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Zur jodometrischen Bestimmung von Chloraten. 
Vou 

R. Luther und Th. ~. Rutter. 

Gelegentlich einer Untersuehung tiber die kata]ytischen Eigen- 
schaften der Vanadinverbindungen 1) wurde beobachtet, dass Vanadin- 
verbindungen die Reaktion frischen Chlorates und Jodides in saurer 
LSsung katalytisch ausserordentlich stark beschleunigen. Da eine 

bequeme und einfache jodometrische Bestimmungsmethode ffir Chlorate 
erwtinscht ist~ wurde versucht, diese Katalyse zur Bestimmung ~.Ton 
Chloraten zu verwerten. 

Eine abgewogene Menge Kaliumehlorat wurde mit tiberschiissigem 

Jodkalium und mit Schwefelsiiure versetzt, eine kleine Menge des vier- 
wertigen Yanadins e) zugesetzt und das Gemiseh im geschlossenen 

Gef~ss 15 Minuten auf 100 ° C. erhitzt. Nach Abkahlung der Fliissig- 
keit wurde sie auf ein bestimmtes Volumen verdiinnt und je 10 cc mit 
n/loo-Thiosulfat titriert. 

1. Vorversuch. 

0 ,0320g  umkristallisiertes Kaliumchlorat wurden abgewogen, in 
etwa 35 cc Wasser aufgelSst und mit 10 cc n-K J, 5 cc 2 n - H 2 S Q  und 

10 cc "/loo-V : : versetzt. 

Das das Gemisch enthaltende Rohr wurde zugeschmolzen, in 
koehendem Wasser 15 Minuten erhitzt~ abgektihlt, auf 100 cc verdtinnt 
und mit =/ioo-Thiosulfat titriert. 

Je 10cc der Jod16sung verbrauehten 15,35; 15,31; 15,31; 
15,35 ec Thiosulfat 

M i t t e l =  15~33 cc Thiosulfat ~ 0 , 0 3 1 3 g K  C103 
start 15~67 ,, , ~ 0 , 0 3 2 0  ,, ,, 

Fehler = - -  2~2 °/o ---~ - -  0:0007 ,, ,, 

1) Dissertation yon T. F. Ru t~e r ,  Leipzig, 1906. 

~) ~ur diese 0xydationsstufe des Vanadins {sogenannte Vanadylsalze, zum 
Beispiel VO S0a; die L(isung hat die Farbe yon CuSO~) ist brauchbar, da sie 
bei der angegebenen Verdiinnung wed~r Jodwasserstoff merklieh oxydiert, nocb 
Jod merklich ausscheidet. 
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2. In einem etwa 100 cc enthaltenden Rohr wurden vermischt: 
10 cc KaliumehloratlSsung, die 

0,'03745 g enthielt, mit 
10 cc n-KJ 

10 cc 2 n-H~ S04 

10 CC n/100-•::, 

Das Rohr wurde zugeschmolzen, in kochendes Wasser getaacht 

and 15 Minuten auf 100 ° erhitzt. Nach Abkatflang wurde der Inhalt 

auf 100 cc verdtinnt and mit =/10o-Thiosulfat titriert. Je 1 o c t  der 
LOsung verbrauehten : 

18,42 ; 18,36 ; 18,38; 18~38 cc Thiosulfat 
Mittel = 18,38 cc Thiosulfat ~ 0,03756g K C103 

start. ~ 18,33 ,, ,, =0~03745 , ,  ,, 

] )eh]er- -  -1- 0,25 °/o = @ 0,00012 ,, ,, 

3 .  Der Yersuch wurde wiederholt, indem ein 50 cc-Messkolben 
mit gut eingeschliffenem St6psel verwendet wurde. Der St6psel wurde 
mit Draht befestigt. Die angewendeten Substanzmengen warden den 
frtiheren gleich genommen. Naeh Abktihlung des Kolbens wurde die 

Flt~ssigkeit mit -¢erdtinnter JodkaliumlOsung auf 100cc verdtinnt. Je 
10 cc der L6sung verbrauehten: 

18~36; 18~27; 18~34; 18,3~cc Thiosulfat 
Mittel ~ 1S,33 cc Thiosulfat = 0,03745 g K C103 
statt 18,33 ;, ,, ~0~037d:5 , ,, 

• Fehler ± O0 °/o ~-~ 0,00000 ,, ,, 

. . . . . .  Aus diesen beilgufigen Versuehen geht hervor, dass die vor- 
geschlagene Methode der Anwendung f~hig ist. Bei kleinen Chlorat- 
mengen mtissen selbstverst~tndlieh alle LSsungen vorher durch Aus- 

pumpen yon Luft befreit werden. 
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