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Volumetrische Bestimmung des Tellurs, eine maass- 
analytische Studie, II. Theil 

VOlt 

Dr. Bohuslav Brauner,1 

(hlit 1 Textfigur.) 

(Vorgelegt in der $itzung am 19. Februar 1891.) 

Drit te  Methode. 

Bekanntlich wcrden alka]ische L~sungen yon tellurigcr S~urc 
(AlkalilLellurite) durch Einwirkung" yon Chlor nach B e r z e l i u s  ~ 
in tellursaure Salze umgewandelt, doch geht diese Umwandlung 
nach O p p e n h e i m  3 nut langsam yon statten. Ich untersuchte 
die Einwirkung yon Jod auf tcllurigsaure Alkalicn und erwartete, 
dass die Reaction etwa wie folo't, vor sich gehen wird: 

Na2TeO3+J2+2NaHCO 3 - -  N a 2 T c O 4 + 2 N a J + 2 C 0 2 + H 2 0  a) 

oder 

~'a2Tc Oa +J2 + 2 l~aOH --  I~'a2Te 04 + 2lq 'aJ+H20.  b) 

Setzt man zur w~sserigen LSsung" des normalen Natrium- 
tellurits etwas St~rkekleister und dann eine L~sung yon Jod ia 
Jodkalium, so bringt schon der erste Tl'opfen JodlSsung eine 
intensive Blauf~rbung hervor, als ob gar kcine Oxydation st~tt- 

1 Vergl. I. Theil, Bd. XCIX, Abth. II. b., October 1890. 
Berzelius,  Pogg. Ann., 82, S. 23. 

3 Oppenheim~ Journ. f. prakt. Chem., 71~ 266. 
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finden wtirde. Die F~rbung' verschwindet aber naeh einiger Zeit, 
u m b e i  weiterem Jodzusatz wieder vortibergehend aufzutreten. 
Die Oxyda.tion dureh Jod ist also nut eine allm~lig'e, und eine 
eingehende Untersuehung dieses Verhaltens zeigte, dass Uber- 
schUssige JodlSsung die tellm'ige S~ture anfangs zwar etwas 
raseher zu Tellursgure oxydirt, doch erfolgt die Umwandlung 
immer langsamer, und selbst ein grosser ~lbersehuss der Jod- 
15sung lasst nach 24sttindiger Einwirkung in der KS.Re etwas 
tellnrige S~ture unoxydirt, wenn aueh die dureh eine Reihe 
yon Versuchen ermittelte Menge verbrauchter titrirter Jodl5sung 
(es wurde stets der Ubersehuss yon Jod dutch titrirte arsenige 
S~ure bestimmt) mit der theoretischen Jodmenge tibereinstimmend 
gefunden wurde. Es wurde also etwas mehr Jod verbraucht als 
zur Oxydation nSthig, und dieser Mehrverbraueh wird durch die 
allerdings nur allm~tlige, aber in 24 Stunden merkliche Ein- 
wirkung yon Jod au f  das stets zugesetzte Natriumbicarbonat 
bedingt. 

Bei der Einwirkung yon Jod auf Alkalitellurite in der W~trme 
findet die Oxydation zu Tellurs~ure raseher statt. Bei den zur 
Erforschung dieses Verhaltens angestellten quantitativen Ver- 
suehen wurden Lbsungen gewogener Mengen Tellurdioxyd in 
Natronlauge, enthaltend mehr oder weniger derselben im l~ber- 
schuss, mit JodlSsung versetzt und auf dem Wasserbade erw~trmt. 
Naeh ertblgter Entf~rbung wurde frisehe JodlSsung so lange 
zugesetzt, bis die F~rbung dutch freies Jod naeh langerem Er- 
hitzen nicht mehr verschwindet. Unter diesen Umstanden ist die 
Oxydation naeh 10--15 Minuten dauernder Einwirkung meistens 
eine vollst~indig% wenn nut der l]berschuss der JodlSsung zwei- 
his dreimal soviel betr~gt Ms zur Umwandlung nSthig. Da bei 
dieser Operation merkliehe Mengen yon Jod in Dampftbrln ent- 
welchen, so sind die Versuehe in gesehlossenen Gef~ssen aus- 
zufUhren. Es liegt nun ein Gemenge von Natriumtellurat mit 
Kaliumjodid, -Jodat und freiem Jod vor und aus diesem Gemenge 
sollte naeh erfolgtem Erkalten his zur sauren Reaction zugesetzte 
verdUnnte Salzsfiure das zur Oxyd~tion unverbrauehte, gebundene 
Jod wieder freimaehen, da die auwesende Tellurs~tm'e in ver- 
dt~nnter salzsaurer LSsung aus Jodkalium sofort kein Jod aus- 
scheidet. 
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Fiihrt man nun den Versuch in der besehriebenen Wcise 
aus, indem man, naeh erfolgtem Erkalten, sehr verdtinnte Salz- 
naure l)is zur deutlich sauren Reaction znsetzt, so wird in der 
That Jod frei, und w e n n  man dessert Menge bestimmt, indem 
man titri~tes Natriumthiosulfat bin zur EntfSrbung" zusetzt und 
die so ermittelte Jodmenge yon der ursprUnglich zugesetzte~ 
abzieht, so tiberzeugt man sieb, class die zur Oxydation ver- 
brauehte Jodmenge bei verschiedenen mit derselben Substanz- 
menge ausgeftihrten Versuehen verschieden gross ist, stets abet 
gr(isser als die Bereehnung verlang't. Wird nach Entfitrbung 
dutch Thiosulfat wieder etwas freie Salzs~ture zug'esetzt, so tritt 
wiederum freies Jod auf, das dureh Thiosulfat entfSzbt wird, bin 
bei weiterem S~iurezusatz endlich eine sehwache Braunfih-bnng 
auftritt, die aueh dureh tibersehUssiges Thiosulfat nieht beseitigt 
werden kann, so class das Ende der Reaction unsicher wird. 

Die hier dargelegten Erfahrungen sind anf in der ver- 
sehiedensten Weise variirte Versuche, tiber 30 an der Zahl, ge- 
sttitzt, die ieh aber als negativ nicht anftihre, um atles 0ber- 
flUssige zu vermeiden. Es ergibt sieh aus denselben der Schluss, 
dass die angeftthrte jodometrisehe Bestimmungsmethode, obwohl 
im Princip einfaeh, auf tellnrige S~are unanwendbar ist: 

it. well die Oxydation dureh Jod eine nur albniilig.e ist, and 
2. selbst wenn dieselbe dutch l:Xngere Einwirkung" in tier 

Wi~rme vollstandig wird, litsst sich der /,~berschuns zugeftigter 
JodlSsung nieht scharf bestimmen. 

Vierte Methode. 

Nachdem es sich aus dem Verhalten der tellurigen Siiurc 
gegen Cbroms~ure in salzsauren and geg, en Jod in alkalischer 
Lfsung ergeben hatte, dass die Oxydation zu Tellurs~ture nut 
langsam vor sich geht, wendete ich racine Aufmerksamkeit einem 
energischeren Oxydationsmitiel, dem Kaliumpermanganat, zu. 
Aus tier Analogie des Tellurs mit dem Antimon kSnnte man 
wohl erwarten, class die tleaction in salzsaurer LSsung wie folgt 
verlaufen wird: 

2KMnO,§ ~ 2KCI+2MnCI~+3H20+STeO a. a) 
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V e r s u e h e  in s a l z s a u r e r  Lbsung.  

Versetzt man eine salzsaure LSsung van Tellurdioxyd mit 
einer Ltisung yon Kalinmparmanganat, so fi~rbt sieh die Fltissig- 
keit yon gebildetem Manganehlorid braun und bei weiterem 
Zusatz des Permanganats entstrtimt der Lbsung' ein deutlieher 
Chlorgerueh. Gleiehzeitig geht die tellurige S~ure in Tellursi~ure 
iiber und alas Ende tier Reaction l~isst sieh durch eine eigenthtim- 
liehe rothbraune Fiirbung' erkennen, welebe der Li3sung das 
t~bersehtissige unveNnderte Kaliumpermanganat ertheilt. Der 
Vorgang erfolg't, wie sieh aueh aus der Analogie mit dem Ver- 
halten sehwefelsaurer LSsungen ergibt (vergl. unten) naeh dem 
Schema : 

2 KMnO4+SHCI+4TeO ~ : 2KCI+Mn~CI6+4H20+4'FeO 3. b) 

Das Manganchlorid ist 
S~ure, es kann aber dutch 
werden: 

ohne Einwirkung auf tellurige 
Zusatz yon Ferrosulfat zcrsttirt 

Mn2CI6+2FeSO 4 = 2MnSO~+F%C16. c) 

Der ~lbersehuss des zu~esetzten Ferrosalzes wird durch 
Kaliumpermang'anat zurtiektitrirt. 

Zur Ausftihrung des Versuchcs verwendet man eine nahezu 
1/t 0 normale Permang'anatlOsung, die man auf deeinormale Oxal- 
s~ture stellt, und eine gleich starke L~sung yon Ammoniumferro- 
salfat, bereehnet die verbrauehten Mengen Ferrosalz und Per- 
manganat, indem man sic als 1/i o normale Li~sungen ausdrtickt, 
and findet naeh Abzug der Cubikeentimeter Ferrosalz yon den 
Cubikeentimetern Parmanganat die zur Oxydation verbrauehte 
Meng'e Permangauat. Aus derselben l~sst sich die Quantit~it 
Tellurdioxyd bereehnen, als ob die Reaction naeh dam Schema a) 
verlaufen wtirde. Da jedes CIlbikeentimeter 1/10 normales Per- 
manganat 0"0008 g disponirbaren Sauerstoff enth~lt, so wird 
dadureh 000798  g---1/2oooo Mol. Gew.: TeO~ angezeigt. Die 
LSsung enthielt stets etwas Sehwefels~iure, um das Nieder- 
fallen yon tellnriger Siiure beim Verdtinnen mit Wasser zu ver- 
hindern. 
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KKn04  FeS04  KMn0~ Te02  Te0~ Te02  
zugesetz t  zurfick verbr.2 HCI H20 verw. gee  in 

c m  ~ c m  s c r u z  e m  3 e m  z 9 g Proc. 

93 '45  8 ' 04  15"41 1 10 0"1020 0"1230 120"6 
22"55 8"77 ]3"78 1 100 . 0"1100 107"8 
20"65 7"05 1 3 - 6 1  1 150 , 0"1086 106"5 
21"31 8"0~ 13"27 1 150 , 0"1059 103"8 
21"21 8"0~ 1 3 1 7  I 150 , 0"1051 103"0 
20"45 7"04 13"41 1 200 0"1071 105"0 
20 '11  8"41 11"70 3 50 0 '0828  0"0934 112"8 
21 '23  10-28 10"95 3 100 , 0-0874 105"5 
20"16 9"35 10 '81  3 150 ,, 0"0863 104"2 
20-23 9"35 10-88 3 200 ,, 0"0868 10 t -9  
2 0 ' 2 l  9"35 10"86 3 250 , 0 '0867 104"7 

Aus dieser Versuehsreihe sieht man, dass der Verbraueh an 
Permanganat im Vergleich mit der tbeoretischen Nenge stets zu 
hoch ausfi~llt, und zwar desto hSher, je grSsser die Menge an- 
wesender Salzs~ture, oder im All~emeinen, je coneentrirter die 
LSsung.. Bei Anwesenheit yon viel Wasser verbraucht man aber 
ein wenig mehr Permanganat, um die der Endreaetion ent- 
sprechende F~rbung hervorzubringen. 

Durch Zusatz yon Ferrosu]fat vor der Titration wird die 
Bildung yon Manganehlorid verhindert, aber die Chlorentwicklung 
wird nicht beseitigt (Versueh 12, 13), so dass alas Resultat eben- 
falls zu hoch ausfallt. Auch die Titration bei Gegenwart yon 
)/[angansulfat, welche yon K e s s l e r  und yon Z i m m e r m a n n  
mit grossem Erfolge bei der Bestimmung yon Eisen in salzsaurer 
LSsung verwendet wurde, fiihrt% obwoh] das Resultat besser 
war, doch nicht zum Ziele~ da die Endreaction nur ffanz vortiber- 
gehend auftritt (Versuch 14). Ieh bemerke noeh, dass die Resul 
tate hSher oder niedriger ausfallen, je naehdem man das Per- 
manganat raseher oder langsamer zusetzt. 

KMn04 FeS04 KMn04 Te0.2 Te0o  Te02  
zugef, zugef, verbr.  HCI It20 verw. g e l  ~ in 

e m  3 e r a  s e m s  c m  s c m  3 g g PYoo. 

(12) 29 '85  16"08 13"77 1 100 0" 1020 0" 1100 107 '8  
(18) 29 '85  16"08 13"77 1 100 ,, 0"1100 107"8 

(14) 21.21 805 13.17 ~t 100 ~ 0.1051 103.0 
(15~InS0~)  " 

1 Die e ingeklammerten fetten Zahlen bedeu ten  die Nummern der 
Versuehe.  

2 Zur Oxydation. 

Chemie-Hef t  Nr. 1 u 2. 3 
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V e r s a e h e  in s c h w e f e l s a u r e r  LOsung. 

Die Reaction zwisehen Kaliumpermanganat and einer 
schwefalsauren Lbsung yon Tellurdioxyd entsprieht n i e h t  dem 
Schema: 

2KMnO,~+ 3H2SQ+5Te0  ~ = K2S04+ 2MnSQ+3H~0 +5Te03,  el) 

sondern dem Schema: 

2KMn04 + 4H2S04 + 4Te0z ~ K~ SO~ + Mn2(S04) a + 4HzO + 4TeO a , e) 

da das in erster Phase der Reaction gebildete schwafelsaure 
Manganoxyd die tellurige Siiure nieht zu oxydiren vermag. 

Das Verhalten yon Tellurdioxyd zur Schwefels~ture ver- 
sehiedener Concentration ist von mir etwas eingehender unter- 
sucht worden, doeh will ich dariiber augenblicklich nut soviel 
mittheilen, als fiir den vorliegenden Zweek nSthig' erseheint. 

Feingepulvsrtes Tellurdioxyd 10st sigh in vardtinnter 
Schwefelsi~ure nur sehwer und selbst beim Koehen langsam 
auf, wobei ein Uberschuss derselben in die oktagdrisehe (tetra- 
gonale) Modification tibergeht. Eine 20procentige S~iure ltist 
etwa 0-7% ~ sine 30proeentige 0"85~ eine 50proeentige aber 
4 -4% ihres Gewiehtes an Tellurdioxyd, wobei abet alle LSsungen 
stark ,,tibersitttigt" zu erhalten sind, indem naeh einiger Zeit die 
geltiste Substanz sieh zum grossen Theile ausseheidet, und zwar 
aus dan verdUnnten Ltisungen als Krystalle des Dioxyds, aus 
den eoneentrirten als basisehes Sulfat TeO~.2S03 in praeht- 
vollen Krystallen. Urn also eine stabile Ltisung *'on Tellurdioxyd 
zu erhalten~ muss man ungefi~hr das Dreissigs an halb- 
verdtinnter Siiure zur Ltisung eines Theiles Dioxyd anwenden. 

Da die Ltisung" nur langsam erfolg't, so m~ss man das fain- 
gepulverte Dioxyd mit der S~ture unter allm~tliger Temperatnr- 
steigerung sehiitteln~ damit nieht die selir schwer liJsliehen 
Krystallkrusten der tetragonalen Modification entstehen. 

Versetzt man eine solche L(isung mit Kaliumpermanganat, 
so bringen sehon die ersten Tropfen eine Braunfiirbung. hervor 
lind diese yon Mang'anisulfat herri]hrende Farbe wird immer 
dunkler~ his die dutch Zusatz yon tibersehtissigem unveriinderten 
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Permanganat auftretende rothbraune F~rbung tier FlUssigkeit 
das Ende der Reaction anzeigt. 

Verl~uft die Reaction in der That nach dem Schema e ) ,  so 
muss sieh die verbrauchte Menge Permanganat zu der aus dem 
Schema e l )  berechneten wie 5 : 4 verhalten, da ein und dieselbe 
Mcnge Permanganat im FMle e) 4 Molekttl% im Falle d )  aber 
5 Molekille TeO 2 oxydirt. Dies bcst~tigte aueh d er folgendeVersueh: 
0 '1508 9 Te02 erfordern nach el)  18"9 c m  ~ Permanganat, 

5 
nach e) abet 1 8 ' 9 X ~ - - 2 3 " 6  c m q  Bet tier Titration trat die 

rothe Farbe des tiberschttssig'en Permanganats - -  aueh an dem 
charakteristisehen Absorptionsspectrum erkennbar - -  nach Zu- 
satz yon 24 c m  ~ dcutlieh auf. Eine Reihe ganz analoger Versuehe 
lieferte dasselbe Resultat, so dass die Reaction in tier That dcm 
Schema e) entspricht. 

Z u r i l e k t i t r i r e n  mit F e r r o s u l f a t .  

Bet der oben beschriebencn Titration l~tsst sigh Gin der 
Fliissigkeit entstrSmende~" merklieher Ozongeruch wahrnehmen 
und die anfang's Mare, rothbraune Fltissigkeit trtibt sieh nach 
einigen Ninuten yon ausgeschiedenem Manganoxydhydrat. Diese 
TrUbung tritt desto sp~tter ein, je mehr freie Sehwefels~ure die 
LSsung enth~tlt. Urn nun die hSheren Manganverbindungen zu 
zerstSrcn, wurcte eine mit Sehwefelsiiure anges~iuerte ~/~o normale 
LSsung yon A m m o n i u m f e r r o s u l f a t  so lange hinzug'efi~g't, bis 
die Flt~ssigkeit farblos und klar gGworden, wonaeh der lJber- 
schuss des Ferrosalzes dureh Permanganat oxydirt wurde. Nach 
Abzug' der auf das Ferrosalz entfallenden Menge Permanganat- 
15sung (Col. Ill) yon dem ganzen zugesetzten Volum derselben 
(Col. II) ergibt sigh die zur 0xydation van Tellurdioxyd ver- 
branchte Menge Permanganat (Col. IV). 

(15) 
(1,~) 
07) 
(18) 

KMn0r FeS0~ KMn04 Te09 Te02 
zugef, zur~ck verbr,  verw. gef. in 

cmS cm 3 cm s g g Proc. 

97"11 9"10  18'01 0"1418 0"1437 101'4 
96"06 8 " 0 4  18"02 ,, 0"1437 101"4 
25"96 8 " 0 4  17"92 , 0"1430 100"9 
25'96 8"04  17"92 ,, 0"1430 100"9 

3* 
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KMn0, FeS0~ KMn0~ Te02 TeO,, 
zugeg znriick verbr, verw, get'. in 

c m  s c m  a cm.~ y ~ Proc. 

(19) 20" 94 7" 93 13" 01 0' 10"20 0' 1038 101" 8 
(20) 21" 74 8' 92 12" 82 ,, 0" 1023 100"3 
(21) 32.67 19"83 12.84 , O. 1025 100.5 
(22) 19.96 8.20 11.76 0.0940 0.0940 100.0 
(23) 19"15 7-18 11.97 ,, 0-0955 101"6 
(24) 19"12 7 "18 11'94 ,, 0"0953 101"4 
(2,~) 19"85 7"18 11"87 , 0'0947 100"8 
(26) 19"03 7"18 11"85 ,, 0"0946 100"6 

Im Mittel.. 101'0 

Man finder demnaeh im Nittel tlm ein Proeent mehr Teilur- 

dioxyd als die zum Vel'suche angewandte Menge betr~gt, wobei 

ein Proeent des aetiven Sanerstoffes des Permanganats als freier 

ozonhaltiger Sauerstoff entweieht. Die Versuehsfehler sind selbst- 

verstgndlieh desto grtisse 5 je kleiner die angewandte Substanz- 

menge. 

Z n r t i e k t i t r i r e n  mi t  0 x a l s g u r e .  

Viel elegantcr gestaltet sich das eben beschriebene Ver- 

fahren, wenn man das gebildete Manganoxydsalz  dureh Zusatz 

yon decinormaler Oxalsgure zersttirt. Erstens kann man diese 

Sgm'e - -  und zwar ein und dieselbe L~isung - -  lange Z e i t  

sowohl zum Zurtiektitriren als auch zur Titrestellung des Per- 

manganats i verwenden, und zweitens erhRlt man naeh Zerstiirung 

des Manganoxydsalzes eine absolut f~rblose L~isung, so dass 

das Ende der Reaction viel deuflieher auftritt als bei der An- 

wendung yon Perrosulfat; aueh ist drittens die 0xals~ture wegen 

ihrer Stabilit~t dem leicht oxydirbaren Perrosulfat vorzuziehen. 

Bei der Ausftihrung des Verfahrens fi~gt man zn der sehwefel- 

sanren L~isung des Telluroxyds das l/ lo-Permanganat bis zum 

deutliehen Verwalten, was in tier braunen L~sung naeh kurzer 

[Jbnng leieht zn erkennen ist, und Ngt  dann sog'leieh aus einer 

1 Ich l(iste zu meinenVersuehen 16 g KNn0 a (5 • 3" 2 g) in 5 l Wasser, 
liess die Liisung" einige Zeit zur Ausseheidung yon Manganoxyden stehen 
and erhielt eine L6sung, wovon 19"8 em a 20 e m  3 1/1 o norm't!er Oxalsgure 
oxydirten. Dieses Verhiiltniss blieb monatelang eonst~mt, falls n~tr beide 
lAisungen im Finsteren aufgehobell warden. 
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zweiten BUrette l/lo-Oxals~ure hinzu in einer Quantit~t, die etwas 

mehr als ein Drittel und wenige r als die HNfte des zugesetzten 
Permanganatvolums betr~igt. Es tritt entweder sofort oder naeh 

kurzem Erwgrmen vSllig'e Entf~rbung" der LSsung ein. 3Ian 
erw~trmt his etwa 60~ titrirt bis zur sehwachen Rothflirbnng mit 

Permanganat  und, nachdem man das Permangauat  auf 1/1 o Normal- 
li~sung' umgereehnet  hat, erh~lt man n~eh Abzug der Oxals~ture- 

menge die zur Oxydation des Tellurdioxyds n0thige Menge Per- 

manganat.  Dutch l~{ultiplieation der Zahl der verbrauehten Cubik- 
centimeter KMu 0~ mit 0"00798 (log = 7"90200) erhiflt man das 
Gewieht des Tellurdioxyds (Col. VI). 

Es ist noeh zu bemerken, dass die 0xalsiiure beim Erw~trmen 

mit Tellurs~iure auf 60 ~ nieht oxydirt wird unter etwaiger Re- 
duction der letzteren, wie man mit Rtieksieht auf die [-Iyperoxyd- 

natur der Tellurs~ture vielleieht erwarten ki~nnte. Speeielle Ver- 
suehe haben gezeig't, dass aueh naeh fiinf Minuten langem Koehen 
des Gemisehes beider S~iuren keine tellurige Stture gebildet wird. 

Die folgende gersuehsreihe zeigt das Verhalten sehwefel- 
saurer LSsungen yon Tellurdioxyd (Col. u  zum Permang'anat 

unter Zurtiektitriren mit 0xalsiim'e. 

K]~in 04 c~ KNn0r Te02 Te02 
zuges zurtick verbr, verw. gel in 

eros era8 era3 g g Proc. 

(97) 33"5 15"0 18"5 0"1463 0"1476 100"9 
(98) 33" 5 15' 0 18" 5 0" 1463 0" 1476 100" 9 
(~9) 26" 6 11" 9 14" 7 0" 1166 0' 1173 100" 6 
(80) 24"7 9"95 14"75 ,, 0"1177 100"9 
(81) 26' 25 11'55 14"7 ,: 0"1173 100"6 
(89) 29"07 10'0 19"07 01508 0"1522 100"9 
(88) 25"45 6'3 19"15 ,, 0"1528 101.3 
(Sir) 95.3 6"3 19.0 ,, 0"1516 100-5 
(35) 20" 83 8" 0 12" 83 O' 1020 O" 1024 100"4 
(86) 20" 93 8' 0 12 93 , 0" 1032 101.2 
(87) 20" 97 8" 0 12" 97 , 0" 1035 101.5 
(88) 21"43 8"5 ]2-93 ,, 0"1032 101"2 
(89) 21"43 8"5 19"93 0"1039 101.2 
(40) 17"89 6"0 11-89 0.0"940 0.0949 100.9 
(41) 47.68 16.0 31.68 0.2501 0"2528 10i-1 
(~2) 42" 25 15.0 27-25 0"9163 0. 2175 100.5 
(48) 42"67 15"0 27.67 0.2191 0"2208 100"S 

Nin. 
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KMn 0r 0 KMn 0r Te 0., Te 0., 
zugef zuriiek verbr, verw. gee in 

c m  a c m  a c m  a g g Proc. 

(t4) ~9"74 10" 87 18" 87 0"1487 0"1506 101"3 

(45) 27'83 8" 89 18" 9r , 0'  1511 101"6 

(46) ~9"83 10"87 18"96 , 0 ' 1 5 1 3  101" 7 

(t7) 74"28 ~3"21 51"07 0"4033 0'4075 I01"0 

(4:8) 46" 93 15"0 31"23 0'2460 0"2500 101"3 

(49) 6(i)'51 -93"0 37"51 0"2956 0'.)993 101"3 

(50) ~2(1 �9 44: 7"0 13"44 0"t053 0"1073 101'8 

(51) ~0'40 7"0 13"40 , 0"1069 101 "5 

(52) -99"45 16"0 13"45 ,, 0"1073 101"8 5fax. 

(53) 26"39 13"0 13"39 ,, 0"1069 101"4 

(54) 37"73 14='0 .93"73 0.1880 0.1894 100"_7 
lm ~[ittel.. 101 �9 1 

Aus der angeftihrten Versuchsreihe ergibt sich zuni~chst~ 

dass die Menge l/i o normales Pe rmangana t ,  welehe tetlurige 
S~ture zu Tellurs~iure in schwefelsaurer LSsung 

qf oxydirt,  im Mittel 101"1 betr~igt start der theo- 
,' retischen - - -100  gesetzten Menge. Dieser Mehr- 

/ ~  verbraueh an Permangana t  erklgrt sich dm'eh 

die bereits erw~hnte Entwiekelung yon freiem 

�9 Sauerstoff, welche an dem starken,  beim Ein- 

fliessen yon Permanganat  auftretenden 0zongerueh 

wahrgenommen werden konnte. Dass der Sauer- 

a,  stoff in der That  in Gasform entwiekelt  wird, 

konnte dutch den folgenden Versueh eonstatirt 

werden. 
Die etwa 100 c m "  fassende weite Glasr(ihre a 

ist. oben mit einem Glashahn b und einem Triehter-  

ansatz c versehen. An den nnteren verengten 

Theil  d wird als Fortsetzung eine Capillarl'bhre ee  
angefUgt. Dieselbe tr~igt an ihrem oberen Ende 

g eine sehr dUnnwandige weite Gummirbhre f. Die 

e Capillarrbhre und die GummirShre werden zuntichst 
Fig. 1. ganz mit Wasser  geftillt, dann wird f dureh Liga- 

turen oder Quetsehh~thne g und h versehlossen und jetzt  wird in 

die weite GlasrShre a zunSchst die sebwefelsaure TellurlSsung 
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you caus eingegossen und naehher tiber dieselbe etwas schwefel- 
saures Wasser. Die letztere LSsung wird dann mit dem hin- 
reiehenden Velum PermanganatlSsung vorsichtig Ubersehiehtet 
und damit ganz aufgeftillt, bis etwas davon in den Triehter C 
reicht. Nun wird der Hahn b gesehlossen, die Ligatur bet h 
gelSst nnd die tellurige LSsung mit der PermanganatlSsung" dutch 
Neigen des Apparates vermiseht. Es tritt sofort Contraction der 
Fliissigkeit ein, abet das in f enthMtene Wasser dringt in den 
entstehenden le.eren Ranm ein. Ohne die genannte Vorriehtung 
wtirde durch die Verschltisse des Apparates Luft van aussen 
eindringen, um das Vacuum zu erft~llen. Naeh dem Vermisehen 
beider Fltissigkeiten werden in der Flilssigkeit zahlreiehe Gas- 
blasen entwickelt und das Gas sammelt sieh naeh und nach 
unterhalb des Hahnes b an, wobei ein Theil der in der RShre a 
enthaltenen Flt~ssigkeit dutch die Capillare nach b zurUekgedr~ngt 
wird, so dass das weite Gummirohr zu Anfang und Ende des 
Versuches die Rolle eines Reservoirs spielt. Dureh Verdr~ngen 
des Gases in ein in c tiber Wasser befindliches kleines Eudio- 
meter l~isst sieh leicht eonstatiren, dass es der Hauptsache naeh 
aus Sauerstoff besteht (etwas Stickstoff kann aus der in den 
Fltissigkeiten gel~sten Luft herrtihren). 

Die Menge des Gases ist im ~Ibrigen nut gering, indem bet 
der Oxydation yon 1"596 9 Te02 (1/~oo Mol. Gew.) 00016  9 
Sauerstoff oder 1' 119 c m  ~ entwiekclt werden. Quantitative Ver- 
suche ergaben jedoeh aus sofort anzuftihrenden Grt~nden ein 
etwas gr~sseres Gasvolum. 

Die Ursaehe dieser Sauerstoff- und 0zonentwieklun ff ist 
nicht leieht sieherzustellen. Man kSnnte annehmen, dass ein 
Theil der nascirenden Sauerstoffatome des Permanganats sich 
zu Molektilen vereinigt, bevor er die tellurige S~ure oxydiren 
kann. Auch k~nnte man annehmen, dass dieser fi'eie Sauerstoff 
yon der Zersetzung des bet der Reduction des Permanganats 
gebildeten sehr unbestiindigen sehwefelsauren Manganoxyds her- 
rtihrt. Um wenigstens einiges Licht aufjenen Vorgang zu werfen, 
wurden die Bedingungeu der nun anzuft~hrenden Versuehe in 

"~ ~ O '  der Weise variirt, dass diese Sauerstoffentwlekelun~,~ im Mittel 
1 �9 1 Procent b'etragend, etwas grSsser wnrde. 
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KMnO 4 0 KMnO~ Te02 Te02  
zugef, zuriick verbr, verw. gee  in 

C m  3 e m  3 e m  3 ,q .q ~'roc. 

(~5) 30"61 10 20"61 0"1627 0"1645 101"1 
(~6) 31' 89 10" 92 20"97 , 0" 1673 102" 9 
(~7) 40"0 19 2 1  00 ,, 0" 1676 103 "0 
(58) 36" 95 12 2~ '95  0"18~5 0 '1991 1 0 7 9  
(~9) 36"56 12 24"56 ,, 0"1960 106"2 
(60) 47'  17 93 24~" 17 ~ 0" 1939 104=" 5 
(61) 36" 4=0 13 23" 40 ,; 0 '  1867 101" 2 

Der Versuch (55) winde in der normalen Weise ausgefiihrt 
und ergab ein norma]es Resultat. Im Versuch (56) wurde das 
Permanganat zu der stark erw~irmten Tellurl~sung geftigt, im 
Versuch (57) wurde das ganze Volum Permanganat auf einmal 
mit der Tellm'lSsung gemischt, in den Yersuchen (58)~ (59) und 
(60) liess man die oxydirte TellurlSsung mit dem zugefiigten 
Permanganat je drei 8tunden im Finsteren stehen, bevor mit 
0xals~ure zurticktitrirt wurde, im Versuch ($1) wurde die Titra- 
tion in der Siedebitze ausgeftg~rt. 

Aus denVersuchen ergibt sich, dass die S~uerstoffentwicke- 
lung mit der Bfldung des unbest~ndigen, unter 8auerstoffaus- 
scheidung zersetzbaren ]~tang~misnlfats zusammenh~ngt, insofern 
sie dadurch vergrSssert wird. Die Titration bei erhShter Tempe- 
ratur ergibt jedoch bald ein hSheres l~esultat (56), bald dasselbe 
wie bei niederer Temperatur (61). In Bezug auf die weitere 
Erkl~trung der Entwiekelung' yon freiem Sauerstoff verweise ich 
auf den unten ermittelten Einfluss verschiedener Schwefelsitnre- 
mengen (vergl. u 64--79). 

K~innte man die Versuche unter solchen Bedingungen aus- 
ftihren, dass die Bildung des lVfanganoxydsalzes vermieden wird, 
so sollte man nach dem Obigen erwarten, dass die Entwickelung 
yon freiem Sauerstoff viel geringer werden wird, so dass sieh 
derVerbrauch an Permanganat der normalen, theoretisehen Menge 
ni~heru mUsste. Die Oxals~ure und das Ferrosulfat sind in tier 
That Substanzeu, welche die Manganoxydsalze zerslSren, und 
zwar selbst im 3{omente ihrer Entstehung. Besonders auffallend 
ist alas Verbalten der Oxals~iure, welche in der K~lte in Bertihrnng 
mit Permanganat (als 7~o-LSsungen) einige Zeit unveri~ndert 
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bleibt. Vermischt man jedoeh eine schwefelsaure Tellurdioxyd- 
15sunff mit 0xalsfiure und versetzt jetzt alas Gemisch tropfen- 
weise mit Permanffanat, so tritt vSllige Entf~rbung ein; und 
zwar umso raseher, je mehr freie Schwefels~ure die LSsung' 
enthiilt, und das Auftreten einer bleibenden Rothf~trbung zeigt 
an, dass beide Si~uren (d. h. die tellurig'e SEure und die Oxals~ure) 
vSllig" oxydirt sind. Dasselbe ist auch bei Geg'enwart yon Ferro- 
sulfat tier Fall. 

Dieser 0xydation der tellurigen S~iure bei Geg'enwart yon 
Oxals~ure oderFerrosulfat entsprechen die folgenden Gleichung'en: 

4TeO~+H~C~0,~+2KMnQ+3H2S Q --  4 T e 0 3 + K ~ S 0 4 §  
+ 2 Mn SO 4 + 2 CO~ +4H~O 

und 

D 

4TeO,:+2 F e S 0 4 +  2 KMnO4+4H~SO 4 - -  4 Te 0 2 +  
+K 2S04+ 2Mn SO 4+ F%(SO~)3+4H~O. 

g) 

FUhrt man die Versuehe praktisch aus, indem man die 
Telhrli~sung mit etwas mehr Oxals~ture oder Ammoniumferro- 
sulfat versetzt als nach dem Schema f )  nsthig (urn die End- 
reaction klarer zu gestalten), so wird zwar kein schwefelsaures 
Manganoxyd gebildet~ abet die Entwiekelung yon freiem Sauer- 
stoff wird merkwiirdigerweise dennoch nicht vermieden. Dies 
beweisen die Versuche (44), (45), (46) und (47), die bereits naeh 
dieser Methode ausgeftihrt wurden, sowie die iblgenden: 

KS[n 0~ () Klein 0 4 Te 0o Te 0 2 
zugef, zugef, verbr, verw. gel in 

c m  3 c~lt 3 (,m3 ff ff l:)roc. 

(62) 36" 65 16 20" 65 0" 1627 0" 1648 101' 3 
(63) 4r 21 23"47 0"1845 0"1873 101"5 

Ein gleiches Resultat ergab die im Versuch (21) uusgeftihrte 
TitralLion bei Geg'enwart yon Ferrosulfat. 

Da die Entwickelung yon freiem Sauerstoff auch bei Ab- 
wesenhcit yon schwefelsaurem Manganoxyd stattfindet, so war 
der Grund davon noch welter zu ermitteln. Es wurde in der 
That g'efunden~ dass diese Erscheinung" in gewissem Grade eine 
Function des Schwefels~uregehaltes tier LSsung vorstellt. 
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In den folgenden Versuchen wurde eine gewogene Menge 

Tellurdioxyd in der geringsten Quantitgt reiner Natronlauge 

gelSst und abgemessene  Volumina diesel' Ltisung mit waehsenden 

Quantit~tten 42procent iger  Schwefels~m'e versetzt,  wobei die 

zuerst ausgeschiedene tellurige S~ture nach Zusatz yon 1 c m  3 

bereits wieder in Lbsung ging. Im Folgenden sind nur die ver- 

brauchten Volumina ~/~o n. Pe rmangana t  angeftihr b wobei die 

nach dem Schema d )  berechnete Quantit~t ~ 100 gesetzt wird. 

Erste Versuehsreihe. Verwendet:  0" 1709 g TeO 2. 

K~In 04 
verbr, in 

cm z Proe. 

- -  ( 2 1 '  42) 100 
(64) 21' 59 100' 8 
(65) 21" 63 101"0 
(66) 21" 65 101" 1 
(67) 21" 63 101" 0 
(68) 21" 52 100"5 
(69) 21- 59 100" 8 
(70) 21- 59 100" 8 
(71) 21" 63 101" 0 
(72) 21" 78 101" 7 

Zweite Versuehsreihe. Verwendet  O" 1437 g 

KMn 0 4 
verbr, in 

cYtt 3 Proc. 

- -  (18.Ol) loo 
(73) 18 "21 101" 1 
(74) 18' 29 101" 6 
(75) 18.41 lO2.2 
(76) 19.06 105.8 
(77) 19.19 106.6 
(78) 2o.42 113-4 
(79) 21.13 122" 9 

H~S04 
1:1 
c m  3 

0"5 
1"0 
1"5 
2-0 
3"0 
5"0 
5"0 

10-0 
20"0 

TeO 2. 

H.zS04 
1:1  
e m  3 

10 
20 
3O 
5O 

100 
25 z 
50 

Im Allgemeinen ist die Sauerstoffentwickelung desto gr~isser~ 

je  grSsser die Menge anwesender  Schwefels~ure, doeh sind die 

Resulr bis auf  unvermeidliche Versuchsfehler gleieh, sobald 

1 Concentrirte Siiure. 
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die anwesende Schwefels~ure 10 c m  ~ nicht Ubersteigt. Man be- 
greift auch, dass bei der Verdtinnung mit Wasser der Verbrauch 
an Permanganat  nicht geringer wh'd, eine Tbatsache, die dm'eh 
viele hier nicht angefiibrte Experimente best~tlig't wurde. 

Als wahrscheinliche Ursache des Mehrrerbrauches an Per- 
manganat und der damit verbundenen Sauerstoffentwiekelung" 
ist der Schwefcls~turegehalt der TellurlSsung anzusehen. Die 
Reaction ist demnach eine Eigenthtimlichkeit der nascirenden 
Tellurs~ure und beruht wahrscheinlieh darin, dass ein Theft der 
aus dem Permanganat  nascirenden Sauerstoffatome sich zu zwei- 
und dreiatomigen Molektilen vercinigt. 

Was nun die praktisehe Seite des Verfahrens aubelangt~ so 
wird man bei der Titration sehwefelsaurer LiSsungen yon Tellur- 
dioxyd naeh Abzug der auf die zugefiigte Oxalsgure entfallcnden 
Menge Permanganat fUr jedes Cubikeentimeter ~/~o Normal- 
permanganat start der aus dem Schema d) bereehneten Menge 
yon 0"00798 g (log --  7"90200) nut 0"0078932 g (log = 7.89725) 
in Rechnung bringen, d.h. die Zahl verbrauehter Cubikeentimeter 
mit diesem eorrigirten Factor multiplieiren. Wendet man dieses 
Reehnungsverfahren auf dic obige Versuehsreihe (Versueh 27 
bis 54) an, so erh~tlt man, mit RUcksieht auf die unvcrmeidlichen 
Versuehsfehle B sehr befriedigende Resultat% denn selbst beim 
5fininaalversueh (35) bctrhgt tier absolute Fehler nut --0"0006 g 
und loeim Maximalversuch (52) + 0 " 0 0 0 8 g  TeO v Noeh besser 
ist dies aus der tblgenden Versuehsreihe ersiehtlieh: 

KMnO~ 0 KMn04 Te02 Te02 
zngef, zuriick verbr, verw. gef. Differenz 

c m  s c m  s c m  s g g in g 

(80) 30"59 10 20'59 0"16~7 0"1625 --0"0002 
(81) 30" 61 10 20" 6 t , 0-1627 0- 0000 
(82) 31' 57 11 20" 57 ,, 0" 1623 --0"0004 
(83) 34"34 11 23"34 0"1845 0"1842 --0"0003 
(8i) 33" 40 10 23" 40 , 0"1847  +0" 0002 
(85) 36'55 13"1  23-45 , 0"1851  +0"0006 
(86) 34" 37 11 23" 37 ,, 0" 1845 0" 0000 
(87) 36' 40 13 23" 40 ,, 0" 1847 +0" 0002 

Das Rechnen mit corrigirtem Factor gibt selbstversti~ndlich 
theoretisch dasselbe Resultat wie die Titrestellung des Perman- 
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g'anats auf gewogene Quantit~ten Tellurdioxyd; praktisch sind 
die Resultate genauer, da der Factor sieh auf eine aus einer 
15ngcren Reihe yon Versuchen ermittelte Mittelzah! bezieht. 

V e r s u e h e  in a l k a l i s e h e r  L~sung.  

Da tellurige S~ure bei Gegenwart yon frcier Schwefels~iure 
yon Katiumpermang'anat unter Sauerstoffentwickelung oxydirt 
wird, so hoffte ich bei der Ausftihrung derVersuche unter solchen 
Bedingung'en, bei denen das Freiwerden yon Saucrsttff vermieden 
wird, bessere Resultate zu erreichcn. Solehe Bedingungen sind 
in der That beim Arbeiten in alkalischer Lbsung vorhandcn, da 
dabei eine Entwickelung yon freiem Sauerstoff oder Ozon nicht 
zu beobachten ist. 

Versetzt man eint Aufl~sung' yon Tellurdioxyd in Natron- 
lauge (enthaltm~d Natriumtellurit) mit Kaliumperman~,anat, so 
tritt nach vortiberg'ehcnder GrUnf~irbung anfangs Braunf~rbung 
tier Lbsung tin und bald scheidet sieh Mangandioxydhydrat aus. 
Der Vorgang entsprieht dem allg, cmcinen Schema: 

2KMnO4+3TeO ~ = K~0+2Mn02+3TeOo  ,. h)  

In der Wirkliehkeit wird selbstverst~tndlieh tellursaures 
Alkali gebildet, mSgtichcr Wrist auch eine Verbindung yon 
Tellursiture mit Mangan. 

Dass der Vorgang in der That dem Schema h tntspricht~ 
beweist der folfftnde Versuch: 

(88) 0"18 9 TeO~. erfordern naeh dem Schema el) zur Oxy- 
dation ')2"56 cm ~ ~/~o-Permanganat. Da 2 Molektilc K~{nO~ laut 
Schema d)  5 Moleki~lc ~t'e 02, laut Schema h )  aber nut" 3 Molcktile 
TeO~ oxydiren, so mtissen sieh die zur 0xydation ein und der- 
stlben Menge Ttllurdioxyd nothwendigen Volumina d)  : h )  wit 
3 : 5 verhalten, es muss also beim Titriren der 0"18 g TcO~ in 

5 
alkalisther Lt~sung z~m~ Eintritt clef Endreaetion 22.56X=~ --  

= 37"6 cm ~ Permanganat verbraueht werden. Es trat auch in 
der That die Rothfi~rbung der FlUssigkeit zwischen 37"6 und 
38 cm 3 deutlieh auf. 

Bei dcr praktischcn Ausftihrun~ des Vcrfahrens wird die 
atkalisehe L(isung yon Tellurdioxyd mit Kaliumptrmanganat his 



Volumetrisehe Bestimmung des Tellurs. 45 

zum deutlichen Vorwalten Versetzt. Nun wird die LSsung mit 
tiberseht~ssiger verdt~nnter Schwefels~ure versetzt, dann mit 
~/to-Oxals~iure, welche beim Erw~trmen die hSheren Mangan- 
verbinclungen unter Entf~rbung redueirt und deren Volum etwa 
die H~tlfte des zugeftigten Permanganats betragen muss, und 
sehliesslich titrirt man die auf 60 ~ erw~rmte bSsung in gewShn- 
licher Weise bis zum Erscheinen eines geringen /Jberschusses 
von Permanganat. 

Einige orientirende Versuehe ergaben ein sehr befriedigeudes 
tlesu]ltat: 

(Sg) 
(90) 
(91.) 
(92) 

KMn 0 a 0 K~[n 0r Te 0~ Te 0~ 
zugef, zuriick verbr, verw. gel. 

cm s eros c m  ~ g .q 

42" 59 20 22' 59 0" 1800 0" 1803 

42" 58 20 22" 58 ;, O' 1802 
41"55 19 22'55 ,, 0"1800 

41' 55 19 22" 55 , 0" 1800 
42 ~ 56 20 22" 56 ,, O" 1800 

Um die beim Abmessen der ProbelSsung entstehenden Fehler 
zu vermeideu, wurden die in der %tgenden Versuehsrcihe ver- 
wendeten, etwas grSsseren Quantit~tten des bet 105 ~ getrockneten 
Tellurdioxyds Nr jeden Versueh besonders abgewog'en and in 
Natronlauge g'el~Sst. Die Titration in alkaliseher LSsm~g ging 
ohne Sauerstoffentwiekhmg yon statten, aber beim Zusatz yon 
Schwefels~ure trat ein zwar schwacher, abet deutlicher Ozon- 
geruch auf. Der dadureh bedingte Mehrverbraueh an disponir- 
barem Sauerstoff des Permanganats betr~tgt abet im Mittel nut 
0" 35 Proceut (Maximum 0"4, Minimum 0-2). Um diese geringe 
Meng'e ist also tier Factor des Permanganats zu verringern, wenn 
zur Einstellung des Permanganats 1/lo.Normaloxalsttnre verwendet 
wurde, oder, was dasselbe ist, die verbrauehtcn Cubikcenti- 
meter l/~o-Normalpermanganat sind mit dem eorrigirten Factor 
0" 007952 g (log = 7"90048) zu multiplieiren. 

In der felgenden Tabelle (Versnehe 94~102)  stud unter A 
die untcr Anwendung des theoretisehcn, dcm Schema d) ent- 
spreehenden Factors 0"00798 g erhaltenen etwas hSheren Zahlen, 
unter B die unter Anwendung des eorrigirten Factors erhaltencn 
ang eftihrt. Die tlesultate dicser Columne sind theoretiseh gleieh- 
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bedeutend damit, als ob der Titre des Permanganats direct auf 
Tellurdioxyd gestellt worden wiire. 

KMn0~ 0 KMn04 Te09 Te0. 2 Te02 DiffereJaz 
zugel: zur. verbr, verw. gef A in gef. B V und 

c m  s c m  s c m  s g g Proc. g VIII in g 

,(9t) 78'3S 35 4~'38 0"3370 0"3382 100"36 0'3370 0"0000 
(95) 68' 17 33 35" 17 0"2793 0"2806 100"47 0"2797 +0"0004 
(96) 131"90 60 71"90 0"5716 0"5738 100"39 0"5718 +0"000"2 
(97) 93"75 43 56"75 0"4515 0"4529 100"31 0"4513 --0"0002 
(,98) 179"04 78 101"04 0"8027 0"8063 100'45 0"8035 +0"0008 
(99) 61'6g 27 34:'86 0'2755 0"2767 100"4r 0"2758 +0"0003 

(100) 75"69 33 42"70 0"3400 0"3408 100"24 0"3396 --0"000~: 
(101) 114"52 50 6g'52 0"5132 0'5148 100"31 o'5137 +0"0005 
(102) 133"89 61 72"89 0"5806 0-5817 100"20 0'5796 +0'0010 

Im 5Iittel.. 100"35 

Die in der aehten Columne erh~ltenen Zahlen weiehen yon 
den thats~ichlieh verwendeten Qnantit~iten (ftinfte Cohlmne) nur 

unbedentend ab (im Minimum um ___~ 0" 0000 g~ im Maximum um 
4-0'0008 und - -0 ' 0010) ,  so dass die Titration des Tellurdioxyds 
in alkaliseher LOsung nieht weniger genau ist als die Bestimmung 
des Eisenoxyduls mittelst Kaliumpermanganat.  

Was ~un die praktisehe Seite des Verfahrens anbelangt~ so 
bemerke ieh noeh Polgendes:  

Soll das Tellurdioxyd in salzsaure" L~sung bestimmt werden~ 
so kann man entweder die ill erster Abhandlung besehriebene 
Zinnehlorih'methode in Anwendung' bringen, oder aber~ da eine 
sMzsaure L~isung mit Permanganat  nicht fitrirt werden kann, das 
folgende Verfahren. Nan dampft die salzsaure L(isung mit etwas 
Sehwefe]siture auf dem Wasserbade ab und erhitzt die stark 
eoneentrirte Ltisung noeh einige Zeit auf dem Sandbade~ um die 
letzte Spur Salzs~ture zu veJjag'en. Ein irgend merklieher Verlust 
an Tellurtetraehlorid dutch Verfliiehtigung desselben ist nieht 
zu beftirebten. Die verdtinnte LSsung wird dann mit reinem 
Natronh)'drat tibers~ttigt und in der besehriebenen Weise mit 

Kaliumpermanganat titrirt. 
4103) 0 " 1 7 6 5 g  TeO 2 wurden in 5 c m  ~ starker Salzsaure 

gelSst, mit 0" 5 cm ~ eoneentrirter Sehwefels~ure , 'ersetzt und ein- 
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gedampft, dann mit Natronhydrat t~bers~ttigt und mit Per- 
manganat titrirr. Zur Oxydation wurden verbraueht 2 2 " 2 3  cm ~ 

l/lo-Permanganat , entsprechend 0 ~ 1768 9 T e O ~ ,  statt tier ver- 
wendeten 0" 1765 g TeO~. Dies beweist die Anwendbarkeit des 
Verfahrens. 

Es folgen noeh Analysen einig'er Tellurpl'~parate. 
(104) Der Analyse wurde unterworfen das beim AuflSsen 

yon Tellur in KSnigswasser und wiederholtes Eindampfen mit 
Salpeters~ure erhaltene Product, welches yon Wil ls  1 Nr Tellur- 
si~urehydrat gehalten wurde. Es enth~ilt tellurige S~tur% Teltur- 
s~ur% Salpeters~ure und Wasser; augenblieklieh sollte aber nur 
tier Totalg'ehalt an Tellurdioxyd ermittelt werden, und zwar zum 
Verg'leieh sowohl a)  gewiehtsanalytiseh~wie aueh b) volumetriseh. 

a) 0" 867 9 des bei 105 ~ getroekneten Produetes lieferten beim 
Erhitzen zur sehwaehen Rothgluth 0" 745 g Tellurdioxyd. 

b)  O" 3455 g wurden in HC1 gelSst und mit H2SO ~ eingedampft. 
]Die saure w~tsserige LSsung erforderte 37" 57 cm ~ ~/jo-Per- 
:manganat ~ 0' 29655 9 Te 0~. 

a) gewiehts~nalytisch b) volumetriseh 

Gehalt an TeO~ in Proeenten . . . . .  85" 93 85" 83 

(105) Analyse des basisehen Tellursulfats. 0"243 g in 
sehwefelsaurer LSsung erforderten 24"67en~ ~ ~/lo-Permanganat~ 
0.1947 g TeO 2. 

TeO:z in Proeenten: Gefunden 80"13; bereehnet 79 '95 ft~r 
T%0~. SO 3. 

(106) Analyse des Tellurtetrabromids. 2" 62499 des reinen~ 
zur Atomgewiehtsbestimmung dieucnden Tetrabromids wurden 
mit t~berscht~ssiger Schwefels~ture auf dem Wasserbade erhitz L 
aber es findet sowoh] in eoneentrirter~ als in verdt~nnter LSsung 
anch uaeh einwSehentlicher Einwirkung nut geringe Zersetzung 
statt. Um das Brom zu entfernen, erhitzte man die Lbsung vor- 
siehtig mit t~bersehtissiger Salpeters~iure und entfernte letztere 
dureh Eindampfen bis zum beg~nnenden Auftreten yon Schwefel- 
s~tured~tmpfen. Yon der auf 150 cm ~ verdtinnten LSsung erforderten 

1 Chem. Soc. Journ. 1879, 70~=. 
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2 0 c m  ~, entspreehend 0"3499g TcBr,~, im Mittel 15"8cm ~ 
~/lo-Permanganat, entspreehend 0"0997g Te (Factor des Per= 
manganats: 1 c m  ~ - -  0" 0063106 9 [log ~ 7" 80007]). 

Te in Proeenten" Gefunden 28"50; bereehnet 28 "52 (f~r TeBr~). 

Ieh wag'e zu  behaupten~ dass die Bestimmung" des Tellurs 
mit Permanganat alle bisherigen Bestimmungsmethoden desselben 
an Genauigkeit Ubertrifft, wobei die Resuttate in viel k~irzerer 
Zeit erhalten werden. 

Ieh hoffe tiber die volumetrisehe Bestimmun~ der Tellurs~ure 
mit der Zeit referiren zu k~nnen. 


