Gasometrische Bestimmungsmethode des Caleciums, Baryums,
Strontiums und Kaliums; eine gasometrische und gravimetrische
' Bestimmungsmethode des Kupfers.

Von
E. Riegler.

L. Calciumbestimmung.

Das Prinzip der gasometrischen Bestimmung des Calciums beruht
anf folgenden 2 Reaktionen:

1. Losliche Calciumsalze bilden mit Jodséiure Calciumjodat [Ca(J0;),],
welche Verbindung in Wasser sehr wenig und in verdiinntem
Alkohol unléslich ist:

CaCly 4 2 HJO; = Ca (JO,), -+ 2HCL
2, Calciumjodat, mit einer Losung von Hydrazinsulfat zusammen-
gebracht, entwickelt Stickstoff:
Ca(JO,), + 8 N,H, H, 80, = Ca80, -+ 2H,80, + 2HJ -
6 H, 0 + 3N,.
Man kann demnach aus dem Volumen des in einer Messrohre auf-

gesammelten Stickstoffes das entsprechende Gewicht Calciumoxyd be-
rechnen;

In der Tat ergibt eine einfache Rechnung, unter Zugrundelegung
obiger Gleichungen, dass man fiar 1mg Stickstoff 0,664 mg CaO
in Rechnung zu bringen hat. ’
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Der zur Ausfihrung dieser Bestimmungsmethode nétige Apparat ist
in dieser Zeitschrift Band 41, Seite 678 abgebildet und dort auch niher
beschrieben.?)

Das Verfahren ist folgendes: In ein Erlenmeyer-Kolbchen von
50 c¢¢ Inhalt bringt man 10 c¢c von der das Calciumsalz?) enthaltenden
Losung; man fiigt hinzu 1g reine Jodséiure (Acidum jodicum purissi-
mum pro analysi) und erhitzt iuber einer Flamme, unter hiufigem
Schwenken des Kolbchens, bis zum Sieden; nun stellt man das Kolb-
chen in kaltes Wasser, verschliesst nach dem FErkalten mit einem
Korkstopfen luftdicht, schiittelt 1—2 Minuten lang kriftig®) durch und
lasst etwa 1/, Stunde stehen. Nach Ablauf dieser Zeit wird der kristal-
linische, aus Calciumjodat bestehende Niederschlag aunf einem kleinen
Filterchen (9 em Durchmesser) gesammelt und mit einer Mischung von
gleichen Teilen Alkohol (95 /) und Wasser gewaschen, bis man davon
etwa 50—60 cc verbraucht hat.

Man nimmt nun das Filterchen (mit dem Niederschlag) vorsichtig
aus dem Trichter, rollt es ein wenig zusammen, presst es zwischen
Filtrierpapier (um den Alkohol, soweit es so moglich, zu entfernen) und
gibt es in das innere Zylinderchen des Entwickelungsgefisses; in die
dussere Abteilung giesst man vorsichtig 50 cc einer 2 prozentigen Hydrazin-
sulfatlosung.?)

Man entfernt den Glashahn von seiner Stelle, verschliesst das Ent-
wickelungsgefiss mit dem Stopfen?) luftdicht und senkt es in das Kiihl-

1) Derselbe igt bei P, Altmann in Berlin und bei Franz Hugershoff
in Leipzig erhiltlich.

2) Mehr als 0,07—0,075 ¢ CaO darf zu einer Bestimmung nicht angewandst
werden, weil sonst das Stickstoffvolumen in dem Gasmessrohr keinen Platz
finden wiirde.

8) Dieses kriiftige Schiitteln nach dem Erkalten der Flissigkeit ist unbe-
dingt notwendig.

4) Diese wird dargestellt, indem man 20 ¢ Hydrazinsulfat (NoH; Hp SOy) in
einem Becherglas mit 200 cc Wasser bis zur Auflisung sieden ldsst und mit

- destilliertem Wasser auf 17 auffiillt.

5) Ist derselbe von Glas, so ist es gutf, ihn mit Vaselin zu befetten.
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gefiss, in welchem sich genug Wasser befindet, um den Stopfen eben
zu erreichen,

Die Niveaukugel wird so eingestellt, dass das Wassernivean in ihr
und in der Gasmessrohre sich in gleicher Ebene mit dem Teilstrich 0
befindet. Nach etwa 5 Minuten wird der Glashahn an seine Stelle
fest eingesetzt und zwar so, dass das Entwickelungsgefiss mit der Gas-
messrohre kommuniziert. Man hebt nun das Entwickelungsgefiss aus
dem Kiihlgefsisse heraus, schuttelt es kriftig !/, Minute, wartet einige
Minuten ab, schittelt wieder !/, Minute und wiederholt diese Prozedur,
bis der Inhalt des Entwickelungsgefdsses fast farblos wird, In dem
Malfse, in welchem Stickstoff frei wird, sinkt natirlich der Wasserspiegel
in der Gasmessrohre; durch Senken der Niveaukugel soll der Wasser-
spiegel von Zeit zu Zeit, wibrend das Gas sich entwickelt, gleich hoch
gestellt werden.

Nachdem der Inhalt des Entwickelungsgefiisses fast farblos geworden,
stellt man dasselbe wieder in das Kiihlgefiss; nach Ablauf von etwa
10 Minnten wird der Wasserspiegel in gleiche Hohe gestellt und das
Gasvolumen, die Temperatur und der Barometerstand abgelesen.

Das abgelesene Volumen Stickstoff wird mittels folgender Tabelle
in das entsprechende Gewicht umgerechnet, indem man es mit dem ent-
sprechenden Faktor!) multipliziert; das Produkt, mit dem Faktor 0,664
multipliziert, ergibt die Menge CaO, ausgedrickt in Milligrammen.
Zum Beispiel das abgelesene Volumen Stickstoff bei 15° und 755 mm
Druck war 92 cc; aus der Tabelle entnimmt man fiir obige Verhiltnisse
den Faktor 1,158; 92 >< 1,158 = 106,53 mg Stickstoff und demnach
106,53 >< 0,664 = 70,7 mg Ca 0.%)

1) Vor der Entnahme der Faktoren aus der Tabelle muss der abgelesene
Barometerstand auf 00 reduziert werden. Zu diesem Zwecke zieht man von
dem abgelesenen Barometerstande bei einer Temperatur von 10—120 1 mm, bei
13—190 2 mm und bei 20—250 3mm ab.

2) In der das Calcium enthaltenden Losung dtirfen keine Baryum., Strontium-
und Mangansalze vorhanden sein.
15*
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Gewicht eines Kubikzentimeters

Baro- ]

-~meter- | 100-C. | 110C. | 120C, | 130C, | 140 C, 1500.’1600. 170 C.

stand

700 | 1,100 | 1,095 | 1,090 | 1,085 | 1,080 | 1,075 | 1.070 | 1,065
702 | 1,103 | 1,098 | 1,093 | 1,088 | 1,084 | 1,079 | 1,074 | 1,068
704 | 1,106 | 1,001 | 1,097 | 1,092 | 1,087 | 1,082 | 1,077 | 1,072
706 | 1,110 | 1,105 | 1,100 | 1,095 | 1,090 | 1,085 | 1,080 | 1,075
708 | 1,113 | 1,108 | 1,103 | 1,098 | 1,093 | 1,088 | 1,083 | 1,078
710 | 1,116 | 1,111 | 1,106 | 1,101 | 1,096 | 1,091 | 1,086 | 1.081
712 | 1,119 | 1,114 | 1,109 | 1.104 | 1,099 | 1,094 | 1,089 | 1,084
714 | 1,122 | 1,117 | 1,112 | 1,107 | 1,102 | 1,097 | 1,092 | 1,087
716 0 1,125 | 1,121 | 1,116 | 1,110 | 1,106 | 1,101 | 1,095 | 1,090
718 | 1,129 | 1,124 | 1,119 | 1,114 | 1,109 | 1,104 | 1,099 | 1,093
720 | 1,132 1,127 | 1,122 | 1,117 | 1,112 | 1,107 | 1,102 | 1,096
722 | 1135 | 1,180 | 1,125 | 1,120 | 1,115 | 1,110 | 1,105 | 1,100
724 | 1,138 | 1,188 | 1,128 | 1,123 | 1,118 | 1,118 | 1,108 | 1,103
926 | 1,141 | 1136 | 1,181 | 1,126 | 1,121 | 1,116 | 1,111 | 1,106
798 | 1,145 | 1,140 | 1,135 | 1,129 | 1,124 | 1,119 | 1,114 | 1,109
780 | 1,148 | 1,143 | 1,188 | 1,183 | 1,128 | 1122 | 1,117 | 1,112
782 | 1151 | 1,146 | 1,141 | 1,186 | 1,181 | 1,12 | 1,120 | 1,115
784 | 1154 | 1,149 | 1,044 | 1,139 | 1,184 | 1129 | 1,123 | 1,118
736 | 1,157 | 1,152 | 1,147 | 1,142 | 1,187 | 1,182 | 1,127 | 1,121
738 | 1,161 | 1,155 | 1,150 | 1,145 | 1140 | 1,185 | 1,180 | 1,124
740 | L164 | 1,159 | 1,154 | 1,148 | 1,043 | 1138 | 1,133 | 1,128
742 | 1,167 | 1,162 | 1,157 | 1,152 | 1,146 | 1,141 | 1,136 | 1,131
944 | 1,170 | 1,165 | 1,160 | 1,155 | 1149 | 1,144 | 1,139 | 1,134
746 | 1,173 | 1,168 | 1,163 | 1,158 | 1,153 | 1,147 | 1,142 | 1,187
748 | 1,176 | L1701 | 1,066 | 1,161 | 1,156 | 1,151 | 1,145 | 1,140
750 | 1,180 | 1175 | 1,169 | 1,164 | 1159 | 1,154 | 1,148 | 1,143
752 | 1,083 | 1,178 | 1,173 | 1,167 | 1,162 | 1,157 | 1,152 | 1,146
75¢ | 1,186 | 1,181 | 1176 | 1,170 | 1,165 | 1,160 | 1,155 | 1,149
756 | 1,189 | 1,184 | 1,179 | 1,174 | 1,168 | 1,163 | 1,158 | 1,152
758 | 1,192 | 1187 | 1,182 | 1,177 | 1,171 | 1,166 | 1,161 | 1,156
760 | 1,196 | 1,190 | 1,185 | 1,180 | 1,175 | 1,169 | 1,164 | 1,159
762 | 1,199 | 1,094 | 1,188 | 1,183 | 1,178 | 1.172 | 1,167 | 1,162
764 | 1,202 | 1,197 | 1,091 | 1,186 | 1,181 | 1,176 | 1,170 | 1,165
766 | 1,205 | 1,200 | 1,195 | 1,189 . 1,184 | 1,179 | 1,173 | 1,168
768 | 1,208 | 1,203 | 1,198 | 1,193 | L1187 | 1,182 | 1,176 | 1,171
770 -] 1,212 | 1206 | 1,201 | 1,096 | 1,090 | 1,185 | 1,180 | 1,174
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Stickstoff in Milligrammen.

} Baro-‘

180 C. t 190 C 2k00 C. | 210 C.4 220 C. | 230C. l 240 C. | 250, | meter-
! L stand

! | T ,
1,060 | 1,085 | 1,050 | 1,044 | 1,039 | 1,034 | 1,029 | 1,023 | 700
1,063 | 1,058 | 1,058 | 1,047 | 1,042 | 1,037 | 1,082 | 1,026 | 702
1,066 | 1,061 | 1,056 | 1,051 | 1,045 | 1,040 | 1,035 | 1,029 | 704
1,070 | 1,064 | 1,059 | 1,054 | 1,049 | 1,043 | 1,038 | 1,082 | 706
1,073 | 1,067 | 1,062 | 1,057 | 1,052 | 1,046 | 1,041 | 1035 | 708
1,076 | 1,070 | 1,065 | 1,060 | 1,055 | 1,049 | 1.044 | 1,038 710
1,079 | 1,074 | 1,068 | 1,068 | 1,058 | 1,052 | 1,047 | 1,041 | 712
1,081 | 1,077 | 1,072 | 1,066 | 1,061 | 1,055 |- 1,050 | 1,044 | 714
1,085 | 1,080 | 1,075 | 1,069 | 1,064 | 1,058 | 1,053 | 1,047 | 716
1,088 | 1,088 | 1078 | 1,072 | 1,067 | 1,061 | 1,056 | 1,050 | 718
1,091 | 1,086 | 1,081 | 1,075 | 1,070 | 1,064 | 1,059 | 1,058 | 720
1,094 | 1,089 | 1,084 | 1,078 | 1,073 | 1,067 ] 1,062 | 1056 | ‘722
1,097 | 1,092 | 1,087 | 1,081 | 1,076 | 1,070 | 1,065 | 1,059°| 724
1,101 | 1,095 | 1,090 | 1,085 | 1,079 | 1,078 | 1,068 | 1,062 | -726
1,104 | 1,098 | 1,093 | 1,088 |- 1,082 | 1,076 | 1,071 | 1,065 | 728
1,107 | 1,101 | 1,096 | 1,091 | 1,085 | 1,080 | 1,074 | 1,068 | 730
1,110 | 1,04 | 1,099 | 1,094 | 1,088 | 1,083 | 1,077 | 1071 | 782
1,118 | 1,108 | 1,102} 1,097 | 1,091 | 1,086 | 1,080 | 1,074} 734
1116 | L111- ] 1,105 | 1,100 | 1,094 | 1,080 | 1,088 | 1,077 | 736
L119 | 1,114 | 1,108 | 1,108 | 1,097 | 1,092 | 1.086 | 1,080 | 738

1,022 1 L117 | 1,111 |0 1,106 [11,100 | 1,095 | 1,089 | 1,083 | 740
1,125 |:1,120 | 1,115 | 1,109 | 1,103 | 1,098 | 1,092 | 1087 | 742
1,128 | 1,123 | 1,118 | 1,112 | 1,107 | 1,101 | 1,095 | 1,090 | 744

1,132 , 1126 | 1121 | 1,115 | 1,110 | 1,104 | 1,098 | 1,098 746

1,185 | 1,129 | 1,124 | 1,118 | 1,113 | 1,107 | 1,001 | 1,096 | 748
1,338 11821 1,127 | 1,121 | 1116 | 1,110 | 1,104 | L1099 750
1,141 | 1,185 | 1,130 | 1,124 | 1,119 | 1118 | 1107 | 1102 | 7592,

1,144 | 1,188 | 1,188 | 1127 | 1,122 | 1116 | 1,110 | L105 | 754
C1147 | 1,041 | 1,186 ) 1180 | 1,195 | 1,119 | 111s | 1108 4 756
ST1500 | 1145 | L,189 | 1,188 1,128 | 1,122 | 1,117 | L1l | 758
1,153 | 1,148 | ‘1,142 | 1,186 | '1,181 ‘| L125 | 1,020 @ L1l4:: 760,

l

|

|

1

1,156 | 1,151 | 1,145 | 1,189 | 1,134 | 1,128 | 1,123 | L7 | 762
CLI59 | 1,154 | L,148 | 1,14201 1,187 | 1,181 | 1,126 | L120 | qe4
1,162 | 1,157 | 1,151 | 1,145 | 1,140 | 1,184 | 1129 | 1,123 1 7gg
1,165 | 1,160 | 1,154 | 1,148 | 1,143 | 1,137 | 1,182 | 1,126 | 768
1,169 | 1,163 | 1,158 | 1,152 1 1,146 | 1,140 | 1,185 | 11291770
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Zur Kontrollbestimmung wurde eine Loésung von 1 g Kalkspat in
100 cc . Wasser unter Zuhilfenahme von 2 c¢c HCl benutzt, so dass 1 cc
dieser Losung 0,0056 ¢ CaO entsprach, Zu jeder Bestimmung wurde
80 viel Wasser gebracht, dass das Volumen 10 cc ausmachte. Die Resultate
sind, wie aus folgender Tabelle ersichtlich, sehr gute.

58 2.2 8.2 cof | 28 | Bem | B
358 (RE=8|7¥5Z &% BRI Ees | g8s | &
A= o & 8 & > A
ce my cc 0C mm myg myg myg
B
0,2 1,12 1,5 19 764 1,72 1,14 | + 0,02
0.5 2,80 3,7 19 762 4,24 2,81 -+ 0,01
1,0 5,60 7.5 19 752 8,49 5,63 —+ 0,03
2,0 11,20 14,8 17 755 16,97 | 11,26 - 0,06
3,0 16,80 22,0 17 755 25,23 16,75 — 0,05
4,0 22,40 29,4 17 755 33,72 22,39 — 0,01
50 | 28,00 374 | 19 752 4230 | 28,08 | 40,08
6,0 33,60 444 19 762 5097 33,70 + 0,1
70 | 8920 | 524 | 18 747 59,20 | 8930 | +o0,1
8,0 44,80 583 19 770 67,62 4490 40,1
9,0 50,40 65,8 17 755 75,53 50,15 — 0,25
10,0 56,00 74,5 19 752 84,33 55,99 —0,01
11,0 | 61,60 | 802 19 768 92,79 | 61,61 | 001
12,0 67,20 87,5 19 768 101,23 67,21 -+ 0,01

II. Baryum- und Strontiumbestimmung.

Das Prinzip der gasometrischen Bestimmung wie auch das Verfahren
ist genau dasselbe wie bei der Calciumbestimmung, Es entspricht
1mg Stickstoff 1,821 mg BaO, respektive 1,23 mg Sr 0. Die
Menge Ba O, welche zu einer Bestimmung gelangen soll, darf nicht mehr
als 0,180 g betragen und die Menge SrO nicht mehr als 0,120 g.

Die betreffenden Losungen diirfen keine Calcium- und Mangansalze
enthalten. Die Resultate sind sehr gufe.

Erwihnen will ich noch, dass nach obiger Methode auch Mangan
bestimmt werden kann; nur dirfen keine Calcium-, Baryum- und
Strontiumsalze anwesend sein. 1 mg Stickstoff = 0,844 mg MnO.
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III. Kaliumbestimmung.

Das Prinzip der Methode berubt auf der Eigenschaft des Kalium-
platinchlorids !), mit Jodséiure im Uberschuss zusammengebracht Kalium-
trijodat zu bilden, welcher Kérper in verdiinntem Alkohol unldslich ist:

1) K,PtCly 4 6HJO; = 2KH,(J0O;); -+ H,PtCl.

Kaliumtrijodat, mit einer Losung von Hydrazinsulfat zusammen-

gebracht, entwickelt Stickstoff:
2y 2KH,(J0,); + 9N, H,H,80, =
K,80, 4+ 8H,80, + 6HJ 4+ 18H,0 -+ 9N,.

Man kann demnach aus dem entwickelten Volumen Stickstoff die
Menge Kaliumplatinchlorid, respektive Kaliumoxyd berechnen. - In der
Tat folgt, wie eine einfache Rechnung zeigt, aus obiger Formel, dass
1mg Stickstoff 1,922 mg K,;PtCl; oder 0,3726 mg K,0 ent-
spricht, L _

Der Apparat ist genau derselbe wie derjenige, welcher frither bei
der Calciumbestimmung beschrieben wurde. Das Verfahren ist folgendes:

Man bringt in ein Kolbchen von 75 cc Inhalt das in 10 cc Wasser
geloste Kaliumplatinchlorid ?), figt 1g reine kristallisierte Jodsiure
hinzu, erwirmt tber einer Flamme (unter Gfterem Schiitteln des Kolb-
chens) bis zum Sieden, entfernt in diesem Augenblicke das Kolbchen
von der Flamme und giesst in dasselbe 30 cc Alkohol von 95—96 ©/,;
man schwenkt das Kélbchen einigemal, stopft es zu und lisst es 1%/,
Stunden ruhig stehen. /

Nach Ablauf dieser Zeit wird der kristallinische Niederschlag auf
einem kleinen Filterchen (9 cm Durchmesser) gesammelt; die letzten an
der Wand des Kolbchens haftenden Reste werden unter Zuhilfenahme von
95 prozentigem Alkohol ebenfalls anf das Filterchen gebracht und der Nieder-
schlag wird mit Alkohol von 95 ¢/, so lange gewaschen, bis etwa 50—60 cc
davon verbraucht sind?®), oder bis die saure Reaktion verschwindet.

Man nimmt nun das Filterchen vorsichtig aus dem Trichter, legt
es ein wenig zusammen, presst es zwischen einigen Lagen Filtrierpapier

1) Oder auch anderer in Wasser loslicher Kaliumverbindungen, falls sie
im reinen Zustande vorliegen.

2) Welches aber die Menge von 0,200 ¢ nicht iibersteigen darf, widrigen-
falls das nach obigen Prinzipien entwickelte Volumen Stickstoff grosser als das
Fassungsvermogen der Gasmessrohre sein wirde.

8) Dies Waschen ist notwendig, um den Uberschuss an Jodssure vollstandig
zu entfernen,
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und bringt es in das innere Gefisschen des Entwickelungsgefisses; in die
dussere Abteilung ldsst man 50 ¢c einer 2 prozentigen Hydrazinsulfat-
losung einfliessen.

Nun wird weiter genau so verfahren, wie dies oben bei der Calcium-
bestimmung beschrieben wurde. Das entwickelte Volumen Stickstoff wird
nun in das entsprechende Gewicht umgerechnet und dasselbe mit dem
Faktor 1,922 multipliziert, das Produkt ergibt die Menge Ixahumplatm-
chlorid, ausgedriickt in Milligrammen,

Wird das berechnete Gewicht Stickstof mit dem Faktor 0,3726
multipliziert, so erhilt man die entsprechende Menge K,0 in Milli-
grammen. In der folgenden Tabelle habe ich die Bestimmungen, welche
mit genau abgewogenen Mengen Kaliumplatinchlorid ausgefiihrt wurden,
zusammengestellt.

w =] =2 @ 8
ggﬁ é%gig; SE 310 ngsgg é%j‘;gg £
z M B & @ = SO a

my ! cc 0C, M mg mg mg
204,3 94,2 22 760 106,26 204,2 —01
1652 77 71 760 86,01 165,3 +0,1
1447 66,6 21 757 75,06 1443 —04
117,8 54.6 22 756 61,26 1177 | —01
114,7 535 | 22 752 L 59,71 I F 7 N E—
84,0 39,0 \ 22 757 43,76 84,1 + 0,1
446 206 | 21 755 23,15 445 —0,1
20,5 9,6 { 23 749 106,0 204 | —01
\ ! | i

Hat man ein reines Kaliumsalz in Losung, so ist die Abscheidung
des Kaliums als Kaliumplatinchlorid nicht notwendig; sind aber ausser
dem Kaliumsalze auch andere Salze in Losung, so muss man das Kalium
als Kaliumplatinchlorid abscheiden und mit diesem so verfahren, wie
oben. beschrieben wurde.

IV. Kupferbestimmung.
1. Gasometrische Methode.

"Das Prinzip ist folgendes: Kupfersalzlosungen bilden mit Jodsiure
Kupferjodat Cu(JO,),, welcher Korper in Alkohol unldslich ist:
1) CuS80, - 2HJO; = Cu (JO,), + H, 80,.
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Kupferjodat, mit Hydrazinsulfat zusammengebracht, macht Stickstoff frei:
2) Ca(JOy), 4 3N, H, H,80, = CuS0, 4
2H,80, -}- 2HJ -} 6 H,0 -}~ 3N,.

Es entspricht demnach 1mg Stickstoff 0,755 mg Kupfer.

Man verfihrt, wie folgt: In ein Erlenmeyerkolbchen (50 cc)
gibt man 15 cc Kupferlosung, fagt 1 g kristallisierte Jodsiure hinzu
und erhitzt itber einer Flamme bis zum Sieden (unter ofterem Schwenken);
man entfernt das Kolbchen von der Flamme und giesst in die Mischung
25-cc Alkohol (95 °/;); man schwenkt -einigemal, stellt das Kolbchen
in kaltes Wasser und lisst etwa 1 Stunde stehen.

Der Niederschlag, bestehend aus Kupferjodat Cu(JO;),, Hy0, wird
auf einem kleinen Filterchen gesammelt, mit Alkohol (95 °/,) gewaschen
(etwa 50 cc sind geniigend), und nun das Filterchen zwischen Filtrier-
papier etwas zusammengedriickt, um die Hauptmenge des Alkohols zu
entfernen.

Jetzt gibt man das Filterchen in das innere Gefdsscheu des Ent-
wickelungsgefisses; in die #ussere Abteilung bringt man etwa 50 cc
einer 2prozentigen Hydrazinsulfatlosung und verfihrt nun weiter genau
wie bei der Calciumbestimmung. Das abgelesene Volumen Stickstoff
wird in Milligramme umgerechnet, und das so erhaltene Gewicht, mit
dem Faktor 0,755 multipliziert, ergibt die Kupfermenge in
Milligrammen?). '

Als Kontrolle wurden Kupferlosungen von gewichtsanalytisch genau
bestimmtem Kupfergehalte nach dieser Methode untersucht, und die
Resultate in nachstehender Tabelle verzeichnet.

5255 [LEeS | am | ot |25 | 2.3f 2R,
“ExE T ET S =g g | SE RESE Zgh>as
mg ce 0C. mm | mg my h m;
4,02 4,8 16 759 5,57 4,18 + 0,16
8,04 9,6 24 748 10,52 7,94 — 0,10
32,16 39,0 25 749 42,18 32,17 -+ 0,01
48,24 58,5 25 749 63.94 48,27 -+ 0,03
86,00 100,0 18 751 113,80 85,9 — 0,10

1) Die Menge Kupfer, welche zu einer Bestimmung dienen soll, darf nicht
mehr als 80 my betragen, widrigenfalls das Volumen Stickstoff das Fassungs-
vermogen der Gasmessrohre tibersteigen wiirde.
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2. Gravimetrische Meﬁhode.

Der Korper, welcher durch Jodsiure aus einer Kupfersalziésung
gefillt wird, besteht aus Cu(JO,), 4- HyO; es entspricht demnach
1 Teil dieser Verbindung 0,1474 Teilen metallischen
Kupfers.

Man bringt in ein Kolbchen die Kupferlosung, deren Volum 15 ce
betragen soll, fiigt hinzu eine Menge Jodsdure (acid. jodic. pur. cryst.),
welche etwa 8—10 mal so gross ist als die zu bestimmende Kupfer-
menge, und erhitzt unter hiufigem Umschwenken bis zum Sieden; in
diesem Augenblicke entfernt man das Kolbchen von der Flamme und
giesst in die heisse Mischung 25 ¢c Alkohol von 959/, schittelt und
ldsst etwa 2 Stunden stehen.

Der Niederschlag von Kupferjodat wird auf einem kleinen, vorher
getrockneten und gewogenen Filterchen (9 em Durchmesser) gesammelt,
mit Alkohol von 959/, bis zum Verschwinden der sauren Reaktion
gewaschen, 24 Stunden iber Schwefelsiure in einem Exsikkator
getrocknet und gewogen. Die Gewichtsdifferenz, multipliziert mit dem
Faktor 0,1474, ergibt die Kupfermenge in Grammen, Ich fihre folgende
Beleganalysen an.
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0,0426 0,2900 0,0427 -+ 0,0001
0,1272 0,8650 0,1275 -+ 0,0008
0,1540 1,0458 0,1541 -.0,0001
0,1677 1,1410 0,1681 -+ 0,0004

Zu bemerken ist nur, dass die Kupferlosungen keine anderen Salze
enthalten diirfen, welche mit Jodsdure unter obigen Bedingungen eben-
falls unlosliche Salze bilden.




