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Um eine titrirte Jodliisung zu bereiten, geniigt es, 100 ccni der 
Hundertstel- Normalliisung von Kaliumchromat in einen kalibrirten 
Kolben von 150 oder 300 ccm Irihalt zu bringen, welcher 20 ccm einer 
Judkaliumliisung von 20 pCt. und 20 ccm im Verhiiltniss 1 : 4 ver- 
diinnter Schwefelshre enthalt, und bis zur Marke den Kolben mit 
destillirtem Wasser zu fullen. Wenn man einen Kolben voii 150 ccm 
Inhalt nimmt, erhalt Inan eine Funfzigstel-Normaljodliisung, mit einem 
Kolben ron  300 ccm Inhalt eine Hundertstel-Normaljodliisung. 

159. Lbon Crismer: Bestimmung des Eisens und der Stanno- 
salze durch Kaliumchromat. 

(Eingegangen am 13. Mi~rz.) 

Man bestimmt gewiihnlich die Stannosalze in alkalischer Liisniig 
mit Jod  nach L e n s s e n  l) oder auch mit Eisenchlorid, indem inan 
das gebildete Eisenchlorur mit Kaliumpermanganat nach L i i w e  n t 11 a1 
und S t r o m e y e r  2, titrirt. 

Umgekehrt bestimmt man das Eisen durch Zinnchlortir und Jod  
nach F r e s e n i u s .  Es ist dieses die bestr Methode, um Eisen in 
Gegenwart van Alumiiiium, Silicium oder der Metalle der Eiseagruppr 
rolumetrisch zu bestimmen. 

Man 
kann jedoch einfacher diese Restimmungeri mit Kaliumchromat aus- 
fiihreri, wenn man auf folgende Weise verfahrt. 

Die Ferrisalzlosung, welche hiichstens 40-60 ccm betragen darf, 
wird bis zum Sieden erhitzt. Dann lasst man aus einer kalibrirteri 
Burette eine Zinnchloriirlijsung I on beliebigem Gehalte in die Eisen- 
losung laufen, bis dieselbe entfarbt ist, und fiigt einen kleinen Ueber- 
schuss hinzu. 

Die Liisung wird d a m  rasch abgekiihlt und derselhrn 5 cem eitier 
Jodkaliumliisuug 1 : 5 ,  1 ccm Starkeliisung und 10 ccm im Verhaltniss 
1 : 5 yerdiinnter Salzsaure zugefugt. 

Hirrauf lasst man aus einer kalibrirten Burette die Zehntel Nornial- 
liisung von Kaliumchromat tropfen , bis die Losung blau gefarbt ist. 
Das Kaliumchrornat set i t  das J o d  des Jodkaliums in Freiheit; das 

Alle diese Methoden geben ausreichend genaue Resultate. 

l) Journ. f. prakt. Chcmie LXXVIII. 
Ann. Chem. Phnrni. 117, 5'661. 



Jod  wird rom Zinnchloriir absorbirt und farbt die Starke, wenn die 
Oxydation beendet ist. Ein Tropfen der Kaliunichromatlosung genugt, 
um die Blaufarbung hervorzurufen. 

Die Menge des verbrauchten Kaliumchromats giebt den Ueher- 
schuss des Zinnchlorurs an. 

Urn jetzt den Ti t re  der Zinnchlorurliisung zii bestimmen, verfiihrt 
man auf dieselbe Weise, indem man 10 oder 20 ccni dieser Liisnng 
anwendet, welcher man soviel gekochtes, destillirtes Wasser zusetzt 
dass man ungefahr denselben Grad der Verdunnung erreicht, den rorher 
die Eiseuliisung hatte. 

Die iingewandte Eisenlosung enthielt 1.004 g Klavierdraht auf 
ein Liter. Sein Titre, durch 2 Bestimmungen erniittelt, indem man 
das Eisen als Oxyd fiillte und dann die geringe Menge van Silicium 
feststellte, welche in dem Oxyde enthalten w a r ,  wurde zu 1.001 und 
und 1.002 g gefunden, also im Mittel zu 1.0015 g. 

Zinnchloriir- Kaliumchromat- Angemandtes Eisen losung losung 
1) 50 ccni mit 0.050075 g 23.85 11.35 ccm 
2) 50 ccm 8 z 23.85 11.40 )) 

3) 50 ccm )\ > 34 29.2 m 

4) 50 ccm )) )> 34 28.7 )) 

B e s t i  m m u n g  d e r  Z i n n  c h 1 o r ii r l 6  sung. 

1) 15 ccm Zinnchloriirl6sung erfordern 25.4 ccm Kaliumchromatlos. 
2) 15 )’ 2 > 25.61 )) >) 

3) 25 )> )? 2 43.80 )) 

Mithin wurde im Mittel 1 ccm Zinnchlorurlosung 1.728 ccm Kalium- 
chromatlosung entsprechen. 

Nach den Reaktionen: 
Fez CIS + Sn Cl2 = Sn c14 + Fez cl4, 

1 1  1.8 Eisen 
SnCl:, + 2 H C l  + 2 5  = SnClk + 2HJ, 
188.54 253.06 

entspricht ein Molekiil J o d  einem Molekiil Zinnchloriir oder einem 
Molekiil Eisen, also 11 1.8 Eisen. Daraus folgt, dass 1 ccm der Kalium- 
chromatliisung, welcher 0.0037959 g J o d  entspricht, 0.002828 1 g Zinn- 
chlorur und 0.001677 g Eisen gleichkommen wurde. 

Indem wir jetzt in der Eisenbestimmung das Zinnchloriir durch 
die entsprechende Menge Kaliumchromat und dieses durch Eisen er- 
setzen, erhalten wir, nachdem wir diejenigen Cubikcentimeter Kalium- 
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chrornatliisung abgezogeii haben , welche den Ueberschuss von Zinn- 
chlorur angeben: 

Eisen Kaliumchromat- Gefundenes in Procenten liisuog Eisen 
1)  0.0030075 g 29.8628 ccm 0.050079 100.1 
2 )  > 29.8128 )) 0.04996 99.2 
3) > 29.552 )) 0.0005587 99.11 
4) >> 30.05 )) 0.0503 100.7 

Dieselbe Eisenliisung, rnit Zinrichloriir und titrirter Jodliisung be- 

Berechnetes Eisen Gefiindcnes Eiscn in Procenten 
stimmt, ergab weit schlechtere Resultate. 

1) 0.0050075 0.0478 95.6 
2) 0.0050075 0.0486 97.2 

Dab verwandte J o d  war einfach zwischen 2 Uhrglasern sublimirt 
Bei diesen Bestimmungen waren nur  die Becherglaser und die 

Buretten mit Kohlensaure gefullt. 
Die Bestimmung mittelst des Kaliumchromats bietet ansreichende 

Genauigkeit fur die gewiihnlichen Titrirungen des Eisens und des 
Zinnchlorurs. 

Es ist iibrigens sehr schwer, geiiau iibereiristimmende Resultate 
zii erzirlert, wofern man sich iticht complicirter Apparate bedient, urn 
die Einwirkung der Luft aiif die Stanno- iind Ferrosalze zu vermeiden. 

Hei einer weiteren Reihe voii Bestimmangen des Zinnrhlorurs habe 
ich die Liisiingen und Biiretten wie folgt angeordnet: 

Das Zinnchlorur befarid sich in einem mit Kohlensaure gefullten 
Kolben, der durch einen doppelt durchbohrten Kork grschlossen war. 
Durch die .  eine Oeffnung stand der Holben mit einem Kohlensiiure- 
entwicklungsapparat in Verbindnng , durch die andere Oefnung fuhrte 
ein Heber mit so langem Arme, dass der untere Theil des Hebers 
in Hiihe des unteren Theiles der kalibrirten Burette war ,  wenn der 
Kolben mit den1 Nullpiinkt der Burette im Niveaii stand. D e r  untere 
Theil der Burette war mit einer i f i i rmigen  Rohre versehen, durch 
deren Seitenarm die Burette mit dem Heber vermittelst eines Kaut- 
schukschlauches rerbunden war ,  der durch eine Klemmschraube ge- 
schlossen werden konnte. 

D e r  obere Theil der kalibrirten Burette war  rnit einer gebogenen 
Glasriihre versehen, die durch einen Hahn geschlossen werderi konnte 
und mit der Waschflasche des Kohlensgureapparates in Verbindung 
stand. Von dieser gebogenen Rahre ging eine gleichfalls gebogerie 
senkrechte Riihre aos, deren aiiteres Ende in  Quecksilber tauchte. 
Der  Kohlensaureappamt war, wahrend die Titririing erfolgte, stets in 
Thatigkeit. Wenn man den Heber vermittelst der Klemmschraube 
schloss , gelangte die KohlensLore in die kalibrirte Biirette durch den 
oberen Theil derselben urid entwich durch die in Quecksilber tauchende 

Diese Einrichtung ist tibrigens bekanrit. 
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Rohre, wenn der Druck geniigend gross war. Wenn es sich darum 
handelte, die Biirette zu fulleii, SO schloss ich den Hahn der oberen 
Glasriihre, offnete den Heber, und indem die Kohlensaure in den Zinn- 
chloriir enthaltenden Kolbeii strijmte, stieg die Flussigkeit in die Bu- 
rette. Uiiter dem Drucke dieser Flussigkeitssaule entwich die Kohlen- 
saure gleichmassig a m  der in Quecksilber tauchenden Rohre. 

Bei dieser Anordnung konnte uiimijglich Luft in den Apparat ge- 
lailgen. 

Unter diesen Bedingungen rerandert sich der Ti t re  der Zinn- 
chlortirliisurig nicht, und man erhalt ubereinstimmende Resultate bei 
der Titrirung rnit Kaliumchromat , wenn man aach die Becherglaser 
stets mit Kohlensaure gefiillt erhalt. 

Zinnchloi~iii~ldsun~ Kaliunicliromatldsun,a 
10 ccm erfordern 17.10 ccm 
10 )) )) 17.06 )’ 

10 )) >\ 17.10 z 

10 )) b 17.09 ,* 

Ich habe das Zinn der Zinnchlorurlosung nicht durch das Gewicht 
bestimmt; aber die bei der Eisentitrirung gewonneiien Resultate zeigen, 
dass man Zahlen erhalten wiirde, welche rnit denen genau iiberein- 
stimmen , welche man durch Titriren rnit Kaliumchromatliisung er- 
halten hat. 

Ich habe die Absicht, diese Bestimmungsmethode auf die anti- 
monigen und arsenigen Salze anzuwenden. 

160. Lkon Crismer: Ueber das flussige Paraffin; seine An- 
wendung als Reagens auf das Wasser des Alkohols, des Aethers 
und des Chloroforms; seine Anwendung zur Darstellung der 
Bromwasserstoff- und Jodwasserstoffsaure und der Jodalkyle. 
(Eingegangen am 9. M h :  initgetheilt in der Sitziuig von Hrn. A. Pinner . )  

Unter dem Namen fliissiges Paraffin ist in der neuesten deutschen 
Pharmakopoe eine verhaltnissmassig wenig bekannte und in den Labo- 
ratorien selten angewandte Verhindung eingefiihrt worden. 

Es ist eine ijlige Flussigkeit, eine Mischung von Kohlenwasser- 
stoffen der Methanreihe, welche zwischen 215 und 2400 im Vacuum 
unter G mm Druck siedet. 

Das fliissige Paraffin mischt sich rnit Chloroform und Aether, 
wenn diese Stoffe durch Natrium von Wasser und anderen Bei- 
mengungen befreit sind, in allen Verhaltnissen und giebt dann eine 
klare Flussigkeit. Die geringsten Mengen von Wasser oder wasser- 




