
50 }~ericht: Spezie]]e analytische Methoden 

Die  Titrat ion y o n  Ble i  mi t  Chromat  unter  V e r w e n d u n g  y o n  Siloxen als Che- 
mi luminescenz-Indicator  1 wird nach  neuen Versuchen yon F. K ~ Y  und R. B. 
I(UI~TZ ~ dutch Mangan(II), l~ickel(II), Eisen(III), Zink(ll), Calcium und Magnesium 
nicht  gestbrt. Dagegen mach t  anwesendes Zinn die Best immung unmbglich, die auch 
dann  nieht  durehft ihrbar  ist, wenn man das Zinn als Jed id  verfliiehtigt. Als brauch- 
bar  erweist sich abet  die Verfliiehtigung mi t  Bromwasserstoffs~ure als SnBr~, wobei 
gleichzeitig etwaige StTrungen dutch  Ant imon oder Arsen beseitigt werden. - -  
Bleibestimmung in Blei-Zinnlegierungen. Man behandel t  die etwa 0,5 g Pb  enthal- 
tende Einwaage mi t  5 ml 48%iger  Bromwasserstoffs&ure, gibt  noch 5 ml Brom- 
reagens (2 Vol Brom -{- 7 Vol 48%~ge Bromwasserstoffs~ure) tropfenweise zu, ver- 
dampft  (mit Ultrarots trahler)  zur Trockne und  erhi tzt  noeh weitere 15 rain. Der 
zerMeinerte g t i eks tand  wird mi t  8 ml 6 m  Salpeters~nre bis zum Versehwinden der 
Bromf~rbung erhi tzt  und  dann  mi tWasser  anf  hSchstens 25 ml verdiinnt.  Man stellt 
mi t  Ammoniak  auf  p~ 2,6--2,8 ein (Glaselektrode), versetzt  mi t  75 mg Sfloxen und  
t i t r ier t  mi t  0,1 m K2CrO4-LSsung, wie friiher I angegeben. Die l%sultate  sind auf  
etwa 0,2% genau. Die Genauigkeit  kann  noeh erhSht werden, wenn man  den kleinen 
Indicatorfehler beriicksichtigt, der etwas yon der Herstellungsmethode des Indi- 
cators abh~ngt.  Man bes t immt  ihn jeweils durch Ti t ra t ion yon genau 0,1000 m 
Pb(NOa)2-LSsung mi t  genau 0,1000 m K~CrOa-LTsung unter  den Bedingungen der 
Arbeitsvorsehrift .  J .  EZSn~BRA~n 

Bromatometr i sche  Titrat ion y o n  A n t i m o n  in Zinn-  und  Bleilegierungen. 
Die StTrung, welehe die potentiometrische Ti t ra t ion yon Ant imon mi t  Bromat  
dutch  Cu+, Ti 3+ und  andere reduzierende Ionen erf~hrt, kann  nach D. A. D~T~AR 
und W. vA~ ~)E~ VELD~ 3 dadurch umgangen werden, dab V 5+ zugesetzt wird, wobei 
alle anderen Ionen, die Bromat  reduzieren, raseh oxydiert  werden, w~hrend Sb 3+ 
nu t  sehr langsam in Sb 5+ iibergefiihrt wird. Das gebildete V ~+ wird yon Bromat  
ebenfalls nu t  ~uBerst langsam oxydiert.  GrSBere Mengen Eisen stTren. Das Ver- 
fahren wird zur Ant imonbes t immung in B]ei- und  Zinnlegierungen empfohlen. - -  
AusJi~hrung. Man 15st 0,5--1 g der Probe in 25 ml (bei hohen Pb-Gehal ten  mehr) 
einer Mischung aus 100 ml  Salzsi~ure (D 1,19) und  10 ml Brom, gibt, wenn die 
Einwaage weniger als 10 mg Cu ~+ enthi~lt, 1,5 ml 0,1 m CuC12-LSsung in 2 n Salz- 
s~ure hinzu, engt  auf  < 20 ml ein, verdi innt  mi t  100 ml 2 n Salzs~ure und  erhi tz t  
zum Sieden. Dann  laBt m an  unter  l~iihren 0,1 m TiCla-LSsung in 2 n Salzsaure 
zutropfen, bis sich an  der P]atinelektrode ein Potent ia l  yon etwa - -  50 mV (gemessen 
gegen die ges~ttigte I~alomelelektrode) einste]lt. Alle stSrenden Ionen werden dabei re- 
duziert. Naeh dem Abkiihlen auf  l%aumtemloeratur, wobei das Potent ia l  auf-~ 100 mV 
ansteigen kann,  gibt  man  0,1 mVS+-LSsung (siehe unten) hinzu, bis i Tropfen einen 
Potent ia lsprung yon 50--100 mV auf  etwa 400 mV bewirkt. AnsehlieBend wird mit  
0,1 m KBrOa-LSsung, bis der  scharfe Potent ia lsprung eintri t t ,  der auf  das freiwer- 
dende Brom zuriickzufiihren ist, t i tr iert .  - -  Zur  Darstellung der VS+-Ldsung 15st man 
4,6 g V205 in 40 ml 10%iger Natronlauge,  neutralisiert  mi t  6 n Salzs~ure gegen 
Lackmuspapier,  fiigt 300 ml 2 n Salzs~ure hinzu und  schiittelt.  Dann  verdi innt  man  
gegebenenfa]Is nach Fi l t ra t ion mi t  2 n Salzsaure auf  500 ml. G. DENK 

Zur  Bes t immung des Bleis und  seiner Verbindungen in den akt iven Massen y o n  
Ble iakkumula toren  lSst man  nach l~l. A. F]~IPPOV~ und  T. F. I )v]~ovsK~z~ t aus 
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