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525. B. P a w o l l e c k :  Zur titrimetrischen Bestimmung des Chrom- 
oxydes. 

(Eingegnngeu am 2. Deceniber; mitgetheilt in der Sitzung yon Hm. A. Pinner.) 

Es kommeii in Handel und Technik hiiufig Chromoxydsalzlaiipen 
and Chromoxydhydrate zur Untersiichung beziehnngsweise Restimiiiutig 
ihres Chromgehaltes, die eine e i n  f a c h  e Methode wiinschenswerth 
erscheineii lassen, sie unter Umgehung der Ueberfuhruiig in chrnni- 
saiires Salz durch Aufschliessen mit den1 Kali-Natron-Gemisch in tit& 
metrisehe Form zu bringen. 

Eine solche Methode, die meines Wissens bisher noch nicht in 
der Praxis angewandt wurde, Lenutze ich seit Iiingerer Zeit, nachdem 
icli sie , gegen andere Methoden coutrolirt und durch vorziigliche 
Ijebereinstimmungen ihre Brauchbarkeit festgestellt hatte. Sie beruht 
darauf, dass Chromoxyd durch Salpetersaure und chlorsaiires Knli 
schnell und glatt in Chrornsiiure iiberge.fuhrt wird und kalte rerdiinnte 
Salpetersiiure bekanntlich ohne jede oxydirende Wirkung auf Eisen- 
osydulsalz ist. Die Ansfiilirung ist folgende: Man briiigt die zu unter- 
sucheudc gewogene Substanz (niit circa 0.3 -0.5 crpO3) in eiiien 
E r l e n m e y e r ’ s c h e n  Kolben, liist in circa 25 ccm Salpetersaure 
( 1.40 spec. Gewicht) uiid f ig t  iiach und nach bei gelindem Kochen 
Krystalle yon ch1ors:turem Kali zu, bis die Flussigkeit, die reine roth- 
gelbe Farbe einer Chromsaureliisnng arigenonimen hat. Fiir obige 
Mengc CrfO3 wird man mit 2 g ausreichen. 

Man kocht so lange, bis alle Zersetznrigsprodukte des chlorsaureii 
Kali verjagt sind. lasst erkalten, verdunnt mit. 3-  4 0 0  ccm Wasser 
uiid titrirt mi t der Eisc.iioxydolnminon-Lijgong \vie gewiihnlich. Anfangs 
emptiehlt es sich, diircll Uebersiittipen init Aninioniak sich davon zu 
iiberzeiigen, ob noch Chromnxyd der Oxydation entgangen int  , nncli 
einigeii Bestimmungen erkennt das Auge das Ende der Reaktion mit 
Sicherlieit. 

Die Operation muss ini Abzug geschehen und darf man nicht 
zur Ableitung der Chlorprodukte Stopfeii mit Glasrolir anwenden, weil 
diese fast inimer durch kleine, wenn imch gaiiz iiitgefiilihrliche Ex- 
plosionen abgeworfen werden , wRhreiid im ofienen Kolbeii dieselben 
nicht eintreten. Hat  man sehr verdiinnte Chromoxydlaugen zu unter- 
suchen oder zum Abspritzen der Substanz vie1 Wasser gebraucht, so 
ist es zwecknilssig, vor dem Zusatz der Salpetersaure durch Verkochen 
ini Kolben selbst auf ein kleines Volunien einzuengen, weil die Oxy- 
datioii sonst zu sehr verlangsnnit wiirde, die, wenn das Verhiiltniss 
nicht mehr als 1 Theil Wasser auf 2 Theile Salpetersaure betr%gt, in 
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circa 10 Minuten beendet seiri kann. Rei haufig wiederkehrendeu 
Bestimmungen kann man sogar die erfahrungsmassig geniigende Menge 
chlorsaures Kali auf eiumal zusetzen, muss dann aber l a n g s a m  zum 
Kochen bringen der sonst zu sturmischen Einwirkung wegen. - 
Selbst fur gegliihtes, in Sauren unliislich gewordenes Chromoxyd ist 
diese Methode anwendbar, nur vollzieht sich die Oxydation etwas 
schwieriger. 

Von den Hunderten in unserem Laboratorium ausgefiihrten Ana- 
lysen seien einige Belegbestimrnungen angefiihrt: 

Chromoxyd-PAte, bestehend aus Chromoxyd, Gyps, Kalk und 
Wasser : 

a) durch Aufschliessen rnit b)  durch die Salpetersiiure- 
kohlensaurem Natronkali methode 

1) CrpO3 9.30 9.26 pCt. 

3) n 8.65 8.64 

4) 20.37 23.39 g 
5) 24.56 24.51 B 

2) 9.81 9.79 )’ 

Chromalaunlauge (Gehalt pro 1 L) 

Schliesslich miichte ich bei dieser Gelegenheit noch eine Bemer- 
kung zufiigen iiber die Haltbarkeit der titrirten Liisungen des soge- 
nannten Mohr’schen Salzes. Dieselbe ist eine fast unbegrenzte zu 
nennen, wenn man das Aufliisen des Salzes durch einen kraftigen 
Kohlensiiurestrom bewirkt und die mit einem Heberrohr versehene 
Vorrathsflasche andererseits mit &em constanten Kohlensiiureentwick- 
lungsapparat (Kipp)  verbindet und auf diese Weise den Zutritt von 
Sauerstoff absolut ausschliesst. Das wohl ubliche Ueberschichten der 
Losung rnit Petroleum oder Benzol ist werthlos. 

So hat sich z. B. eine ernpirische Lijsung von 6 kg  Mohr’schen 
Salzes auf einen Ballon Wasser in 4 Monaten bei taglichem Verbrauch 
wie folgt geaudert: 

den 20. Jani  1 ccm = 0.011100 CrzKzOi, 
>) 25. Novbr. 1 )) = 0.011098 )) 

Berichte d. D. ehein. Gesrllschaft.  Jahrg. XVI. 19G 




