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Spektrophotometrischer Nachweis yon 10-Sg H202 
in einer Verdiinnung yon 1:5,4 Milliarden mit Essigs~iure 

als Katalysator 
( K u r z e  M i t t e i l u n g )  

Von 

Alions Krause, mitbearbei tet  von J.  Slawek 
Aus dem Institut fiir Anorganische Chemie der Universit~t Poznati 

(Eingeyanf fen am 27. M ~ r z  1968) 

Vor kurzem wurde mitgeteilt, da~ man eine 10-6-proz. H202-LSsung 
auf katalytischer Grundlage best immen kann 1, wenn man Essigs~ure als 
Kata lysa tor  benutzt,  die, wit erst kiirzlich berichtet wurde 2, peroxidatisch 
als sehr wirksam zu bezeichnen ist, was bei der ]ndigocarminoxydation 
(Entf/~rbung) mit  H202 deutlich zu erkennen war. Da diese Arbeit 1 fiir 
den Analytiker bes t immt war, so muBte man ihm eine Vergleiehsprobe, 
eine Art Nullprobe, geben, mit  welcher die Grenze der Best immbarkei t  
gesteckt werden sollte. Diese ,,Nullprobe" war die sog. Blindprobe, die 
oftmMs bei unseren katalytischen Versuchen verwendet wurde ~ und neben 
Indigoearmin und Essigs~iure einen HsO2-Gehalt yon 0 , 5 ~  aufwies. 

Es ist klar, dab wir, wenn man yon den analytischen Erfordernissen 
und Aspekten absieht, insoiern zu unseren Ungunsten gearbeitet haben, 
als die welt tiefer liegende Grenze der noch wirksamen I-I~02-Konzentra- 
tion bei Benutzung der erwi~hnten Nullprobe bisher nicht erfaBt worden 
war. Die hierfiir erforderliche Vergleichsprobe war natiirlich eine andere 
und bestand aus einer H202-freien, nur CH3COOH-haltigen Indigocarmin- 
16sung, die 3,3 mg Farbstoff in 65 em 3 Gesamtvolumen enthielt. Erst 
wenn mit dieser Probe eine sonst gleiche, aber I-[202-haltige (/iuBerst vel- 
diinnte) geschwindigkeitsmfil]ig zusammenfiel,  dann war tatsi~chlieh die 
unterste Grenze der gesuchten H202-Konzentrat ion erreicht. 

1 A .  Krause ,  S.  Zielidslci und T.  We imann ,  Z. analyt. Chem. 237, 193 
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Die Gesehwindigkeit der Indigoearminentf/~rbung wurde spektro- 
photomebrisch bei einer Wellenl/tnge yon ), = 600 m~z gemessen, indem in 
bes t immtea  Zeitabst/tnden die bert. Extinktionswerte (Ext.) ermi%elt 
wurden. Die hierfiir bereitgestellten Proben, die zun/tehst mit  je 5 cm 3 
konz. Essigsiiure besehickt wurden, betreffen auszugsweise die folgencien: 
Probe I mit  1 em 3, Probe I I  mit  0,5 cm 3 und Probe I I I  mit  0,1 em ~ 
tt202-L6sung, die 0,000012prozentig war. Naeh Aufftillung s/imtlieher 
Proben auf 55 cm 3 destiil, Wasser wurden sie zuletzt mit  10 em 3 Indigo- 
earminl6sung ( =  3,3 mg Farbstoff) bei 37 ~ versetzt, so dab das Gesamt- 
volumen jeder Probe 65 em 3 bet, rug. Die Vergleiehsprobe (Vp.) (ohne 
H202) hatte, wie sehon erw/ihnt, gleiehes Volumen sowie gleiehe Essig- 
s/iure- und Farbstoffmenge. Naeh einmaligem griindliehem Umsehwenken 
verbleiben die I~eaktionsgemisehe zwecks Ausfiihrung der Nessungen ohne 
weitere Konvektion im Wasserthermostaten bei 37 ~ 

Tabelle i (auszugsweise). P e r o x y d a t i s e h e  I n d i g o e a r m i n - E n g f / i r b u n g  
bei 37 ~ m i t  sehr  v e r d f i n n t e n  H~O2-LSsungen (wie naehstehend) 
und Essigs~ture als I 4 a t a l y s a t o r .  Angegeben sind die Extinktions- 

werte (Ext.) naeh 19stdg. (a) und 21stdg. (b) Reaktionsdauer 

Untersuchte Ext. 
Probe a b mg tt20 = 

I 0,160 0,085 0,00012 
I I  0,184 0,102 0,00006 

I I I  0,212 0,120 0,000012 
Vp. 0,226 0,130 - -  

~Vie aus den Angaben in Tab. 1 ersichtlich, ist die in Probe I I I  vor- 
handene It~02-Konzentration zwar sehwach, aber immer noeh deutlieh 
wirksam, was aus einem Vergleieh der Extinktionswerte yon V~. und I I I  
hervorgeht. Das bedeutet, dab 1,2 �9 10 -s g H202 in einer Verdiinnung yon 
i : 5,4 ~il l iarden spektrophotometriseh nach der genannten katalyiischen 
Methode noeh erfal~bar sind. Die H202-Konzentration in dieser Probe 
be t rg~ ,  auf die 65-cma-Reaktions16sung bezogen, 1,85 �9 10-8% I[202. 


