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Elektrolytisehe Bestimmung der Halogene 
(II. Mittheilung) 

von 

G. Vortmann.  

Aus d e m k .  k. Universifiits-Laboratorium des Hofrathes Prof. Ad. L : e b e n  

in Wlen. 

(Vorgelegt  in der Si tzung am i1. Juli  1895.) 

Vor ungefS.hr einem Jahre 1 beschrieb ich ein Verfahren 
zur elektrolytischen Best immung der Halogene und ffihrte als 
Beleg vorl~tufig einige bei der Best immung des Jods erhaltene 
Analysenzahlen an. NachtrS.glich stellte sich eine Schwierigkeit  

ein, welche darin bestand, dass h~iufig das Jodsilber an der als 
Anode verwandten Silberscheibe nicht genfigend haften wollte, 
w'odurch die Flfissigkeit sich wolkig trtibte, besonders  dann, 
wenn zur FS.11ung der letzten Milligramme Jod e:ne neue 
Elektrode eingesetzt  wurde. Es gelang mir jedoch nach zahl- 
reichen Versuchen diesen l~belstand zu beseitigen und das 
Verfahren soweit  zu vervollkommnen, dass eine Best immung 
yon Jod in Jodiden mit rol ler  Sicherheit  ausgeffihrt werden 
kann. Ferner  ging mein Bestreben dahin, die F/i.llung auch bei 
Abwesenhei t  yon weinsaurem Salz, ohne dass Trfibung der 
Flfissigkeit eintritt, auszuffihren. 

Zur Aufnahme des Jods bentitze ich gegenw/irtig aus- 
schliesslich uhrglasf6rmige Scheiben aus reinem Silber yon 
6 cm Durchmesser ;  dieselben haben im Mittelpunkt ein kleines 
Loch yon 1 " 5 - - 2  mm Durchmesser ,  durch welches das Ende 
eines starken Platindrahtes gesteckt  und mittelst zweier 
Schraubenmut tern  befestigt wird. Diese Silberetektrode wird 

x Monatshefte for Chemie, XV, 280. 
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vor dem Versuch blank geputzt ,  dann ausgeglfiht  und zwischen 

zwei Uhrghisern  1 im Exs icca tor  erkalten gelassen und dann 
gewogen.  An einer solchen gew61bten Anode k6nnen die Gas-  

bl/ischen leicht nach oben entweichen,  ohne dass  Thei lchen 

des Halogensi lbers  vom Rande der Elektrode losgel6st  werden.  
Als Kathode diente mir theils eine Plat inscheibe von circa 

5 cm Durchmesser ,  die an einem circa 12 c m  langen Plat indraht  

befestigt  war,  theils eine ebensolche Elektrode aus Kupfer. 

Frfiher pflegte ich die Kathode  stets unter  die Anode zu 

stellen, da aber  durch die yon ersterer aufs te igenden Gas- 
blttschen stets  Thei lchen des Niederschlages  abgelOst wurden,  

brachte  ich die Anode unter  der Kathode an. Die als Kathode 

benfitzte Scheibe muss  daher  mit einem Ausschni t t  versehen  
sein, da der Plat indraht  der Anode im Mittelpunkte derselben 

befestigt  ist. Im Falle die Kathode  unter  die Anode gestellt wird, 
ist es gut, deren Lei tungsdraht  sowei t  dieser in der Flfissigkeit  

eintaucht,  mittelst  eines engen Kau t schuksch lauches  oder noch 

besser  durch E inschmelzen  in ein Glasrohr  zu isoliren, da am 
Drahte  eine gr6ssere  Stromdichte herrscht  und daher  st/irkere 

Gasen twick lung  stattfindet, als an der Scheibe und in Folge 

der letzteren geringe Mengen des Halogensi lbers  losgel6st  
werden kOnnten. In einigen Fiillen, z. B. bei Bes t immung  des 

Jods  in unl6slichen Jodmetal len,  kann als Kathode auch eine 
Plat inschale Verwendung  finden. 

Eine W/ igung  der Kathode vor und nach der Elektrolyse  
ist nicht nothwendig.  

Die Elekt ro lyse  kann in jedem beliebigen Glas- oder  
Porzellangef/isse vo rgenommen  werden.  Ich benfitze mit Vor- 

liebe Krystal l is irschalen mit Ausguss  yon 100 - -150  c m  "~ Inhalt  
oder auch eben so grosse  halbkugelf6rmige Glasschalen.  S o l l  

die Elektrolyse  in der W~irme vo rgenommen  werden,  so stelle 
ich das Gef~iss auf  einen kleinen Dreifuss mit Asbestplat te  und 

erhitze mit einem mikrochemischen  Brenner. 

W a s  die zur  Bes t immung  des Jods  erforderliche elektro- 
motor ische Kraft anbetrifft, so genfigt  hiezu eine solche yon 
1 Volt. Besser  geht  aber die Best immung,  wenn  man eine 

Monatshefte ffir Chemie, XIV. 539. 



676 G. Vortmann, 

Spannung  yon I "9 - -2  Volt anwendet,  also etwa den Strom, wJe 

ihn eine Accumulatorzelle liefert. Eine h6here Spannung anzu- 

wenden, ist fiberfltissig und insoferne schtidlich, als auch bei 

genfigender Reduction der Stromsttirke das Jodsilber sich leicht 

v o n d e r  Anode abI6st. Bei FS.1Iungen aus warmer  L6sung  geht 

man sicherer, wenn man nut  mit 1"2---I "3 Volt Spannung 

arbeitet. Um bei Anwendung  eines Accumulators  eine solche 

Spannung  zu erzielen, schalte ich in den Stromkreis ein kleines 

galvanisches Element so ein, dass dessen Polarisationsstrom 

dem Accumulators t rome entgegenwirkt und so dessen Span- 

hung reducirt. Ein derartiges Element besteht aus einer Kupfer- 

und einer Kohleplatte yon 5c11.~ Breite find 10cut  LS.nge, 

welche in eine weinstiure-alkalische Kupferl6sung (concentrirte 

F e h l i n g ' s c h e  LOsung) eintauchen. 1 Die Bindung des Jods 

durch die Silberanode geht, wle ich schon in meiner ersten 

Mittheilung er\v/ihnte, am besten in alkalischer L6sung vor 

sich. Um einer Trt ibung der Fltissigkeit durch suspendirtes 

Jodsilber vorzubeugen,  erwies sich ein Zusatz yon weinsaurem 

Alkali nothwendig.  Ich babe inzwischen g'efunden, dass der 

Zusatz des letzteren unterbleiben kann, wenn die Jodmenge 

keine zu geringe ist und wenn man keinen zu grossen IJber- 

schuss an Alkal ihydroxyd anwendet.  Am vortheilhaftesten er- 

wies sich ein Zusatz yon 6 cm ~ einer zehnprocentigen Natron- 

lauge ftir 100 cm '* Fltissigkeit. Sind nut geringe Jodmengen zu 

bestimmen (etwa unter 0 ' 0 2 g ) ,  so ist der Zusatz yon wein- 

saurem Alkali (Seignettesalz) unbedingt  nothwendig, damit die 

Fltissigkeit klar bleibt und das Jodsilber gut haftet. 

Anwesenhei t  von Sulfaten, Nitraten, Acetaten und Oxalaten 

st/3rt die Best immung des Jods nicht, dagegen dCtrfen Am- 

moniumsalze nicht vorhanden sein. 

Ich habe eine Reihe yon Versuchen angestellt, um das 

Verhalten der Silberanode bei der Elektrolyse einer halogen- 

freien, alkalischen FlCtssigkeit festzustellen und fand, dass sich 

die Anode bei einer Spannung  yon 2 Volt allmS.lig mit einer 

I Bei Anwendung versehtedener anderer L6sungen kann man mlttelst eine.q 
solchen Elementes die elektromotorische Kraft von Aceumulatoren auf ein 
belieblges Maass reduciren. 
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dfinnen, gut  haf tenden Schicht  yon Si lbersuperoxyd fiberzieht; 
nach  dem W a s c h e n  und Erhitzen der Elektrode bis zur Zer- 

se t zung  des Supe roxyds  zeigte es sich, dass  das Gewicht  der- 
selben sich nicht getindert hatte. Bei der Elektrolyse in der 

W~trme ist die Bildung yon Si lbersuperoxyd stttrker als in der 
KS, Ite, aber  eine Gewichts t inderung finder ebenfalls nicht start. 

Ffigt mall zu der a lkal ischen L6sung  2 - - 3 g  Seignettesalz,  so 
fiberzieht sich die Elektrode auch mit S i lbersuperoxyd;  gleich- 

zeitig 15sen sich aber  Thei lchen desselben ab, werden  zu 
Si lberoxyd reducirt  und bewirken eine graubraune  Trf ibung  der 

Fltissigkeit. In einem Versuche  betrug der Verlust  der Anode 
nach 15 Stunden 0"0052g .  Auch bei Anwesenhei t  gr6sserer  

Mengen (e twa 3 - - 4  g) yon Sulfaten, Nitraten und Acetaten 
fiberzieht sich die Elektrode mit Superoxyd,  das in sehr  
ger inger  Menge die Flfissigkeit  trtibt. 

Betr~gt die S pannung  nur 1 " 2 - - 1 " 3  Volt, so fiberzieht 

sich die Anode auch in der WS~rme nicht mit Superoxyd  und 
die Flfissigkeit  bleibt auch bei Anwesenhe i t  yon weinsaurem 

Alkali klar. Das Gewicht  der Elektrode hatte auch nach sechs-  
stfindiger Dauer  der Elektrolyse  keine Anderung  erfahren. Sind 

jedoch schwefelsaure ,  sa lpe tersaure  oder ess igsaure  Salze in 
der L6sung  vorhanden,  so ist auch bei 1"2- -1  "3 Spannung  in 
der W~rme  eine s tarke Bildung yon sch6n krysta l l in ischem 
Si lbersuperoxyd  zu beobach ten  und der Gewichtsver lus t  der 

Elektrode betr/igt nach ffinfstfindiger Dauer  der Elektrolyse  
0" 0025 g. 

Bezfiglich der Behandlung  der mit Jodsi lber  bedeckten  
Elektrode ist zu erw~.hnen, dass  dieselbe nach beendigter  

Elekt ro lyse  nach  S t romunte rb rechung  aus der Flfissigkeit  

gehoben  und mehrmals  mit  re inem W a s s e r  1 abgespfil t  wird, 

und zwar  in der Weise,  dass  man das W a s s e r  aus dem Blase- 
rohr der Spritzflasche in l a n g s a m e m  Strahle in die H6h lung  
der uhrg lasf6rmigen Elektrode einfliessen lttsst, so dass  es an 
den R/indern der letzteren tiberltiuft; hierauf neigt man die 

Elektrode,  damit  alles W a s s e r  abfliesst, erhitzt sie vors icht ig  

fiber einer kleinen Flamme,  bis die H a u p t m e n g e  des anhS~ngenden 

1 Wurde die Elektrolyse mder W/irme vorgenommen, so muss die Anode 
auch mit heissem Wasser gewaschen werden. 
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W a s s e r s  verdampf t  ist, bringt sie auf das Uhrglas,  mit dem 

die Elektrode vor dem Versuche  gewogen  wurde  und trocknet  
sie 1/4--1/2 Stunde im Luftbade bei 100- -110  ~ Hierauf  h~ingt 

man die Elektrode (mittelst einer an einem Kupferdrahte  be- 
festigten Klemmschraube)  in eine kleine, halbkugelf6rmige 

Eisenschale  yon 9 cm Durchmesse r  so auf, dass  die Anode 
e twa 0" 5 cm vom Boden der Schale entfernt ist, bedeckt  letztere 

mit einem Uhrglase,  welches  in zwei gleiche halbkreisfOrmige 

Stticke en tzweigespreng t  wurde  und erhitzt dieses kleine Luft- 
bad mit e inem dreifachen Bunsenbrenner ,  bis das Jodsi lber  eine 

hochrothe Farbe  a n g e n o m m e n  hat oder bis es eben geschmotzen  
ist. In der Regel ist die Anode ausser  mit  Jodsi lber  auch mit 

einer ger ingen Menge yon Si lbersuperoxyd bedeckt,  welches 
auf  der Jodsi lberschicht  schwarze  Punkte  bildet (herr/Jhrend 

yon Gasbl~schen,  welche  an diesen Stellen die Bildung yon 
Jodsilber verhinderten);  in solchen F~llen gentigt  es, nur  so- 

weit  zu erhitzen, bis die schwarzen  Punkte  weiss  geworden  

sin& Ein lgmgeres Erhi tzen nach erfolgter Schmelzung  des Jod- 

silbers ist zu vermeiden,  da erstens Spuren desselben sich ver- 
flhchtigen kOnnten und zweitens,  wenn die Menge desselben 

erheblich ist, die geschmolzene  Masse abtropfen kOnnte. So- 
dann entfernt man die Flamme,  l~isst die Elektrode erst im Luft- 

bade e twas  abkfthlen, bringt sie h ierauf  zwischen die zu ihr 
geh/Srenden Uhrglttser, 1/i.sst im Exs icca tor  erkalten und wS.gt. 

Eine Elektrode yon 6 cm Durchmesse r  kann  mehr  als 0 " 5 g  

.lod aufnehmen.  
Die Regener i rung einer mit Jodsi lber  bedeckten  Elektrode 

bewerkste l l ig t  man in der Weise,  dass  man sie als Kathode in 
verdtinnte Nat ronlauge  bringt und einen Strom yon 2 Volt 
Spannung  hindurchleitet;  das bei der Reduction erhaltene 

Silber ist s c h w a m m i g  und l~isst sich leicht yon der Elektrode 
abspti len; man reinigt dann letztere mit einer Btirste, putzt  sie 
mit feinem Seesand blank und gltiht sie aus. Einen ger ingeren 

Verlust an Silber erleidet man, wenn  man  nach Abspt i lung des 
s chwammigen  Silbers die Elektrode mit einem Tuche  t rocken 

reibt und dann ausgltiht;  im letzteren Falle erh/ilt man  die 

Elektrode nicht in b l ankem Zustande,  sondern mit einer dtinnen, 

nicht gl~inzenden und e twas rauhen Schichte Silber bedeckt.  
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Das Ende der Elekt ro lyse  bei der J o d b e s t i m m u n g  kann 

man  auf  zweierlei  Art erkennen;  erstens dadurch,  dass  man 
einige Tropfen  der L/3sung herauspipet t i r t  und nach dem An- 

siiuern entweder  mit einem Nitrit und Schwefelkohlens tof f  oder 
mit Silbernitrat auf  Jod prfift, und zweitens dadurch,  dass  man 

die mit Jodsi lber  bedeckte  Elektrode herausnimmt,  durch eine 

frische, gewogene  Elektrode ersetzt  und diese nach Verlauf  
einer halben oder ganzen  Stunde he rausn immt  und feststellt, 
ob noch eine Gewich t s zunahme  s ta t tgefunden hat. 

Beim ersten Verfahren vermeidet  man allerdings eine Aus- 

wechse lung  der Elektroden,  daftir aber verliert man durch 

h/iufiges Probiren Thei lchen der zu bes t immenden  Subs tanz;  

zudem nimmt die schon  mit Jodsi lber  bedeckte  Elektrode die 
letzten Spuren yon Jod nicht so leicht auf  als eine frische 
Elektrode.  

Das zweite Verfahren ist allerdings umstttndlicher,  da man 

m6gl icherweise  mehr  als einmal die Elektroden auswechse ln  
muss,  daftir ist es aber  genauer  und zuverl/issiger, da yon der 

Fltissigkeit  kein Tropfen  verloren geht  und die Analyse  erst 
dann als beendigt  angesehen  wird, wenn  eine Elektrode keine 
Gewich t szunahme  mehr  erf/ihrt. 

Diese beiden Arten, das Ende der Fgtllung zu erkennen,  

bert icksichtigend,  gebe  ich in Folgendem zwei  Verfahrungs-  
weisen zur  Bes t immung  des Jods  an und ftihre anschl iessend 
die Beleganalysen  an. 

E r s t e s  V e r f a h r e n .  

Die gewogene  Menge des Jodids wurde  in W a s s e r  gelSst, 

die LOsung mit 6, bez iehungswei se  10cm 8 einer zehnpro-  
centigen Nat ronlauge  verse tz t  und auf  100, bez iehungsweise  

1 5 0 c m  3 verdthmt.  Die Anode aus  Silber wurde  so befestigt, 
dass  sie e twa 0"5 cm vom Boden des Gefiisses entfernt war  
und e twa 2 cm fiber dieselbe wurde  die Kathode aus Kupfer  

angebracht .  Die Elektrolyse  wurde  ohne Erw~irmen mit einem 
Strom von 1 " 9 4 - - 2 " 0  Volt S pannung  vorgenommen.  Bei An- 

w e n d u n g  eines Tudor -Accumula to r s  von 25 cm H6he  und 

18 cm Breite be t rug  hiebei die Stromst~irke 0 " 0 3 - - 0 " 0 7  Amp. 

Chemle-Heft Nr. 7. 48 
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"vViihrend der  E l e k t r o l y s e  w u r d e  die  S c h a l e  mi t  e inem in zwe i  

g l e i c h e  T h e i l e  g e s p a l t e n e n  U h r g l a s e  bedeck t .  

Das  E n d e  de r  Aus f t i l l ung  g ib t  s i ch  d a r a n  z u  e rkennen ,  

d a s s  das  a u f  de r  A n o d e  geb i lde te ,  s c h o n  c i t r o n e n g e l b e  Jod-  

s i lbe r  s ich  s t e l l e n w e i s e  b r S u n l i c h v i o l e t t  f/irbt, w o r a u f  m a n  die 

F l t l s s i g k e i t  au f  J o d  pr/ift. Bei A n w e s e n h e i t  y o n  w e i n s a u r e n ,  

s c h w e f e l s a u r e n ,  s a l p e t e r s a u r e n  o d e r  e s s i g s a u r e n  S a l z e n  n m s s  

m a n  die  E l e k t r o I y s e ,  s o w i e  die F l t i s s i g k e i t  j od f r e i  g e w o r d e n  

ist, u n t e r b r e c h e n ,  da  s o n s t  S p u r e n  yon  S i lbe r  an  die K a t h o d e  

gef/khrt w e r d e n ,  o d e r  e ine  le ich te  T r t i b u n g  der  F l t i s s i g k e i t  

e intr i t t .  

Die Fgd lung  15.sst s i ch  a u c h  in de r  YV/irme v o r n e h m e n ,  

d o c h  ist  es  n i ch t  r a t h s a m ,  w i t h r e n d  der  g a n z e n  D a u e r  de r  

E l e k t r o l y s e  zu  erwfi.rmen, da  g e g e n  E n d e  le ich t  e ine  g e r i n g e  

T r t i b u n g  d e r  F l t l s s i g k e i t  eintri t t .  Das  in de r  \V~h'me g e b i l d e t e  

J o d s i l b e r  ha f t e t  s e h r  gu t ;  die J o d s i l b e r s e h i c h t  is t  hSuf ig  bei  

A n w e s e n h e i t  g r o s s e t  J o d m e n g e n  w e l l i g  ode r  b l a s ig ;  d i e s e  Un-  

e b e n h e i t e n  v e r s c h w i n d e n  abe r  bei  v o r s i c h t i g e m  T r o c k n e n  voll-  

stS.ndig, be i  z u  r a s c h e m  E r h i t z e n  s p r i n g e n  T h e i l e  de r  Jods i l be r -  

s c h i c h t  ab. 

Zu  den  n a c h s t e h e n d e n  B e l e g a n a l y s e n  w u r d e  r e ines  Jod-  

k a l i u m  ( b e r e c h n e t  76"40/0 Jod)  a n g e w e n d e t .  

Nr. 

1 

2 
3 
4 
5 
6 

7 
8 
0 

10 
II  
12 
13 

Angewandt 
KJ 

g 

Gefunden 
Jod 

s o, 0 

Berechnet 
Jod 

g 

0"1210 
0 17S2 
0'2142 
0"2147 
0 2288 
0"2415 
0"2463 
0 2622 
0"2870 
0'0332 
0'0658 
0"1128 
0"3350 

0'0922 
0"1356 
0"1640 
0"1642 
0"1746 
0"1843 
0"1883 
0"2000 
0"2190 
0"0253 
0"0502 
0"0860 
0"2557 

76"198 
76'09 
76'56 
76"48 
76"31 
76"314 
76"45 
76"27 
76'306 
76"205 
76'29 
76"24 
76"32 

0"09247 
0"13614 
0'16369 
0"16407 
0"17485 
0"18455 
0'18817 
0"20037 
0'21932 
0'02536 
0"05029 
0'08620 
0"2560O 

Dlfferenz 

g 

00054 
-I-0'00031 
-~ ' 00013  
- -  '00025 
--0'00025 
-t-0"00013 
--0"00037 
--0 00032 
--0'00006 
--0-00009 
--0'00020 
--0'00030 
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Die Analysen  1 bis inclusive 9 wurden  unter  Zusa tz  von 

2 - - 3 g  Seignet tesalz  ausgeffihrt,  die fibrigen ohne dasselbe;  

Nr. 7 wurde  in der W/irme elektrolysirt .  

Z w e i t e s  Verfahren.  

Die gewog ene  Menge des Jodids wurde  in W a s s e r  geI6st, 

die L6sung  mit 6 cn~ ~ einer zehnprocen t igen  Natronlauge  ver- 

setzt  und auf 100 c n /  verdfinnt. Die Anode wurde  unter  der 

Kathode  angebrach t  und die H a u p t m e n g e  des Jods  wie bei dem 
erst  beschr iebenen  Verfahren aus  der kalten Flfissigkeit mit 

einem Strom yon 2 Volt S pannung  abgeschieden.  Nach 4 - - 5  
Stunden wurden  beide Elektroden aus  der Flt issigkeit  heraus-  

g e n o m m e n  und fiber einer 150 - -170  c ~ n  ~ fassenden  Schale mit 
destillirtem W a s s e r  abgespfilt.  Die mit  Jodsi lber  bedeckte  Elek-  
trode wurde,  wie oben beschrieben,  getrocknet ,  im Luftbade 

erhitzt und nach dem Erkal ten gewogen.  Die noch immer jod- 

haltige L6sung  wurde  in das gr6ssere  GefS.ss zu dem W a s c h -  
was se r  der Elektroden gegossen ,  mit 2 - - 3  g Seignet tesalz  und 
noch 3 cm 3 obiger Natronlauge  versetzt .  Nun wurde  eine frische 

Si lberelektrode in die Flfissigkeit  gebracht  und e twa 2 cn~ fiber 
der Kathode  befestigt, die LSsung  auf  6 0 - - 7 0  ~ erw~irmt und nun 

erst ein Strom von 1" 2 - - 1 '  3 Volt Spannung  hindurchgeleitet ,  
um die geringe noch vorhandene  Jodmenge  an das Silber zu  

binden. Die Stromst/ irke bet rug hiebei bei meinen Versuchen  
0 " 0 1 - - 0 " 0 2  Amp. Nach 2 Stunden wurde wieder  eine frische 

Elektrode in die Flfissigkeit  gebracht  und diese Operat ion 
nOthigenfalls wiederholt ,  bis keine Gewich t szunahme  mehr  
b e m e r k b a r . w a r .  In der Regei fand dies schon bei der dritten 

Elekt rode  start. Auch bei diesem Verfahren muss  die Schale 

mit  einem in zwei Theile gespal tenen  Uhrglase  bedeckt  ge- 
halten, ausse rdem das ve rdampfende  W a s s e r  von Zeit zu Zeit 
ersetzt  werden.  

Bei Anwesenhei t  yon Sulfaten, Nitraten und Acetaten in 
gr6sserer  Menge zeigt zumeis t  eine beginnende Trf ibung der 
Flfissigkeit  das Ende  der Elekt ro lyse  an und daf t  man eine 

frische Elektrode nicht zu lange in der Flfissigkeit  lassen, will 
man keinen Verlust  an Silber erleiden, da, wie ich oben 

48* 
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erw/ihnte, bei Abwesenheit yon Jod eine starke Bildung von 
Silbersuperoxyd stattfindet. 

Nr. 
Angewandt  

KJ 

Gefunden 
Jod 

g ~ 

Berechnet 
Jod 

g 

Differenz 

g 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

0"0100 

0 '0100  

0"0216 

0"0697 

0"1615 

0"3125 

0"3406 

0"3917 

0"6072 

0"6812 

0"0077 

0"0078 

0"0167 

0"0530 

0"1231 

0"2388 

0"2597 

0"2987 

0"4638 

0"5199 

77"0 

78"0 

7 7 ' 3  

76 '04  

76"22 

76"416 

76.247 

76"257 

76"383 

76"32 

0"00764 

0 '00764 

0"01650 

0 '05325 

0"12338 

0"23881 

0"26022 

0.29926 

0"46390 

0"52043 

+ 0 ' 0 0 0 0 6  

-I-0"00016 

+ 0 " 0 0 0 2 0  

- - 0  00025 

- -0"00028 

--0"00001 

--0"00052 

- -0"00056 

- -0"00010 

- -0"00053 

24. 

25. 

In gleicher \Veise wie :m Jodkalium, wurde das Jod 
im rothen Quecksilberjodid ermittelt; 0"63692 HgJe 
wurden in der Platinschale mit 3 - - 4 g  Seignettesalz, 
8 cm" der zehnprocentigen Natronlauge und 120cm a 
g a s s e r  digerirt und, nach Einsetzung einer Silber- 
anode, in derWS.rme elektrolysirt, bis bei einer frischen 
Anode keine Gewichtszunahme bemerkbar war; das 
Quecksilber schied sich auf der Platinsehale ab und 
wurde gleichzeitig bestimmt. Es wurd~n erhalten 
0 " 3 5 5 2 2 - - 5 5 " 7 7 0 %  J o d u n d 0 " 2 8 0 9 2 = 4 4 " 1 0 4 %  
Quecksilber (berechnet 55"8830/0 Jod und 44" 117% 
Quecksilber). 
Die Bestimmung des Jods im Bleijodid ergab bei An- 
wendung von 0" 3622g Bleijodid 0" 1998g ~ 55" 16~ 
Jod (berechnet 55"081~ ). Das Blei schied sich als 
Metalt auf der Platinschale ab. 



Elektrolytische Bestimmung der Halogene. 08~ 

Die Bes t immung  des Jods  in Jodaten  kann  in derselben 
Weise  v o r g e n o m m e n  werden,  wie bei Jodiden, jedoch ist es 

mir  noch nicht gelungen,  absolut  genaue  Resultate zu erhalten. 
Die Si lberanode bedeckt  sich bei Beginn der Elektrolyse  mit 

viel Superoxyd,  dann erst  mit Jodsi lber;  von ers terem 16sen sich 

leicht Thei lchen ab, so dass  die L6sung  sich zumeis t  trfibt und 
die Resultate zu niedrig ausfallen. 

In B~Ide hoffe ich auch, fiber die elektrolytische Bestim- 

m u n g  des Chlors und Broms berichten zu k6nnen,  welche, nach 

Vorversuchen  zu urtheilen, weniger  Schwier igkei ten bereiten 
dfirfte, als die der .Iodide. 


