il'i:i gany Zull ---'i'||i|':':|-'.: \l'i-‘ll-'l I.'1.=I|

reicht und schiittelt mit 2 —8 Tropfen eciner Natriumnitrit-

l0sung. Dureh den Hahn @Bt man. nachdem sich der

Schwefelkohlenstoff abeesetzt hat, die wiitbirice Lisung iiber
ein mit Wasser benetztes Filter abfliellen, welches die mit
| < 50)
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gerissenen Schwelelkohlenstofttréptehen zuriiekhiilt. Der im

;",u-.*'-(-|?.i':||_;_".~;||'r|':;!':ll verbleibende Schwefelkohlenstoft  wird
durech l||'-.~i|||.'1ii'_;'l-- AufeieBen und Schiitteln mait destillierten
Wasser gewaschen. Das Wasser lifit man jedesmal durch
das zuerst benutzte Filter abflieBen. Dann wird das Filter

durchstoflen, der anhingende Schwefelkohlenstoff mit Wasser

zur Hauptmenge heruntergespiilt, 1 2 Tropfen einer Na-
‘:I'i':]!ll|ti|';||'in|||:1l?-'|.~!1||]_' zugesetzt und aus einer Biirette Na
triumthiosulfat bis zur Entfirbung des Schwefelkohlenstoffs
hinzugefiigt.

Das erste Abwasser habe ich immer nochmal mit Sel welel

kohlenstott geschiittelt.

e Yerteilung von Jod zwischen Schwefelkohlenstoff und Wasser

wen durch die Gleichung:

o I ¥ V.k
I : v S, WOTAaus . TV R
» 1o e g Jod die in 177 cem Wasser waren und
| das Volumen des Schwelelkohlensti fis. I &1 Jod an.

die an den Schwefelkohlenstoff iibergehen, so dall o die Anzahl

Jod bezeichnet, die nach dem Aunsschiitteln mit Schwelelkohlenstoff
im Wasser zuriickbleiben.
Der Teillungskoeffizient ist nach Berthelot und Jui cfleisch?

Bei dem Fliissigkeitsvolumen und der Jodmengen., die 11

Ieln

Versuchen benutzt wurden und ungefihr dem foleenden Beispiel ent-

sprachen, mulite schm r':.lIIIIEIII'-_'.I" Ausschiitteln den 1m \‘\Z“-—r'l ver-

bleibenden lest anf einen zu vernachlissigenden etrae bringen,

| ecm ot Jod 0,00127 g Jod in 40 eem Lésung mit 7 cem

Schwelelkohlenstol oeschiittelt, ergeben nach der obigen Formel fii

0.00127 S — (0,00002 g,
s bleiben also theoretisch nach einmali em Ausschiitteln 000002 o

ende Menge.

Diese (Gleichung cibt die Verteilung von Jod

lod im Wasser, d. h. eine

zu vernachlissi

chen sSchwefel

kohlenstoff und reinem Wasser an. Bei den Best mmungen habe ich
allerdings eine Losung: doeh ist dieselbe ,|‘.I,.;|”:: verdiinnt. dall sie
fiir vorliegenden Zweck als reines Wasser angesehen werden kann.

le?' l'_\|n'?‘illll'llfu-:'ln']l |JI'I'IIf.IIIl'__-'\' l|¢-|' _\JI'[||[II]|' |;;;],,. il'.’l ‘”',.

\.-'.l"il:ml|.i.m:!_I';ur,'."\_~'!|||_: mit einel 0o-7. Jodkaliumldsung

Compt. rend. 69, 338 [1869],
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bestimmt war, in der ge-
md denselben Faktor erhalten,

wie bel den Iri

ren Einstellunegen mit Salzsiure und Ka

i =i
linmbichromat.

NCKVEDSs

1 it ol 1t
g ownrde anfinelich stets

y 1
|'|'| et |'£Iil

- 1 : ¥ 1 . | | P . . ¥
diese jodometrische Bestimmung des Jodwasserstotfs neben
] .

der acidimetrischen ausgefiihr Da sich aber gridliere Ab

'\'\n-il':‘|||||_g|-|| :||.- 0.1 ecm I 1on-H '|"-'.-|'|.'|-.']||:'_l' L’Z\\i‘ﬂl';'!l'H \|"I|

1 b | A 1 1 < 1 & v
De1den _\|- thoden nien <||'-- &

in die belried

oendste Ubereinstimmung bestand, so wurde danach nur die

:I"i‘-:lilllt'|?'i:--l':'!l Methode, welehe viel eintacher i~’ .','|:‘.-'l|| ~.\1"l‘-|'|'
verwendet

Bei den Versuchen mit jodtreier Jodwasserstoffsiiure
wurde Wasser vort wt . das gegen Jodeosin genau nentra-
hisiert war. In diesem wurde der Jodwasserstott vollig zu
:'I”i!';\_'_"l'il.‘l:’l'll. wie schon Gottlob?) nachwies, und konnte

nach der acidimetrischen Methode mit Jodeosin und naeh

er ii.‘tli?!lll"l'i:‘-il'j'ii"] |-|-r-':ij':]I!' werden,

Scehwierigkeit machte bei der :u.||;;||l|\_1--|| Siure die Be-
stimmune von Jol und Jodwasserstoll nebenemmander. In

der _\I.,ﬂ_..|-|.]im,;:'||":_H..igl\.-ii. die aus einer 10 5;|'<|'/_r|l.%]2’i'h gegen
Jodeosin neutralen Jodkalinmlosung b stand, wurden beide
Bestandteile vollkommen absorbiert, und es war leicht, das
Jod mit Natrinmthiosulfat zu bestimmen Hingegen war es
anfangs unmoglich, den Jodwasserstoll bel Gegenwart von
Jodkalium mit Jodeosinitherlosung zu titrieren.  Der Ather
||\'\.Ii‘-|'||- ||;.||||i_|-.!| .|-'|||I\.'|ii!;-!|- =0 ll.'ll.‘) 1'1_1.- l.l"'o:-llll_'_' &ii'li __"iill
firbte. Nahm man das Jod mit Thiosulfat weg, so trat ziems-
lich rasch die GelbBirbune wieder auf. Die Titration mit Jode
+ aber farblose klare Lisungen Mit Kalivm

osin - verl

bisultit frisch eeschiittelt, zeigte der Ather die oxydirende

|".i_'_"l'1|>%|'§|rl]'l nicht, er nahm sie aber schon nach eirea einen
Tage wieder an leh dachte deshalb daran, an Stelle von
Ather ein anderes Lisungsmittel fiir Jodeosin zu verwenden,
da es unmoglich ist, Jodeosin ohne LOsungsmittel bei

zen, Trotz um

Indikator zu benii angereicher
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Versuehe konnte 1) ] (las s
cintgermaben Tr diesen 1

1alh nur das e

Reduktionsmitteln ) nden Sub
stanzen zu schiitzen nnl
zwar 3—5H o aul Jod U«
I s1¢h sanel nd der 1y d1es: y ati
hende Athe saure Reaktion annahm. mmuBte ich

durch Zusatz von Natronlauge die Losung neutralisieren. wo

el etwas |1

\ ! 1l 1 .II
Lineriosung munt (1

ese krittig geschiittelt werden.  Au
diese Weise konnte 1ch den Ather auf 3 t Wochen rein e

halten, so daB die Besti In der erliiuterten Art aus

fihrbar wurde, Eine andere Schwieriekeit veranlaBte mich

aber zur Anderung der Methode

dem oben beschriebenen Dampltdruckgefifi ist auel
die Absorptionsflache in dem
bei den Ve

durch Herabsehmelzen

Tinostaten. Es wurde des

67! i'i-' _\'l||-||'||‘|i||!|h"|i_-.-..

foties '\\ll|lli- '|§"1':|'~“"|I|i||"

godichtet wurden. verunreini ladureh wurde das

Kennen des neutralen Punktes bei der '|‘il-'::~l.:|'|| des ,|||||
wasserstotts sehr erschwoert [ch liel mir deswegen zwei
kleine Vollhardtsche Vorlagen machen (Fieur 3b. S 19).

in Ver

bindung standen und {iber Wasser waren Die Erweiterung

die durch das U-Rohr « mit de

Zhes) . U-Rohr : B 3 : )
Ende des Rohres hat den Zweck. die kondensierte

aufzunehmen. Der Inhalt des U-Rohres mubBte
werden. Vor _il'l]'-l|i \.1'1'*~lil'i wurde das ['-|:r||i!

getrocknet Durch Anwen 1 Zweler _\|--..||-|.

i!!:!l\'_"-']..!|.lll' Zewann il';- l!l'll \.Ill'lvii l1e _\.Imul"!l 101 Vo
Jodwasserstoff und Jod in der Hauptsache eetrennt vorzu

h in die erste ‘\1.-[5.'._;'1' oeeen Jodeosin
neutral gemachtes Wasser. in die zweit LO-prozentige Jod-

kalinmlosung gab. Dadureh wurde auch «

er Emnflull des

"\_\'-'.‘I‘:irrl, des Athers auf d Titration der Jodwasserstoff-

sdure in einfacher Weise beseitigt. Denn der Ather wirkte

auf den Jodwasserstoff. der ]

stens in einer Konzentration

von 0,005 g 1n 50 cem Wasser vorhanden war, nur dulerst lano

sam ein, so dald die Titration ohne Schwierigkeit ausgefiihrt

isenhvdroxvdul ausfiel. Vor jedem Gebrauch der

i
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werden K 1l Indem 1ch bel 21
aue 1 ] Vorlagi
l Konnte 1044 114 )

o M \I'\-l i J oo P T

4 1e8es WL

wasserstoll

sulfat und

i Jarstellung und

7Zu den Ve

Das kiufliche Prod

firbte sieh freiwillig, wem neen von Jod hinz

3 : Wacepratal
oeliiet worden waren. o1 11 \Wasserstoll
strome konnten sie leiecht von den reduzierenden sSubstanzZell

befreit werden.

Unmogheh war es mir, ber ol

farblose Jodwasserstoltsiure zu crhal
stoff zur Entler

tritt in das Des
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