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Forslag till metod fér kvantitativ bestamning
af sma arsenikméngder.

Af

CARL TH/ MORNER.

Den absoluta kemiska renheten ir ett begrepp, som dter
och dter fitt ge vika for analysmetodernas fullkomnande. For
hvarje ir, som gétt till inda, har den pd hygienens omride ar-
betande kemisten erhillit nya bevis for det forhdllandet, att de
olika giftimnena — i motsats till, hvad man tidigare tinkt sig
— forekomma vidt spridda i naturen, och att man dirfor €]
med fog kan uppstilla en absolut grins mellan gift/727Z och
gifthaltigt foremdl, utan miste &tnoja sig med en relativ, d.
v. s. en i praktiskt hinseende limplig grins. Om det resultatlosa
i att vid handelsvarors (tapeters, tygers etc.) profning t. ex. pd
arsenik soka afgora, huruvida materialet 4r i stringare kemisk
bemirkelse f7:t¢ frén detta dmne, dirom rdder numera blott en
mening. Tvirtom, imnet arsenik mé faktiskt forefinnas och
kvalitativt kunna pdvisas, blott mingden déraf ej ofverskrider
en viss grins. Det blir med andra ord undersckarens uppgift
att soka pi en eller annan vig utforska den befintliga arsenik-
mingdens storlek for att sedan — med stod af gillande for-
fattningars fordringar — uttala sig ddrom, huruvida det fore-
liggande materialet m3 anses stillitet> eller »forbjudet> i allmin
handel.

Frigan om, /wvarest grinsen mellan dessa bida kategorier
ritteligen ir att draga, torde vil, sdsom i viss mdn liggande
utom rickhdll for vetenskaplig forskning, aldrig blifva fullt exakt
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besvarad, hvarfor svaret didrpd stidse kommer att i mer eller
mindre grad bira karakter af en kompromiss mellan & eza sidan
hygienens fordringar, & andra sidan industriens, handelns och
dylika intressen. Kindt 4r ocksd, att olika linders f. n. gil-
lande forordningar hafva att framvisa hogst visentliga skiljaktig-
heter med afseende pd denna fragas behandling.

Men dfven vid arbete under inflytandet af forordningar,
hvilka tilldta en grénskvantitet vida mera afsevird, 4an den f. n.
i Sverige tolererade, komma af olika praktiska skil de arsenik-
mingder, med hvilka kemisten har att rora sig inom dsyftade
undersokningsomride, vanligen att framstd som ur kvantitativt-
analytisk synpunkt helt mznimala (ndgon brikdel af en enda
milligram). Ett anvindande af de kinda for andra dndamal
(mineralanalys etc.) utarbetade arsenikbestimningsmetoderna for-
bjuder sig af sig sjelft, i det att sd obetydliga kvantiteter komme
att drunkna inom metodens egen fellatitud. Uppgiften fordrar
med noédvindighet for sin 16sning alldeles speciela arbetssitt.

Att ingd pd de olikartade, foreslagna eller faktiskt brukade
metoderna ligger utom ramen af denna uppsats. For sd vidt
de dro af mig kinda, bdra de emellertid samtliga empirismens
pregel, sdsom baserande sig pd en kvalitativ reaktions kénslig-
hetsgrins, en »spegels» utseende, en fargnings styrka o. d. Ur
teoretisk synpunkt mest tilltalande dro vil de af jimférande ko-
lorimetrisk art (t. ex. ATTERBERG's 1), men frinsedt den hvarje dy-
lik metod vidlddande oldgenheten af subjektivitetens stora infly-
tande, stiller sig férhallandet mer 4n vanligt ogynsamt betraf:
fande arseniken, hvars firgade foreningar upptrida som fasta
fillningar och sdlunda ej kunna observeras i homogen /lisning.
Utsikten till att med en i mera egentlig bemérkelse kvantita-
tiv bestimningsmetod komma dessa minimala arsenikméngder in
pd lifvet forefaller ej stor. Fzkisanalys méiste ju forst som
sist ldmnas ur rdkningen, men #fven angdende mojligheten till
teitreringsanalys har, enligt hvad mig 4r bekant, det yttrandet
blifvit fialdt (med hinsyftning pd tapetprofning) af en pd sin tid
inom arsenikprofningens arbetsfilt idogt verksam kemist: smen
dd fir man vil ta’ till en hel vigg.»

1) Svensk Kemisk Tidskrift, 1900, sid. 79.
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Emellertid 4r jag nu i tillfille att som resultat af ihdllande,
dérdt egnadt arbete framligga forslag till en verklig titrerings-
metod, hittills ndrmast utarbetad for arsenikkvantiteter, som icke
ofverstiga o,5 mgm.

Efter att hafva konstaterat riktigheten af tidigare uppgifter
om tiacetsyrans formiga att under limpliga betingelser snabbt
och sikert ofverfora arsenik, vare sig dmnet foreligger i form af
- syrlighet (As,0,) eller-syra (As,O;), i trisulfid (As,S;) ofver-
gick jag till sokande efter medel for sdlunda utfild arseniktri-
sulfids kvantitativa bestimning.

Det erforderliga reagenset antriffades i kameleon (kalium-
permanganat, KMnO,). Af forberedande forsok framgick, att arse-
niktrisulfid inbrakt direkt i suz7 kameleonlosning, t. o. m. om
uppvirmning foretages, endast ofullstindigt oxideras, att den
diaremot uti alkalisk vitska vid beroring med kameleon
(i 6fverskott) redan vid rumsvirme fullstindigt och
momentant oxideras till arseniksyra (As,0;) och svaf-
velsyra (SOj), hvilka oxidationsprodukter, om reaktionsbland-
ningen sedermera surgores, vdrmes och behandlas med oxalsyre.
ofverskott, likvil kvarstd oférandrade och sdlunda icke ytterli-
gare taga syre (= kameleon) i ansprdk. Vid sammanbringandet
af en alkalisk As,S,-l6sning med kameleonlésning (i ofverskott)
sker, under ogonblickligen intridande firgforindring, destruktion
af kameleon, belépande sig till g mol. pr 1 mol. As,S;. Men
af de 2,5 x 9 (= 22,5) at. O,som 9 mol. KMnQ,, som bekant,
formé afgifva i su» vitska, dtgd endast 14 till nimda oxidation
af 1 mol. As,S,,') medan ofriga 8,5 at. O, magasinerade i form
af mangansuperoxidhydrat eller nirastiende forening, efter reak-
tionsblandningens virmning under tillsats af oxalsyra i ofverskott
gora sig aktivt gillande gentemot detta reagens.

Enir 1 mol. KMnO, i sur vitska afger 2,5 at. O, och di
till oxidation af 1 mol. As,S,, enligt i nedanstiende not an-
gifna ekvation, &tgd 14 at. O, si tager reaktionen i ansprdak
14/35, d. v. s. 56 mol. KMnO,. Samma virde for kame-

1) As,S, + 140 = As,0, + 350,
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leonforbrukningen (*%/s = 5,6 mol. pr 1 mol. As,S,;) framgar
ur foljande summariskt uppstilda reaktionsschema:

5 ASS, 23 KMn@," £ o 7SO =it A (O BT qelc)
SO, + 28 MnSO,.

Dd allts8 pd 1 at._As (75,,) komma 2,, mol. KMnO,
(439,5), forbruka: :
0,036 mgm As (i form af As,S;) 1,0c.c. ¥/100 KMnO,-16sning,
0,50 » » > 0,4 » »
0,25 » » » AR » Qi 8.V

Tack vare den omstidndigheten, att arseniktrisulfidens
bdda element hvar fér sig forbruka syreiriklig mingd,
och dirigenom den behofliga volymen kameleonldsning, vid an-
vindning af N/100 19sning, dr relativt afseviird, blir det en moj-
lighet att pd basis af nimda reaktionsférlopp anordna en Avan-
titativ (titrerings-) metod.

Titreringens forlopp dr, i allmiinna drag angifvet, féljande.

Den alkaliska!) As,S,-16sningen fir nedrinna i en liten med
25 cc. ¥100 KMnO,-16sning beskickad kolf. Efter omblandning
af innehdllet medelst en enkel oms\iingning och tillsats af 5 c.c,
SO; (5%o:tig) uppviarmes till kokning. S& snart denna intridt,
tillsiittes den kvantitet c:a ~/100 oxalsyrelosning, som sirskild
kontrolltitrering angifvit sisom erforderlig.?) Direfter folja upp-

1) Till l6sningsmedel for As,S; tjenar o,5:ig kalilut (ammoniak
kan icke anvindas, jimfor sid. 560!).

2) I och fér kontrolltitrering forsittas 25 c.c. af N/100 KMnO,-16sningen
med samma kvantitet o,5:ig kalilut, som anvindts till As,S,:s uppldsning,
samt med § c.c. af den 5%o:iga svafvelsyran. Blandningen virmes till upp-
kokning, forsittes med oxalsyrelosningen i ndgot ofverskott, si att blandnin-
gen vid ytterligare uppvirmning blir firglés. Nir detta skett, foretages ater-
titrering med N/100 KMnO,.

Genom denna /kontrolltitrering vinnes upplysning om, huru mycket af
oxalsyrelosningen skall vid ZAxfoudtitreringen tillsittas, for att jimt 25 c.c.
N /100 KMnO,-16sning skola af oxalsyran samt af i kaliluten eller svafvelsyran
mojligen nirvarande spér af reducerande #mnen reduceras. Ett ex. mi anféras.

Af oxalsyrelosningen tillsattes 25,5 c.c., hvilket vid uppvirmning medférde
firglos vitska. Till ftertitrering dtgingo 0,3 c.c. N/100 KMnO,-16sning. Alltsd:

25.0 + 0,3 c.c. N/100 KMnO,-16sning = 25,5 c.c. oxalsyrelosning

och 25,0 » » » = 25,2 » »

Vid hufvudtitreringen skall alltsd i detta fall tillsittas 25,2 c.c. af oxal-

syrelosningen.
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virmning till vitskans affirgning samt sluttitrering med N/100
KMnO,. Det vid sluttitreringen idtgdngna antalet c.c
N /100 KMnO,-16sning?) multipliceras med faktorn 0,0536 %)
hvarigenom arsenikmingden erhdlles uttryckt i milli-
gram,

For att vid det hidr angifna forfarandets ndrmare profning
att borja med utesluta inflytandet af for titreringsmetoden sdsom
sidan fraimmande faktorer, anstilldes forst forsok med for hvarje
sirskild serie gemensam alkalisk As,S;-16sning, som omedelbart
efter beredningen inforts i byrett och ur denna fick nedflyta di-
rekt i den med N/100 KMnO, beskickade kolfven. Af ett stort
antal sidana bestdmningar framgick, att KMnO,-forbrukningen ej
blott utfoll nojaktigt proportionel vid arbete med inom grin-
serna 0,00 — 0,50 mgm hogeligen vixlande arsenikméngder, utan
ifven vid anvindning af As,S;-l1osning med kind halt stod i
sa god ofverensstimmelse med den teoretiskt berdknade, att den
enligt ofvan angifna grunder omrdknad pi As gaf absoluta vir-
den, som i intet fall afveko frin de faktiska med mer dn 0,02
mgm. Nigra enstaka exempel md anforas.

Som undersokningsmaterial tjanstgjorde losningar af en mot
5,0 mgm As svarande kvantitet As,S; uti o,5:ig kalilut. For
hvarje serie bereddes en ny sidan 1&sning.

Ser. 1. Alkaliska 16sningens volym: 5o c.c. (5 €.C. = 0,50
mgm As).
Alkal. As,S;- Faktisk KMnO,-forbr. Funnen Differens
16sn. As-miingd c.c. Njioo As-miingd mgm
{cH{or mgm mgm
5,0 0,50 9,4 0,50 + 0,00
5,0 0,50 0,4 0,50 + 0,00
4,0%) 0,40 7,5 0,40 + 0,00

1) Betriffande eventuelt korrektionsafdrag & o, c.c. jamfor sid. 566.

2) 2 X -336 = 1072 6 r%- 536 = 3216:
3 X 2 003) WX = 32,
MRS e — SO 8K =88
B X » = 2680 \ g % v = 824,

3) Uti detta och

foljande profver tillfogades si mycket 0,5%/0:ig kalilut,

som var nodvindigt for att volymen af alkalisk vitska i samtliga profven

skulle utgdra 3

c.c. (t. ex. 1 3:dje profvet I, c.c. 0. s. V).
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Alkal. As,S;- Faktisk KMnO-f6rbr. Funnen Differens
16sn. As-miingd c.c. N/100 As-méngd mgm
(e, mgm mgm
35 0,35 6,1 0,36 + 0,01
2,5 0,25 4,9 0,26 + 0,01
2,5 0,25 530 0,217 0102
1,5 0,15 3,0 OnlbE = + 0,01
1,0 0,10 2,0 0,11 + 0,01
1,0 0,10 20 0,11 + 0,01

Ser. 2. Alkaliska 16sningens volym: 100 c.c. (10 cc. =
0,50 mgm As).

Alkal. As,S,- Faktisk KMnO,-forbr. Funnen Differens
16sn. As-mingd c.c. N/100 As-mingd mgm
GLC: mgm mgm
10,0 0,50 0,4 0,50 + 0,00

10,0 0,50 0,4 0,50 + 0,00
8,01) 0,40 757 0,41 + 0,01
7,0 0,35 7,0 0,317 + 0,02
5,0 0,25 4,9 0,26 + 0,01
350 0,15 3k 0,17 + 0,02
2,0 0,10 2.1 0,11 ¥+ 0,01
1,0 0,05 1,0 0,05 = 0,00

Ser. 3. Alkaliska I6sningens volym: 100 c.c. (10 c.c. =
0,50 mgm As).

Alkal. As,S,- Faktisk KMnO,-f6rbr. Funnen Differens
16sn. As-mingd c.c. N/100 As-mingd mgm
C.Cs mgm mgm
5,0 0,25 4,5 0,24 = S0/01
5,0 0,25 4,5 0,24 — = )
4,91 0,20 3,6 0,19 - %5701
3.0 0,15 2,9 0,15 = 0500
2,0 0,10 1,9 0,10 + 0,00
1,5 0,075 1,6 0,09 + 0,01
1,0 0,05 1,0 0,05 + 0,00
0,5 0,025 0,6 0,03 * 0,00

Med hinsyn till eventuelt inflytande af wariation i de sar-
skilda detaljerna underkastades denna titreringsmetod vidare
kontroll.

1) osig kalilut tillsattes i detta och foljande profven, s& att volymen
af alkalisk vitska uppgick till 10 c.c.
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P e

Det antagandet lag ndra, att alkalisk As,S,-16sning skulle
i beréring med luften begérligt upptaga syre och silunda ha-
stigt forlora i anseende till inverkan pid KMnO,, en omstindig-
het, som kunde minska metodens brukbarhet eller atminstone
nddvindiggora vissa forsiktighetsmatt. Utgdngen af bl a. fol-
jande forsoksserie undanrojde emellertid denna farhiga.')

Af en alkalisk As,S;-16sning (motsvarande approx. 0,50
mgm As i 10 cc.) afmittes portioner & § c.c. uti 6 stycken
kolfvar, i hvilka losningen sedan fick std under olika tid, innan

KMnO,-tillsats, surgdrning och titrering foretogos.

KMnO,-tillsats ~ KMnO,-forbr. Funnen
efter minuter c.c.N/100 As-miingd mgm
o 4,6 0,25
S 4’4 0’23
10 4,4 0,23
1t 4,8 0,28
20 4,3 0,23
30 4,4 0,23

Variation af kalilutens styrka inom vida grinser visade
sig vara utan inverkan pa kameleonforbrukningen. Af en med
1%/0:ig kalilut beredd As,S;-losning {5° cf€. = approx: 0,60 mgm
As) afmittes i hvarje prof 2,5 C.C, hvarefter tillblandades samma
vol. dest. vatten resp. kalilut af vixlande koncentration.

Tillsatt vit- Alkaliska KMnO,-férbr. Funnen
'skas art blandningens c.c. N/100 As-miingd
KOH-halt mgm
%o
Dest. vatten . . . . 0,5 4,8 0,26
Kalilut (1%0:ig). . . 1,0 4,9 0,26
> (2B s 4,6 0,25
¥y (A5ap) . T35 4,7 0,25

Med samma alkaliska As,S;-16sning, som ingick i forsoksserien
sfverst & denna sida, anstildes forsok, hvilka ddagalade, att KMnO,-
forbrukningens storlek 4r inom rimliga grinser oafhingtg af

1) Dirmed ir icke uttaladt, att en alkalisk As,S,-16sning eger obe-
grinsad héllbarhet. Att dess oxidation i luften gir mycket 18ngsamt for sig,
utvisade bl a. ett under lingre tid utstrickt forsok. For 1osning, som vid
omedelbar profning forbrukade (pr 10 c.c.) 8,6 c.c. N/100 KMnO,-1ésning och
efter 1%/4 timme 83 c.c., var forbrukningen efter 24 timmar #nnu 7,9 C.C.
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den tid, hvarunder As,S; och KMnO, iro i beréring med hvar-
andra inom den alkaliska vitskan (d. v. s. den tid, som for-
flyter mellan den alkaliska As,S,-16sningens blandning med
KMnO,-l6sningen och denna reaktionsblandnings férsittande
med svafvelsyra.!)

1) Detta giller endast for med fixt alkali beredda lésningar. En amm o-
nialkalisk As,S,-16snings forh&llande till KMnO, utgér ett kapitel for sig.

D3 det a priori kunde synas vara likgiltigt, om ammoniak eller Jixt
alkali komme till anviindning, rikade jag vid bdrjan af mitt arbete att vilja
NH;, som vid analytisk behandling af As,S, allmint begagnas som 16s-
ningsmedel. Detta grepp blef mig for ling tid en black om foten, d. v. s,
&nda tills dess jag lingt senare vid anstildt kontrollerande forssk med AaZi-
Jut fann, att de vid bearbetning af en och samma As-kvantitet erhillna viir-
dena for KMnO,-férbrukning gestaltade sig visentligt olika i de b&da fallen.
Ett nérmare studium angaf som orsak infytandet af den tid, hvarunder
As,Sy blef i tillfille att jemte KMnO, befinna sig i NH;-isk vitska. S§ er-
hollos t. ex. vid titrering af en och samma NHyiiska As,S,-16sning foljande
virden for forbrukad N/100 KMnO,-16sning.

Vid surgérning o0 min. (efter KMnO,-tillsats) 4,6 c.c.

» » 5 » » 5,9 -
» » 10. = » 6,7 »
» » T 5 » » 7 50D
» » 20 » » 7 4 >
» » 3 [e] » » 8 S

Kontrollprof med motsvarande mingd NH, enbart (wfar As,S,:s nir-
varo) féretedde efter samma tidsforlopp (upp till 30 min.) #zgen som helst
KMnO,-férbrukning.

Obekantskapen med detta forhillande Zunde af litt insedda skil hafva
medfért de mest barocka titreringsviirden. Att jag det oaktadt — men en-
dast genom anviindande af en empiriskt funnen korrektion (fér As-mingder
4 0,26—0,50 mgm: ett korrektionsafdrag § 1,5 c.c. N/ioo KMnO, — lyckats
ditintills erh@lla jimforelsevis goda resultat, berodde helt och hillet pa den
omstindigheten, att profvens surgérning Adndelsevis kommit att utforas efter
ungefir samma tid (omkring 5 min. efter KMnO,-tillsats.)

Arten af den kemiska reaktion, som mojliggér nimda successivt forls-
pande och den for As,Sy:s oxidering till As, 0, resp. SO, erforderliga vida
ofverstigande KMnO,-forbrukningen, har jag icke nirmare utforskat.

Med ofvergingen frin NI, till kalilut som losningsmedel for As,S,
blef titreringsforfarandet, sdsom det ditintills gestaltat sig, i ett slag befriadt
frin sin empirism.
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SO,-tillsats KMnO,-forbr. Funnen
efter minuter c.c. N/100 As-mingd mgm
o 4,5 0,24
5 4,4 0,23
10 4,4 0,28
15 445 0,24
20 4,4 0,23
30 4,3 0.23

Ej heller har ndgot KMnO,-férbrukningens beroende af den
tid, som forflyter mellan SO,-tillsatsen och sjelfva titrerin-
gen forsports: vare sig titreringen foretagits omedelbart eller
forst efter ndgon timme, hafva med teorien korresponderande
virden framgditt.  En konsekvens hiraf 4r den, att man icke
for hvarje sirskildt prof behofver 18ta reaktionsblandningens iord-
ningsstillande omedelbart foljas af titrering, utan att man kan i
ett sammanhang gora ¢ ordning ett storre antal reaktionsbland-
ningar (t. ex. 1o—1z st) och sedermera koncentrera sig pi
dessas zitrering. For uppnfende af As,S;:s fullstindiga oxi-
dering, hvarmed sammanhinger erhdllandet af de ur ofvan an-
gifna reaktionsschema beriiknade virdena f6r KMnO,-forbrukningen,
ar det en nodvindig betingelse, att den for alkaliska 16sningens
upptagande afsedda mangden /100 KMnO,-16sning?) icke un-
derskrider ett visst minimum af »6fverskott. Under det att
t. ex. 15 c.c. Y100 KMnO, iro tillfyllest, dd det giller As-ming-
der uppdt o,350 mgm, utfalla, vid anvindning af samma KMnO,-
tillsats, de funna virdena ndgot for lagt, om den faktiska As-
kvantiteten nirmar sig o,50 mgm. En KMnO,-mingd af 25 c.c.
N/100-16sning ddremot ar fullt tiliricklig for alla As-kvantiteter
upp till o,50 mgm (och ndgot diréfver) och har dirfér hirofvan
vid metodens beskrifvande angifvits. Ett minimum af KMnO,-
Ofverskott dr, som sagdt, oundgingligt, men ett ofverskridande
af detta i aldrig sd extrem grad dr utan inflytande pd KMnO,-
forbrukningens storlek.

Reaktionsblandningens iordningsstillande, likasom sjilfva ti-
treringen, tager ringa tid i ansprak. Slutpunkten ir synnerligen
skarpt markerad: 1—2 droppar af titervitskan filler utslaget,

1) Bor utgora minst 2 génger den mingd, som faktiskt »forbrukas»
vid As,Sgis oxidation.
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hvadan metoden limnar tinkbart minsta tribut at undersckarens
subjektiva uppfattning. Uti en noggrannt beredd N/10 KMnO,-
l6sning bar man en, vid ordentlig forvaring (i mork flaska och
& e allt for varmt stille), dret igenom hdllbar stamlSsning, ge-
nom hvars spiddning man, snart sagdt, i en handvindning for-
skaffar sig den erforderliga titervitskan, N/100-KMnO,-16sning, som
for ofrigt dfven den, forutsatt limplig forvaring, héller sig prak-
tiskt taget oforandrad under en eller annan mdnad. N/1co 10s-
ningen af oxalsyra #r diremot, som bekant, af mera forganglig
patur, si att den vecka for vecka miérkbart aftager i styrka.
Detta nodvindiggor ofvan nimda kontrolltitrering, en dtgird,
som 1 alla fall &r utférd inom loppet af 5 minuter, och hvars
resultat, en ging erhdllet, kommer alla de under samma eller
ndrmast foljande dagarna (med samma reagensvitskor -—— KMnO,-,
oxalsyre-, KOH- och SO,-16sningar) utférda bestimningarna till
godo. Med enkelhet i utférandet och en afsevird precision
(felet belopande sig pd en eller par '/100 mgm) forenar denna
metod fordelen af att ega gemerel giltighet for hvarje As-kvan-
titet upp till 0,50 mgm?') — sdvida nimligen denna fore-
ligger i form af trisulfid och fri frdn annan i 0,6%0:ig
kalilut vid vanlig temperatur loslig, KMnO, reduce-
rande substans.

Vid strifvandet att gora hir afhandlade kvantitativa As-be-
stimningsmetod tillginglig dfven for praktiskt bruk blef nirmaste
uppgiften alltsd att se till, huru nimnda kardinalvillkor skulle
kunna tillgodoses under de mera komplicerade forhillanden, som
mota vid profning af handelsvaror af olika slag.

Genom tillimpning af det i As-profningens metodik ett stort
framsteg betecknande ScHNEIDER’ska forfarandet (materialprofvets
destillation med konc. saltsyra) uppnds visserligen den hogst va-
sentliga fordelen, att den i profvet ingdende As-mingden %) kon-

1) Forberedande forssk hafva gifvit vid handen, att forfarandet liter
sig utarbetas dfven for sfgrre As-mingder.

2) Eller, enligt hvad jag har anledning antaga, dtminstone hufoud-
parten af samma mingd.
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centreras pd en helt ringa massa, men vare sig man anvinder
det i »Fornyad instruktion fér de med understod af statsmedel
inrdttade kemiska stationer for jordbrukets och niringarnas behof,
utfirdad af K. Landtbruksstyrelsen /6 19oo» foreskrifna till-
vigagdendet (destillationsdngornas uppfingande i utsp. HNO,
och blandningens afdunstning till torrhet), e/Zer det af landets
handelskemister ofta anlitade, uti sKemiska Notiser» (&rg. 1888)
beskrifna (destillationsingornas inledande i dest. vatten, l6snin-
gens fillande med H,S, fillningens frénfiltrering och upplésande
i NH;, den ammoniakaliska 1osningens afdunstning till torrhet),
sa forefinnes regelbundet organisk substans uti den si erhillna
aterstoden. Forsok att direkt tiacetsyrebehandla densamma
limnade en trisulfidfillning, i mer eller mindre grad férorenad
med genom tvittning icke eliminerbar, KMnO, reducerande sub-
stans, hvilket i sin tur, vid efterfoljande forsok till titrering, ledde
till oregelbundna analysvirden. Denna oart mdste i forsta hand
bortarbetas, och jag har dirvid slagit in pd en om homdopa-
ternas kinda: »similia similibus» erinrande viig. Till forstérande
af eventuelt nirvarande, den efterfoljande titreringen besvirande
damnen, behandlas afdunstningsresten — fore As,S,-utfillningen me-
delst tiacetsyra — pé ett energiskt sitt med KMnO, (dfverskott
ddraf, hvilket fir verka i virme under sdvil alkalisk, som sur
reaktion). I ett sammanhang foljer hdarmed uppgift om afdunst-
ningsrestens ') vidare behandling.

I. Afdunstningsrestens oxidering etc.

a) Porslinsskdlen, & hvars botten den lilla afdunstningsresten
befinner sig, placeras & vattenbad, hvarefter successive #7//-

sattas:

2 c.c. kalilut (o,°/0:ig) virmning ndgon enda minut.
25 KlnOg (leig) » c:a = 3 minuter.

ik 503 (50/0:ig) et » » 3 »

1 > wvinsyra (20%o:ig) » till vitskans affirgning.

b) Innehdllet filtreras genom litet fiitrum ned i annan ren
porslinsskdl. Spolning af forra skdlen med 2 c.c. dest.
vatten, som ddirefter fir 16pa genom filtrum.

1) Ett flertal, t. ex. 10—12 st., kan samtidigt tagas i arbete.
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II. Tiacetsyrebehandling.
Skdlen flyttas &ter pd vattenbad; efter nigon enda minut
tillsats af:
1 c.c. tiacetsyra (5°/oig) . . virmning c:a 3 minuter
(eventuelt nirvarande As utfaller i form af As,S;), hvarefter
skdlen stilles att svalna under c:a § minuter.?) ?)

II1. Fillningens vidare behandling.

a) Fillningen bringas p& litet filtrum, hvarvid skdlen efter-
spolas med behoflig mingd SO, (o,5°/0:ig).
b) Zwdttas jemte filtrum med:
5x2 c.c. SO, (0,6%0;ig) samt direfter
3x2 » dest. vatten.?)
¢) Under trattpipen stilles kolf, beskickad med /100 KMnO,,
och filtrum ofvergjutes med :
3x2 c.c. kalilut (0,5%/0:ig),

hvarvid den alkaliska losningen fir direkt neddroppa 1

KMnO,-16sningen.

Hirefter forfares si, som & sid. 556 beskrifvits, med tilligg
daraf, att frin den funna KMnO,-férbrukningen (uttryckt i c.c.)
gores ett afdrag af o,3 c.c. (ang. denna korrektion se sid, 566!)-

Till nu anférda schema mi fogas nigra kommentarier.

I a) Efter hvarje reagenstillsats blandas innehdllet genom né-
gon gings omsvingning.

Den svartbruna fallning (af MnO,-hydrat eller dylikt),

som utfaller under KMnO,-behandlingen, 1oser sig dter

snabbt under vinsyrans®) inverkan, s att firglds, vatten-
klar vitska A&terstdr. Skulle emellertid i ndgot undan-

tagsfall*), d. v. s. vid ovanligt stor mingd organisk sub-

1) Hyvilken tid limpligen anviindes till iordningsstillande af filtrum.

2) Faller det sig oligligt att omedelbart fortsitta behandlingen, kan
man & detta stadium gora afbrott, ja t. o. m. forst nista dag upptaga arbetet;
skdlen resp. tratten Gfvertickes i s fall med urglas.

3) Som reduktionsmedel hafva profvats bl. a. oxalsyra, mjolksyra, na-
triumsulfit och tiacetsyra, men intet har visat sig sd i alla afseenden fordel-
aktigt som vinsyra.

4) Har vid metodens préfning & handelsvaror mott mig ez gang (jute-
matta med 11,3 gm:s vikt pr 100 [Jem.).
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stans, under virmningen KMnO,’s violetta firg forsvinna
eller blifva helt svag, tillfogas ytterligare en eller annan
c.c. af KMnO,-16sningen (och vid SO,-tillsatsen lika myc-
ket extra af detta reagens).

Vinsyrelosningen forvaras tillsammans med nigra
droppar kloroform, hvarigenom eljest upptradande, besvir-
lig svampbildning utestdnges.

b) Denna filtrering (limpligen genom 4-cm.s filtrum har,
ehuru i det stora flertalet fall sikerligen ofverflodig, ta-
gits med som ett led i metoden, endr den i vissa fall
ar nodvindig. Négon ging kvarstir ndmligen efter vin-
syrebehandlingen en vax- eller paraffinliknande substans,
som lidgger sig som en hinna ofver vitskan, vid tiacet-
syrebehandlingen fororenar As,S,-fillningen, och, ehuru
ej sjelf KMnO,-reducerande, forsvirar As,S,-fillningens
reguliira uttvittning.

II. Tiacetsyrelosningen beredes genom att skaka 5 c.c. tia-
cetsyra, som 1 det skick, hvari den erhalles frin MERCK
(Darmstadt) dr obegrinsadt héllbar, med 100 c.c. dest.
vatten, hvarefter 19sningen filtreras och férvaras pd morkt
och svalt stille. Under H,S-utveckling dekomponeras
den si sméningom; likvdl har jag funnit en manads-
gammal losning dnnu vara anvindbar.?)

JII a) Filtrum — af bista slags papper (t. ex. MUNKTELLS »Moo»)
och med 4 cm.s diameter — anligges med omsorg
uti helt liten tratt. ‘Till hjdlp vid fillningens ofverfo-
rande till filtrum begagnas glasstaf. Den for skilens
efterspolning behofliga mingden SO, distribueras bekvi-
mast ur sprutflaska, ungefirligen 2 c.c. dt gingen. Nir
fallningen bragts pd filtrum, befrias trattpipen genom en
litt slungrorelse frin adhererande innehdll (»pipurslung-

1) Alla mina 100-tals forsok att, under variation af detaljerna, full-
stindigt inforka reaktionsblandningen, hvarigenom tiacetsyredfverskottet skulle
kunnat p& enklaste sitt afligsnas, medforde miserabelt slutresultat. Detta
pd grund diraf, att den en ging utfilda As-trisulfiden under intorkningen
delvis fter forstordes, si att, efter afdunstningsrestens uppslamning i vat-
ten, utsp. SO, eller dylikt och blandningens filtrering, arsenik stidse stod till
att plvisa 1 filtratet.
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ning»). Kirlet med det tiacetsyrelukt spridande forsia
filtratet afligsnas och ersittes med spetsglas, hvard ap-
plicerats ett 10-c.c.is mirke.

b) Tvittvitska, SO, resp. dest. vatten, tillsittes medelst
2-c.c..s pipett, hvilken kvantitet just vil fyller ett 4-cm.s
filtrum. 10-c.c.is mirket har till uppgift, att gora rik-
ning af tillsatta SO,-portioner 6fverflodig (nér tvittvitskan
ndr mirket, si har filtrum erhdllit sina erforderliga s
st. 2-c.c.:s portioner). Efter slutad tvittning gores »pip-
urslungningy.

Af KMnO,-behandlingen och den efterféljande uttviitt-
ningen, som afser att afligsna de i vitskan inforda,
men 1 vatten lattlosliga dmnena vinsyra och tiacetsyra,
foreligger den pd filtrum upptagna As-trisul-
fiden fri frdn inblandning af annat KMnO,-
reducerande amne.

c) Korrektionsafdraget har sin grund dir, att édfven de
finare filtrerpapperskvalitéterna innehdlla spar af substans,
som, ehuru oldslig i 0,5%/0:ig SO; och dest. vatten, gér
i losning vid filtrums behandling med o,5"/0:ig kalilut,
och som for 4-cm.s filtrum tager i ansprdk omkring

0,8 c.c. Y160 KMnO,-16sning. 1)
Samma (n. b. icke hogre) virden fér KMnO,-for-

brukning erhollos éfven vid &Zzndforsok under tillim-
pande af hela proceduren (oxidering, tiacetsyrebehand-
ling etc.), hvilket i sin man utvisade, att de angifna
tvittningsdtgirderna #ro tillfyllest for vinsyrans resp.
tiacetsyrans fullkomliga afligsnande.

Det hir relaterade forfarandet har afprofvats, dels pa af-
dunstningsrester, 1 hvilka rorsocker fick spela rolen af organiskt
amne (A), dels p& afdunstningsrester, erhdllna vid olikartade
handelsvarors ScHNEIDER-destillation i enlighet med ofvan citerade
instruktion for rikets kemiska stationer (B) — i senare fallet

1) Fér MUNKTELL'S »Mo00», sM1F», »M2» och SCHLEICHER & SCHULL'S:
»580» bestimdes denna filtrums egna KMnO,-forbrukning till resp. 0,3, 0,4,
0,2 och 0,8 c.c. N/1o0.
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med hinsyn tagen till en pdtinkt grinshalt af o,25 mgm (sdsom
hogsta tillitna 1 viss midngd material.)

A. Undersokningsobjekt anskaffades genom att uti pors-
linsskal intorka = den afmitta mingden As-losning?) med 1 c.c.
rorsockerlosning (1%/0:ig) samt 1 c.c. HNOs (25%0:ig.) Vid 40
dylika prof?) med mellan 0,06 och 0,50 mgm vixlande As-mingd
utgjorde differensen frin ur KMnO,-férbrukningen beriknade As-
mingden hogst 0,03 (i genomsnitt o,01) mgm.

B. Inom denna serie af forsok inrdttades arbetet efter fol-
jande plan.

I och for Scunmiper-destillation brukades for hvarje prof 75
c.c.®) HCL af sp. v. 1,19 jimte 2,5 gr. krist. FeSO, (vid brons-
firgs nidrvaro dessutom 2,5 gr. krist. FeCl,.) Kylapparat ut-
gjorde en pipett af omkring 5o c.c.:s rymd, hvilkens ofvan ut-
vidgningen vidtagande ror var bojdt i spetsig vinkel och direkt
inpassadt i den destillationskolfven tillslutande kautschukproppen
(ligatur silunda obehofligl). Forlaget (ERLENMEVER'sk flaska)
beskickades med 25 c.c. utspidd HNO, (lika vol. af 25%o:ig
HNO, och dest. vatten), i hvilken blandning pipettens utdragna
undre ror var nedsinkt. Destillationen fick pdgd tills dess (i
enlighet med forut dberopade instruktion) pipettens hela vidare
del blifvit si het, att den icke utan smértférnimmelse kunde
fattas med handen, och reglerades sd, att en tid af i allmdnhet
c:a 10 min. dtgick hirtill. Destillatet intorkades i porslinsskal
ofver vattenbad,*) eventuelt efter tillsats af uppmitt miangd As-

1) Under hela den tid (jan. 190o0—april 1901), som jag arbetat med
foreliggande friga, anviindes vid. forsok, som erfordrade noga kinda As-
miingder, en och samma l&sning till utgdngspunkt. Denna hade framstilts
genom att 1osa 1,000 gr. ren, kristalliserad As-metall i salpetersyrerikt kungs-
vatten (HCL 25%:ig, HINO, 25%0:ig; lika volymer af bdda) och efter syrans
afrykning 16sa &terstoden i dest. vatten till 1 liter.

2) Frin anférande af sjilfva forsoksprotokollen miste for utrymmets
skull afstds. Enir i denna serie filtrering efter vinsyrebehandlingen (jimfor
schemat I b sid. 563!) icke hade nigot skil for sig, utesléts densamma
hvaremot 2 c.c. dest. vatten tillsattes, sd snart reaktionsvitskan blifvit firglos.

3) I ett par undantagsfall, som nedan sirskildt angifvas, anvindes £oo c.c.

4) T afsaknad af porslins-insittning, som vid denna procedur borde hafva
varit sirdeles indamalsenlig, lit jag vattenbadets kopparinsats d& och da fi
en strykning med schellacksprit och ndgot torsklefvertran. Utan skyddande
ofverdrag angripes nimligen kopparen i besvirande grad af de sura dngorna.
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16sning, och den uppkomna afdunstningsresten behandlades, som
ofvan angifvits.

Betriffande den for alkaliska As,S,-losningens upptagande
bestimda KMnO,-l6sningen gjordes dock hir den afvikelsen, att
dess mingd sattes till 15 c.c., sisom utgérande en under fore-
liggande omstindigheter fullt tillricklig kvantitet.

Af tapeter togos i arbete 200 [Jcm. i hvarje prof, af
andra objekt med ofvervigande ytutstrickning (tyger, mattor,
pappersforemdl etc.) 100 [Jem. och af diverse andra foremal
(stearinljus, sigillack etc.) 15 gm. A hvarje material anstilldes
tvinne profningar, af hvilka den forst foretagna gick ut pa att
utréna materialets ¢gen As-halt. Sedan denna blifvit bestimd,
tillfogades vid azdra profningen den As-mingd till destillatet,
hvilken erfordrades for att zzllsammans med materialets egen
As-halt utgbra o5 mgm. Var materialet befunnet As-fritt,
tillsattes o,2s mgm As, hade dess egen As-halt bestimts till t.
ex. 0,08 mgm, blef tillsatsen o,17 mgm o. s. V.

En resumé af forsoksprotokollen féljer hirmed.

Tapeter (200 [] cm.).

I materia-  Tillsatt Efter Differens  Vigt
letfunnen As-mingd As-tillsatss frén 0,25 pr 200

As-miingd mgm funnen mgm [J cm.  Anmirkning.
mgm As-mingd gm
2 mgm
I £ 20301 0,24 0,29 + 0,04 1,6
2. 0,00 0,18 0,25 + 0,00 2
3" 000 0,25 0,29} ) P00t = 29
4. > » 0,26 + 0,01 »
5. 0,02 0,23 0,24 =001 2,3 Bronsfirg.
655 0509 .- .0529 0,22 — 0,08 2,3 Fernissad.
R (| 0,24 0,217 + 0,02 2,4 Fernissad.
85 6,18 0,12 0,25 + 0,00 2,5
Qe 10,501 0,24 0,30 + 0,05 256 Bronsfirg.
10. 0,06 0,19 0,23 — 0,02 2,9
EEa0:09 0,16 0,22 — 0,03 3,1
¥2 0 008 0,17 0,23 — 0,02 3,2
13. 0,03 0,22 0,23 — 0,02 4,3 »Stoff».

1) Dubbelbestimning (& samma material).
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Tyger (100 []cm).

I materia-  Tillsatt Efter Differens Vigt

let funnen As-mingd As-tillsats frin 0,55  pr 100

As-mingd mgm funnen mgm [J cm.  Anmirkning.

mgm As-mingd gm
mgm

A 0,00 0,25 0,26 il s O, Siden,
15. 0,02 0,23 0,23 —i0;, 08 1,3 Kattun.
36, 0,01 0,24 0,24 - 0,01 1,8 Rullgardin.
15952 0,00 0,25 0,24 1) == 0,01 1,9 Ylleflanell.
18. » » 0.26 + 0,01 » »
TQ. 6100 0,25 0,25 | 1) + 0,00 2,0 Silkesplysch.
20. » » 0,24 — 0,01 2 »
2% 0,03 0,22 0,23 — /0,02 2,3 Bomullsflanell.
2B¢ i 901 0,24 0,24 — 0.01 2.4 - Klide,
23. 0,07 0,18 0,25 + 0,00 2,7 Lampskdrm.
24. 0,03 0,22 0,26 + 0,01 2,8 Liskpapper.
25. 0,08 0,117 0,22 — 0,03 2,1 Vllerips.
26. < 0,00 0,25 0,25 1 + 0,00 3,5 Bolstervar.
2 » » 0,25 + 0,00 » »
28 10503 0,22 0,28 + 0,03 6,2 Ofverrockstyg.
RQs 002 0,23 0,26 + 0,01 6,3 Saffian.
o a2 0,23 0,26 + 0,01 6,6 VYllefilt.
Gie @t 0,24 0,27 + 0,02 6,1 Kapptyg.
32 0,02 0,23 0,28 + 0,08 11,3 Matta (jute-).
33- 0,05 0,20 0,25 + 0,00 13,0 Matta (Bryssel-).
34. 10,08 0,17 0,25 + 0,00 17,7 Matta (linoleum-).

Diverse (15 gm).

35. 0,08 0,117 0,23 — O Sigillack.

308 0500 0,25 0,21 + 0,02 Stearinljus.

sy B 0,25 0,23 — 0,02 Vaxljus.

3B 10400 0,25 0,27 + 0,02 Raffinadsocker.
39. 06,00 0,25 0,2811) + 0,08 Torkade #pplen.
40. » > 0,29 | + 0,04 >

Af dessa med ett till sin kemiska natur mingskiftande ma-
terial anstillda forsck synes framg, att tillkomsten af de vid
ScHNEIDER-forfarandet i destillatet ofvergdende produkterna i
ndgon min nedsitter metodens precisionsgrad, sddan som den
framgdtt ur under enklare forutsittningar gjorda rén, men att i
andra sidan differensen, #fven vid bearbetande af sd kritiskt

1) Dubbelstimning & samma material.

o
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material, som det under n:ris 32—4o0 upptagna, icke i ndgot
fall ofverskridit o,05 (= /200 mgm samt i genomsnitt uppgatt
till endast o,02 mgm. Kommer, sisom jag anser vara i hog
grad onskvirdt, vid profning af handelsvaror en o,25 mgms
grins eller en frin densamma ej alltfor ldngt afligsnad?) att
accepteras vid revision af vdr arsenikforordning, synes mig den
med metoden uppnidda precisionen kunna tillfredsstilla rimliga
ansprék.

Den, som for férsta gdngen tager del af ofvan gjorda fram-
stillning, fir nog litt det intrycket, att metoden mdste vara i
hég grad tidsodande och besvirlig, jimford med t. ex. den
f. n. brukliga préfningsmetoden. S& torde dock icke vara fallet.

Metoden ifriga baserar sig ndmligen pd alltigenom enkla
och snabbt pd& hvarandra foljande handgrepp. Vid samtidig
bearbetning af 7—8 prof har den tid, som forflutit frin afdunst-
ningsrestens forsta behandling till den sista titreringens afslu-
tande, i genomsnitt utgjort 1 ®/4 timme. Detta, da, sdsom har
for metodens /kritiska studium varit nodvindigt, Zvarje prof
verkligen blifvit bragt till sluttitrering. En afsevird littnad
moter emellertid 1 praktiken, allt fortfarande under den forut-
sdttningen, att tilldtna granskvantiteten icke sittes namnvérdt
ligre 4n o,25- mgm: endr de/s utfillningen af As,S; hiar for-
siggdr 1 en helt liten volym (ndgra fi c.c.) af en till foljd af
de mera komplicerade organiska dmnenas forstoring farglos
vitska, dels o,25 mgm As under sddana forhdllanden ger upp-
hof till en for ogat ganska respektabel fillning, blir det under
vanliga forhdllanden i ett betydligt antal af fall ofverflodigt, ja
meningslost att drifva profningen lingre dn till Zzacetsyrebe-
handling. Redan vid obetydlig vana vid metoden dr en flyk-
tig granskning nog for utgallring af de prof, i hvilka As-halten
icke ofverstiger 0,10 mgm, och denna punkt dr vid samtidig
bearbetning af ett Io-tal prof uppnddd redan inom forsta !/e-
timmen. Har intet eller endast fi prof, som gora sluttitrering
nodvindig, antriffats, kan man, efter undanstillande af eventu-
elt pitriffade, under nista !/e-timme genommonstra ytterligare

') Under anviindande af ungefirligen de materialmingder, som hir
valts.
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ett 10-tal o.s. v., for att sednare taga i tu med slutbehand-
lingen af de mera As-haltiga profven®). Med hinsyn tagen till
dessa omstindigheter torde metoden, i stort sedt, fi betecknas
som mindre tidsddande #n den gingse metoden, vid hvars till-
limpning i nuvarande form /Jvarje prof mdste s/utbehandlas.
For praktiskt behof kan ytterligare en liten forenkling vidtagas
betriffande titreringsforfarandet. D& det dérvidlag endast kom-
mer an p& att afgora, huruvida den hogsta tillitna kvantiteten
blifvit dfverskriden eller icke, tillsittes den berdknade mingden
(vid o,25-mgms grins: jimt 5,0 c.c.?) N/w0 KMnO, en suite.
Erhdlles rddfargning, ar varan tillaten, blir vitskan farglos, ir
den tilldtna grinsen ofwverskriden. Vidare torde den férsta upp-
kokningen af reaktionsblandningen samt den efterféljande oxal-
syrebehandlingen kunna foretagas pa en gdng med ett storre
antal kolfvar, om dessa stillas pd ett sandbad eller dylikt (uti
nyss angifna tid — 1 3/4 timme fér 7—8 prof — ingick, hvad
som hehofdes for uppvdarmning af hvarje kolf for sig.

Utan att pd ndgot sitt vilja sdsom fullkomlig framhalla hir
foreslagna, p& en, mig veterligen, forut icke tillimpad princip
baserade metod for kvantitativ bestimning af den medelst ScHNEI-
DER-forfarandet ur handelsvaror isolerade arsenikmidngden, vi-
gar jag dock hilla fore, att densamma féreter sidana sidor,
att den redan i sitt nuvarande skick under vissa forutsittningar
kan anvindas, och att den framfor allt &r viard att tagas under
profning med hinsyn till mojligheten af ytterligare forbittring.

1) Att detta ej ens behofver ske samma dag, har redan framhallits

(jimfor not 2, sid. 564).
2) 4,7+ 0,3 (korrektion).

(Ur: Upsala Likareforenings Forhandlingar, Bd. VI, hdft. 8, 1901).







7. Vorschlag einer Methode quantitativer Be-
stimmung geringer Mengen Arsens

von

Professor Dr. CaRL TH. MORNER (Upsala).

Die Methode, welche zunichst fiir As-Quantitdten von 0,00
0,50 Mgm. ausgearbeitet worden, stiitzt sich darauf, dass As,S;
bei der Beriilwung mit KMnO, (m Uberschuss) in mit
KOH alkalisierter Fliissigheit schon bei Zimmertemperatur
momentan und vollstindig zu SOy und As,Oy oxidiert wird?).
Infolge des Umstandes, dass die beiden Elemente des As-Tri-
sulfids reichlich O verbrauchen, wird der KMnO4-Verbrauch ein
verhiltnismissig sehr betrichtlicher 2), wodurch eine Titrierungs-
bestimmung solcher kleiner As-Quantititen eben ermoglicht wird.

Die in der Ausfiihrung einfache Methode, welche bei dem
Priifen mit alkalischen Losungen von AsySy mit bekanntem Ge-
halt Werte ergab, welche mit nur einem oder ein paar Hun-
dertstel Mgm von den thatsichlichen abwichen, hat allgemeine
Giiltigkeit fiir jede As-Quantitit bis auf 0,50 Mgm?), falls diese
néimlich als 77isulfid (As,Sy) von anderen in 0,5 °/o KOH bei
gewohnlicher Temperatur J6slichen, KMnO, reduzierenden Sub-

stanzen frei vorliegt.

1) As,S; + 14 O = As,0, +3 SO; .
2) 0,0536 Mgm As (als As,S;) verbrauchen 1 Cm?® N /100 KMnO,-Losung.
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Des Vergleichs halber sei daran erinnert, dass bei z. B. der allgemein
verwendeten Fe-Bestimmung mittels KMnO,-Titrierung 0,50 Mgm Fe nur
0,0 Cm® N/100 KMnO,-Lsung verbrauchen.
3) Vorbereitende Versuche haben es als wahrscheinlich dargethan, dass
die Methode fiir die Bestimmung auch grisserer As-Quantitiiten sich ausarbei-

ten lédsst.




Bei der Verwendung dieser Methode fiir praktische Zwecke
(bei der Priifung von Waaren etc.) muss mithin das Material so
verarbeitet sein, dass jene Kardinalbedingung erfiillt wird. Die
Priifung wird solchenfalls folgende Hauptmomente umfassen:

1) ScHNEIDER-Destillation (mit konzentr. HCI etc.).

2) Behandeln des durch die erwihnte Destillation auf diese
oder jene Weise gewonnenen Abdampfungsriickstandes mit iiber-
schiissigem KMnO, (behufs Zerstérens der organischen Substanz).

3) Ausfillen des As,S; vermittels Tiacetsiure, Sammeln des
Niederschlags am Filtrum und Auswissern.

4) Auflosen des As,S;-Niederschlags in o,5 %0 KOH und
Titrieren der alkalischen Loésung mit /100 KMnO,-resp. /100
Oxalsidure-Losung.
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