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31. B. Glasmann: Ueber eine jodometrisohe Methode zur 
B e s t i m m u n g  des Urans in den Uranylverbindungen. 

(Eingegangen am 7. Januar 1904,) 
A l f r e d  S t o c k  nnd C o r n e l i u s  M a s s a c i u  (diese Berichte 33, 

548 [1900]; 34, 467 [I9011 haben die Reaction des Jodid-Jodat-Ge- 
miaches rnit den Salzen der Oxyde des Chroms, Aluminiums und 
Eisens, im Sinne der folgenden Gleichungen: 
1. Fea(S0r)s + 5KJ + K J O s  + 3HpO=ZFe(OH)3+3KgSO++3J2. 

3 .  Crz(S04)3 + 5 K J + K J O ,  + 3 H a 0 = 2 C r  (OH)a+3KaS04+3qJ2, 
zu einer gewichtsanalytiscben Bestimmung der letzteren Elemente an- 
gewsnd t. In snaloger Weise reagirt nun, oach unserer Untersnchnng, 
das Jodid-Jodat-Gemisch mit den U r a n y l s a l z e n :  

9. Alz(SO4)3+ 5 K J + K J O ,  + ~ H ~ O = ~ A ~ ( O H ) J + ~ K ~ S O I + ~ J ? ,  

3UOp (NO& + 5 K J f I< JO3 + 3 Ha 0 = 3 UOa (0H)z + 6 K N O s  + 3 J 2 .  

Diese Reaction erfordert in der Kiilte, ebenso wie bei den oben 
angegebenen Verbindungen, sehr lange Zeit , um einigermaassen voll- 
standig zu sein; in der Warme aber  vollzieht sie sich, selbst in  ver- 
diinnten Liisungen , innerhalb einiger Minnten quantitativ, sodass sie 
mit Vortheil zu einer J o d o m e t r i e  d e s  U r a n s  dienen kann. weil 
die meisten anderen Methoden theilweise oder ganzlich bei Bestimmnng 
des Urans in Gegenwart von Phosphorsanre und Erdalkalien ver-' 
sagen. 

A u s f i i h r u n g  d e r  B e s t i m m u n g .  
Die Losung des UranylsaIzes muss neutral oder sehr schwach 

sauer sein. Bei einem Saureuberschuss neutralisirt man mit Natrinm- 
oder Kalium-Carbonat bis zur  beginnenden Fiillung, und lost den ent- 
etandenen Niederschlag in  einigen Tropfeu verdiinnter Saure wieder 
auf. Die so hergestellte, fast neutrale LBsung bringt man in eine 
300 ccm fassende Destillationsretorte , die einerseits einen einge- 
scbliffenen, bis nahe zum Boden fiihrenden Hahntrichter, andererseits 
das  Ableitungsrohr triigt, welches in die beiderseite offene Vorlage 
eingefiihrt werden kann. Die Letztere wird mit der geniigenden 
Menge Kaliumjodidlosung beschickt und kann durch ein mit derselben 
Liisung gefulltes Yerlrohr verschlossen werden. Nsch  Einfiihrung 
des Ableitungsrohres in  die Vorlage wird die in der  Destillations- 
retorte befindliche Losung des Uranylsalzes mit Kaliumjodid und 
Kaliunijodat versetzt, mit Wasser auf 120 ccm verdiinnt, der Trichter 
eingefiihrt , der durch nllmahliche Jodausscheidung dunkel gefiirbte 
Kolbeuinhalt fiber einer kleinen Flamme auf dem Drahtnetz langsam 
angewarmt und das J o d  schliesslich durch Sieden, welches durch Ein- 
leiten VOII Wasserdampf durcli den Hahntrichter unterstiitzt wird, in 
die durcli auffliessendes Wasser gekiihlte Vorlage ubergetrieben und 
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Angewandte 
CranlBeung 

ccrn 

22.84 
22.82 
22.30 
29.40 
23.51 
14.36 
14.06 

Hieraus sicb 
Zugefiigtcs Digerenz ergebender 

in 25 ccm 
Jod Naa SlO3 der Losung 

Jod Urangehalt Differenz 

ccrn ccm ccm 4 I mg 

6.89 24.56 25.04 0.1159 - 0.3 
6.1 7 24.04 25.07 0.1161 - 0.1 
7.80 22.85 24.50 0.1162 0 

10.98 33.38 32.41 0.1158 - 0.4 
10.69 28.10 25.83 0.1162 0 
12.44 21.73 15.80 0.1163 + 0.1 
13.84 22.53 15.44 0.1161 - 0.1 

*) Zeitachr. fiir analyt. Chem. 26, 633; Ann. d. Chem. 233, 143. 




