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Maflanalytische Bestimmung von Jod nach
Th. Leipert.}

Diese Bestimmung wurde urspriinglich nach folgendem
Prinzip durchgefiihrt: Die in einem Platinschiffchen eingewogene
Substanz wurde im Perlenrohr verbrannt; das Perlenrohr war mit
halogenfreier Sodalosung beschickt (ohne Sulfitzusatz). Nach
dem Ausspiilen des Rohres wurden die in einem Erlenmeyerkolben
vereinigten Waschwisser schwach angeséuert, dann mit Brom-
wasser versetzt, wodurch das gesamte Jod zu Jodsdure oxydiert
wurde. Das iiberschiissige Brom wurde mit Wasserdampf ver-
trieben, nach dem Abkiihlen der Losung Natriumjodid zugefiigt
und das ausgeschiedene Jod mit n/100 Natriumthiosulfatlosung
titriert. Es gelangen fiir ein Atom Jod der Substanz sechs Atome
Jod zur Titration, wodurch, abgesehen von der Genauigkeit der
jodometrischen Titration, die Methode eine weitere Verfeinerung
erfahrt.

Austiihrung der Bestimmung. Th. Leipert hat nach einer
privaten Mitteilung die Jodbestimmung in Anlehnung an die Ver-
suche von F. Viebock und C. Brecher?) abgeindert. Diese
abgeidnderte Bestimmung wird nachstehend beschrieben: In das
gereinigte, trockene Perlenrohr (s. S. 91) werden einige Kubik-
zentimeter einer 5%igen Natronlauge aufgesaugt, bis alle Perlen
benetzt sind ; den Uberschuf3 148t man abflieBen und verwirft ihn.
Das iiber das Perlenrohr gestiilpte Reagenzglas bleibt leer. Die
Aufstellung der Apparatur ist dieselbe wie auf S. 93 beschrieben.
Die Einwaage der Substanz (3 bis 6 mg) erfolgt im Verbrennungs-
réhrchen; die Durchfithrung der Verbrennung ist die gleiche wie
bei der Kohlenstoff-Wasserstoffbestimmung (s. S. 45). Nach
AbschluB der Verbrennung iiberzeugt man sich, ob das gesamte,
elementar abgeschiedene Jod von der Lauge aufgenommen wurde.
Zeigt sich vor der Perlenschicht ein Belag, erhitzt man mit dem
Bunsenbrenner bis dieser in die Lauge sublimiert und verschwindet.

Wihrend des Abkiihlens des Verbrennungsrohres im Sauer-
stoffstrom bereitet man sich eine Losung von 1 g reinem Natrium-
acetat in 10 ccm Eisessig und eine zweite Losung von 1 g Natrium-
acetat in wenig Wasser vor. Beide Losungen miissen vollkommen
klar sein, es darf keine Spur ungelosten Materiales in der Losung
sein oder an der Wandung haften.

Nach dem Abkiihlen des Rohres werden Verbrennungs-
rohrchen, Platinkontakt und Drahtnetzrollen entfernt, dann das

1) Mikrochemie, Pregl-Festschrift S. 266 (1929).
2) B.63, 3207 (1930).
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Verbrennungsrohr vom Gestell genommen. Man nimmt 2 bis
3 ccm der Acetatlosung in Eisessig, fiigt 2 bis 3 Tropfen Brom
dazu und leert die Bromldsung in das weithalsige Reagenzglas.
Die Losung wird nun in das Perlenrohr aufgesaugt (Mundstiick),
bis alle Perlen und ein 10 mm langes Stiick dariiber benetzt sind.
Dann wird die Miindung des Verbrennungsrohres mit dem Finger
verschlossen, die Schnabelspitze in ein 100 ccm fassendes Erlen-
meyerkolbchen gebracht und der Inhalt darin entleert. Das Aus-
spiilen des Perlenrohres erfolgt mit Wasser nach der auf S.93 be-
schriebenen Methode ; simtliche Waschwisser werden im Erlen-
meyerkolben gesammelt. Zu der im Erlenmeyerkolben befindlichen
Flissigkeit gibt man die vorbereitete waBrige Natriumacetatlosung
und 16t dann einen Tropfen Ameisenséure lings der Wandung zu-
flieBen. Man schiittelt um und wartet einige Sekunden. Ist noch
Brom vorhanden, gibt man einen zweiten Tropfen Ameisensiure zu
undsofort. Ist schlieBlich (nach2bis4 Tropfen Ameisensiure) das
itberschiissige Brom entfernt und die Lésung vollkommen Kklar,
iiberzeugt man sich durch den Geruch, ob noch Bromwasserstoff
vorhanden ist. Ist dies nicht mehr der Fall und nur der Geruch
von Ameisensidure wahrnehmbar, wartet man zur Sicherheit noch
einige Minuten, fiigt dann etwas verdiinnte Schwefelsiure und
einige Kubikzentimeter einer 5%igen Natriumjodidlésung zu.
Man schwenkt um, deckt das Koélbchen zu und titriert nach
5 Minuten das ausgeschiedene Jod mit n/100 Natriumthiosulfat.
Uber Normallésungen und Titration siehe S. 175.

Bei dieser Bestimmung ist streng darauf zu achten, daf
tatsichlich in beiden Losungen das Natriumacetat restlos gelost
ist. Es kommt sonst zur Bildung von Bromat, wodurch das
Titrationsergebnis gestort wird.

Es ist ratsam, vor der Bestimmung mit den zur Verwendung
gelangenden Reagentien einen Blindversuch auszufithren. Es
kann vorkommen, daB das Natriumacetat nicht rein genug oder
das Brom etwas jodhaltig ist. Sollte sich bei Anwendung der
gleichen Mengen ein Blindwert ergeben (in der Regel ist dies nicht
der Fall), so muB dieser vom Resultat der Titrationen in Abzug
gebracht werden.

Die Methode wurde mehrfach iiberpriift und hat sehr gute
Resultate ergeben. Die Fehlergrenze kann mit 4 0,2% an-
gegeben werden, doch sind Werte innerhalb 0,19, nicht selten.

Zur Berechnung der Analyse dividiert man den Verbrauch
an n/100 Natriumthiosulfat durch 6.

log. % J = 10356 -+ log. (ccm n/100 Thiosulfat) 4
+ (1 — log. Substanzeinwaage),



