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A ~ .  1. Titrationsgef~13 naeh Johnson 

Basenmenge zu erhalten, wird der dazu benStigte Strom 
fiber ein Photometer regulier~, in das die Titrationszelle 
eingepaBt wird. Sobald die Extinktion (gemessen bei 560 nm) 
des Indicators abnimmt, wird entsprechend mehr Strom zur 
Basenerzeugung ben5tigt, so dab dieser Stromanstieg quan- 
tit~tiv ausgewertet werden kann. 
Anal. Chem. 40, 1579-- 1582 (1968). Dept. of Biochem., Univ. 
of Wisconsin, Madison, Wise. (USA). K. Herming 

Eine Verbesserung des Erlenmeyer-Kolbens mit einge- 
sehliffenen Stopfen flit jodometrisehe Ganzflasehen- 
titrationen. E. J. Green und D. E. Carritt. Die Verff. haben, 
angeregt durch frfihere VerSffentlichungen, festgestell~, dab 
bei der Titration yon freigesetztem Jod Minderbefunde, auch 
bei Titration direkt in der Flasche und bei Trijodkomplex- 
bildung durch Verdampfung in den freien Raum des Kolbens 
verursaeh~ werden. Deshalb wurde ein Kolben konstruiert, 
dessert Stopfen soviel Flfissigkeit verdrEngt, dab naeh Ab- 
nehmen des Stopfens im selben Kolben titriert werden 
kann. Sie haben das ProbegefEB auf folgende Weise verbes- 
serf: An Stelle des massiven Stopfens wird ein Schliffstopfen 
verwendet, an den ein Glasnippel angeschmolzen ist, der ca. 
8 cm lang ist und ca. 3 cm fiber dem Kolbenboden endet. Dieser 
verl/~ngerte Sehliffstopfen verdrEngt etwa 10 ml. Das Volu- 
men des Kolbens ist gravimetriseh auf 0,01 ~ genau bestimmt 
worden. Das auf diese Weise ermittelte Volumen wird auf 
dem Kolben eingeritzt. Die Verff. empfehlen, um Verwechse- 
lungen der versehiedenen Kolben zu vermeiden, den Erlen- 
meyer-Kolben und den dazu gehSrigen Glasstopfen mit der 
gleiehen Nummer zu versehen. 
Analyst 91, 207--208 (1966). Dept. Geol. a. Geophysics, 
~ass. Inst. of Tech., Cambridge, Mass. (USA). P. I-I. Herzhoff 

I I .  Anorgan i sche  S u b s t a n z e n  

Bestlmmung yon Spurenelementen dureh R6ntgen- 
fluoreseenzanalyse mit Hilie einer L6sungsmittelextrak- 
tion in diinnen Filmen. T. Kuroha und S. Shibuya. Di~thyl- 
dithioearbamidat-L5sung wird zur ProbelTsung hinzugeffig~ 

und die Metalle werden aus einem Medium yon pH 5,9 mit 
TetraeMorkohlenstoff extrahiert. Eine definierte Menge 
Polystyrol wird zu diesem Extrakt gegeben, dann wird diese 
LSsung in infrarotem Licht getrocknet, um den Komplex 
auf einem Film zu fixieren. Die RSntgenfluorescenzintensit~t 
wird gemessen und die Mengen der Bestandteile werden an- 
hand yon Eiehkurven bereehnet. Die Analysen wurden ffir 
15 Elemente durchgeffihrt wie Sb, Sn, In, Ag, Pb, Bi, As, 
V, Se, Zn, Cu, Ni, Co, Fe, Mn. Die Nachweisgrenzen schwank- 
ten zwisehen 1,3 ~g ffir Sb und 0,06 Fg bei Mn. Ffir Selen 
als inneren Standard sehwankte der Variationskoeffizient 
zwischen 3--50/0 . Die Eiehlinien waren ffir 0--25 ~g linear. 
Japan Analyst 17, 801--805 (1968) [Japaniseh]. (Naeh engl. 
Zus.fass. ref.) Furukawa Electric, Centr. Res. Center, Shina- 
gawa-ku, Tokio (Japan). R.H.  Sterzel 

Anorganisehe Polarographie in organisehen L6sungs- 
mitteln. IV. Polarographie yon Metalloxinatkomplexen in 
versehiedenen L6sungsmitteln. R.M. Dagnall und S.K. 
Hasanuddim Es wird das polarographisehe Verhalten yon 
24 mit Chloroform, Methyl-isobutylketon (MIBK) und Athyl- 
aeetat extrahierbaren Metalloxinaten in 0,1 M me~hanolischer 
LSsung yon Lithiumehlorid (LeRelektrolyt) an der tropfen- 
den Queeksilberelektrode untersucht. Die Eigenschaften der 
Quecksilberelektrode sind gegeben durch: m = 2,264 rag/see, 
t = 3,4 sec, h = 60 em; die Spannungssteigerungsgeschwin- 
digkeit betrKg~ 0,005 V/see. Bezugselektrode ist Bodenqueek- 
silber. -- 15 Metalloxinatkomplexe rufen Reduktionsstufen 
hervor. Die Halbstufenpotentiale der in den drei Extraktions- 
mitteln gelSsten Oxinate sind in einer Tabelle wiedergegeben. 
Von den in chloroformhaltiger LSsung reduzierbaren aeht 
Elementen werden Indium und Thallium in den anderen 
beiden LSsungsmitteln nieht reduziert. Von beiden Elementen 
l~13t sich eine Eichgerade zwischen 1 und 100 ppm aufnehmen. 
Die Extraktion wird bei pH 4--9 vorgenommen. -- Die Ele- 
mente Wismut, Molybd/~n und Uran lassen sieh ebenfalls im 
Konzentrationsbereich yon 1--100 ppm bestimmen, wenn 
MIBK als Extraktionsmittel benutzt wird. Die ffir die 
Extraktion gfinstigen pH-Bereiehe liegen ffir Wismut, 
Molybd~n(VI) und Uran(VI) zwischen 4--9, 1--5 und 5 bis 
9. -- J~thylacetat weist gegenfiber den anderen beiden LS- 
sungsmitteln keine besonderen Vorteile auf. 
Talanta 15, 1025-- 1029 (1968). Chem. Dept., Imperial College, 
London, S.W. 7 (England). H. Monien 

Tritiumanreicherung dureh Gas-Chromatographie; Teeh- 
nik einer empfindliehen Analyse. J. E. Hoy. Wasserstoff- 
isotope lassen sieh in ehromatographisehen S~ulen, gefiillt 
mit Palladiumkohle, trennen. Auf dieser Grundlage wird ein 
Ger~t zur Anreieherung yon Tritium besehrieben, das bis 
3 Atome Tritium in 10 is Atomen Protium erfaBt; die Technik 
ist ffir Tritium spezifisch und wird dureh Spuren anderer 
Radioisotope nicht gestSr~. Die Trennung dauert 3,5 h; am 
SehluB dauert die Z~ihlzeit 30 min ffir einen Nachweis in der 
GrSl~enordnung 1:101~; ffir kleinere Konzentrationen muB 
die Zeit entspreehend verl~ngert werden. Im T:H-Bereich 
4:101~ bis 5:1017 betr/~gt die Ausbeute 62 4- 6,30/0 . Wasser- 
proben des Atlantischen Ozeans und des Savannah River 
weisen ein T:H-Verh~ltnis yon 2,0 bzw. 1,3:1017 auf. -- 
Eine 40 ml-Wasserprobe wird bei 660 ~ C auf Magnesiumsp~ne 
gebraeht, und der entstehende Wasserstoff wird auf einer 
evakuierten Palladiums~ule absorbiert. Es wird kein Schlepp- 
gas verwendet; dureh den Anfangsdruek und dureh zonen- 
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fSrmige Beheizung der Sgule wird ein genfigender l~luB 
gew~hrleistet. Tritium hat den hechsten Partialdruck und 
diffundiert rascher als Deuterium und Protium. Eine Spitzen- 
fraktion yon 500 ml wird in einer Kammer yon 2,6 t Inhalt 
abgefangen nnd ausgezEhlt. Yon einer peinliehen Regenera- 
tion des Systems und vom tetalen SauerstoffausschluB h~ngt 
der Erfolg der Messuag ab. Die S~ulentemperatur (Bereich 
20--40~ ist f/ir die Ausbeute an Tritium nieht kritiseh, 
ebensowenig die Geschwindigkeit der Probenzugabe, wohl 
aber die ProbengreBe. 
Science 161, 464--465 (1968). Savannah River Lab., E. I. du 
Pont de Nemours and Co., Aiken S. C. 29801 (USA). 

B. R. Glutz 

Coulometrisehe Bestimmung yon Wasser in Gegenwart yon 
Wasserstoffperoxid, Peroxyessigs~iure und Diacetylperoxid. 
G. F. NiSugovskij, E.V. Vinogradova und A.P. Zozutja. 
Dureh coulometrisehe Titration mit elek~rogeneriertem Jod 
l~Bt sieh in einer vorbereiteten Karl Fischer-Lesung Wasser 
in Gegenwart yon Wasserstoffperoxid, Peroxyessigs~ure und 
Diaeetylperoxid mit biamperometrischer Endpunktsindika- 
tion bestimmen. Zur ~berprfifung der Stromst~rke genfigt 
fiir eine ausreiehend genaue Messung ein einfaches Milli- 
amperemeter. Die biamperometrische Endpunktsindikation 
wird mit zwei bei 20--40 mV polarisierten Platinelektroden 
von je 1 cm 2 durchgeffihrt. Das Verh~ltnis der Komponenten 
SO 2 in Pyridin und J2 in Methanol im Karl Fischer-Reagens 
muB entsprechend dem SO:-Verbraueh dureh Wasserstoff- 
peroxid und Peroxyessigsi~ure bereehnet werden. -- Arbeits- 
weise. Zur Titration werden die Komponenten mad 100 bis 
150 ml Methanol in die Zelle gebraeht. Der ~rbersehuB an 
Jod wird dureh vorsiehtige Zugabe ,con wasserhaltigem 
Methanol unter intensivem Rfihren bis zur l~ullanzeige des 
Indicatorstromes beseitigt. Dann wird an der Platinanode bei 
10--40 mA/cm 2 ein geringer JodfiberschuB entwiekelt, mit 
einer Pipette oder Xnjektionsspritze raseh die zu unter- 
suehende Probe zugegeben und der Generatorstrom ungelegt. 
Die Titration wird durchgeffihrt, bis der Indicatorstrom den 
gleichen Wert erreieht hat wie vor Zugabe der Probe. Aus 
der Elektrolysezeit, Stromst~rke und Einwaage der Probe 
kann der Wassergehalt bestimmt werden. Genauigkeit der 
Bestimmung 2--5~ Bei Anwesenheit yon Diaeetylperoxid 
wird der Strom gegen die Zeit graphiseh aufgetragen nnd 
so die Sterung reehnerisch ermittelt. 
~. Prikl. Chim. 49, 2536--2539 (1967) [Rnssiseh]. Staatl. Inst. 
f. Angewandte Chemie, Moskau (UdSSR). H. Berge 

Trennung yon Li +, Na + nnd K + dutch Ionenaustauseh- 
C]u'omatographie in gemisehten L6sungsmitteln. C.V. Krish- 
nan, C. Venkateswarlu und V. T. Athavale. Als Elutions- 
mittel werden Misehungen yon Methanol, _~thanol, Aeeton, 
n-Propanol und Isopropanol mit SalzsEure untersueht. Als 
Austauscher wurde der stark sauere Amberlite CG 120, 
Typ 1, 100--200 mesh, in der H-~orm verwendet. Eine 
optimale Trennung mit minimalem LSstmgsmittelverbraueh 
wird ffir die drei Alkaliionen mit einer 30 ~ Isopropano~- 
16sung in 0,1~ 1V Salzsgure erreicht. Bei Verwendung yon 12 g 
Austauseher in einer 1,1 �9 30-era S~ule, einer Aufgabe von je 
10 nag Li e, Na+ und K § sowie Verwendung des obigen Elu- 
tionsgemisches erscheint im AusfluB die Li+-Fraktion 
zwisehen 450 und 650 ml, die l~a§ zwisehen 1000 
und 1500 ml und die K§165 zwischen 2400 und 3100 ml. 
Indian J. Appl. Chem. 81, 21--26 (1968). Anal. Div. Atom. 
Energ. Estb. Trombay, Bombay (India). K. Bunzl 

Zusammensetzung und analytisehe Anwendung yon 
h~aMe(UO~)a(CHaC00)9, a q (Me = Mg, Zn, Ni) zur 
Bestimmung yon Natrium. R. G. Monk. Die drei Tripel- 
acetate ~aMg(UO2)a(CH3CO0)9. 6H20 (I), I~aZn(UOa)a- 
(CHACO0)9.6H20 (IX) und NaNi(UOp)a(CHaCOO)9"6H~O 
(XYX) wurden dureh :~llung hergestellt, mit 95~ 
Alkohol gewasehen und an der Luft getrocknet. Alle drei Ver- 
bindungen erwiesen sich als Hexahydrate (Abweiehung: 
6 4- 0,1). Die Vollst~ndigkeit der F~llung h~ngt vom Reagen- 
tienfibersehui] ab, positive Na-s sind mSglich. I i s t  
unleslicher als XX und daher zur Na-Bestimmung besser 
geeignet. Genauere Angaben fiber Empfindiichkeit, Reprodu- 
zierbarkeit, genaue L6slichkeiten, Fehlergrenzen etc. fehlen. 
Talanta 15, 1259-- 1265 (1968). Atomic Weapons Res. Establ., 
U.K.A.E.A., Aldermaston, Berkshire (U.K.). C. Keller 

Indirekte Bestimmung yon Natrium und Kalium in Ge- 
misehen dureh Extraktion ihrer Dipikrylaminate in Nitro- 
benzol. M. Kyrw M. Pivohkovs und P. Seluck~. ])as Ver- 
fahren umfaBt die Extraktion mit l~itrobenzol aus alkaliseher 
LSsung (pH > 8), wobei das Verteilungsverh/iltnis f/ir Kalium 
das ffir Natrium um den Faktor 100 iibersteigt. Als Reagens 
dient Calciumdipikrylamina~ (aus w~flrigem Caleinmhydro- 
xid und fiberschfissigem Dipikrylamin hergestellt). Das Di- 
pikrylaminat in der w/iBrigen Phase wird eolorimetriseh mit 
einem FEK-M-Colorimeter (Blaufilter, 2~ax = 460 nm, 2 cm- 
Glaskiivetten) gemessen. Der Extinktionskoeffizient betr~gt 
2,3 �9 104 Mol. cm -~ und wird dutch die Gegenwart anderer 
Kationen wie Fe, Ca, Mg nieht beeinfluflt; hSchstens Cs und 
Rb stSren etwas. Lambert-Beers Gesetz wird im Konzentra- 
tionsbereich 10 -n bis 2 �9 10 -5 N Dipikrylaminat befolgt. Bei 
Verwendung yon Lithinmdipikrylaminat anstelle der Cal- 
ciumverbindung erhglt man noch bessere Kalibrierungs- 
kurven, die Toleranz fiir fremde Kationen ist aber geringer. 
Anal. Chim. Aeta 48, 132--134 (1968). Nucl. Res. Inst. l~e~ 
bei Prag (~SSR). L. Johannsen 

M~glichkeiten der Bestimmung des Isotopeneffektes yon 
40K mit radiometrisehen Methoden. M. Zaduban nnd H. O. 
Seidei. Abweiehungen yore normalen Isot~penverh~ltnis ffir 
Kalium kennen grunds~tzlieh durch Messung der Kern- 
strahlung des instabilen Xsotops a~ bestimmt werden. Falls 
es zu keiner Verschiebung des Verh~ltnisses gekommen ist, 
gibt eine bestimmte Menge Kalium bei konstanter Z~hl- 
anordnung und gleichem F1/ichengewicht der Probe eine 
bestimmte Z~htrate. I-Iat eine Ver~nderung des Verh/fltnisses 
stattgefunden, miBt man bei gleiehem Gesamtkaliumgehalt 
der Probe geringere oder hShere Z~hlraten. Die kleinste 
meBbare Kaliummenge und die kleinste meBbare Abweichung 
yon der Sollz~hlrate sind durch die Z~hlstatistik gegeben. 
Die Autoren eichen drei versehiedene Detektoranordnungen 
und diskutieren mSgliehe ~ehlerquellen bei der 4~ 
mung. 
Mikroehim. Aeta 1968, 689--704. Radiobiolog. Lab., Lehrst. 
f. Biol., Namrwiss. Fak. d. ~afarik-Univ., Ko~iee (~SSR). 

R. Winkler 

Anaiytisehe Verwendung yon Thioeyanowlsmutaten. IV. 
Gewichtsanalytisehe Bestimmung yon Caesium in Form des 
Cs2Na[Bi(SCN)6]. A. Cyga~ski. In  Fortffihrung frfiherer 
[Cyga~ski, A.: Roezniki Chem. 39, 1735 (1965); 40, 97 
(1966)] Untersuchungen fiber die analytisehe Verwendung 
yon Thiocyanowismutaten beschreibt Verf. die gewichts- 
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analytische Bestimmung yon Caesium in der Form des Cs2Na- 
[Bi(SCN)s ] nach der F~llung mit Na3[Bi(SCN)8 ]. Das Ver- 
fahren eigne$ sich zur Cs-Bestimmung aueh in der Gegenwart 
yon K § bzw. NH4§ (bis zur Konzentration yon 
8 Mol/1 im letzterw~hnten Fall), wobei die Anionen C032- 
bzw. NO 3- ebenfalls nieht stSren. Da das gewfinschte F~l- 
lungsgut einerseits der Hydrolyse und im stark sauren 
Medium aueh der Umwandlung zu Cs[Bi(SCN)a] unterliegt, 
andererseits dann eine verh~ltnism~Big hohe LSslichkeit 
aufweist (8,80 g in 100 ml einer Mischl5sung der 2 M NH4SCN 
A- 0,25 M Salpetersiiure), mull die eigentliche F~llung aus 
hSchstmSglieh konzentrierter zu analysierender Probe unter 
Verwendung des mit Cs2Na[Bi(SCN)e ] ges~tt. F~Lllungs- 
reagenses vorgenommen und der erhaltene I~iedersehlag am 
Filter mit einer Cs2Na[Bi(SCN)8] ges~tt. WaschlSsung 
gewaschen werden. Enth~lt das Reaktionsmedium weniger 
als 0,5 Mol F/~llungsreagens/1, entsteht start des erwfinschten 
klar rotgef~rbten Hexathiocyanowismutates das gelb- 
gef/~rbte Tetrathiocyanowismutat bzw. das Gemisch beider 
KSrper als ein fiir die anschliellende Bestimmung ungeeig- 
netes F~llungsprodukt. Neben der Konzentration des F/~l- 
lungsreagenses ist auch dessen zugeffigte absolute Menge 
kritisch, so dall die Arbeitsvorschrfft streng eingehalten 
werden mull, wenn zuverl~ssige Resultate erhalten werden 
sollten. Das beschriebene Verfahren ermSglicht den Gehalt 
der zu untersuehenden Probe an Caesium im Mengenbereich 
yon 40--240 mg/ml auf =t= 20/0 relat, genau zu ermitteln. Es 
stSren Rb+-, C1-- und S04U--Ionen. 
Chem. Anal. (Warsaw) 12, 1103--1106 (1967) [Polniseh]. 
(Mit engl. Zus.fass.) Lehrkanzel fiir anorganische Chemic, 
Technische Hochsehule, L6d~. (Polen). M. H~ivn~5 

Zur spektrophotometrischen Bestimmung yon Caesium und 
Rubidium als Pikrate naeh papier-chromatographischer 
Trennung. M. Hejtm~nek und E. Hozmanov~. Es wird eine 
spektrophotometrisehe Methode zur Bestimmung yon Mikro- 
mengen Rubidium und Caesium in Gemischen und bei Gegen- 
wart yon anderen Akalimetallen als Pikrate nach vorgehen- 
der papier-chromatographiseher Trennung ausgearbeitet. Die 
Verff. berichten in ihrer VerSffentlichung eingehend fiber die 
Aufbereitung des zur Papier-Chromatographie benutzten 
Papiers, die Behandlnng der ProbelSsung, die Entwicklung 
des Chromatogramms und die spektrophotometrische Be- 
stimmung. Die Beleganalysen yon Gemischen aus 5--50 ?g 
Cs und Rb neben vergleiehbaren Mengen Kalium best~tigen, 
dall die Genauigkeit und Reproduzierbarkeit der beschrie- 
benen Methode in Hinbliek auf die zu bestimmenden Mengen 
durchaus als befriedigend anzusehen ist. Die Trennung ist 
vollstandig. Die Messungen werden in 1 cm-Kiivetten bei 
einer Wellenl/~nge yon 360 nm durehgeffihrt, als Vergleiehs- 
15sung wird 0,01 N NaOH verwendet. 

Mikrochim. Acta 1966, 97--104. Abt. Instr. Anal., Chem.- 
t~ch. Hochschule, Prag (~SSR). P .H.  Herzhoff 

Die Extraktion yon Kupfer(H) aus HC1 dutch L~sungen 
yon Tetra-n-hexylammoniumeldorid in 2[thylendiehlorid. 
H. M. N. H. Irving und A. H. Nabilsi. Verff. hatten in einer 
friiheren Arbeit [Irving, It. M. N.H.,  u. A. H. Nabflsi: 
Anal. Chim. Aeta 41, 505 (1968)] gezeigt, dab Kupfer(I)-salze 
sehr gut aus ehloridhaltigem Medium durch Tetra-n-Hexyl- 
ammoniumehlorid in ~.thylendiehlorid extrahiert werden 
kSnnen. Die Extraktion yon Kupfer(II)-salzen mit demselben 
Reagens ist jedoch sehr viel kleiner. Die Autoren ~nderten 

sowohl die Konzentration der Chloridionen als aueh die Kon- 
zentration des Tetra-n-hexylammoniumchlorids und die 
Konzentration des Kupfers im System und konnten durch 
diese Versuehe die Wahrscheinliehkeit der Bildung yon 
binuclearen Komplexen belegen. Die Autoren mutmallen, daft 
nur die mononuclearen Komplexe extrahiert werden. Die 
Extraktion steigt zwar mit steigender Chloridkonzentration 
an, jedoch erreicht sic nicht 900/0, bis die Chloridkonzentra- 
tion 4 Mol iibersfeigt. 
Anal. Chim. Aeta 42, 79--86 (1968). Dept. of Inorganic and 
Structural Chem., Univ. Leeds (England). G. Knerr 

Neue Reagentien fiir die photometrische Kupferbestim- 
mung. L.A. Oehanova, L. I. Bolw und S. B. Savvin. 
Es sind zwei Reihen yon 2,7-Bisazoderivaten der Chromo- 
trops~ure synthetisiert und untersucht worden; eine Anlei- 
tung zur Synthese ist angegeben. Die erste Reihe enth~lt 
8-Aminochinolin als eine der Diazokomponenten, die zweite 
wird durch die o,o'-Dihydroxyazogruppe gekermzeichnet. 
Die Stoffe der ersten Klasse reagicren mit Cu vorwiegend 
erst bei hSheren pH-Werten. Alle Stoffe liefern mit Cu(II) 
Farbkontrastreaktionen. Die Reaktionen erfolgen augenblick- 
lich, die Farbungen sind lange best~ndig. Sowohl die Reagen- 
tien als aueh die Kupferkomplexe lassen sich mit polaren 
LSsungsmittel (z.B. mit n-Butanol) in Gegenwart yon 
schweren organischen Kationen extrahieren. In der organi- 
schen Phase bleibt die optische Dichte 2 h konstant. Die 
F~rbung der KupferkomplexlSsungen h~ngt stark vom pH ab, 
daher sind z.B. Chinolin-(8-azo-2)-l,8-dihydroxynaphthalin- 
3,6-disul/onsdiure-(7-azo-1)-benzol.2-sul/onsdiure oder 3,5-Di- 
nitrophenol-(1-azo.2)-l,8-dihydroxynaphthalin-3,6-disul]on. 
sdiure-(7-azo-1)-benzol-3-sul/onsdiure besonders geeignet, weil 
sie in 0,1 N Salzs~ure mit Kupfer reagieren; es eriibrigt sigh 
deshalb eine besondere Pufferung der VersuchslSsungen. Die 
Reaktion mit dem zweitgenannten Reagens stSren einige 
Kationen nicht, wenn sic im folgenden Verh~ltnis zu Cu vor- 
handen sind: Co (100:1), Ni (50:1), Fe(II) (400:1), A1 (10:l). 
2. Anal. Chim. 28, 1562--1564 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Vmziadskij-Inst. f. Geochem. u. anal. Chem., 
Akad. Wiss., Moskau (UdSSR). B. Tvaroha 

Isolierung yon Kupfer, Kobalt, Eisen und Nickel dm'eh 
Fiillung mit 1-(8-Chinolylazo)-2-naphthol. G. V. Myasoe- 
dora, O. P. Eliseeva und L. I. Bolshakova. Es wurde fest- 
gestellt, dab sieh kleine Mengen yon Kupfer, Kobalt, Eisen 
und Nickel yon grSlleren Mengen Indium, Blei, Gallium und 
Seltenerdelementen durch F~llen mit 1-(8-Chinolylazo)- 
2-naphthol in saurem Milieu abtrennen lassen. Die Vollst~ndig- 
keit der F~llung wird durch pH, Konzentration der zu analy- 
sierenden Elemente und des Reagens und durch dieTemperatur 
beeinflullt.--Arbeitsweise. Isolierung yon Kup/er und Kobalt. 
50 ml einer LSsung, die 1--100 mg Kupfer und I(obalt in 1 N 
Salzs~ure enth~lt, werden mit 6 ml 0,4~ 1-(8-Chinolyl- 
azo)-2-naphthollSsung vermischt, 1 h stehen gelassen und ill- 
triert (Cu-Niederschlag). Das kupferfreie Filtrat wird wieder 
mit der Reagensl5sung vermiseht, im Wasserbad erw/irmt und 
abfiltriert (Co-Niedersehlag). Die beiden Niedersehltge wer- 
den verbrannt, gegliiht und Kupfer bzw. Kobalt in den Riiek- 
st~nden radiometrisch oder photometrisch bestimmt. -- Ffir 
Eisen und Nickel sind keine speziellen Vorschriften angegeben. 
2. Anal. Chim. 28, 927--930 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Vernadski Inst. Geochem. und anal. Chem. Akad. 
Wiss. UdSSR, Moskau (UdSSR). F. Jan6ik 
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Bestimmung yon Mikromengen Silber (lurch Chemilumi- 
neseenz. A. K. Babko, A.V. Terletskaya and L. L Dnbo- 
venko. Bei der Untersuchung der Me~hode, die zur Bestim- 
mung yon etwa 1 tzg/5 ml Silber geeignet ist, und die auf der 
katalytischen Einwirkung yon Silber auf die Reaktion des 
Lueigenins mit Wasserstoffperoxid beruht, werden die opti- 
malen Versuehsbedingungen (pH 13,5; Lucigeninkonzentra- 
tion 10 -6 M; Wasserstoffperoxidkonzen~ration 0,02 M) fest- 
gestellt. Die Reaktion wird aueh durch Co, Pb, Cr, Cu, I~i, Mn 
und Os unter denselben Versnehsbedingungen katalysiert. --  
Arbeitsweise. In  20 Kiivetten werden je 0,04 nil 10 -3 M 
wiBrige LucigeninlSsung und 0,04 ml 4 N Kalilauge pipet- 
tiert. In die ersten 10 Kiivetten werden nun 0,04--0,2 ml 
2 �9 10 -~ ~ SilbernitratlSsung und in die resflichen 10 Kfivet- 
ten je 0,2 ml der zu untersuchenden ProbelSsung abgemes- 
sen. Das Gesamtvolumen in jeder Kiivette sell 0,5 nil, das 
pH der LSsung 13,5 betragen. Die K/ivetten werden ~uf eine 
photographische Platte gestellt und mit je 0,04 ml 0,9 M 
WasserstoffperoxidlSsung versetzt. I~aeh 4 rain Exposition 
wird die photographische Platte entwickelt und auf dem 
Mikrophotometer MF-2 naeh einer schon fr~her beschriebe- 
hen Methode gemessen [Bakbo, A. K., L. I. Dubovenko u. 
N. M. Lukovskaja: Chemiluminescentnyj analiz, Technika, 
Kiev 1966]. 

Z. Anal. Chim. 23, 932--934 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.) SevSeno Staatsuniv., Kiev (UdSSR). F. JanSik 

Die Analyse yon Silber(II)-oxid. C. P. Lloyd. Der Verf. 
untersuehte den Einflufl der Temperatur, tier Zusammen- 
setzung der LSsung und der Menge Oxid bei 4 titrimetrisehen 
und 1 gasometrischen Verfahren zur Analyse von Silber(II)- 
oxid, welches er dutch alkalische Oxydation yon Silber(I)- 
oxid mit Persulfat erhalten hatte. Beim Sehwefels~ure/ 
Eisen(II)-Verfahrenlagen die gefundenen Silber(II)-oxidwerte 
bei Einwaagen yon 0,10--0,14 g beim Arbeiten bei pH 2,1, 
18~ mit 0,014M Eisen(II)-LSsung zwischen 97,09 und 
97,24 ~ beim gepufferten Eisen(II)-Verfahren bei Einwaagen 
yon 0,093--0,143 g (Puffer aus 20 nil 0,2 M Essigs~ure und 
80 ml 0,2 M Iqatriumaeetat), pH 2,2, 18 ~ C, 0,014 M Eisen(II)- 
LSsung zwischen 96,89 und 97,14~ Beim gesgtt. Kalium- 
jodidverfahren wurden fiir 0,125 g-Proben bei Zugabe yon 
4,0g Kaliumjodid bei 18~ Werte zwischen 96,62 und 
96,860/0 Silber(I][)-oxid gefunden, beim gepufferten Kalium- 
j odidverfahren (5,0 nil 1 M Essigsiure ~- 5,0 ml 1 M Natrium- 
aeetat) bei Zugabe yon 5,0 g Kaliumjodid bei pH 4,3 und 
Temperaturen zwisehen 6 und 45~ Werte zwisehen 95,94 
und 96,090/0. Bei der gasometrisehen Analyse von 0,095 g- 
Proben bei 26~ mit 20--50 nil 0,5 1~ Salpeters~ure ergaben 
sieh Werte zwischen 88,83 and 98,96~ Die Standard- 
abweichungen ftir Verfahren 1, 2, 3, 4 und 5 betrugen 0,11 
0,16, 0,14, 0,11 bzw. 0,30/0 AgO. 

Anal  Chim. Acta 48, 95--107 (1968). Dept. Chem. Univ. 
Newcastle, New South Wales (Australien). L. Johannsen 

Potentiometrische Bestimmung yon Silber und Queck- 
silber mit 2-Mereaptobenzothiazol (3IBT). J. A. Da Silva 
Cavaleiro und V. P. Crespo. Als Elektroden dienen fiir Silher- 
15sungen eine Silber-, f/ir QuecksilberlSsungen eine Queek- 
silberelektrode im Bereieh yon 10 -4 I~--10 -~ 1~, als Bezugs- 
elektrode eine Kalomelelektrode. -- Aus]i~hrung. Die Titrier- 
zelle ist mit einem Stopfen versehlossen, dessert vier Boh- 
rungen fiir den AnschluB an die Elektrode, die Salzbriicke, 

die Mikrob/irette und einen Handriihrer bestimmt sin& Die 
Zelle steht in einem auf 25 ~ C thermostatisierten Bad. Die Salz- 
brfieke ist mit einem Gefi~B verbunden, das 2N Ammonium- 
nitratlSsung enthil t  und in das die gesitt. Kalomelelektrode 
eintaucht. Die ProbelSsungen sind mit 0,1 N Essigsgure- 
Acetatpuffer auf pH 4,35 bzw. 5,32 eingestellt. Quecksilber- 
16sungen werden besser mit 0,1 N Kaliumhydrogenphthalat- 
15sung gepuffert. Naeh Zusatz der MBT-LSsung (s. u.) wird 
gerfihrt und die Potentialdifferenz bestimmt. In  der Nihe des 
~quivalenzpunktes wartet man bis zur Potentialeinstetlung. 
Der Fehler ist 10-4~ der Potentialsprung 250 InV. -- MBT- 
L6sung. MBT-Kristalte (Fluka oder Riedel) werden mit der 
nStigen Menge Iqatronlauge in LSsung gebrach% dann mit 
soviel I~atronlauge versetzt, dab pH 9,5 erreicht wird. So 
werden 3 �9 10 -a- und 5 �9 10 -a I~-LSsungen bereitet. -- Silber 
und Quecksilber tassen sieh nicht nebeneinander bestimmen. 
Man kann die Queeksilbertitration aueh in 0,1 N Perchlor- 
sgnre ausfiil~ren. Die Titration in saurem Medium wfirde die 
StSrung z.B. durch Zink beseitigen. 

Rev. Port. Quire. 9, 193-197 (1968) [Portugiesisch]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Chem. Lab., Allg. Univ.-Studien v. Mopam- 
bique, Louren~o Marques, Mopambique. P. Haas 

Extraktion yon Radiogold und gadioquecksilber sowie yon 
einigen anderen Radioisotopen mit Mesityloxid. A. Allan. 
Eine Untersuehung der Verteilung einer Reihe der hiufigsten 
l~adioisotopen zwischen Mesityloxid und salpeter-, salz- und 
sehwefelsaurer w~Briger LSsung zeigte, dab sigh vor allem 
Gold(III) und Quecksilber(II) mit Mesityloxid gut extrahie- 
ten lassen. Zu deren Abtrennung yon den anderen Elementen 
lag, Cd, Zn, Fe(III), Sb(V), Pa, Se(IV), Ru, Zr] empfiehlt 
der Verf. die Extraktion aus 1 M HlqO a mit ansehlieBender 
Rfiekextraktion der mitextrahierten Elemente aus der orga- 
nischen Phase mit 1 M HNO a. 

Mikroehim. Aeta 1968, 988--991. Atom. En. Establ., l~ucl. 
Chem. Dept. Kairo (VAR). M. Matucha 

Bestimmung yon Gold, Platin, Palladium mad Rhodium 
durch Atomabsorptionsspektrophotometrie unter Ver- 
wendung eines Ultraschallzerstiiubers und einer Mehr- 
element.Hohlkathodenlampe hoher Intensitiit mit selek- 
tiver Modulation. H. C. van Rensburg und P. B. Zeeman. 
Eine Hohlkathodenlampe hoher Intensitiit fiir Au, Pt, Pd 
und Rh wird beschrieben. D e r m i t  einem oder meln'eren 
Elementen belegte Hohlzylinder befindet sieh zwisehen zwei 
Hilfselektroden, dutch deren Entladung die Intensit~t der 
Lampe um den Faktor 40 gesteigert wird. Zur selektiven 
Modulation der Strahlung befindet sieh im Strahlengang ein 
weiterer Hohlzylhlder, der mit den gleiehen Elementen wie der 
ttauptzylinder belegt ist. Er wird mit einer Reehteek- 
sparmung moduliert. Zum Verspriihen der ProbelSsung dient 
ein Zersti~uber, der einen gew51bten, focussierend wirkenden 
Schwingqu~rz enth~lt, welcher mit einer Frequenz yon 
2 MHz und einer Leistung von 20--45 W betrieben wird. Die 
ProbelSsung befindet sieh in einem GefiB mit Poly~thylen- 
folie als Boden und ist so zu justieren, dab sieh ihre Ober- 
fliehe stets genau in der Brennebene des Sehwingquarzes 
befindet. Der Flfissigkeitsnebel wird mit Druekluft einem 
Sehlitzbrenuer zugef/lhrt. Am besten zerst~ubt werden LS- 
sungen, die 95~ Aceton oder Methanol enthalten. Eine 
Extinktion yon 0,004 ergeben in wi~Briger L6sung 0,03 ppm 
Au, 0,02 ppm Pd, 0,3 ppm Pt und 0,09 ppm Rh, in 95 ~ 
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Acet~n 0,009 ppm Au, 0,012 ppm Pd, 0,21 ppm Pt  und 
0,06 ppm Rh. 
Anal. Chim. Aeta 48, 173--182 (1968). Dept. Experim. Phys., 
Univ. Stellenboseh, C. P. (Siidafrika). G. Wfinsch 

Die Bestimmung yon Beryllium dureh thermisehe Emis- 
sions- und dutch Atomfluoreseenz-Spektroskopie in einer 
unterteilten Laehgas-Aeetylenflamme. D. N. Hingle, G.F. 
Kirkbright und T. S. West. Arbeitsweise. Bei dem verwende- 
ten Lachgas-Acetylenbrenner werden primire und sekundgre 
l~eaktionszonen der Flamme dureh ein Quarzrohr voneinander 
getrennt, so daft die heiBe, reduzierende, innere Zone ohnc 
StSrung durch Strahlung der ~ui~eren Zone benutzt werden 
kann. Zur Fluorescenzanregung dient eine elektrodenlose, 
durch Mikrowetlen angeregte Entladungsr5hre. Iqghere 
apparative Einzelheiten s. Original. Die Be-Emission bei 
234,86 nm liefert im Bereich 0,3-- 10 ppm lineare Eichkurven 
(Spaltbreite 200 ~m). Die Erfassungsgrenze liegt bei 0,I ppm, 
die Standardabweichung bei =j= 1,3~ . Folgende Elemente 
geben bei 100fachem ~berschuB die in Klammern angegebe- 
nen Abwcichungen in Prozent: Co(II) ( ~  20), Ni(II) (-b 95), 
Si(IV) (Jr 22), Sn(II) (-t- 27), V(V) (~- 50). Die Atom- 
fluorescenzmethode ]iefert ffir den Bereich 0,03--1ppm 
lineare Eichkurven (Spaltbreite 300 ~m). Die Nachweis- 
grenze bctrs 0,01 ppm, die Standardabweichung • 30/0. 
StSrungen werden nur durch A1, Ca und Mo(u in 1000 father 
Menge beobachtet. 
Analyst 93, 522--527 (1968). Chem. Dept., Imperial Coll., 
London (England). M. Olivier 

Bestimmung yon Beryllium mit tlilfe der Phosphat- 
methode. A.V. Vinogradov, M. P. Filippova und M. I .  
Dronova. Die Methode der Bestimmung yon Beryllium fiber 
den Phosphatkomplex ist mit einigen ~'ehlern behaftet. Diese 
Methode ist langwierig und ergibt infolge der Mitfgllung yon 
(NH4)2HPO 4 systematische Fehler. Ein weiterer Fehler ent- 
steht durch die Bildung yon Be(l~H4)2(P04) 2. Das Umkristal- 
lisieren des Be-Phosphats verlguft um so schlechter, je ldeincr 
die Zugabe yon (NHI)2HPOI ist. Der Be-Phosphatkomplex 
kristallisicrt bei cinem 100~ PhosphatfibcrschuB fiber- 
haupt nicht, bei 200~ ~berschuB in 1 h 15 rain, bei 
300~ ~oerschul3 in 25 rain. A. I. Patkar und M.S. 
Varde [Indian J. Chem. 2, 123 (1964)] haben eine schnellere 
Methode der Be-Bestimmung beschrieben, wobei ein homo- 
gener Niederschlag ausfgllt. Es werden untersucht: 1. Die 
M5glichkeit einer sofortigen Kristallisation ohne nachfolgende 
l~gllung, 2. Die quantitative Be-Fgllung, 3. Das Verh~ltnis 
Be zu P in dem ~iedersehlag. Nachdem festgestellt wurde, 
dab die Kristallisation sofort stattfindet, wird die Vollst~n- 
digkeit der BeNH~PO~-Fgllung untersucht. Anstatt  des theo- 
retischen Wertes yon 0,09338 wird der Umrechnungsfaktor 
0,09163 benutzt. Mit diesem Faktor sind folgende Ergebnisse 
erzielt worden: Bei 10 mg Be ~= 0,042 rag, was einem Fehler 
yon 0,41 ~ entspricht. 
~,. Anal. Chim. 23, 1791--1794 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.). T. Neustadt 

Thermogravimetrische, differentialthermoanalytisehe und 
infrarotspektroskopisehe Untersuehungen der Reaktion 
yon Natriumperoxid mit Berylliumoxid. M. Viltange. Fiir 
die thermogravimetrische Analyse wurden 100--200 mg der 
Reaktionsprodukte in Pulverform gemischt und in einer 
Thermowaage der Fa. A.D.A.M.E.L. mit elektroniseher Regi- 

23 Z. Anal. Chem., Bd. 248 

strierung in Luft oder Stickstoff erhitzt. DieAufheizungsrate 
betrug 300~ Ftir die DTA wurde ein Geri t  des Typs 
Mazi@re verwendet mit Platintiegein und Platinsonde. Es 
wurden 0,2--0,4 mg der Substanz in Luft oder Stickstoff 
erhitzt. Die Temperatur stieg auf 300--350~ in 1,5--2 h. Der 
aktive Sauerstoff wurde gasometrisch bestimmt. Die Infra- 
rotspektren wurden mit einem Beckman IR 12 aufgenommen 
unter u yon CsBr oder NaC1-Kfivetten. Das 
Ergebnis dieser Untersuchungen zeigte, dab Natriumper- 
oxid Berylliumoxid angreift, wahrscheinlich im Molverhiltnis 
1:1. Ist  Na02 neben Na~O 2 anwesend, wird bei 165~ eine 
nichr identifizierte Peroxidverbindung des Beryllinms gebil- 
det, die sich zwischen 280 und 310~ zersetzt. Beim Natrium- 
beryllat wird eine Be-O-Schwingung beobaehtet, die sich 
yon der im Oxid unterschcidet. 
Anal. Chim. Acta 42, 259--270 (1968). Lab. de Rech. Micro- 
anal., Ecole Nation. Superieure de Chimie, 11 rue Pierre et 
Marie Curie, Paris 5 (Frankreich). R .H .  Sterzel 

Bestimmung yon Mikrogrammengen Magnesium mit einer 
Impr[ignierungsmethode auf Papier. W. Kietczewski und 
K. Matusiewicz. Das Prinzip der ~{ethode beruht auf der 
Reaktion yon Magnesiumnitrat mit einer a]koholischen 
ChinalizarinlSsung. Die Fliche des farbigen Flecks, der auf 
dem mit Chinalizarin impr~gnier~cn Papierstreifen entsteht, 
ist im Bereich yon 0,7--5,4 F-g Mg von der Magnesium- 
konzentration linear abhingig. --  Arbeitsweise. Ein 100 mm 
breiter Strcifen yon Whatman-Papier Nr. 1 wird mit einer 
0,050/0igen Chinalizarin-LSsung getr~nkt, 30 min an der 
Luft getrocknet und in 12 mm breite Streifen zerschnitten. 
Das impr~gnierte Papier ist etwa 5 Monate haltbar. Die 
ProbelSsung (2,45 ill) die 0,68--5,40 ~g Magnesium enth~lt, 
wird auf den Papierstreifcn (10 mm vom unteren Rand) auf- 
getragcn. (LaufmRtcl n-Butanol/Aeeton/Glycerin [20:18 : 5], 
Laufstrecke 85 ram.) Das Chromatogramm wird in einer 
ammoniakalischcn AlizarinlSsung angef~rbt und die Flecken- 
fl~che wird gemessen. Die Reproduzierbarkeit der Messung 
betr~gt etwa 3~ Die Anwesenheit yon Ba, Ca und Sr in 
cincm ftinffachen ~berschul3 stSrt die Bestimmung nieht. 
Chem. Anal. (Warsaw) 13, 787--789 (1968) [Polnisch]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Lehrst. allg. Chem., HShere Landwirtschafts- 
schule, Poznafi (Polen). M. P~ibyl 

Folgetitrimetrisehe Bestimmung yon Calcium und Magne- 
sium mit ~i.~DTA in iithanolhaltiger LSsung. T. A. Kiss, 
F. F. Ga~l, T. M. Surs und I. J. Zsigrai. Zuerst wird die 
Gesamtmcnge Calcium -t- Magnesium durch direkte Titra- 
tion mit A_DTA und Methylthymolblau in 60% iger ~thano- 
liseher LSsung bei pH 8 und 60--70~ in Gegenwart yon 
Ammoniakspuren bestimmt. Dann stellt man dieselbe Probe 
mit Kalilauge auf einen pH-Wert yon 13 ein, worauf Magne- 
siumhydroxid ausf~llt. Das freigewordene ADTA wird titri- 
metrisch mit Caleium(II)-StandardlSsung und Methylthymol- 
blau/Finorexon-Mischindicator, ebenfalls bei 60--70~ be- 
stimmt. Geringe Mengen Kupfer und andere Schwermctalle 
stSren die Bestimmung nicht. 
Anal. Chim. Acta 43, 340--342 (1968). Inst. Chem. Novi Sad 
(Jugoslawien). L. Johannsen 

Beitrag zur flammenphotometrischen Bestimmung yon 
Calcium in phosphathaltiger L~sung. M. Lesigang-Buch- 
tela und K. Buchtela. Stbrende Phosphationen werden durch 
Elektrodialyse abgetrennt. - -  Aus]~hrung. Verff. verwende- 
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ten Dialysezellen aus U-fSrmigen PVC-Segmenten (Dicke 
15 mm, Inhalt 15 ml) mit Sartorius-lV[embranffltern UCF und 
Platinelektroden. In den Kathoden- und Anodenraum wer- 
den je 10 ml 0,02 1K Salzs/iure/0,1 M iKflehs/iurel6sung und in 
den Mittelraum 10 ml Analysenl6sung und 1 ml 0,2 hi 
Salzs~ure/1 M Mflehs~iurel6sung eingef/illt. 50 mg Calcium/1 
kSnnen bei 30 Volt in etwa 30 min quantitativ vom Phosphat 
abgetrennt werden. Nach Beendigung der Dialyse muB dcr 
Kathodenraum sofort ausgespiilt werden. Die flammen- 
photometrische Bestimmung erfolgt wie fiblich. -- Die 
Methode wurde dutch Einsatz yon 45Ca und ~2p fiberpriift. 
Sie eignet sich besonders f/ir geringe Calciumkonzentrationen 
(etwa 1 mg Ca/l). 
Mikrochim. Acta 1968, 992--996. Anal. Inst. Univ. Wien und 
Atominst. 0sterr. Hoehseh.,Wicn (0sterreich). A. Schmidt 

~ber die Calciumeitrat-Komplexe bei bestimmten Stiure- 
niveans. Konduktometrisehe Bestimmung des Calcium- 
ions. F. Boseh-Reig und F. Burriel. )As Reagens dient 
Citronensiure (CS), die dureh Natronlauge oder Tri/ithanol- 
amin (T~_A) auf versehiedene AciditEtsgrade neutralisiert ist. 
Bei bestimmten Acidititen/indert sich nichr nur die StabiIi- 
t/it des Komplexes, sondern auch die Struktur der Verbin- 
dung Caleium/Citrat. -- Da f~r die eigentliche Calcium- 
bestimmung keine genaue Vorschrift angegeben ist, sondern 
nut  ihre Verwendung zur experimentellen Ermittlung der 
Molverh/iltnisse besehrieben wird, seien hier nur die wesent- 
lichen Untersuehungsergebnisse angeffihrt: Verwendet man 
als Komplexbildner mit T'ii~A oder I~atronlauge v611ig neutrali- 
sierte CS, so ist das Ionenverh/iltnis Ca/Citrat (r) = 1. Wurde 
CS zu 2/3 mit T~A neutralisiert, so ist r = 1,5. Die quantita- 
tive konduktometrisehe Caleiumbestimmung ist mit 3 Arten 
yon L6sungen als Titriermittel mSglich: a) Vollsti~ndig mi~ 
T/~k oder b) mit Natronlauge neutralisierte CS, e) zu 2/3 mit 
T~A neutralisierte CS. 
Inform. Quim. Anal. 22, 193--201 (1968). Abe. Anal. Chem., 
C.S.I.C., und naturw. 1%k., hiadrid (Spanien). P. Haas 

Chlorphosphonazo III als Reagens anf Calcium. A. hi. Lu- 
kin, K. A. Smirnova und N. N. Vysokova. Eswirdfestgestellt, 
dab sich die Gegenwart yon i D T A  positiv auf die Reaktions- 
selektivit~t auswirkt. Beim Gehalt yon 10 ~zg Ca im Volumen 
yon 25 ml und in Gegenwart yon Jf~DTA wird die Reaktion 
nicht gestSrt dureh 1000 tzg Pb, Cu, Co, Ni, Cd, gegebenen- 
falls 250 ~g Zn oder Fe. Die Einffihrtmg yon J~DTA beseitigt 
aber nieht St6rungen durch Sr oder Ba. Die optimalen Be- 
dingungen sind wie folgt: 15,5 ml neutrale LSsung (bis 30 tzg 
Ca) versetzt man mit 2,0 ml 0,1 I~ SalzsEure, 2,5 ml 0,05 hi 
_&DTA-LSsung und 5 ml 0,02~ Chlorphosphonazo III-  
L6sung (pH 2,5). Man ermittelt die Extinktion bei 664 nm 
gegen die entsprechende Null6sung. Zul/issig ist dabei eine 
Konzentration yon l~aC1 bis 1,0g/25ml. Anwendungen: 
Bestimmung yon Calcium in Bors~iure, in Bleidioxid und in 
M ineralwiissern. 
Zavodsk. Lab. 84, 1436--1437 (1968) [Russiseh]. )Alunions 
wiss. Forschungsinst. f. chem. Reagentien u. besonders reine 
chem. Stoffe (UdSSR). B. Tvaroha 

Extraktive Trennung der Erdalkalielemente unter Anwen- 
dung yon Azo-Azoxy BN (AABN). F .P .  Gorbenko und 
E. V. Lapickaja. Das Reagens wurde bereits ffir die Extrak- 
tion yon Calcium sowie Strontium angewendet [F. P. Gorben- 

ko, u. V.V. SaSko: Z. Anal. Chim. 18, 1198, 1397, 1497 
(1963); 20, 309 (1965)]. Aus einer alkalisehen LSsung lassen 
sich 50--500 tzg Calcium und Strontium mit 25 ml einer 
0,04~ AABN-LSsung in einem Gemiseh Tetrachlor- 
kohlenstoff-Tributylphosphat (4:1) extrahieren, w/ihrend 
Barium auch bei hohen )Akalit~ten (20 N lqaOH) in der 
w/il]rigen Phase verbleibt. Zur Trennung Calcium-Barlum 
werden 0,05--10, zur Trennung Calcium-Strontium 0,05, 
Strontium-Barium 0,8-- 2 N NatriumhydroxidlSsung empfoh- 
len; die Reextraktion erfolgt mit 0,01 1~ SalzsEure. Die schwie- 
rigste Trennung Ca-Sr muB wiederholt durchgefiihrt werden, 
da Strontium teilweise mitextrahiert wird. Die relativen 
Fehler bei der komplexometrisehen Mikrobestimmung dieser 
Elemente in ihren Gemischen lagen zwisehen q- 1 und 10~ 

~. Anal. Chim. 23, 1139--1142 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Wiss. Allunions-Forsch. Inst. Reagentien und 
chem. reine Materialien, Donezk (UdSSR). M. hiatueha 

Trennnng yon Elementen der vierten und fiinften analy- 
tischen Gruppe auf einem Anionenanstauseher. Trennung 
yon Calcium und Barium. Z. Winowski. Die ehromatogra- 
phische Trennung yon Barium und Calcium wird auf dem 
mit Kaliumehromat ges~tt. Anionenaustauscher Lewatit MN 
durehgeffihrt. Barium wird dabei quantitativ adsorbiert, 
w/ihrend Calcium unter den angegebenen Versuehsbedingun- 
gen durehflieBt. Das Eluat wird an einer zweiten Lewatit- 
Siule in der Cl--Form von don Chromationen befreit und 
Calcium im Eluat komplexometriseh gegen Murexid be- 
stimmt. Barium wird aus der ersten S/iule mit 2 N Salzs/iure 
eluiert und als Bariumdichromat mit Thiosulfat titrimetriseh 
bestimmt. 

Chem. Anal. (Warsaw) 13, 583--586 (1968) [Polniseh]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Katheder allg. Chem. landwirtschaftl. Hoeh- 
schule, Poznafi (Polen). F. Jan~ik 

Analyse yon Calcium-, Blei- nnd Kobaltceleraten durch 
Atomabsorptionsspektrophotometrie. Analysiert werdenPro- 
ben mit einem Gehalt an 50/0 Calcium, 33~ Blei und 10% 
Kobalt. -- Arbeitsweise. Man 15st 0,2 g Probenmaterial und 
fiillt mit Isobutylmethylketon auf 200 ml auf. Zu 20 ml dieser 
LSsung gibt man 10 ml Methanol und verdiinnt mit Isobutyl- 
methylketon auf 100 ml. Diese LSsung wird direkt in eine 
Luft/Acetylenflamme gesprfiht und die Atomabsorption yon 
Calcium bei 422,6 nm, yon Blei bei 283,3 nm und yon Kobalt 
bei 240,7 nm gemessen. Dabei wird f/ir Calcium und Blei ein 
leiehter LuftfiberschuB und fiir Kobalt stSehiometrisehe 
Flammenzusammensetzung gew/ihlt. 

South. Anal. Ltd. Anal. Appl. Advisory Serv. Nr. 248 A, S 2. 
(1968). Southern Anal. Ltd., Designers & Manufacturers of 
Instrumentation for the Anal. Chemist, Camberley, Surrey 
(England). K. Henning 

Mischkomplexbildung bei der Extraktion yon Zink in 
Gegenwart yon 8.Hydroxy-ehinolin und 1,10-Phenanthro- 
linen. C. Woodward und H. Freiser. Die Verff. studierten die 
Gleiehgewiehtsverteilungen bei der Chloroformextraktion 
bei pH 4,85 yon Zink(II)-komplexen mit 1,10-Phenanthrolin 
allein oder mit Phenanthrolin und 8-Hydroxy-ehinolin und 
verwandten Systemen und stellten ein dreidimensionales 
Phasendiagramm f/Jr das System Zink/8-Hydroxyohinolin[ 
Phenanthrolin/Perchlorat auf. J(_hnlioh wie das 1,10-Phen- 



Anorganisehe Substanzen 355 

anthrolin verhalt sich auch das 4,7-DimethyLl,10-phen- 
anthrolin. 
Anal. Chem. 40, 345--350 (1968). Dept. Chem. Univ. Tucson, 
Ariz. (USA). L. Johannsen 

Spektralphotometrische Bestimmung yon ~tg-Mengen Cad- 
mium mit Dimethyldithizonen. E. Than, D. Molch, H.-J. 
Eckert und H. KSnig. Verff. bestimmen ttaupt- und Neben- 
maxima sowie die Extinktionskoeffizienten yon o,o'-, m,m'- 
und p,p'-Dimethyldithizon in Chloroform (Hauptmaxima 
620, 625 und 630nm; die Extinktionen blieben bis zu 
1 Woche konstant, wenn das Chloroform zuvor fiber eine 
30 cm-S~ule mit NaHCO 3 filtriert wurde), ferner die Haupt- 
maxima der rosafarbenen Cd2+-Dimethyldithiozonat-kom- 
plexe (515, 520 und 525 nm). Die Cadmiumbestimmung er- 
folgt nach dem Mischfarbenverfahren. Sowohl die Extink- 
tionen als auch die Verteilung der Dithizonderivate zwischen 
wal3riger und organischer Phase sind stark pH-abhangig, 
auch bestimmen die Zusammensetzung der Puffergemische 
und die Wasserstoffionenkonzentration den Extinktions- 
wert mit. Die Eichkurven ftir 0 . . .  30 ~g Cd2+/25 ml p,p'-Di- 
methyldithizon-Chloroform bei 2max 625 nm (Reagens) und 
2max 525 nm (Dithlzonat) sind abgebildet. 
Z. Chem. 8, 348~349 (1968). Inst. Chem., Abtlg. anorg, u. 
anal. Chemic, Techn. Hoehseh., Karl-!VIarx-St~dt. W. Czysz 

Radioisotopen-Verdiinnungsmethode zur Bestimmung yon 
Queeksflber mit Thiobenzoylmethan. H. Tanaka, N. Naka- 
nishi, Y. Sugiura und A. Yokoyama. Unter mehreren Thio- 
fl-diketonen, die auf ihre analytische Verwendbarkeit unter- 
sucht wurden, wurde Thiodibenzoylmethan wegen seiner 
einfachen Darstellbarkeit und hohen Stabflit~t ausgew~hlt. 
Bis zu 10 -7 g Quecksilber konnten damit bestimmt werden, 
indem man zur ProbelSsung eine bekannte Menge 2~ so- 
wie eine subst5chlometrisehe Menge Thiobenzoylmethan zu- 
gab, das sich bildende Chelat bei pH 4 mit Chloroform extra- 
hierte und aus der Aktivit~t der Chloroformphase den Queck- 
silbergehalt berechnete. Die Anwesenheit yon Ag(I), Fe(II, 
III), Co(II), Ni(II), Cu(II), Zn, Cd(II), Pb(II) und Chlorid 
verursachten keine StSrungen. Obwohl das Reagens mit 
einigen dieser Kationen in Chloroform extrahierbare Chelate 
bildet, eignet es sich wegen seiner starken Eigenabsorption 
im sichtbaren Bereieh nicht zu spektralphotometrisehen 
Bestimmungen. 

Japan Analyst 17, 1428--1432 (1968) [Japanisch]. {Naeh 
engl. Zus.fass. ref.) Fac. Pharm. Sci., Kyoto Univ., Sakyo- 
ku, Kyoto-shi (Japan). W. Czysz 

Polarographisehe Quecksilberbestimmung in alkalisehen 
Sulfidl6sungen. E. I. Savi~ev und Z. S. Septarova. -- Arbeits- 
weise. 5--10 ml der zu analysierenden L6sung werden in 
einen konischen 100 ml-Kolben gefiillt, 15--20 ml K5nigs- 
wasser zugesetzt und bei kleiner Flamme bis zum Ausfall 
eines 5/iederschlages cingedampft. Dann setzt man 15 ml 
einer 25~ Weins~urelSsung zu und erw~rmt bis zur 
vollst~ndigen AuflSsung des Antimonchlorids. Die L5sung 
wird mit einer 25~ AmmoniaklSsung auf pH 8--9 
(gegen Unitestpapier) oingestellt uad abgekfihlt. ~ach 
Zusatz yon 40 ml der LeitelektrolytlSsung und 10 ml gesiitt. 
NatriumsulfidlSsung wird gut vermiseht. Der farblosen LS- 
sung werden 10 ml einer 0,1~ Agar-Agar-LSsung zuge- 
setzt und mit Wasser auf 100 ml aufgeffillt. Zur Herstellung 
der LeitelektrolytlSsung werden in einen Literkolben 40 g 

23* 

Kaliumjodid in 60 ml Wasser gel5st, 4 g krist. Jod und naeh 
AuflSsen 70 g :Natrinmacetat zugegeben. Der Kolben wird 
mit Wasser auf 1 1 aufgefiillt und die LSsung vermischt. Man 
l~Bt die LSsung 30 rain stchen und mil~t polarographisch 
den Diffusionsstrom zwischen 0 und -- 0,3 V. Die Differenz 
der gemessenen StrSme der Leerl5sung und AnalysenlSsung 
gibt die H5he dcr Queeksilberstufo wieder. Die Eichl5sungen 
werden mit 1--80 mg Quecksilber angesetzt. 
Zavodsk. Lab. 34, 672--673 (1968) [Russisch]. Mittelasiat. 
Forseh.- u. Projekt.-Inst. f. Buntmetalle. H. Berge 

Jodometrische Bestimmung yon Borwasserstoffanionen 
[BH4| - .  R. F. Skoblionok, K. N. Mochalov und B. G. Berner. 
Die jodometrische Bestimmung von BH 4- nach der Gleichung 

B H (  ~ 4 J2 -~ 2 H20 4~. BO 2- -{- 8 J -  -~ 8 H + 

gibt wegen der Hydrolyse yon BH,-, die starker in neutralen 
als in alkalischen LSsungen verlauft, zu niedrige Resultate. 
Es wird bewiesen, dab die Reaktionsgeschwindigkeit der 
Oxydation yon BH a- grSi~er als jene der Hydrolyse ist, falls 
man J2 mit der alkalischen LSsung der Probe vermischt, 
ohne Rficksicht darauf, dab J2 in NaJO iibergeht. Wenn 
man die Reaktionsmischung ansauert, zersetzt sich JO- 
reversibel zu J2, das sofort mit dem noch nicht oxydierten 
BH~- reagiert. Die Reihenfolge der Zugabe yon Komponenten 
muB gehalten werden. -- Arbeitsweise. Die Probe wird in 2 N 
NaOH gelSst und ein Aliquot zu einem genauen t~berschuB 
yon J2-L5sung (N 0,1 N) gegeben. Es tritt langsame Ent- 
farbung der LSsung auf. Man siiuert die L5sung mit H2SO 4 
(1:4) an, verdfinnt nach einer Weile mit 50 ml H20 und 
titriert das wieder entwickelte fiberschiissige Jod mit I~/a2S203 
zuriiek. Der relative Fehler der Bestimmung war nicht grS- 
13er als 0,300/0. 

~. Anal. Chim. 23, 1518--1521 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Chemisch. Technol. Inst., Kazan (UdSSR). 

M. Vrehlabsk~ 

Kontrollierte Desaktivierungshydrolyse nnd Bestimmung 
yon Aluminium in Aluminiumalkylverbindungen. D. F. Ha- 
gen, D. G. Bieehler, W. D. Leslie und D. E. Jordan. Das in 
pyrophoren organischen Aluminiumverbindungen enthaltene 
Aluminium karm durch Komplexbildung mit Aminen und 
_~thern, Hydrolyse der Komplexe und komplexometrische Ti- 
tration des Aluminiums mit 0,05 M Cyclohexandiaminotetra- 
essigs~ure innerhalb yon 25 min bestimmt werden. Man mul3 
dabei unter v511igem FeuchtigkeitsaussehluI~ unter einer 
~thersehicht (50--75 ml Ather je 0,5--0,6 ml-Probe) arbei- 
ten. Das Aluminium~therat wird mit 5 ml konz. Salzs~ure und 
anschlieBend mit 20--25 ml dest. Wasser behandelt. Nach 
Phasentrennung wird das Alumininmchlorid in der w~Brigen 
Schicht bestimmt, indem zuerst mindestens 5 ml CDTA- 
LSsung und naeh dem Erhitzen 50 ml Isopropanol und 0,5 ml 
l~ DithizonlSsung in Aceton zugefiigt werden, dann 
pH 4,5 mit Ammoniak (1:4) und Ammoniumacetatpuffer 
eingestellt und das fibersehfissige CDTA mit 0,05 1~ Zink- 
sulfatstandard yon gelbgrfin nach rot zuriicktitriert wird. Auf 
diese Weise konnten einige tausend pyrophore Aluminium- 
proben mit Erfolg analysiert werden, webei weder das 
Molekulargewieht noch das LSsungsmittel das l%esultat bccin- 
flussen. Die prozentualen Abweichungen bei der Bestimmung 
yon 0,88--23,58~ Aluminium lagen zwischen 0 und 
4- 0,07. 

Anal. Chim. Acta 41, 557--560 (1968). Continental Oil 
Comp. Ponca City, Okla. (USA). L. Johannsen 
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Spektralphotometrische Bestimmung yon Scandium mit 
Chromazurol S und Zephiramin. Y. ttoriuchi und H. Ni- 
shida. Die Bestimmtmg geringer Mengen Scandium erfolgt als 
bl~ulichvioletter Komplex, der in schwachsaurem Medium 
mit Chromazurol S (CAS) in Gegenwart yon Zephiramin 
(Tetradecyl-dimethylbenzylammoniumehlorid) entsteht. Der 
molare Absorptionskoeffizient betr~gt 1,37 �9 10 ~ bei 625 nm. 
Aluminium, Gallium, Phosphat und Fluorid stSren die Be- 
stimmung, Yttrium und Lanthan dagegen nicht. -- Aus- 
/4hruncj. 0,3 ml einer 0,25~ CAS-LSsung fiigt man zu 
10--15 ml einer sauren L5sung, die 0,4--8,1 ~zg Scandium 
enth~lt, und stellt mit 7~ ttexaminlSsung pH 5,5 ein. 
~aeh Zugabe yon 2 ml 0,5 ~ iger ZephiraminlSsung verdfinnt 
man auf 25 mI und bestimmt die Absorption bei 625 nm 
gegen eine Blindprobe. 
Japan Analyst 17, 1486-- 1491 (1968) [Japaniseh). (~ach engl. 
Zus.fass. ref.) Fae. Engng. Iwate Univ., Ueda, Morioka-shi 
(Japan). L. Johannsen 

Analytische Anwendung yon Alkylphosphorsiiureestcrn. 
V. Bestimmung yon Scandium und Thorium mit Arsenazo- 
HI, nach Extraktion mit Di-n-butylphosphorsi~ure. U. En- 
dre, J. Sz~lay und K. Klesch. -- Aus/i~hr~ng. 0,5--2 g der 
Gesteinsprobe werden mit 5--10g NaOtI im SchmelzfluB 
aufgesehlossen, mit heiBem Wasser ausgelaugt rind falls der 
Eisengehalt gering ist, 50--100 mg frisehgefi~lltes Fe(OH)3 
zugegeben. Der mit 0,1 N l~aOH ausgewasehene Nieder- 
schlag wird mit CaCl~, Oxals~ure und H202 versetzt und auf- 
gekoeht. I~aoh Einstellen des pH auf ~ 2 bleibt der Nieder- 
sohlag einige Stunden auf dem Wasserbad stehen. Der 
abfiltrierte Niedersehlag wird in 4 N tiC1 gelSst und die 
LSsung mit Di-n-butylphosphors~ure in Benzin extrahiert. 
Diese LSsung enthElt So und Th. Naeh Verdampfen des 
Benzins und ZerstSren des Extraktionsmittels mit HBr und 
Eisessig und Zugabe yon HC1 bzw. Wasser wird die LSsung 
auf 1--2 ml eingeengt, gegen Phenolphthalein neutralisiert, 
mit 1,5 ml 0,1 N I-IC1 anges~uert und auf 50 ml aufgeffillt. 
10 ml dieser LSsung werden mit 10 ml 0,1~ Arsenazo 
III-LSsung versetzt und mit 0,003 N HC1 auf 25 ml erg~nzk 
Die Extinktion des Se und Th-Komplexes wird bei 670 nm 
gemessen. Zur Bestimmung des Th-Gehaltes werden 10 ml 
der vorigen LSsung mit 10 ml konz. tiC1, 3 ml 10~ iger Oxal- 
sEure und 2 ml 0,06~ Arsenazo III-LSsung vermischt 
und die Extinktion im Pulfrieh-Photometer mit dem Filter 
S 66 gemessen. Die Sc-Menge ergibt sich aus der Differenz 
der beiden Messungen. 
Magyar K6miai FolySirat 74, 438--440 (1968) [Ungariseh]. 
Meeseki ]~rob~nys Vs KSvs (Ungarn). 

J. Plank 

Yttrium-S-hydroxychinolate. T. J. Cardwell und R. J. Ma- 
gee. Verff. fEllten das Yttrium-8-hydroxyehinolat durch 
konventionelle Verfahren (I) und mit Acetoxyehinolin aus 
homogenen LSsungen (II), wobei sic 2 versehiedene Substan- 
zen erhielten, n~mlich bei I und pH 5,5 den Komplex Y(CgH6- 
NO)3 (~  YQ3) und bei I I  und pH 8,5 den Komplex Y(C9H 6- 
NO)a" CgHTNO. Der Fehler lag bei der Bestimmung yon 
11,12--33,37 mg Yttrium nach I bei • 0,3 rag, bei der Be- 
stimmung yon 8,89--22,23 mg Yttrium naeh II  bei =k 0,4 rag. 
Die thermogravimetrische Analyse mit einer Thermowaage 
naeh Duval zeigte, dal~ der nach Verfahren I gewonnene 
Komplex bis 170~ bestgndig ist, der nach Verfahren I I  bis 
125 ~ C. Die Substan.zen YQa und YQ3 " ~ Q  kbnnen nach dem 

Troeknen bei l l0~ oder nach dem Vergl/ihen zum Oxid 
gewogen werden. IR-Messungen mit dem Perkin-Elmer 
Infraeord Modell 137-Spektralphotometer im Bereieh 
4000--400 em -1 ergaben ftir YQ3" HQ kein Absorptions- 
maximum fiir das freie 8-Hydroxyehinolin, ein Zeichen, dab 
es sieh um eine definierte Verbindung und nicht um einen 
Hydroxyehinoliniiberschu$ handelt; das Extra-8-hydroxy- 
ehinolin-Molekiil ist vermutlich schwaeh an das Stiekstoff- 
atom gebunden. Die UV-Spektren beider Verbindungen im 
Bereieh 200--500nm mit Chloroform als LSsungsmittel 
wurden mit einem Hflger-Watts Uvispek i t  700/307-Spektro- 
photometer gemessen und nur ein Intensit~tsuntersehied der 
Peaks festgestellt. 
Anal. Chim. Acta 43, 321--327 (1968). Dept. Chem. Queen's 
Univ., Belfast, Northern Ireland. L. Johannsen 

Trennung yon radioaktivem Yttrium yon Strontium dutch 
Extraktion mit Monooctyl-anilinobenzylphosphonat 
(MOABP). M. J. Herak, N. VujiSid und V. Jagodi6. Bei der 
Herstellung yon radioaktiven Yttriumpr~paraten (ssy dureh 
Beschul~ yon Strontium im Cyclotron, 9oy als natfirliehes 
Zerfallsprodukt yon ~~ ist es unerl/i/llich, das Yttrium 
quantitativ veto hoehtoxischen Strontium abzutrennen, vor 
a]lem, wenn es f/ir medizinisehe Zwecke verwendet werden 
sell. Dies gelingt dureh Extraktion aus 0,1--0,01 N salz- 
saurer LSsung mit MOABP in Petrol~ther, die Sr-Menge ist 
ohne EinfluB, der Trennungsfaktor betr~gt ) 10% Die Tren- 
nung laBt sich entweder aus verd. YttriumlSsung oder bei 
Vorliegen der tragerfreien Form durchffihren. Die radio- 
ehemische Reinheit des abgetrennten Yttrium-90 wurde an- 
hand seiner Abklingkurve festgestellt. -- Extraktion. Man 
15st die bestrahlte Probe in Salzs/~ure, stellt auf etwa 0,05 N 
HC1 ein, gibt ein gleiches Volumen 5 .10  -8 M MOABP- 
LSsung in Petrolather (Kp 100--120~ zu, s chi/ttelt 2 rain 
und trennt die Phasen. Durch 2 rain Schfitteln des Petrol- 
athers mit 2 N Salzs/~ure karm das Yttrium wieder quanti- 
tativ in waBrige LSsung/iberf/ihrt werden. 
Mikrochim. Acta 1969, 16--20. Inst. ,,Ruder Bo~kovid", 
Zagreb (Jugoslawien). W. Czysz 

Anwendung mehratomiger Alkohole tiir die spektro- 
photometrische Bestimmung yon Elementen der Yttrium- 
Untergruppc der Seltenen Erden. N. S. Poluektov und N. P. 
Efryushina. Es wird eine Methode ffir Mikrobestimmung yon 
Y, Yb, Lu in Anwesenheit yon La, Ce, Pr, Nd und Sm aus- 
gearbeitet. Die Methode beruht auf Maskierung der Farb- 
reaktion der Elemente der Ce-Untergruppe mit iKethyl- 
thymolblau (MTB) mit HflfevonSorbitalsMaskierungsmittel. 
Als Farbreagentien werden Arsenazo I, III,  Eriochrom- 
sehwarz T, Brenzcatechinviole%, Xylenolorange (XO) und 
MTB ausprobiert. Die besten Arbeitsbedingungen liegen bei 
Anwendung yon XO und MTB vor. Sorbit maskiert die La- 
und Nd-Ionen. Die Farbe des MTB-Komplexes wird dadurch 
nieht ver~ndert. Inosit maskiert bei der Reaktion mit MTB 
und XO die La-, Nd- und Y-Ionen. 
~. Anal. Chim. 23, 1802--1806 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Inst. f. Allgem. u. Anorg. Chem. Akad. Wiss. 
UdSSR, Labor. Odessa (UdSSR). T.  Neustadt 

EinfluB yon Seltenerdoxiden bei deren Spektralanalyse auf 
Beimcngungen. A. V. Karj~kin, N. V. Laktionova und L. I. 
Pavlenko. Unter Verwendung eines Gleichstrombegens wird 
der EinfluB an Oxiden yon kNd, Sin, Dy, Er und Yb unter 
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sucht, und zwar sowohl im Hinbliek auf die Eintrittskinetik 
aus dem Elektrodenkrater in die Anregungszone als auch auf 
das Verhalten im Bogen. Als Beimengungen (je 0,005~ 
treten Cu, Ee, Ca, Co, Ni, A1, Si, Cr und Mn anf. Die SE- 
Oxidstandards enthalten 99,85--99,990/o Grundsubstanz. Bei 
Oxiden yon Dy und Sm f~llt der Verdampfungsbeginn yon 
Fe, Co, Si und Mn mit dem yon Dy und Sm zusammen, hin- 
gegen treten die Kupferatome in die Anregungszone unab- 
h~ngig (und zwar frfiher) yon der Matrix ein. Die mittlere 
Eintrittsgeschwindigkeit der Beimengungen in Oxiden yon Er 
und Yb wird ebenfalls wesentlich durch den Charakter der 
Grundsubstanz bestimmt. Eine der Ursachen dieser Unter- 
sehiede wird in der unterschiedlichen Flfichtigkeit der SE- 
Oxide gesehen; die Oxide yon Yb, Sm, Eu und Tu sind n~m- 
lich ziemlich flfichtig, die restlichen betr~ehtlich weniger. 
Welter dissoziieren die SE-Oxide in Monoxide und erleiden 
verschiedene polymorphe Umwandlungen, wodurch der 
Dampfdruck und somit aueh andere physiko-ehemische 
Verh~ltnisse in der Verdampftmgszone beeinfluBt werden. 
Das Verhalten der Beimengungen in der Anregungszone wird 
an Hand der Verweflzeit und des Diffusionskoeffizienten der 
Atome verfolgt. Die Versuche ffihren zum SchluB, da$ die 
einzelnen SE-Oxide versehiedene Beimengungen versehieden- 
artig beeinflussen. Ein iihnliches Bild bekommt man aueh in 
Gegenwart eines Tr~gers (Ga~Oa, NaC1). Die Triiger bremsen 
die Diffusion der Caleiumatome. Von praktiseher Sieht ist 
es daher unentbehrlieh, ffir versehiedene SE-Oxide immer 
gesonderte Eiehkurven aufzustellen; in der praktisehen 
Spektralanalyse wird iibrigens ohne Kenntnis der obengenann- 
ten Zusammenhiinge ohnehin auch so verfahren. 
~. Anal. Chim. 28, 1829--1833 (1968) [Russiseh]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Vernadskij-Inst. f. Geoch. u. anal. Chem., Akad. 
Wiss., Moskau (UdSSR). B. Tvaroha 

ErhiJhung des Trenneffektes yon benaehbarten Seltenerd- 
paaren in Eluaten mit Hydroxyiithyliithylendiamintriaee. 
tat (HEDTA). J. E. Powell und H. R. Burkholder. Durch 
Eluieren mit Ammoniumhydroxy~thyl~thylendiamintriaee- 
tat (NH4HEDTA) bei 92~ wird die Trennung der Paare 
Erbium/Holmium, Holmium/Dysprosium, Dysprosium/Ter- 
bium, und Terbium/Gadolinium wesentlieh erleichtert. Die 
Seltenerdgemisehe werden dazu durch eine Sehieht yon 
Dowex 50W-X8-Harz (40--50 mesh, H+-Form) bei 92~ ge- 
sehickt und dann bei pH 7,5 mit 0,018 M Ammonium-HEDTA 
mit einer Gesehwindigkeit yon 40 ml/min eluiert. Zur Ab- 
trennung yon Yttrium aus einem Seltenerdgemiseh mfissen 
zuerst die Element~ Samarium bis Lutetium dureh Eluieren 
mit Ammonium-HEDTA bei 25~ an geeignetem Kationen- 
austauscherharz entfernt werden and Yttrium dann yon 
Neodym durch Eluieren mit Ammonium-HEDTA, aber bei 
92~ getrennt werden. 

J. Chromatog. 86, 99--104 (1968). Iowa State Univ., Inst. 
Atomic Res. & Developm. Ames, Iowa (USA). 

L. Johannsen 

Aktivierungsanalyse yon Seltenen Erden. I. Abtrennung der 
Seltenen Erden yon begleitenden Elementen. D. L. Massart 
und J. Hoste. Bei der aktivierungsanalytischen Unter- 
suehung yon Gadolinit und Tantalokolumbit auf alle Seltenen 
Erden (SE) war vor allem wegen der niedrigen Gehalte yon 
Lutetium, Thulium nnd Erbium die Abtrennung der SE 
yon den Begleitelementen sowie die Trennung der einzelnen 
SE naeh der Bestrahlung erforderlieh. Der AufsehluB yon 

Gadolinit wird mit 12 N Salzs~ure vorgenommen unfer Zu- 
satz yon l~3Gd; wie iiblich wird Silieium mit Flugs~ure und 
ansehliel3end mit Sehwefelsi~ure abgeraueht, die Metalle dann 
mit Ammoniak gefallt. Tantalokolumbit wird mit Kalium- 
hydrogensulfat aufgesehlossen, die Sehmelze mit HNO s und 
H~O~ unter Zuffigen yon 153Gd gelSst, ansehliel3end nach 
einem angegebenen Schema thermisch zersetzt und auf- 
getrennt. Zur Abseheidung der SE hat sieh die homogene 
Fiillung der Oxalate ebenso wie der Ionenaustauseh auf 
Dowex50W-X8 (die Begleitelemente Be, Fe, Ti, A1, Cr 
und Niu werden mit 3 N HC1 ausgespiilt nnd die SE dann mit 
6 N HC1 eluiert) bewiihrt. Die Ausbeute betrug 85--95~ . 
Zur Trennung der einzelnen SE wurde Ionenaustauseh auf 
dem gleiehen Harz mit 0,5 M ~-Hydroxy-isobuttersi~ure als 
Elutionsmittel angewandt. Hierfiir wurden die Verteilungs- 
koeffizienten untersueht, mit den bereehneten Werten ver- 
gliehen und diskutiert. Die Arbeitsweise ist ausftihrlich be- 
sehrieben. 

Anal Chim. Aeta 42, 7--14 (1968). Inst. f. Kernforsch. Univ. 
Gent (Belgien). M. Matueha 

Bestimmung yon Lanthan dutch flammenphotometrisehe 
Titration. G. Svehla und P. g. Slevin. Da die Flammen- 
emission yon Lanthan bei 560 nm linear mit der Phosphat- 
konzentration abf/illt, kann man Lanthan mit Phosphat 
titrieren und den Endpunkt aus der IntensitKts~nderung der 
Emission bestimmen. -- Arbeitsweise. Eine L6sung mit 70 bis 
300 mg Lanthan wird mit 10 ml halbkonz. Salzs~ure an- 
ges~uert und auf 50 ml verdiirmt. Die LSsung wird mit 0,1 M 
Diammoniumhydrogenphosphat-LSsung titrier~. An einem 
Unieam Sp 90 mit einer Aeetylen-Durchflul3gesehwindigkeit 
yon 900 ml/min, einer Durehflul3geschwindigkeit fiir Luft 
yon 5 l/rain wird bei der kleinsten D~mpfung und einer 
Spaltbreite yon 0,1 mm die Intensit~t der Flammenemission 
bei 560 nm abgelesen und mit den Werten der Eiehkurve 
verglichen. Der Endpunkt wird graphiseh bestimmt. Wenn 
geringere Lanthankonzentrationen verwendet werden, sinkt 
die Genauigkeit, die bei 0,1 M LSsungen etwa -- l~ und bei 
0,01 M LSsungen weniger als -- 5~ betr~gt. Fehler, die sieh 
auf L5sungsverluste im Zerst~uber zuriiekfiihren lassen, 
k5nnen dureh kurze Sprfihzeiten und geringe D~mpfung des 
Galvanometers zurfickgedr~ngt werden. Titan(III), Zirkon, 
Thorium und Aluminium stSren die Bestimmung nicht, da- 
gegen Cer(III) und Yttrium. 

Talanta 15, 978--982 (1968). Chem. Dept. Queen's Univ. 
Belfast (Nordirland). R.H.  Sterzel 

R~ntgenfluorescenzanalyse yon L~sungen yon Seltenerd- 
elementen der Cergruppe. G. I. Reehkolajnen und L. I. Ira- 
nova. Es wird eine sehnelle RSntgenfluorescenzmethode zur 
Bestimmung der Seltenen Erden direkt in teetmisehen 
w~13rigen sowie organisehen LSsungen empfohlen. Die Verff. 
verwenden ein umgebautes Geri~t URS-501 mit flachem 
Kristall [Reehkolajnen, G. I. : Zavodsk. Lab. 82, 158 (1966)]. 
Als innerer Standard wurde Chrom gew~hlt. Die analytischen 
Linien: LaL~I, CeL~, PrL~z, NdL~z, CrK~; die Analysen- 
dauer: 15 rain. An einigen Beispielen wird die Anwendung 
der Methode (Konzentrationsbereieh 2--200 g/1 der einzelnen 
Elemente, 20--300 g/1 der Summe) demonstriert, der Ver- 
gleieh mit den Ergebnissen der klassisehen (gravimetrisehen 
und spektralphotometrisehen) Methoden zeigte gute Uber- 
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einstimmung; die Reproduzierbarkeit der Methode liegt 
unter ~ 5~ die Empfindlichkeit unter 1 g/1. 
Zavodsk. Lab. 84, 172--174 (1968) [Rnssisch]. M. Matueha 

Potentiometrische und visuelle Bestimmung yon CeS+ mit 
Hexaeyanoferrat (III) in stark alkalisehem Milieu. H. Basifi- 
ska und J. Soboczynska. Die titrimetrisehe Bestimmung yon 
Ce ~+ mit Hexaeyanoferrat(III) in stark alkalischem Milieu 
wird durch Cer(IV)-hydroxid gestSrt. Die Verff. haben des- 
halb l~atrinmhydroxid (lurch Kaliumhydroxid ersetzt und 
zu der analysierenden L5sung eine hinreiehende Menge yon 
Seignette-Salz zugegeben. Under diesen Bedingungen bildet 
Ce 2+ sowie auch Ce 4+ in Wasser 15sliche Tartratkomplexe, die 
weder die visuelle (gegen Murexid) noeh die potentiometri- 
sche Titration stSren. Die vorgeschlagene Methode wurde 
zur Bestimmung yon Ce in Ziindsteinen (60--700/0 Ce, 
20--400/0 Fe, 2,50/0 Mg, 0,50/0 Cu, 1--2~ Si, his zu 200/0 Zn) 
verwendet. -- Arbeitsweise. Potentiometrische Titration. 5 bis 
20 ml einer 0,001--0,3 g Ce a+ enthaltenden LSsung werden 
mit ges~tt. LSsung yon Seignette-Salz und 3/4 der bereehneten 
i~Ienge yon Itexaeyanoferra$(III)-L5sung (0,1 M) versetzt, 
mi~ Stickstoff entliiftet, mit 6 M Kalilauge alkalisiert und 
potentiometrisch (Platin-/Kalomelelektrode) mit 0,1 M Hexa- 
cyanoferrat(III)-LSsung titriert. Fehler der Methode ~= 10/0. 
Chem. Anal. (Warsaw) 12, 973--980 (1967) [Polniseh]. (Mit 
engl. Zns.fass.) Fak. anorg. Chem. Kopernik.-Univ., Torufi, 
Fak. allg. Chem. landwirtschaftl. Hoehschule Olsztyn (Polen). 

F. Jan~ik 

Aktivierungsanalyse yon Seltenen Erden. H. Bestimmung 
yon Lutetium in Gadolinit. D. L. Massart und J. ttoste. 
Die Verff. bestimmen das langlebige Lutetium-176 (TV~ 
~-- 3 �9 101~ J.) in Mineralien und Gesteinen nach Abtrennnng 
aller Seltenen Erden (SE) yon den Begleitelementen, der 
Bestrahlung und Trennung der aktivierten SE auf einem 
Kationenaustauseher [L Mitt. : Massart, D. L., u. J. Hoste: 
Anal. Chim. Acta 42, 7 (1968)] dureh Messung der Aktivit~t 
des entstandenen Lutetinms-177 (T~ h ~ 6,8 d). Aus dem 
Dowex 50-Harz mit g-Hydroxybutyrat als erstem Element 
eluiertes Lutetium wird jedoch nieht vollkommen yon dem 
n~ehsteluierten Ytterbium abgetrennt; die Lu- und Yb- 
Peaks tier Elutionskurve fiberlappen sieh bis zu 50/0, deshalb 
wird entweder die rechnerisehe Korrektur unter der Vorans- 
setzung der GauBsehen Peakform vorgenommen oder die 
y-Spektrometrie angewendet (208 keV-Peak fiir 17~Lu nnd 
396 keV-Peak ffir 17~ Welter ist noeh die Korrektur auf 
Absorption yon Neutronen durch anwesendes Gadolinium 
(negativer Fehler eintge Prozent) erforderlich -- sic wird mit 
Hiffe des den SE vor der Bestrahlung zugesetzten Kobalt- 
monitors durehgeffihrt und die Korrektur ~uf l~TLu, das 
sieh ans l~Yb durch fl-Zerfall bildet (positiver Fehler fiber 
1~ rel. bei einem Verh~ltnis Yb/Lu ~ 10). 
Anal. Chim. Acta 42, 15--20 (1968). Inst. f. Kernforseh. 
Univ. Gent, Gent (Belgien). )5. Ma~ucha 

Abtrennung des Thoriums yon Seltenen Erden und anderen 
Elementen mittels eines gationenaustausehers in Metha- 
nol-SalpetersKure-Trioetylphosphinoxid-L~sungen. J. Kor- 
kisch und K. A. Orlandini. Verfahren zur Trennung Thorium/ 
Seltene Erden (S.E.): 1 g Austauseher (Dowex AG50W-X8, 
100--200 mesh, tt+-Form, vorgereinigt) wurde mit wenigen 
Milliliter ElutionslSsung [0,1M Tri-n-oetylphosphinoxid 
(TOPO) in 95 Vol-~ CHsOH -b 5 Vol-~ 12 M HN08] vor- 

behandelt und in eine entsprechende S~ule eingeffillt. 0,5 ml 
12 M HN0o mit _ 100 mg Th -~ S.E. -p andere Elemente 
wurde mit 9,5 ml Ctt30H gemischt, welches 386 mg TOPO 
enthielt, und naeh 10 min auf die S~ule gegeben (FlieB- 
gesehwindigkeit ca. 0,35 ml/min). Mehr als 900/0 des Th l~iuft 
durch, die restlichen ca. 10~ werden mit 20--30 ml Elutions- 
15sung eluiert, wobei S.E., Erdalkalien, Alkalien nsw. auf 
der S~i, ule fixiert bleiben, Die Trennfaktoren liegen bei 102 bis 
104, das Verfahren ist ffir die Abtrennung yon Tracer- und 
mg-Mengen geeignet. Verteilungskoeffizienten fiir Th, Sc, Yb, 
Ce(III) und U(VI) ffir 950/0 CtI3Ott + 5 Vol-~ HN03 (bzw. 
HC1)-Misehungen, die 0,1 M TOPO bzw. Di-(2-~thylhexyl)- 
phosphors~ure enthalten, sind aufgeffihrt. 

Anal. Chem. 40, 1952--1955 (1968). Chem. Div., Argonne 
Nat. Lab., Argonne, Ill. (USA). C. Keller 

Extraktion der Innerkomplexverbindung yon Thorium mit 
1-Phenyl-3-methyl-4-benzoylpyrazolon-5. Z. K. Karalova 
und Z. I. Py~ova. :Die Extraktion wird radioehemiseh mit 
Hilfe yon 23~ verfolgt. Das Reagens (PMBP) wird in Form 
einer BenzollTsung verwendet, das Verh~ltnis der Votumina 
beider Phasen betr~igt 1 : 1. Es wird der Einflul] der AciditEt 
der wEBrigen Phase, der Konzentration yon PMBP in der 
Benzolphase, der Thorinmkonzentration, sowie der einiger 
Komplexbildner untersucht. Das Gleichgewieht stell~ sieh 
beim Extrahieren yon 4 �9 10 -0 M Th aus 2 N Salz-, Salpeter- 
oder SehwefelsEure mit 0,1 M ReagenslTsung innerhalb yon 
5 min ein. Aus Salz- und Salpeters~iure wird Th bedeutend 
leiehCer ausgeschiittelt Ms aus Schwefels~ure; das Maximum 
der Extraktion (R > 98~ beobaehtet man bei 0,25--1 I~ 
Salz- oder SalpetersEure. Die Extraktionsausbeuten nehmen 
mit zunehmender AciditEt ab. Soll Th aus 2 N SalzsEure 
quantitativ (R ~ 98~ extrahiert werden, ist eine PMBP- 
Konzentration yon wenigstens 0,2 M erforderlieh; die Gleieh- 
gewiehtseinstellung beansprueht dann 1 rain. Auf Grund 
der bflogarithmischen AbhEngigkeit des Verteilungskoefll- 
zienten yon Th yon der PMBP-Konzentration kann der 
SehluB gezogen werden, dab die Zusammensetzung des Kom- 
plexes der Formel ThA 4 entspricht. Bei Verwendung yon 
2 N Salpeters~ure lind 0,2 M PMBP-LTsung erzielt man eine 
quantitative Extraktion, sofern die Th-Konzentration unter 
2 �9 10 -~ M tiegt; beim weiteren Zunehmen der Th-Konzen- 
tration sinkt die Extraktionsausbeute. 

~. Anal. Chim. 28, 1564--1566 (1968) [Rnssiseh]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Vernadski]-Inst. f. Geoehem. u. anal. Chem., Akad. 
Wiss., Moskau (UdSSR). B. Tvaroha 

Trennung yon Uran und Seltenerdelementen auf sulfo- 
niertem Kationenaustauseher KU-2. IH. I. Krawezyk- 
Obojska. Auf Grund des unterschiedlichen Verhaltens des 
Urans(VI) und der Seltenerdelemente(III) in Fluorid ent- 
haltenden LSsungen wird eine neue Methode zu ihrer quanti- 
tativen Bestimmung ausgearbeitet. ])as Gemiseh wird auf 
dem sulfonierten Ka$ionenaustauscher KU-2 adsorbiert und 
Uran(VI) mit 1 N MeF-LSsung (Me -~ Na, K, NH4, H) und 
die Seltenerdelemente mit 5 N Salzs~ure eluiert. So kann 
man 10 -s bis 10 -I ~ Seltenerdelemente (mit Ausnahme yon 
Scandium) yon Uran abtrennen. Von den benutzten Elutions- 
15sungen ist Y~-LSsung weniger geeignet. -- Arbeitsweise. 
Die zu untersuehende LSsung, die 0,1110 mg U und 0,05 ~g/ 
nag Seltenerdelemente enth~lt, wird mit einem zugehSrigen 
radioaktiven Indicator vermiseht, das pH auf 1,75--1,80 
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mit Salpetersgure eingestellt, mR Wasser auf 10 ml auf- 
geffilR und auf einer Kolonne mig 1 g KU-2 (KorngrSBe 
0,25--0,315 mm Wassergehalt 26,21~ Ffillungsvolumen 
0,50 cm ~ • 55 mm) in H+-Form ehromatographiert (Dureh- 
lluBgeschwindigkeit 2 ml/min/cm2). Die Kolonne wird mit 
50 ml dest. Wasser naehgewaschen. Die Elution yon U er- 
folgt mit 25 ml 1 N MeF, die Kolonne wird wieder mit 
100 ml Wasser gewasehen, mit 50 ml 5 N Salzsgure die 
Seltenen Erden eluiert und mit 50 ml dest. Wasser ge- 
waschen. Die ersten 25 ml des MeF- bzw. HC1-Eluates 
werden mit Wasser auf 100 ml aufgeffillt und die Seltenerd- 
elemente radiometriseh [Krawczyk-Obojska, L.: Chem. Anal. 
12, 225 (1967)] oder spektrographiseh bestimmt. Der maxi- 
male Fehler der Uranbestimmung neben Gadolinium betri~gt 
etwa 4,6~ der Fehler der Seltenerdelementbestimmung 
etwa 120/0, im Falle yon Ytterbium bis 18,4~ . 
Chem. Anal. (Warsaw) 13, 551--556 (1968) [Polnisch]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Abt. Isotopenverwendung in Chem. und 
chem. Teehnol., Inst. Kernforseh., Warszawa (Polen), 

F. JanNk 

Neutralisationsanalyse wfifiriger L~sungen yon Salzen des 
vierwertigen Urans. V. Baran. Die Bestimmung des S~ure- 
oder Basizit~tsgehaltes w~Briger Utah(IV)- oder Uranyt- 
ionenlSsungen kann potentiometriseh ausgeffihrt werden, 
wenu Wasserstoffperoxid zugesetzt wird. Hierbei wird 
jedoeh eine bestimmte stSehiometrische Siiuremenge 
frei, so dab in Abhgngigkeit der Konzentration des 
4--6wertigen Urans (Bestimmung kann polarographisch 
vorgenommen werden [Kubota, tI.: Anal. Chem. 32, 610 
(1960); vgl. diese Z. 179, 370 (1961)]) eine Korrektur der ver- 
brauehten Titrierl6sung vorgenommen werden muB. AuIler- 
dem muB die Aciditgt der Wasserstoffperoxid16sung mit 
1 txMol/ml berfieksiehtigt werden. Neben H~Oe wurden u. a. 
die Maskierungsmittel ADTA und (NH4)~C~O 4 untersucht. 
Collection Czeehoslov. Chem. Commun. 88, 1561--1569 
(1968). Inst. ffir Kernforsehung, Tscheehoslowakisehe Akad. 
der Wiss., Prag-l~e~ (~SSR). K. Henning 

Stufenweise Bildung yon Uran(VI)-komplexen mit sulfo- 
nierten Phenolverbindungen. A. Banerjee und A. K. Dey. 
Die Metallkomplexe yon U(VI) mit Dinatrium-2-naphtlwl- 
3,6-disul]onat und 7-Amino-l-naphthol-3,6-disul]onsgure wur- 
den potentiometriseh untersueht. Bestimmt warden die Pro- 
tonisierungskonstanten der Liganden und die Stabilitiits- 
konstanten der Uranylkomplexe in 0,1 31 Natriumperehlorat- 
15sung bei 25~ Die Komplexbildung wird dureh Absinken 
des pit  bei Zugabe der MetallSsung angezeigt. Im Fall des 
Uranyl-R-Salz (l:l)-Komplexes finder eine Farbi~nderung 
zugleieh mit der pH-_~mderung start. Der Ligand selbst ist 
oberhalb pH 2,6 gelb, zwischen 3,9 und 4,9 erseheint eine 
Orangef/irbung, die sieh vertieft. Diese Farbe bleibt bis 
pH 5,3. l~ber pH 6,45 wird der Komplex zerst6rt. Der 
Komplex Uranyl-(R-Salz)2 ist fiber den gesamten Bereieh 
gelb. 

Anal. Chim. Acta 42, 473--479 (1968). Chem. Labs., Univ. 
of Allahabad, Allahabad (Indien). K .H.  Birr 

Bestimmung yon nlehtmetallischen Elementen in Uran, 
seinen Verbindungen und Legierungen. I. Klusal. Eine 
ausffihrliehe t~bersicht der quantitativen Bestimmungs- 
methoden yon O, H, N, C, F, C1, Br, J, S, Se, B, Si, P und As 

in metallisehem Uran, seinen Verbindungen und Legierungen 
wird gegeben. 288 Literaturhinweise. 
Chem. Listy 61, 1486--1454 (1967) [Tseheehiseh]. Inst. Kern- 
forsehung der Tseheehoslowak. Akad. Wiss., l~e~ bei Prag 
(~SSR). A. Emr 

Das voltammetrisehe Verhalten yon Neptunium(VI) in 
Glutamins~iure an einer rotierenden Kohleelektrode. C.E. 
Flock. Es wurde eine reversible Einelektronenstufe zum 
Np(V) ffir Glutamatkonzentrationen fiber O,1 M zwisehen 
pH3,8--6,1 und bei einer Glutamatkonzentration fiber 
0,331 zwisehen pH6,1--10 gefunden. Dureh konduktu- 
metrische Titrationen yon Np(VI) mit Natriumglutamat 
wurde ein Metall/Liganden-Verh~ltnis yon 1:2 gefunden. 
F fir die Analyse des Neptuniums ergab sich eine Konzentra- 
tionsabhgngigkeit des Grenzstromes zwischen 10 -4 bis 10 -3 31 
in einer LSsung, die 0,67 M an Natriumglutamat, 0,5 3I an 
Natriumperehlorat war und die mit Perehlorsi~ure auf pH 5 
eingestellt war. Die Standardabweiehung bei 21 Bestim- 
mungen betrug 4,2 ~ Die Reinigung der glasartigen Kohlen- 
elektrode erfolgte in der Weise, dab man die Elektrode ffir 
15--30see in konz. HNO~ rotieren lieB. Es wurde ein 
registrierender Sargent Model XV-Polarograph verwendet. 
Alle 31essungen wurden ohne D~mpfung durchgeffihrt. 
Anal. Chim. Acta 43, 281--287 (1968). Chem. Res. and 
Develop., Dow Chemical, Colo. (USA). K. Cammann 

Eine sehnelle und spezifische Bestimmung yon Plutonium- 
spuren mit einem registrierenden Spektralphotometer. 
K. Bnijs, B. Chavane de Dalmassy und M. J. Maurice. Plu- 
tonium kann nach der angegebenen Methode in Gehalten 
zwisehen 0,2 und 140 rag/1 bestimmt werden. Die Absorp- 
tion des Plutoniums, welches in salpetersaurem Medium mit 
Sflberoxid zum Pu(VI) oxydiert wird, wird in 4 N Salpeter- 
si~ure bei 831 nm gemessen. Verff. arbeiteten mit einem 
Beckman DK-2A registrierenden Spektralphotometer mit 
einstellbarer Spaltbreite und 10 cm-Kfivetten. Die M6glieh- 
keit, die Skala aufzuspreizen, wird ffir unabdingbar gehalten. 
StSren k6nnen Interferenzen anderer Vcrbindungen mit dem 
Pu-Peak und die Bildung yon Pu-Komplexen. Der Einflul] 
der st6renden Anionen Sulfur, Phosphat, Chlorid, Fluorid 
und Oxalat wurde gemessen und tabellariseh dargestellt. 
Desgleiehen wurden die durch Mangan und Urau ver- 
ursachten StSrungen aufgezeigt. Die yon Uran hervor- 
gerufene StSrung ist bis zu 20 g/1 unbedeutend. 
Anal. Chim. Aeta 48, 409--415 (1968). Euratom, Karlsruhe. 

W. Sternik 

Die Spektralanalyse yon 22 Verunreinigungen im Pluto- 
nium mit Hilfe des Niederstrombogens. R. K. Dhumwad, 
31. V. Joshi und A. B. Patwardhan. Als innerer Standard 
diente eine salzsaure LSsung yon Ammoniumhexaehloro- 
stannat (500 ~tg Zinn/ml) und eine L5stmg yon Ammonium- 
tetraehloropalladinat (500 ~g Pd/ml). Die Herstellung der 
Plutoniumproben erfolgte in einer Glove-Box unter vermin- 
dertem Druck. Die Substanzen warden in einer Platinsehale 
mit zweimal in Quarzapparaturen destillierter Salpeter- 
s~urc aufgelSst, wobei 1 Tr. FluBs~ure hinzugeffigt wurde, um 
eine vollst~ndige Aufl6sung zu erreichen. Die LSsung wurde 
bis nahe zur Troekne unter einer Infrarotlampe eingedampft 
und auf 200 ml mit 7,2 M Salpeters~ure aufgefiillt. Ein Zusatz 
yon Wasserstoffperoxid hielt Plutonium im 4wer~igen Zu- 



360 Referate 

stand. Man sehickt die gesamte Mischung dureh einen Ionen- 
austauseher (10• 1 era, Dowex I-Xa, 50--100 mesh, Nitrat- 
form), w~scht mit 7,2 M Salpeters~iure naeh und sammelt das 
Eluat, das auBer den Verunreinigungen noeh 400 fzg Plu- 
tonium enthi~lt, auf. Dieser LSsung fiigt man 500 ~zl Standard- 
15sung (Palladium und Zinn) hinzu und r die LSsung 
auf 100 rag Graphit. Dieser Graphit wird dann in die Gra- 
phitelektrode eingefiillt. Als Anregung diente ein Nieder- 
strombogen yon 220 V und 10 A, als Spektrograph ein Hilger 
Quarz- und Glas-Spektrograph. Wellenl~ngenbereich: 2450 
bis 3500 ~ ;  Standardabweiehung: 16~ 
Anal. Chim. Aeta 42, 334--337 (1968). Fuel Reproeessing 
Division, Bhabha Atomic Research Centre, Bombay 74 
(Indien). G. Knerr 

Die ehromatographiseh-extxaktive Abtrennung yon ~49Bk 
aus hoehradioaktiven Liisungen und seine Bestimmung 
dutch y-Z~ihlung. L. G. Farrar, J. H. Cooper und F. L.Moore. 
Die Bestimmung yon 249Bk bereitet betr~chtliche Sehwierig- 
keiten, da einesteils die #-Maximalenergie sehr niedrig liegt 
(Eb~nax ~--125 keV; vgl. xaC: E~max ~ 156 keV) und andern- 
tells der Anteil der cr mit ca. 0,1~ sehr gering 
ist. Dies erfordert ein sehr reines Bk-Pr~parat, falls radio- 
chemische Bestiraraungsmethoden herangezogen werden. 
Da aber heute nut sehr geringe ( ~  {zg)-Mengen e~2Bk zur 
Verffigung stehen, scheiden andere Bestimraungsverfahren 
praktisch aus. 
Anal. Chem. 40, 1602--1604 (1968). Anal. Chem. Div., Oak 
Ridge Nat., Oak Ridge, Tenn. 37830 (USA). C. Keller 

Extraktion yon Gallium mit Tetraphenylarsoniumehlorid. 
H. L. Finston und M. S. Rahaman. Man gibt ein zwisehen 
7,8 ~g und 7,8 mg Gallium enthaltendes Aliquot mit 2 ml 
einer w~Brigen, 0,05 M Tetraphenylarsoniumchlorid-L5sung 
in eine Extraktionss~ule, dazu genfigend 6 N Salzs~ure, dab 
beira Verdiinnen auf 10 ml eine Acidit~t yon 3 N erhalten 
wird, und extrahiert dureh 10 rain Sehtitteln (18real/rain) 
mit 10 ral o-Diehlorbenzol. (Zur Bestimmung des Einitusses 
yon Freradionen werden entsprechende LSsungen vet  S~ure 
und Reagens zugegeben.) Naeh Trennung der Phasen werden 
~g-Mengen Gallium spektralphotoraetriseh mit Rhodamin B 
bestimmt, mg-Mengen komplexometriseh mit Gailoeyanin 
als Indicator. Eine radioeheraisehe Kontrollbestimmung 
kann rait Gallium-72 dnrehgefiihrt werden. Bei einex Salz- 
s~urekonzentration yon > 2,5 N werden 99,980/0 Ga extra- 
hiert, und zwar als (CsHs)aAs(GaC14). Folgende Ionen stSren 
nieht: A13+, Zn 2+, Cd 2+, Hg 2+, Co 2+, Ni 2+, MnO~-, WOn 2-, 
Sn 2+, PO~ 2- und F- .  
Mikrochim. Acta 1969, 78--83. Dept. Chem., Brooklyn Coil., 
City Univ. New York, Brooklyn, N.Y. 11210 (USA). 

W. Czysz 

Mikrobestimmung yon Thallium in organisehen Substan- 
zen. E.A. Terent'eva, E.N. Vinogradova und N. P. Akimov. 
Zur Bestimmung yon Thallium in organisehen halogen- 
haltigen Verbindungen wird eine kombinierte Methode des 
nassen Aufsehlusses mit folgender polarographiseher Bestim- 
mung vorgesehlagen. - -  Experimentelles. Die Einwaage yon 
etwa 5 mg Thallium wird in einem kleinen 25 ml-Kjeldahl- 
Kolben mit 1,5 ml Schwefels~ure (1,84) versetzt und 10 bis 
15 rain auf 150~ erhitzt. Danaeh werden 3 Tr. 30~ 
WasserstoffperoxidiSsung zugegeben und bis zur vollst~n- 
digen Entfernung des Peroxids und Beendigung der Gas- 

entwicklung erhitzt. Dann werden etwa 1,5 mg Ferrum re- 
ductum zugeffigt und bis zur AuflSsung erw~rmt. Die er- 
haltene L5sung wird im MaBkSlbchen auf 25 ml aufgeftillt. 
5 ml dieser LSsung werden zu 25 ml 2 N Schwefels~ure ge- 
geben und 5 Tr. l~ GelatinelSsung zugesetzt. Der Sauer- 
stoff wird mit Reinststiekstoff entfenlt und an der Queck- 
silbertropfelektrode yon --0,1 bis - -0 ,8V gegen GKE 
polarographiert. Als Standard wird eine LSsung yon reinem 
metMlisehem Thallium in Sehwefelsi~ure verwendet. Die 
Analyse zweier Einwaagen dauert 1--1,5 h. 
Zavodsk. Lab. 84, 414--415 (1968) [Russisch]. Inst. f. 
elementorgan, Verb. d. Akad. d. Wiss., UdSSR, u. Staatuniv. 
]~oskau (UdSSR). H. Berge 

Bestimmung yon Thallium(III) mit dem 2,2'-Bipyridyl- 
eisen(II)-ehelat. K. Ko?0suji, Y. Yoshimura und S. Ueda. 
Beschrieben wird die Extraktion yon Thallium(III) mit 
2,2'-Bipyridyl-eisen(II)-chelat aus w~Briger L5sung in Gegen- 
wart eines groBen Bromidiibersehusses in 1,2-Diehlor~than 
in Form des Komplexes [Fe(Bipyridyl)3/(T1Br4)z]. (St5rungen 
s. Original.) -- Aus/iihrung. Man versetzt eine Probe, 
die bis zu 180 ~g Thallium enth~]t, mit ges~tt. Brom- 
wasser und verd. Schwefels~ure, erhitzt auf 90~ bis zur 
EntfKrbung, ffigt zu der erkalteten LSsung 5 ral w~Brige 
6 .10  -2 M KaliumbromidlSsung, 1 ml 3 M Natriumaeetat- 
15sung und 1 ml Reagens (s. u.), stellt mit verd. Sehwefel- 
s~ure oder Natronlauge pH 4,5--5 ein, verdfinnt auf 25 ml 
und schfittelt 4 min mit 5,0 ml Dichlor~than durch. ~qach 
15 rain sehiittelt man die organ. Schieht rait 1 g wasser- 
freiera Natrinmsulfat dureh und miBt die Absorption des 
Extraktes rait einem Hitachi Modell EPU-2A-Spektrophoto- 
meter bei 52~ nm gegen eine Blindprobe.-- Reagens. Eisen(II)- 
aramoniurasulfat und 2,2'-BipyridytlSsung im Verh~ltnis 4:1 
bei pH 3--5 vermischt; w~Brige 3 �9 10 -~ M LSsung. 
Anal. Chim. Aeta 42, 225--231 (1968). Fae. Education, Fukui 
Univ., Makinoshima (Japan). L. Johannsen 

Titration yon TICla-Liisungen mit S0a 2-, $9042- und 
$2052- und umgekehrt mit der potentiometrisehen und 
visuellen Methode. W. Wawrzyezek, D. Tylzanowska und 
A. Jaeyk. Die Verff. haben das hohe Redoxpotential des 
Systems Tla+/T1 § zur quantitativen Bestimmung yon Sul- 
fiten, Dithioniten und Pyrosulfiten und umgekehrt zur Be- 
stimranng yon Tl(ItI)-salzen mit Sutfiten ausgenfitzt. Man 
kann entweder potentiometrisch oder visuell mit KJ- und 
St~rkezusatz arbeiten. Bei der Titration rait T1C13-L5sung 
muB man den pH-Wert in der Uragebung des ~quivalenz- 
punktes bei 5--6 halten, was durch einen Natriumacetat- 
zusatz erzielt wird. Die Potentialeinstellung geht bei der 
potentioraetrisehen Titration mit SO32--, $204 ~-- oder 
S2052--LSsungen sehr raseh vor sich, die Potentialiinde- 
rung im ~quivalenzpunkt betri~gt bei Sulfiten 300--340 mV, 
bei Dithioniten 550--600 raV und bei Pyrosulfiten 400 bis 
450 mV je 0,1 ml MaB16smag. Bei der umgekehrten Titration 
rai$ der T1C13-L5sung wird nur im Faile des Pyrosulfits ein 
ldeinerer Potentialsprung (180--220 mV]0,1 ral) festgestellt. 
Die visuelle Modifikation ist nur im Falle der Titration der 
Tl(III)-salze rait Sulfiten, Dithioniten und Pyrosulfiten ver- 
wendbar, die umgekehrten Titrationen sind wenig genau 
mad reproduzierbar. 
Chem. Anal. (Warsaw) 18, 575--581 (1968) [Polniseh]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Le~'stuhl allg. Chem. landwirtseh, ttoeh- 
sehule, Olsztyn (Polen). F. JanSik 



Anorganisehe Substanzen 361 

Spektrophotometrisehe Bestimmung yon Cyanidionen mit 
Tris (1,10-Phenanthrolin)-Eisen(II) - trljodid - Ionen-Anla- 
gerungsreagens. J .L.  Lambert und D.J.  Manzo. Freie 
Cyanide reagieren in neutraler LSsung in Abwesenheit yon 
starken Oxydations- bzw. Reduktionsmitteln mit dem sehr 
unlSs]iehen Tris- (1,10- Phenanthrolin) - Eisen(II) - trijodid 
unter Bildung eines retch Komplexes, der ein Absorptions- 
maximum bei 514, nm besitzt. Die Naehweisgrenze liegt bei 
etwa 0,5 ~g CN-/ml. 

Anal. Chem. 40, 1354--1855 (1968). Dept. Chem. Kansas 
State Univ. Manhattan (USA). It. Pohl 

Semimikrodiffusionsanalyse zur Bestimmung yon Kohlen- 
dioxid. H. Seike, I. Shone and Y. Knme. Die Verff. modifi- 
zierten und verbesserten die yon Charley (1945) und yon 
Conway (1943, 1957) entwiekelten Verfahren derart, da$ der 
Variationskoeffizient im Konzentrationsbereieh 0,8--65,0 rng 
Kohlendioxid/ml nur mehr :h 0,570/0 betrug. 

Japan J. Nutr. ~6, 79--83 (1968) [Japaniseh]. (Naeh engl. 
Zus.fass. ref.) Beppu Univ. (Japan). L. Johannsen 

Destillative Abtrennung der Kiesels~iure. R. Geyer und 
H. Miieke. Mit dem Aufsehlull kann ein einfaehes Analysen- 
verfahren verbunden werden. -- Verfahren. Die Gef~lle sind 
aus Sinterkorund hergestellt, zur Einleitung des Wasser- 
dampfes und als Kiihler finden Kupferrohre Verwendung, 
verbunden wird die Apparatur mit Gummistopfen. Die Cu- 
Rohre mullten erst naeh 100 Destillationen erneuert werden. 
Diese Apparatur erfordert lange Aufheizzeiten, benutzt 
werden karm auch eine Silberapparatur. Bei der Verwendung 
yon Schwefels~ure (1 : 1) und konz. FinBs~ure sowie 300 bis 
400 nag Si0~ wurden immer zu niedrige Werte gefunden. 
Dasselbe gilt ffir die Verwendnng yon CaF 2 und Sehwefel- 
s~ure. Geeigneter ist NH~F. Zur Destillation gibt man neben 
der feinst gemSrserten Analysensubstanz 40 ml Schwefel- 
sanre (t:1), 10 ml H~O und etwa 3 g NItaF in das Destil- 
lationsgef~B. Naehdem 80 ml Destillat gesammelt waren, 
wurde neutralisiert, filtriert und auf 100 ml aufgefiillt. Davon 
wurden 20 ml mit 200 ral Methanol versetzt und mit KC1- 
LSsung titriert. Hit dieser Arbeitsweise l~l]t sieh die Destil- 
lationszeit auf 30--40 rain verringern. 

Z. Chem. 8, 388~389 (1968). Inst. Anal. Chem., T . H . f .  
Chem. Lmma-Merseburg, Merseburg. K.H.  Birr 

Die Gasdiehtewaage in der quantitativen Analyse yon Gas- 
misehungen ohne vorherlge Trennung der Komponenten. 
Bestimmung der Kiesels~ure. J. G. M. van tier Linden und 
J. J. Steggerda. Will m~n die Mengen ciner Komponente A 
in einem Gasgemiseh bestimmen, wobei das Molekular- 
gewieht yon A yon dem der anderen Komponenten und dem 
des Trs mSgtiohst verschieden sein soil, kann man 
das Gemiseh direkt in einer Gasdiehtewaage analysieren, 
sofern A ein Hauptbestandteil des Gemisehes ist. Als Beispiel 
wird die Analyse yon SiF 4 aus Kiesets~ure mit einem N2/It 2- 
Gasgemiseh (Molgewieht der Misehung 20,0) besehrieben. 
Die Standardabweichung liegt bei den Versuchen bei 2,50/o. 
Linearit~ wird yon 10-- 14 mg Kiesels~,ure festgestellt. 

Anal. Chim. Acta 41, 355--360 (1968). Dept. Inorg. Chem., 
Univ. Nijmegen, Nijmegen (Niederlande). C. Hesse 

Triphenyltetrazollumehlorid als Reagens in der analyti- 
sehen Ghemie. 8. Tiipfelreaktion ffir Zinn(H). A. Alexano 
drov und P. Vassileva-Alexandrova. In  schwaeh alkalisehem 
Milieu reduziert Zinn(II) Triphenyltetrazolinmehlorid zu 
rotem TriphenyIformazan. Der Naehweis kann auf Filtrier- 
papier unter Ausschlult yon Sonnenlicht ausgefiihrt werden. 
Die Empfindlichkeit betr~gt 0,6 rag/m1 und die Grenz- 
konzentration 1:1700. Eisen(II) stSr~ den Naehweis. 
Mikroehim. Acta 1968, 1189--1191. Eeole Normale Sup6- 
rieure, Plovdiv (Bulgarien). K. Henning 

Analyse der Telluride yon Blei und Zinn dutch auto- 
matlsehe Titration. J. C. Cornwell und K. L. Cheng. Verff. 
entwicketn ~ntomatisehe potentiometrische ADTE- und 
Redoxtitrationen fiir die Analyse yon Blei- nnd Zirm- 
telluriden. Die Genauigkeiten liegen zwisehen 0,1 und 
0,20/0 . -- Verfahren. Bei allen Vcrfahren wird ein l~adio- 
meter K401 mit einer Kalomelelektrode als Vergleiehs- 
elektrode benutzt. Zur komplexometrisehen Blei- und Zinn- 
titration wird eine Radiometer P 901-Quecksilberclektrode, 
zur Tellurbestimmung eine Sargent S-30440-Platinring- 
elektrode benutzt. Genaue Arbeitsanleitung im Original. 

Anal. Claim. Acta 42, 189--197 (1968). Lincoln Lab., HIT, 
Laxington, Mass. 02173 (USA). K.H.  Birr 

Polarographisehe Bleibestimmung aufgrund des Reduk- 
tionsstromes yon Bleidioxid. L. G. t~utbergund N. G. 0ovnyk. 
Es wird eine Methode der anodischen Oxydation yon Blei(II) 
an der rotierenden Graphitelektrode und die kathodische 
Reduktion der Oxydationsprodukte besehrieben. In  0,1 M 
Lauge finder der Elektrodenprozel3 HPb02- -j- OH- -= 1~b02 
+H~O + 2r  bei -b 0,SV start. u der Verwendnng 
wird die Elektrode bci - -0 ,3  V depolarisiert. Durch Oxy- 
darien der Blei(II)-ionen k6rmen an der Elektrodenober- 
fl~ehe Niedersehl/~ge der Hydrolyseprodukte yon Blei(IV)- 
ionen angereiehert werden, wodureh sehr geringe B]ei- 
konzentrationen voltammetriseh erfallt werden kSnnen. Ni, 
Cu und Sb in 50--100faehem ~berschull stSren die Bestim- 
mung nieht. -- Zur Bestimmung yon Blei in Nickelnitrat 
werden 5 g Nickelnitrat in 30 ml Wasser gelSst und mit 
0,1 N Salpeters~,ure ein pH-Wert yon 3 eingestellt. Die 
LSsung wird in die Zelle gebracht und bei + 1,6 V (gegen 
GKE) 5rain an der rotierenden Graphitelektrode an- 
gereichert. Dann wird bei ruhender Elektrode und LSsung 
bei + 1,1 V die Nulleinstellung des Sehreibers abgewartet. 
Dabei wird der an der Elektrode adsorbierte Sanerstoff ab- 
gel6st. Die Polarisationsknrve der reduktiven AnflSsung yon 
Bleidioxid wird im Int~rvall yon -}- 1,1 his + 0,5 V regi- 
striert. Die Konzentration wird naeh der Zusatzmethode 
oder ans Eiehknrven ermittelt. Die Empfindliehkeit liegt 
bei 5- 10 -5 %. 

Zavodsk. Lab. 34, 781--784 (1968) [l~ussisch]. Luftfahrt- 
Inst. Kuibisehev (UdSSR). H. Berge 

Eine neue katalytische Titanreaktion and ihre Anwendung 
fiir die Bestimmung yon Mikromengen Titan. V.A. Lit- 
vinenko. Es wird eine neue katalytische Reaktdon ffir die qua- 
litative und quantitative Ti-Bestimmung besehriebem Die 
Reaktion beruht auf tier besehleunigten l~eaktionsgeschwin- 
digkeit der Oxydation yon J--Ionen mit HzO z in Anwesen- 
heit yon Titan. Die katalytisehen Fghigkeiten des Ti(IV)- 
Ions sind dutch die Bildung eines katalytisch aktiven 
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Ti-Peroxid-Komplexes bei pH2- -5  bedingk Quan~itativ 
kSnnen 0,5 t~g Ti bestimmt werden. Die Empfindlichkeit 
betr~gt 1,5.10-~M/1 entspreehend 0,0O7tzg Ti/ml. -- 
Arbeitsweise. In  einem 25 ml-MeBkolben werden 5 ml 0,0121K 
H~O~-L5sung; 0,25--2,5 ml Ti-SalzlSsung; 2 ml Monoehlor- 
essigs~ure-PufferlSsung pH 3,8 und 2 ml 0,20/0ige St~rke- 
15sung zusammengegeben. Die in der Ti-LSsung enthaltende 
HC1 wird vorher mit 0,2 N NaOH neutralisiert. Diese LSsung 
wird auf 18--19 ml mit Wasser verdiinnt und naeh Zugabe 
yon 5 ml 0,001 M KJ-LSsung mit Wasser aufgeffillt. Die 
Extinktion wird mit einem FEK-N-57-Photoeolorimeter- 
Nephelometer bei 610 nm in einer Kiivette mit einer Sehicht- 
dieke yon 20 mm gemessen. Es werden 1,25--12,5 izg Ti/ml 
bestimmt. Die Empfindliehkeit ist 0,05 ~g/ml bei einer 
Genauigkeit yon • 5~ Der Einflufl anderer Ionen wird 
untersueht. 

2. Anal. Chim. 23, 1807--1812 (1968) [Russiseh]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Polyteehn. Institut Kiev (UdSSR). T. Neustadt 

Gravimetrisehe Bestimmung yon Titan mit Morin. F. Bosch- 
Reig. Man arbeitet in sehwefelsaurem, salzsaurem oder essig- 
saurem Medium yon bestimmter Acidit~t. --  Aus/i~hrung. 
A. In sehwe/elsaurem Medium. Man versetzt die ProbelSsung, 
die in 10 ml etwa 0,01 g Titan enth~lt, mit soviel 3 N 
Sehwefels~ure, dal3 eine Aeidit~t yon hSchstens 0,05 N her- 
gestellt wird, verdiinnt mit Wasser auf 150 ml, versetzt mit 
30 ml 0,5 M alkal. MorinlSsung (Morin wird in etwa 30 faehem 
~JberschuB gegeniiber dem vermuteten Titangehalt hinzu- 
gefiigt), erhitzt, bis das Gemiseh 1 rain gekocht hat, l~Bt 
erkalt~n, filtriert naeh 12 h dureh Papier, w~seht viermal 
mit 0,05 N Schwefels~ure mad gliiht das entstandene Titan- 
dioxid bei 900~ bis zur Gewiehtskonstanz. ~ B. Bestim- 
mung in salzsaurem oder essigsaurem Medium liefert un- 
befriedigende Resultate. 
Inform. Quim. Anal. 22, 153-155 (1968). Zoll-Zentrallabor., 
Madrid (Spanien). P. Haas 

Spektralphotometrisehe Bestimmung yon Zirkonium mit 
~- (1-Hydroxy-4,6-dinitro-2-phenylazo)-l,8-dihydroxy- 
naphthalin-3,6-disulfonat (Pieramin CA) als Farbreagens. 
S. S. Goyal mad J. P. Tandon. In saurer w~flriger LSsung 
wird ein Komplex (Zr/Ligand 1:2) gebildet. Die Ergebnisse 
sind besser als mit Picramin R. Die Darstellmag des Farb- 
reagens wird beschrieben. -- Aus[~hrung. Eine salzsaure 
Probe mit 10--70 ~zg Zirkonium wird mit 10 ml 5 �9 10 -a M 
w~Briger Farbstoff/Ssmag versetzt mad mit Wasser auf 25 ml 
aufgefiillt. Die Salzs~ureendkonzentration sell 0,5 M sein. 
Naeh 2 h wird die Absorption bei 570 nm gegen eine Reagens- 
blindprobe gemessen. ~ Das Beersehe Gesetz wird yon 0,4 
bis 2,8 ppm Zr eingehalten. Die Standardabweichung wird 
mit 1,8~ angegeben. Der molare Absorptionskoeffizient 
betr~gt 2,4.104, die Empfindlichkeit 0,0038 [zg Zr/em 2 ffir 
eine Absorption yon 0,001. Kupfer(II), Niob(V), i~DTA, 
Fluorid, Sulfat, Tartrat, Citr~t u. a. Ionen, die mit Zir- 
konium(IV) Komplexe bflden, stSren die Bestimmung. 
Talanta 15, 895--899 (1968). Chem. Labs., Univ. Rajasthan, 
Jaipur (Indien). A. Schmidt 

Dithizon als Indicator bei der komplexometrisehen Zirko- 
niumtitration. M. Goldstein. Das Verfahren umfal3t die Be- 
stimmung yon Zirkonium mit _~DTA in salzsaurer LSsung 
und die Riicktitration des ~DTA-~bersehusses mit Zink- 

sulfat in Gegenwart yon Dithizonindicator. Das Verfahren 
l~Bt sich auf die Bestimmung yon Zirkonium aUein in Form 
yon Pulver oder Trockenmittel und auf die Bestimmung neben 
Nickel in Legierungen anwenden. In  letzterem Falle erfolgt 
doppelte Titration mit demselben Titrationsmittel mit und 
otme Zusatz yon Kaliumfluorid. Etwa vorhandenes Eisen(III) 
muB mit Hydroxylammoninmchlorid reduzier~ werden. Der 
Fehler lieg~ un~erhalb 1% . -- Aus/i~hrung. Man versetzt 
25 ml LSsung mit 25 ml 0,025M ADTA-LSsung, 50ml 
50~ ~thanol, etwa 0,3g Dithizonindicator (0,2g 

100 g Natriumchlorid) mad tropft bis zur Gelbf~rbung 
Ammoniak (1:1) zu. Dann ffigt man 10 ml PufferlSsung 
pH 4,5 zu (60 ml Eisessig Jr 77 g Ammoniumacetat -~ 94 ml 
Wasser) und titriert mit Zinksulfatstandard (7,2 g/l) naeh 
Rosa. In Gegenwart anderer Elemente, z.B. yon Nickel, 
titriert man naeh Zugabe yon 5 ml 25~ Kaliumfluorid- 
15sung (Entf~rbung) nochmals mit Zinksulfat naeh Rosa. 
Chim. Anal. (Paris) 50, 592--596 (1968). Minist~re D4fense, 
Tel-Aviv (Israel). L. Johannsen 

Gravimetrische Zh'koniumbestimmung mit 8-Nitrophthal- 
siinre. S. Geetha und P. T. Joseph, Zirkonium kann in seinen 
reinen Salzen nnd in Zirkonerzen mit einer 0,05--0,3 N 
salzsauren LSsung yon 3-Nitro-phthals~ure mit gleieh gutem 
Ergebnis wie mit Mandels~ure gravimetriseh bestimmt 
werden. Nur Aluminium(III), Eisen(III), Fluorid und Sulfat 
stSrcn diese Bestimmung. -- Aus/i~hrung. 20 ml 0,25N 
Zirkonylchloridl5sung in HC1 auf 100 ml verdiinnen, mit 
100ml siedender 5~ 3-Nitrophthals~urelSsung unter 
Rfihren versetzen mad weitere 3 rain erhitzen. Nach dem 
Abkfihlen und Absitzen (1 h) filtriert (Whatman Nr. 42) man 
den Niederschlag, w~sch~ mit siedender 0,1~ LSsung 
yon 3-Nitro-phthMs~ure in 0,05 N Salzs~ure, trockne~ und 
glfiht zur Gewichtskonst~nz. 
Indian. J. Chem. 5, 169 (1968). Dept. Chem. Univ. Kerala, 
Trivandrum (Indien). L. Johannsen 

0ptisehe 15N-Analyse aus Proben mit geringem Stiekstoff- 
gehalt mit Hilfe einer Misehnng yon Helium und Xenon, 
die die Entladung in einer elektrodenlosen R~hre erleich- 
tern. J. A. Goleb und V. Middelboe. Die Autoren beschrei- 
ben eine spektralanalytisehe Methode zur Bestimmung yon 
Stiekstoff-15, den sie mit Xenon und Helium gemeinsam 
in ein 8--10 em langes Quarzrohr (2 ram i. ~) einfiillen. Die 
Anregung der Gase erfolgte dutch einen 100 Me-Generator 
yon ca. 50 W. Das Licht wird mit einer 64 mm-Linse auf 
einen 100 ~ breiten und 9 mm hohen Spalt fokussiert. Auf- 
gezeichnet wurde mit einem Photomultiplier. Zur Reduzie- 
rung der Dopplerbreite wurde Luftkiihlung der RShre an- 
gewendek Das mittlere natfirliehe Vorkommen, welches mit 
0,2 ~g-Proben ermittelt wurde, betrug 0,370--0,005 At-~ . 
Das Verfahren wurde auch auf Untersuchung yon P/lanzeu- 
material und fliissige Proben (Ammoniumchloridl6sung) an- 
gewendet. 
Anal. Chim. Acta 43, 229--234 (1968). International Atomic 
Energy Agency, Seibersdorf Lab. N. O. (~)sterreich). 

G. Knerr 

Extraktion yon Siinren mit Aminen. VL Extraktion der 
Salpeters~iure mit Tri-n-oetylamin (TOA). M. lVIrnka mad 
J. ~eled~. Die bei der Extraktion yon HNO s mit TOA- 
L6sung in Benzol erhaltene organisehe Phase wird unter- 
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sueht. Mit Hilfe yon analyCischen, spektroskopisehen ~nd 
kryoskopisehen Methoden wird die fiberstSehiometrisehe 
Extraktion der S~ure gekl~r~. Die cyclisehen Polymeren yon 
Aminosalzen wirken als Basen, die f~hig sind, mit ihren 
Anion~eilen weitere S~ureprotonen zu entnehmen und )5ole- 
kiile dureh Wasserstoffbriie]~en zu binden. Dabei entstehen 
die Nebenketten --HONO~--ttONO~--HaO+--NO3 -, die zur 
l~ingbildung f~hig sind. Die Arbeitsweise ist dieselbe wie in 
friiher erschienenen Arbeiten [Chem. Prflmysl 18, 360 
(1968)]. Der untersuchte Konzentrationsbereieh der Hb~03 
ist 0,39--11,5 )5ol/1, die Konzentration yon TOA in Benzol 
0,5 Mo]/1. In  dem Extraktionsverlauf stellt sieh das ttNOa/ 
TOA-Verh~ltnis auf 1:1 raseh ein. Danach steig~ das Ver- 
h~Itnis in der organisehen Phase his auf 3:1. Solange die 
Konzentration der extrahierten I-YNOa in der w~Brigen Phase 
unterst5ehiometrisch ist, ist die Extraktion vollst~ndig. Bei 
hSheren ttNO3-Konzentrationen bleibenbestimmbare )sengen 
in LSsung. Bei c~o~ ~ 6--7 ~ol/1 ist das Verh~ltnis tIN03/ 
TOA --~ 2:1 und bei noch konzentrierterer HNOa nahe 3:1. 
Der gro~e Anstieg des Verh~ltnisses I-1-NOa/TOA bei e ~ o ,  
~- 4--5 Mol/1 deutet an, dal~ die iiberstSchiometrisehen An- 
teile der S~ure in hydratisierter Form extr~hiert werden. 
Chem.Prfimys118,572--579 (1968) [Tseheehisch]. ()sit dtseh. 
Zus.fass.) Lehrst. f. Kernbrennst. u. Radiochemie, Teehn. 
Hochseh., Prag (~SSR). T. Neustadt 

Bestimmnng yon Phosphor mad Silieium nebeneinander 
mit einer IR-spektroskopisehen )sethode. L.I .  Lebedeva 
und )5. I. Ptuw Mif~ einem Acetophenon/Ctfloroform- 
Gemiseh (4:1) werden die komplexen S~uren aus einer salz- 
sauren LSsung extrahiert und die IR-Spektren der Extrakte 
aufgenommen; die analytischen Banden liegen bei 1060 em -1 
ffir Phosphor und bei 906 cm -1 ffir Silicium. -- Arbeitsweise. 
In  einem 25 ml-)seBkolben wird ein Aliquot der neutralen 
ProbelSsung mit 8 ml 20~ Natrinmmolybdatl6sung so- 
wie 2,5 ml 6 N Salzs~ure bei der Siliciumbestimmang, bzw. 
mit 4,5 ml 6 N Salzs~ure bei der Phosphorbestimmung ver- 
setzt, mit Wasser zur )sarke aufgef'tillt und 20 rain stehen 
gelassen. In  Anwesenheit beider Elemente l~I~t man zuerst 
den Silieinmkomplex und dann bei hSherer Salzs~urekon- 
zentra~ion aueh den Phosphorkomplex sieh ausbilden. Die 
Extraktion wird aus 1,2--1,4 N Salzs~ure ffir Phosphor und 
aus 1,8--2,0 N Salzs~ure mit dem ExtraktionsmRtel portions- 
weise -- bis dieses nieht mehr gef~rbt wird -- vorgenommen. 
Die gesammelten Extrakte fi~llt man mit dem Acetophenon/ 
Chloroform-Gemisch auf 10 ml auf und mii]t in einer 0,1 mm- 
Kiive~te. ~ber die StSrungen wird nieht berichtet, im An- 
wendungsbereich 10--100 ~g Si und 30--250 ~zg P/ml Ex- 
trak~ liegen die relativen Bestimmungsfehler unter • 60/0. 
Zavodsk. Lab. 84, 674--678 (1968) [Russisch]. Leningrader 
Staatl. Univ. A. A. Zd~nov, Leningrad (UdSSR). 

)5. ~[atucha 

Getrennte titrimetrisehe Bestimmung yon Hypophosphit 
und Phosphit. P. K. Norkus und R. )5. MarkeviSiene. Hypo- 
phosphi~ und Phosphit rednzieren Kupfer(II) in salzsauren 
LSsungen yon 6 N bzw. 2--6 N ttC1 zu Kupfer(I). ]:)as 
Kupfer liegt dabei in Form der Komplexe CuCla 2- und 
CuC13- vor. In Gegenwart yon 0,5--1 g Kupfer(H)-chlorid 
verl~uft die Oxydation yon Hypophosphit sehon bei Zimmer- 
temperatur w~Lhrend 2--3 rain quan~itativ. Phosphit reagiert 
bei Zimmertemperatur nur langsam, die Oxydation zu Phos- 
phat wird abet in der Siedehitze in einigen )sinuten voll- 

endet. Bei der Bestimmung yon ttypophosphit wird das 
resultierende CuCl~- mit 0,1 N Cerinm(IV)-sulfat, Biehroma~ 
oder Vanadat unter kr~ftigem )sisehen titriert. Man benutzt 
eine potentiome~risehe Anzeige des ~.qnivalenzpunktes mit 
einer Platin-Graphit-Elektrodenkette bzw. Ferroin als In- 
dicator bei der visuellen Titration his zum scharfen Farb- 
nmschlag zu rein Grfin. Die ansehlieBende Reaktion des 
dabei entstehenden Phosphits verursaeht aber sehon 5 min 
nach dem Start der Reaktion aueh bei Zimmertempe. 
ratur einen merkbaren Fehler. Deshalb analysiert man Proben 
mit h6ehstens 1 m)5ol Hypophosphit und liiBt das Gemisch 
mit CuC12 hSchstens 3 rain stehen. Bei der Bestimmung yon 
Phosphit wird das resultierende CuC12- mit Eisen(III)-am- 
moniumsulfat umgesetz$ und erst das Eisen(II) wie oben 
titriert. Bei der visuellen Titration mit Ferroin muB vorher 
gekiihlt werden. Die )sethode ist gut anwendbar ffir die 
Kontrolle der BEder fiir die galvanisehe Verniekelung, die 
aufler Nickel auch noeh Aeetat, Citrat, Formiat, Fluorid 
und Ammoniumsalze enthalten. 

~. Anal. Chim. 22, 1527--1531 (1967) [Rnssiseh]. (Mit engl. 
Zns.fass.) Inst. f. Chemic u. chem. Technol. der Litauer 
Akad. d. Wiss., Vilnus (UdSSR), L. Sommer 

Phototurbidimetrisehe Bestimmung kleiner Mengen Phos- 
phors~iure. N. D. Podobed und )5. F. Tjupina. Die besten 
Bedingungen (best~ndige, rasch entstehende Suspensionen 
yon reproduzierbarer u~d maximaler Liehtabsorption) 
werden beim F~llen yon Phosphationen mit Magnesinmsnlfat 
in ammoniakalisehem Milieu, rait Wismutylperehlorat und 
Bleiaeetat festgestellt, und zwar in An- oder Abwesenheit 
yon Athanol sowie yon anderen Reagentien. -- Ffir das 
Ammoniummagnesiumphosphatver/ahren ergeben sieh in 
Gegenwart yon 6,2 �9 10 -a g NtI3/ml als optimal 10~ ~tha- 
nol (Voinmen) und 2 �9 10 -a N )sg-Ionen ira Endvolumen. Die 
Eiehl(urve ist linear und es k5nnen 1 �9 10 -~ g PO~a-/ml er- 
faBt werden. -- Beim Wismutperchloratver/ahren lieg~ das 
Optimum der _~thanolkonzentration bei 200/0. Die Kristalli- 
sation vollzieht sich aber langsam (45 min), bessere Versuehs- 
bedingungen liegen bei niedrigeren pH-Wer~en vor (bei 
pi t  2,5; 5 rain), allerdings unter gleichzeitiger Empfindlich- 
keitsabnahme. Die Empfindliehkeit ist aueh sonst sehr 
niedrig (grSBenordnungsgem~13 10-Sg PO43-/ml). Am ge- 
eignetsten ist das Bleiaeetatver/ahren. Eine /~thanolzugabe 
scheint hier eher nachteilig zu sein. Bestes F~llungsmflieu ist 
0,88 N AeetatpufferlSsung yon pi t  5,5 bei der Bleiaeetat- 
konzentration 0,05 N. Der Kristallisationsvorgang ist dann 
in 4--5 min vollendet, die Eiehkurve ist linear. Der relative 
Fehler iibersteigt nicht 80/0 bei der niedrigsten noch analy- 
sierbaren Phosphorkonzentration (5,6.10 -s g/ml) oder 2~ 
wenn die Phosphorkonzentration grSl~enordnungsgem~ 
10 -~ g/ml betr~igt. Ein 1000facher ~berschnB yon Suffat- 
ionen st5rt nicht unter den genannten Arbeitsbedingungen, 
ebenfalls st5ren nicht Mg, Ca, Ba sowie ein 50faeher t~ber- 
schul3 an Chloridionen. A18+, Fe a+ und Zn 2+ stSren, weft sic 
die Niederschlagsbildung infolge einer Komplexbfldung be- 
hindern. 

Z. Anal. Chim. 23, 1573--1576 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Polytechn. Inst., Volgograd (UdSSR). 

B. Tvaroha 

Trennung yon Polyphosphaten dutch Anionenaustausch- 
Diinnsehieht-Chromatographie. J. M. T~nzer, M. I. Kriehev- 
sky und B. Chassy. Die Verff. besehreiben ein rasches, ein- 
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laches Verfahren zur Trennung mehrerer linearer und 
cyeliseher Phosphate dureh eindimensionales Entwickeln der 
Dfinnsehichtpl~ttehen und zugleieh zur Bestimraung der an- 
n~ihernden Kettenl~nge der Bestandteile yon Polyphosphat- 
gl~sern. Als Schicht dient poly~thyleniminimpr~gnierte, 
raikrokristalline Cellulose (250 ~z). Die besten Ergebnisse 
wurden mit 0,10--0,30M LithiumchloridlSsungen erzielt; 
jedoeh ffir Kettenl~ngen der GrSBenordnung 20 wird 1,6 M 
Lithiumehloridi5sung, ffir Kettenl~ngen yon 174 3,0M 
LithinmchloridlSsung benStigt. Kermzeiehnung mit ~aC und 
a2p ermSglieht die Aufkl~rung dtr Zusammensetzung bio- 
synthetischer Polyphosphate. -- Aus/i2hrung. Die Sehieht 
wird mit der zu untersuchenden LSsung (0,20--0,25 f~g 
Phosphat) betfipfelt, die Pl~ttchen 30 min lang in bedeckte 
Batteriegl~ser mit je 300 ml verschieden konz. Lithiura- 
chloridlSsungen bci 22--25~ getaucht und dann luft- 
getrocknet. Zum Entwickeln werden sie mit Hanes-Isher- 
wood-Reagens bespriiht und dann in einem Ofen bei 150~ 
getrocknet. Nach der Reduktion zu Molybd~nblau im UV- 
Licht setzt man sic Ammoniakd~mpfen aus. 
J. Chroraatog. 38, 526--531 (1968). Nat. Inst. Health Be- 
thesda, Md., and Georgetown Univ., Washington, D.C. 
(USA). L. Johannsen 

Wismut(IH)-titration mit Di~thyldithiocarbamidat und 
Faxbindicatoren. A. K. Babko und Yu. K. Tselinsky. ~,~oer 
die Bestimmung yon Wismut in Gegenwart yon Zn, Cd, A1, 
La, Ti, Zr, Pb, Th, V, Nb, Ta, sowie CI-, F-,  SCN-, NO 3- 
und S042- ira 180--1000fachen ~bersehu6 mit Dii~thyl- 
dithiooarbamidat (DDK)-LSsung wird berichtet. -- Arbeits- 
weise. Eine Bi~Os-Probe yon 0,2--0,5 g rait 10 der oben- 
genarmten Verunreinigungen wird in Salpeters~ure gelSst, 
in einen MaBkolben fibergeffihrt und aufgeffillt. Ffir die Titra- 
tion werden 10 ml abpipettiert, 10 ml Wasser und 60 ml 
Aceton oder Alkohol zugegeben, gut durehmischt und mit 
NHs-Wasser neutralisiert. Der pH-Wert yon 1--3 wird mit 
Universalindicatorpapier eingcstellt. Naoh der Indicator- 
zugabe (Dithizon oder Mischindicator Dithizon + Methylen- 
blau) wird rait 1,3 �9 10 -3 M DDK-L6sung bis zura Uraschlag 
naeh Sraaragdgriin titriert. -- Nach dieser Methode konnten 
5 rag Bi in Gegenwart der obengenarmten t~berschfisse mit 
guter Reproduzierbarkeit bestirarat werden. Von 10 Wismut- 
pr~paraten wurde der Bi-Gehalt nach der beschriebenen 
Methode und parallel komplexometrisch bestimmt und 
sehr gute Obereinstimmung erzielt. 
2. Anal. Chim. 23, 547--551 (1968). Staa~l. Univ. Kiew, 
Donecker Fili~le Allunionsforsehungsinst. chem. Reagentien 
u. Reinststoffe (UdSSR). H. Hoffmann 

Photometrie yon Vanadium mit Dimethylamino~ithanthiol 
(D.~T). F. Bermejo Martlnez und E. M~ndez Dora~nech. 
Als Grundlage dient das Absorptionsmaximura des Reak- 
tionsproduktes yon V ~+ mit DAT-HC1 bei 420 nra. Ira 
Absorptiometer wird d~s Beersche Gesetz zwisehen 2,1 
und 37,5 [~g VS+]ml befolgt, im Spektrophotometer zwischen 
2,13 und 26,82 ~g VS+/ral. -- Aus]i~hrung. Man pipettiert 
einen aliquoten Teil der V 5+ enthaltenden ProbelSsung in 
einen 25ml-MeBkolben, versetzt rait 3,5 ml DAT-HC1- 
LSsung (s. u.) auf je 10 tzg/ral V s+ und so viel 1 M Natron- 
lauge, daft pH ~ 7 erreicht wird, ffigt 5 ml Puffer (s. u.) 
hinzu und ffillt mit dest. Wasser zur Marke auf. Man be- 
stiramt die Absorption sp~testens nach 10 rain entweder in 
einem SpekkerH760-Absorptiometer mit Filter Ilford 

Nr. 601 oder in einem Beekman DU-Spektrophotometer 
unter Verwendung yon Vitreosilkfivetten (Sehiehtdicke 1 cm) 
gegen dest. Wasser bei 20~ Die molare Absorption des 
Farbkomplexes ist 588. -- Tabellen st6render Anioner, und 
Kationen sowie Kurven ira Original. Mn 2+, Cr a+, Fe 3+ und 
Ca e+ bflden F~llungen, nach deren Abfiltrierung obige Ana- 
lyse ausgeffihrt werden kann. -- 5~ DAT-HCl-L6sung. 
5 g 98o/0iges D~T-HC1 (Evans Cheraetics), mit dest. Wasser 
zu 100 ral gelSst. -- Pu//erl6sung pH 7,80 nach Clark und 
Labs. Man mischt 452 ml 0,1 M Natronlauge mit 500 ml 
0,1 M Monokaliumdihydrogenphosphatl6sung und ffillt zum 
Liter auf. 
Inform. Quim, Anal. 22, 169-176 (1968) [Spanisch]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Abt. Anal. Chem., ~Taturw. Fak., Santiago 
de Compostela (Spanien). P. Haas 

Vanadox~ ein neues Reagens zur photometrischen Bestim- 
mung van Vanadium. N. S. Frumina, I. S. Mustafin, M. L. 
~ikurashina und M. K. Veehera. Verff. priiften eine Reihe 
yon Diphenylarainderivaten auf ihre Eignung zur Vana- 
diumbestimmung in Stgihlen, Hochtempera~urlegierungen und 
Ferrotltanerzen. Die besten Ergebnisse wurden mit Vanadox 
(2,2"-D@arboxy-diphenylami~) erzielt, dessen Koraplex mit 
Vanadium(V) ira Bereieh yon 5--80~zg V/25ml 24 N 
Schwefels~ure eine lineare Eichkurve ergab. Bis 50 rag 
Fe(III), Mn(II), Ni, Co(II), Cu(II), Mo(VI) und W(VI) 
stSren nicht, raehr als 3 mg Cr(III) und Nb(V) verursaehen 
zu hohe Werte, Ce(IV) stSrt, wenn es in mehr als der zwei- 
fachen Menge yon V anwesend ist. -- Arbeitsweise. Hoeh- 
temperaturlegierungen, hochlegierte St~hle. Man 16st 0,4-- 1 g 
der Probe in 30 ral K6nigswasser, gibt 20 ml 9 M Sehwefel- 
siiure zu, engt bis zura Auftreten yon S03-D~rapfen ein und 
li~l]t abkfihlen. Naoh Zugabe yon 20--30 ml Wasser und 1 bis 
2 Tr. 30% igera H303 [zur Reduktion yon Cr(VI)] erhitzt raan 
zum Sieden, filtriert den Niedersehlag ab, waseht mit heil]em 
Wasser naeh und ffillt Filtrat und Waschl6sung in einem 
100 ml-Mel3kolben auf. Ein 2 ml-Aliquot wird tropfenweise 
mit 0,1 N PermanganatlSsung versetzt, bis die auftretende 
Rosafiirbung we~figstens 3 rain anhalt, rait 0,05 M Natriura- 
nitratlSsung enff~rbt und sofort danach 0,3--0,5 g Harnstoff 
zugegeben. Man fiberffihrt in ein 25 ral-Me~kSlbchen, gibt 
12 N Schwefels~ure bis unterhalb der Marke sowie 0,2 ml 
0,1 ~ Vanadoxl6sung zu und fiillt rait der Schwefelsgure 
zur Marke auf. Nach 5 min mil3t man die Absorption in 
10 mra-Kfivetten bei 610 nm gegen dest. Wasser. -- Zur 
Bestiramung yon V in Ferrotitanerzen rauB die Probe vorher 
mit Natriumperoxid aufgesehlossen werden. Die in einer 
Tabelle aufgeffihrten Analysenergebnisse zeigen gute ?Jber- 
einstimmung mit den Werten yon gesicherten Standard- 
proben. 
Talanta 16, 138--143 (1969). Dept. Anal. Chera., N. G. 
Chernyshevsky-Univ., Saratov (UdSSR). W. Czysz 

Die turbidimetrisehe Bestimmung yon Sulfat ohne Ge- 
braueh yon Zus~itzen. J. W. Wiraberley. Die Methode hat 
gegeniiber frfiheren Vorsehriften, die Zusatzreagentien er- 
fordern [Standard Methods for the Examination of Water and 
Wastcwater. l l t h  Ed., American Public Health Ass. Inc., 
New York, S. 241--242], den Vortefl einfaeherer Handhabung 
und geringeren Reagensverbrauches. AuBerdem sind die 
triiben LSsungen fiber l~ngere Zeit stabil. -- Au/nahme der 
Standardkurven. 25 ml-Standard SulfatlSsung (10--100 ppm 
Sulfat) werden in einem versehliel3baren 50 ml-Zylinder mit 
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einer Spatelspitze (0,25 g) BaC12 �9 2 I-I20 (20--30 mesh) 
versetzt und 30 rain gesehfittelt. E twa 20 rain bis spEtestens 
2 h danach wird der ZylinderinhMt erneut durch mehrfaehes 
Umkehren des GefEBes durchmiseht und die Absorption der 
tr/iben LTsung bei 480 nm gegen dest. Wasser gemessen. --  
Die Bestimmung der Proben erfolgt in gleieher Weise. 

Anal. Chim. Aeta 42, 327--329 (1968). Res. Dev. Dept., 
Continental Oil Co., Ponca City, Okla. (USA). M. Mengel 

Spektralanalytisehe Bestimmung yon S, CI und Br in L~- 
sungen mit Hilfe yon Niedervoltfunken. I. A. Berzin und A. 
L. Korpu~ev. Es wurden die Empfindliehkeit und die Repro- 
duzierbarkeit der Bestimmung yon S, C1 und Br nach drei ver- 
sehiedenen spektroskopischen Methoden untersuoht und ver- 
gliehen. Die erste Methode wird mit  einem Capillarfulgurator 
vorgenommen. Die besten Ergebnisse werden mit  einem 
Niedervoltfunken yon C ---- 80 mF, L = 30, i ---- 6 A, U 
220 V, und einem Widerstand der Aktivatorzelle von 400 Ohm 
erreieht. Der Spalt mit  der Breite yon 0,1 mm wird mit  einem 
Einlinsenkondensor 20 see belichtet. Die analytisehen Li- 
nien sind S I I  5453,88 A, C1 I I  4819,46 2~, Br I I  4785,50 A. 
Wenn man mit  Niedervoltfunken arbeitet, wird die Emp- 
findliehkeit bei S dreifaeh, bei C1 und Br zehnfaeh erhSht. --  
Die zweite Methode, die untersuehte LTsung auf die 0berfl~ehe 
der Elektrode zu bringen, ist die Anwendung einer Cu- 
Scheibe. Diese Seheibe ( ~ 25 ram, Dicke 2 ram, Drehgeschwin- 
digkeit 2 U/rain), taueht  mit  dem unteren Teil in die zu 
untersuehende L6sung. Die obere Elektrode ist aueh hier 
eine Cu-Stange yon ~ 5 ram. Es wurde die M6gliehkeit 
untersucht, die Empfindliohkeit dureh gleiehzeitige Elektro- 
lyse der zu bestimmender Elemente zu erh6hen. Dadureh 
gewinnt man eine EmpfindliehkeitserhShung bei S u m  eine, 
bei C1 und Dr um zwei Zehnerpotenzen. - -  Analyse des 
trockenen t~estes au] der Spitze der Elektrode. Als Elektroden 
werden Cu-St/ibe (L~nge 20 mm und ~ 5 ram) benutzt. In  
der unteren Elektrode befindet sich eine Bohrung yon 

3,5 mm und einer Tiefe yon 3 ram. In  die Bohrung wird 
0,03ml der LSsung eingebraeht, die man bei 70--80~ 
abdampft. Es wird mit  einem ISP-51 Spektrographen (F 
270) gearbeitet. Die grSBte Empfindlichkeit liefert die Me- 
rhode mit  dem Niedervoltfunken, wenn die Probe bei gleieh- 
zeitiger Elektrolyse auf die rotierende Cu-Seheibe aufgebracht 
wird. Itier betrEgt der mittlere quadratisehe Fehler 10-- 15 ~ 
Bei der Methode mit  dem Capillarfulgurator und der gleieh- 
zeitigen Elektrolyse betr/igt dieser Fehler 15--20~ und 
bei Analyse des trockenen Restes auf  der Spitze der Elek- 
trode 20--300/o . 

Zavodsk. Lab. 34, 1316--1318 (1968) [Russiseh]. T. Neustad~ 

Verwendung der Reaktion yon Jodiden mit Brillantgriin 
oder Malaehitgriin zur spektralphotometrisehen Bestim- 
mung yon Selenmikromengen. E. I. Ramanauskas und 
A. K. Suljunene. Die Methode beruht auf der Reaktion yon 
Se(IV) und Jodid in sara'era Milieu; das fibersehfissige Jodid 
reagiert mit  den Farbstoffen und auf  diese Weise kann Se 
indirekt bestimmt werden. Als optimal wird folgende Arbeits- 
weise empfohlen. In  einen 25 ml-Meflkolben gibt man eine 
Se(IV) enthaltende Eieh- oder analytisehe Probe, 1 ml 4 N 
Salzs~ure und 3 ml 0,0422 M KJ-LSsung. Naeh 3 rain neutrali- 
siert man mit  einer NatriumacetatlSsung auf pH 3,9, f~gt 
3 ml 0,0004 M BG- oder 1 ml 0,0004 M MG-LSsung hinzu, 
fiillt zur Marke auf  und miBt nach 3 rain die optisehe 
Dichte bei630 nm (BG) oder 620 nm (MG) in 10 mm-K/ivetten.  

Die Eiehkurven sind linear im Konzentrationsbereieh 0,02 bis 
0,80~zg Se/ml (BG) oder 0,02--1,20~g Se/ml (MG). Die 
Empfindlichkeitsgrenze liegt bei 0,008 ~zg Se/ml (BG) oder 
0,007 [zg Se/ml (MG). Die Ionen Ni 2§ Co 2+, Te 4+, Br-,  Cl-, 
NO 3- und SO~ 2- stSren nicht, Pb 2+ und Sn 2+ bis zu einem 
100fachen ~berschul], Sb ~+, Hg 2+, Hg+, Ag+, Fe3§ Bia+, Cu2+ 
und S 2- aueh nieht, wean in einem zehnfaehen l~bersehuB 
vorhanden. 

6. Anal. Chim. 23, 1859--1860 (1968) [Russiseh]. [M_it engl. 
Zus.fass.) Kapsukas staatl. Univ., Vilnius (UdSSR). 

B. Tvaroha 

Untersuehungen zur analytisehen Chemie des Selens: 
Photometrisehe Bestimmung mit 2-Mercaptobenzoes~iure. 
~ .  S. Cresser und T. S. West. Selen(IV) bildet mit  2-Mer- 
captobenzoes~ure einen l :3-Komplex,  der eine sehnelle und 
empfindliche Bestimmung in saurer LSsung naeh Extrakt ion 
mit  Essigs~ure~thylester erlaubt. - -  Aus]~zhrung. Maximal 
18 ml LSsung mit  0,79--79 ~Lg Selen werden mit  20ml  
ReagenslTsung (s. u.) und 10 ml NatrinmaeetatpufferlTsung 
(pH 2,3, mit  Salzs~ure eingestellt) versetzt und auf  50 ml 
aufgef~llt. Danach extrahiert man 30 see mit  20 ml Essig- 
s~ure~thylester und miBt innerhalb yon 2 h die Absorption 
bei 268 nm gegen eine ReagensblindlTsung. --  Reagensl6sung. 
0,1542 g 2-Mereaptobenzoes~ure werden mit  einem 3faehen 
t~bersehuB (etwa 1 ml) 2 N Natronlauge versetzt und an- 
sehlieBend auf  1 1 verd/innt. Die LSsung ist maximal 2 Tage 
haltbar. - -  StTrungen siehe Original. Das Beersche Gesetz 
wird yon 0,008--1,5 ppm Se in der w~flrigen Phase eingehal- 
ten. Der molare Extinktionskoeffizient betr~gt 15600 bei 
268 nm, die Empfindliehkeit wird mit  5 �9 10 -3 [zg/em 2 ange- 
geben. 

Analyst 93, 595--600 (1968). Chem. Dept., Imp. Coll., Lon- 
don (GroBbritannien). A. Sehmid~ 

QuantitatiVe Trennung des Selens yon Metallionen auf 
Zinn (IV).wolframatpapieren. M. Qureshi und K. N. Mathur. 
])as Verfahren eignet sich sow0hl zm" quantitativen Bestim- 
mung yon Selen und dessen Trennung yon Eisen, Kupfer, Zink, 
Blei, Wismut und Tellur als auch zur qualitativen Abtren. 
hung yon z.B. Spuren Fe(III) ,  Cu(II) und Zn(II). Die 
Streifen des Reagenspapieres (s. u.) werden mit  dem Lauf- 
mittel (0,1 M Ammoniumtartrat  in 4 M AmmonialdTsung) 
naeh der aufsteigenden Methode ehromatographiert. Dann 
eluiert man mit  insgesamt 30 ml Wasser, konzentriert die LS- 
sung auf 1 ml, f/igt 9 ml 5 N Sehwefels~ure zu, filtrier~, versetzt 
das Fil trat  mit  2 ml 5 N Sehwefels~ure und bestimmt Selen 
naeh dem Jod-St~rkeverfahren. - -  JDarstellung des Zinn(l  V)- 
wol/ramatpapieres. Die Whatman Nr. 1-Papierstreifen wer- 
den 3- -5  see lang in LTsungen, die 8 ,8% Zinntetraehlorid- 
pentahydrat  und 3,3 ~ w~Briges Natriumwolframat enthalten, 
getaueht, der Zinn(IV)-/ibersehuB entfernt, die Streifen noeh- 
reals 5 see lang in heiBe l~latriumwolframatlSsung getaueht 
und in einem Ofen bei 40--45~ getroeknet, gewasehen, 
getroeknet, mit  30 ml 5% iger Salpeters~ure und zuletzt mit  
Wasser gewaschen. 

Anal. Chim. Aeta 41, 560--563 (1968). Chem. Labors. Muslim 
Univ., Aligarh, U. P. (India). L. Johannsen 

Untersuehungen zur qualitativen anorganischen Analyse. 
Teil 34. Eine systematische Arbeitsweise zum Naehweis 
yon Selenit, Selenat, Tellurit und Tellurat. P. R. Falkner. 
Der qualitative Naehweis yon Se032-, Se042-, Te032- und 
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TeO~ ~- wird durch F~llung ihrer Silbersalze und deren selek- 
tire Reduktion ausgeftihrt. TeO~ 2- kann auBerdem durch 
F~Ilung mit i M CaleiumnitratlSsung in ammoniakalisehem 
Medium nachgewiesen werden. 

Mikrochim. Acta 1968,1273--1276. Dept. Chem. and Biology, 
John Dalton Coll. Technology, Manchester (England). 

K. Henning 

Dilnnsehieht-ehromatographisehe Trennung yon Tellur 
und Selen. J. Rai und V. P. Kukreja. Arbeit~weise. Man tri~gt 
je 1 Tr. 0,01 M 57atriumselenit- und 0,01 M Natrium- 
telluritl6sung sowie eines Gemischs beider auf einer 20 • 10 cm- 
Silieagelplatte auf, entwickelt mit der oberen Schicht eines 
Gemischs yon i00 ml Amylacetat mit 40 ml konz. Salzs~iure 
aufsteigend bis zu einer Laufstrecke yon 10 cm (15--20 rain, 
30~ und bespriiht mit Zinn(II)-chloridi6sung. Selen und 
Tellur erscheinen gut getrennt als refer bzw. schwarzer 
Fleck. --  Die Trennung gelingt auch papier-chromato- 
graphisch auf Whatmanpapier 57r. 1 mit demselben Laufmittel 
und der gleichen 57aehweisreaktion (Entwicklungszeit 30 bis 
45 rain). 

Chromatographia 2, 18--19 (1968). Nat. Physic. Lab., Hill- 
side Road, 57ew Delhi-12 (Indien). W. Czysz 

Neutronenaktivierungsanalytische Bestimmung yon Mo- 
lybdiin. W. Zmijewska und J. Minezewski. Das Verfahren 
beruht auf der ~-spektrometrischen Auswertung des 141 keV 
Photopeaks yon 99Mo und seinem Toehternuklid 99mTc. 
Naehweisgrenze 1 ng Me; Standardabweichung ~ 80/0 bei 
Mo-Gehalten um 10 ng, ansteigend bis 260/0 bei einem Mo- 
Gehalt yon 1 ng (18 bzw. 6 Messungen). -- Arbeitsweise. 
250 g Bodenprobe (2 ram) wird mit entionisiertem Wasser 
( ~  4:1--6:1),  1 h stehen gelassen und zentrifugiert. Start 
Wasser kann auch 1 57 AmmoniumacetalSsung (pH 7) ver- 
wendet werden [Bodenprobe (20 g) zu Extraktionsmittel, 1 : 5]. 
1 ml des Extraktes sowie ein 0,1 [zg Me enthaltendes Aliquot 
eines Me-Standards werden in Quarzampullen eingedampft 
und 24--48 h im Kernreaktor (EWA, Swierk) bei einem I~eu- 
tronenfluB yon 1--2 .10an/cm 2" sec aktiviert. Bestrahlte 
Probe und Standard werden mit heiBer Salpeter- und Salz- 
s~ure und dest. Wasser gel6s~, mit 1 ml und danaeh mit 0,I ml 
konz. SalpetersEure zur Troekne eingedampft, der Riickstand 
in 2 ml 6 57 SalzsEure gel6st und dreimal mit je 2 ml DiEthyl- 
/~ther extrahiert. Die vereinigten Extrakte werden zweimal 
mit dem halbert Volumen dest. Wasser rfiekextrahier~ und 
nach Zugabe yon 0,3 ml konz. SalzsEure zweimal mit einem 
halben Volumen einer 0,15~ ~-Benzoinoximl6sung in 
Chloroform gesehiittelt. Die Extrakte w~seht man mit 3 ml 
Salzs~ure (t :20), troeknet auf einer Glaspla~te ein, 1EBt zur 
Einstellung des Gleichgewiehts zwisehen 99M0 und ~9~ Te 24 h 
s~ehen und miBt das ~-Spektrum (max. 60 rain). Praktisch 
alle die Mo-Bestimmung st6renden Elemente werden ent- 
weder dutch einen der beiden Extraktionsschritte ausgesehal- 
tet oder fallen bei der Auswertung des ?-Spektrums nicht ins 
Gewicht. 
Chem. Anal. (Warsaw) 14, 23--27 (1969). Dept. Anal. Chem., 
Inst. 57uel. Res., Warszawa (Polen). W. Czysz 

Ein Redox-Misehindieator zur reduktometrisehen Molyb- 
d~intitration. G. Henze, R. Geyer und W. Lahl. Fiinfwertiges 
Molybd~n ist weitgehend luftbest~ndig; seine Bildung l~Bt 
sich -- im Gegensatz zum leiehtoxydablen Mo(III) -- gut 

ffir Redoxverfahren zur Mo-Bestimmung nutzen. Mit Sn(II) 
kann der Vorgang Mo(VI) --> Me(V) potentiometrisch aus- 
gewertet werden. Verff. priiften den Einsatz yon Redox- 
indicatoren zur visuellen Indikation. -- Arbeitsweise. Ferro- 
molybdtin. 0,3--2,0g der Probe werden eingewogen, mit 
20 ml konz. Salzs~ure und 5--10 ml konz. Salpeters~ure 
versetzt, erhitzt und zum Vertreiben der Salpeters~ure mehr- 
reals abgedampft. Dutch Zugabe der Analysenl6sung zu 
25 ~ iger Natronlauge bei Siedetemperatur werden Fe und Cu 
und naeh vorangehender Na2SOa-Zugabe auch V abgetrennt 
[J. Kassler: diese Z. 76, 113 (1929)]; geringe Mengen W 
s~ren nicht. Nach dem Filtrieren versetzt man ein Aliquot 
mit soviel Salzs~ure, dab deren Konzentration 8 N betr~gt, 
und titriert (Titrationsvolumen 50--100 ml) unter Dureh- 
leiten von COa nach Zugabe yon je 2--3 Tr. 0,1~ Sa]ra- 
nin T ( lO-Phenylditolazoniumchlorid)- und 0,2 ~ ~erroin 
(reduz. Form)-L6sung mit 8 N salzsaurer 0,1 N SnCl~-L6sung 
yon Blaugrau nach Gelb. Standardabweichung 0,23 ~ Me. -- 
Molybdtinglanz wird naeh Sehmelzen mit der 10fachen Menge 
Na~O2/Na~COa-Gemiseh (2 -~ 1) im Eisentiegel, mit Wasser 
aufgenommen, filtriert und ein mit Salzsgure anges~uertes 
Aliquot zur Titration verwendet. Standardabweiehung 
0,43~ Me. -- Das Verfahren eignet sieh zur Bestimmung 
mittlerer und hoher Mo-Gehalte, bei niedrigen Werten, z.B. 
in Stahl, ergeben sieh zu grebe Fehler. 

Neue Hiitte 14, 54 (1969). Inst. Anal. Chemic, TH Chemic 
,,Carl Sehorlemmer" Leuna-Merseburg, Merseburg. W. Czysz 

F~illungstitration yon Molybdat, Wolframat, Perrhenat 
und Fluorid mit Blei. K. L. Cheng und B. L. Goydish. Das 
Verfahren umfaflt die F~llungstitration yon Molybdat und 
Wofframat mit 0,025M Bleinitratl6sung bei pH 5,5--6,5 ge- 
gen 0,1 ~ Xylenolorangeindieator, bei Anwesenheit yon 
~'luorid gegen 0,1~ 4-{2-Pyridylazo)-resorein (PAR) bei 
pH 8--9 ohne Zugabe yon Puffern sowie die quantitative 
Bestimmung yon Rhenium als leiehtl6slieher gemischter 
Niedersehlag aus Bleimolybdat und Fluorperrhenat der 
Formel (PbMoOa)~ (PbReO,)y Fy+n (x ~ y; n-~ 1, 2, 3 oder 4), 
ebenfalls bei pH 8--9 gegen PAR. Diese F~llung kann um- 
gekehrt zur Bestimmung yon Fluorid dienen. Das Mengen- 
verh~ltnis Molybdat:Perrhenat sell dabei :> 3 liegen, das 
yon Fluor: Rhenium > 20. Die Genauigkeit fiir die Bestim- 
mung yon 0,2 mMol Wolframat oder Perrhenat betr~gt 
• 1 ~ 
Microchem. J. 18, 35--41 (1968). RCA Laboratories Princeton, 
N. J. (USA). L. Johannsen 

Spektrophotometrische Best'nnmung yon Mikromengen 
Wolfram mit Zephiramin. H. Matsuo, S. Chaki und S. Ha- 
ra. Zephiramin reagiert in 4 N salzsaurer L6sung in Gegen- 
wart yon Zinn(II)-ehlorid und Kaliumthlocyanat mit Wolf- 
ram unter Bildung eines hellgelben Niederschlages. Dieser 
wird mit Chloroform extrahiert. Der gelbgef~rbte Extrakt 
ist 5 Tage best~ndig und der 1 :l-Komplex hat ein Absorp- 
tionsmaximum bei 405 nm. Das Lambert-Beersche Gesetz 
wird zwisehen 2-10  -~ bis 20.10 -6 M (0--9 f~g ~gW/mt) 
Wolfram erfiillt, wenn aus 25 ml Probel6sung mit 10 ml 
Chloroform extrahiert wird. Viele Ionen st6ren nicht. (Keine 
genauen Angaben im Original!) 25 tzg VOa-/25 ml bzw. 8 ~g 
MoO4 e- zeigten noch keinen EinfiuI~; darfiber hinaus werden 
bei h6heren Vanadiumgehalten verringerte MeBwerte, bzw. 
bei h6heren Molybd~ngehalten erh6hte MeBwerte erhalten. 
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Japan Analyst 17, 752--756 (1968) [Japanisch]. (Nach engl. 
Zus.fass. feZ) Dept. Gener. Edncat., Hiroshima-Univ. 
Hiroshima-shi Kure Techn. Coll. Hiroshima-ken (Japan). 

H. Pohl 

Photometrisehe Methoden der Fluorbestimmung. J. Tu~l. 
Eine (i-bersich~ der direkten und indirekten photometrischen 
Bestimmungsmethoden yon Fluor wird gegeben. 60 Litera- 
turhinweise. 

Chem. Listy61,1302-- 1306 (1967) [Tschechisch]. Forschungs- 
inst. Futtermittel, Poho~elice (~SSR). A. Emr 

Polaro graphisehe Mikxobestimmung yon Fluorid. A.M. Bond 
und T. A. O'Donnell. Aufgrund der Verschiebung des Halb- 
stufenpotentials tier Uran(V)-Uran(III)-s~ufe kann Fluorid 
sehr spezifisch und genau im Konzentrationsbereich 2,5" 10 -e 
bis 10 -s M (0,05--20 ppm) bestimmt werden. Fluorid braucht 
nicht vorher abgetrennt zu werden und kann im Trlnkwasser 
bestimmt werden. Mit kleinen Abwandlungen ist die Vor- 
schrift zur Bestimmung hSherer Konzen~rationen an anorga- 
nischen Fluoriden geeignet. 

Anal. Chem. 40, 1405--1407 (1968). Dept. Inorg. Chem., 
Univ. Melbourne, Victoria 3052 (Australien). It. Berge 

Em fluorimetrisehes Verfahren zut Bestimmung yon 
Fluoridsputen. J.C. Guyon, B. E. Jones und D. A. Britton. 
Mikrogramm-Mengen Fluorid werden nach diesem Verfahren 
durch Fluorescenzl6schung des Zirkon/Flavonol-Chelates und 
Bestimmung der Fluorescenzin~ensitEt bei 460 nm bestimmt, 
wobei die Verminderung dieser IntensitEt der Fluoridkonzen- 
tration cn~spricht. Beim Arbeiten bei pH 1,6--1,8 st6ren nur 
die Ionen AIuminium(III), Molybdat, Citrat, Tartrat und 
Oxalat in mehr als 10fachem UberschuB, w~hrend noch 
50 Ezg Wolframat, 100 [Lg Eisen(III), Bichromat oder Per- 
joda% 200 ~zg Thorium(IV) oder Phosphat, 500 ~zg Nitrit, 
1 mg Bromat, 2 mg Jodat oder Sflicat und 5 nag Chrom(III) 
oder Uranyl(II) bei einer Konzentration yon 5 ~zg Fluor/ 
100 ml L6sung toleriert werden k6nnen (Fehler ~ 4%). -- 
Ausfi~hrung. Eine L6sung, die h6chstens 10 ~g Fluorid/ml 
enthElt, wird in einem 100 ml-MeBkolben nacheinander mit 
1 ml FlavonollSsung (70 ~zg/ml) und 1 ml Zirkoniuml6sung 
(20 [zg/ml) versetzt, mit dest. Wasser bis zur Marke aufgefiillt, 
und die Fluorescenzintensit~t mittels eines Beckman DU 
Spektrophotometers bei 460 nm gemessen und mit der yon 
Blindproben verglichen. -- Flavonoll~sung. 250 mg 16st man 
in 250 ml 950/0ig. _~thanol; yon dieser Stamml6sung werden 
7 ml mit 95~ Athanol auf 100 ml erg~nzt. -- Zirko. 
niumlSsung. 24 ml dureh L6sen von Zirkonylchlorid-octa- 
hydrat in 7,2 N Schwefe]sEure erhaltene Stamml5sung -b 
26 ml 7,2 N Schwefels~iure, mit Wasser auf 250 ml verd/innt; 
davon werden 2 ml mit verd. SchwefelsEure aufl00 nllergEnzt. 

Mikrochim. Acta 1968, 1180--1184. Univ. Columbia, Mis- 
souri (USA). L. Johannsen 

Reaktionsformen bei der potentiometrischen Titration yon 
Fluorid mit Thorium- oder Lanthannitrat sowie geeignete 
Funktionen fiir die Abschiitzung der 2[quivalenzpunkte. 
T. Anf/ilt, D. Dyrssen und D. Jagner. Verff. haben mit den 
experimentellen Kurven yon J. J. Lingane [Anal. Chem. 89, 
881 (1967)] f~r die potentiometrische Titration yon Fluorid 

mit Th und La in verschiedenen Medien Berechnungen unter 
Anwendung des Haltafall-Compu~erprogramms yon Sill~n 
[L. G. Sill6n u. A. E. Mar~ll: Stability Constants of Metal 
Ion Complexes, The Chemical Society, London, 1964)] 
durchgeffihrt. Nach der Anpassung der S~abilit~tskonstanten 
f/Jr einige der ttauptspecies, die w~Lhrend tier Titration gebil- 
det werden, wurde eine gute ~bereinstimmung zwischen den 
experimentellen Daten und den berechne~n Titrationskurven 
erhMten. In  den F/~llen, in denen die L6sung mit Acetat 
gepuffert war, war es notwendig, die Bildung gemischter 
Fluorid-Acetatkomplexe zu ber/icksichtigen. Geeignete 
Funktionen ffir die AbschEtzung des ~quivalenzpunkts 
konnten abgeleitet werden. Ein Weft, der proportional zu 
[F-] ist, wird aus dem Ausdruck 10 exp (--EF/RT In 10) der 
Nelnastschen Gleichung erhaltmn. 

Anal. Chim. Acta 43, 487--499 (1968). Dept. Anal. Chem., 
Univ. Gothenburg, 40220 G6teborg 5 (Schweden). W. Czysz 

Bestimmung yon Fluorid in phosphathaltiger L~isung 
dutch Titration mit Thorium(III)-nitrat. V. Mare~ek und 
B. B~ezina. Die Titration ist erst naeh quantitativer Ent- 
fernung yon Phosphat als Cadmium- oder Silberphosphat, 
gegebenenfalls als Zink-, Kobalt- oder Kupferphosphat bei 
pi t  7 m6glich. L6sungen, deren pH w~hrend oder nach tier 
Phosphatf~llung yore Wert 7 abweicht, liefern falsehe 
Ergebnisse. Die eigentliche Fluoridtitration wird bei pH 3,4 
gegen Alizarinsulfons~ure vorgenommen. -- Bestimmung vo~ 
Fluorid in _~luorphosphors~iure. Man ftillt 10,004 g Fluor- 
phosphors~ure auf 1000 ml mit Wasser auf, entnimmt hier- 
yon 10 ml, gibt 120 ml Wasser und 10 ml 20~217 Kalilauge 
zu und hydrolysiert 30 rain in der Siedehitze unter zeit- 
weisem Nachfiillen yon Wasser. Nach dem Abkfihlen stell~ 
man das pH der L6sung mit 25~ Salpeters~ure auf 7 ein 
und f/flit Phosphat durch Zusatz yon 3 ml einer etwa 1 N 
Cadmiumnltrafl6sung. Die L6sung saint Niederschlag wird 
aufgekoeht, abgekiiMt und filtrier~ und das Filtrat zu Titra- 
tion verwendet. 

Chem. Listy 61, 1230--1233 (1967) [Tschechiseh]. (Mit dtsch. 
Zus.fass.) Physik. Inst. der Tsehechoslowak. Akad. Wiss., 
Prag (0SSR). A. Emr 

Photometrische Bestimmung yon Bromiden. L. M. Tamar- 
ehenko und V. F. Toropova. Die besehriebene Methode be- 
ruht auf der Oxydation des Bromids durch HypochlorR zu 
Bromat, bei dessert Reaktion mit zugesetztem Bromid Brom 
in Freiheit gesetzt wird, das eine Methylorange-Standard- 
16sung entf/~rbt. Der Grad der Entf'drbung ist in einem be- 
stimmten Konzentrationsbereieh der Menge der Bromid- 
ionen direk~ proportional. Die Bestimmung wird durch kleine 
Jodidmengen nicht gest6rt. Die Empfindlichkeit der Me- 
rhode, die zur Analyse yon 2faturwasser geeignet ist, betrEgt 
etwa 10 -~ M Br-, der Fehler der Methode ungefEhr 11--130/0. 
-- Arbeitsweise. Die Probel6sung wird mit 4 ml einer gesEtt. 
BorsEurel6sung und 1 ml HypocMorit vermischt, 5 rain am 
siedenden Wasserbad erhitzt, der HypoehloritfiberschuB 
durch 2 ml 20~ Natriumformiatl6sung zerst6rt, wieder 
5 rain erhitzt, in einen 25 ml-MeBkolben /ibergef/ihrt, mit 
5ml 3 N Schwefels~ure, 0,2--0,5ml einer 0,015% igen 
Methylorangel6sung und 1 ml 1% iger Kaliumbromidl5sung 
versetzt und mit Wasser zur Marke aufgeffillt. Die Absorp- 
tion wird 1 h nach dem Bromidzusatz in einer 50 ram- 
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Kiivette bei 490 nm (oder mit einem geeigneten Griinfilter) 
gemessen. 
Z. Anal. Chim. 28, 1028--1031 (1968) [Russisch]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Lenin Staatsuniv., Kazafisk, Kur~ov staatl, reed. 
Inst., Kazafisk (UdSSR). F. JanSik 

Anionenmessung. II. Analytische Anwendung yon bromid= 
und ehloridselektiven Membranelektroden. J. Havas, E. 
Papp und E. Pungor: Bromid- bzw. chloridselektive 
)/Iembranelektroden wurden zur direkten iYIessung der 
Ionenaktivitiit yon 10 -1 -10  -6 M KBr- bzw. KC1-LSsungen, 
zur potentiometriseher Titration yon Br-, CI-, J- ,  CN-, 
auch nebeneinander, und zur Bestimmung des Chlorid- 
gehalts organiseher Substanzen und p.a. KOH benutzt. Zur 
Herstellung der Elektroden wird in Gegenwart Yon p-Athoxy- 
ehrysoidin AgBr bzw. AgC1 (bei Silberfiberschu~) gef~llt, der 
trockene Niederschlag gepulvert mit Silicongummi-Monomer 
vermiseht, homogenisiert, zu diinnen Pli~ttchen geformt und 
vulkanisiert. Ausgeschnittene Kreisbl~ittchen werden auf 
das Ende yon GlasrShren gektebt, in das Glasrohr KBr- bzw. 
KC1-LSsung geffiltt und als Elektroden zweiter Art in folgen- 
der MeBkette verwendet: Ag/AgC1/KC1, 10 -I l~I/Versuchs- 
15sung/Membran/StandardlSsung/KC1, 10 -1 M/AgC1/Ag (bzw. 
KBr start KC1). Br- kann bis 10 -~, C1- bis 10 -~ M genau be- 
stim~nt werden. Sind mehrere Halogenionen in der LSsung, 
karm J -  naeh Oxydation dutch u oder Aussehfitteln 
entfernt werden, oder durch Ionenaustauscher und selektives 
Eluieren aus der LSsung abgesondert werden. Organisehe 
Verbindungen oder Ionen stSren nicht; daher kann dcr 
Chloridgehalt soleher Substanzen mit der chloridselektiven 
Elektrode bestimmt werden. 
Magy. K~m. Foly6irat 74, 292--297 (1968) [Ungarisch]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Vegyipari Egyetem Analit.-K~m. Tansz6ke, 
Veszpr~m (Ungarn). J. Plank 

Eine direkte amperometrisehe Methode zur Bestimmung 
geringer Jodkonzentrationen in wii~rigen LSsungen. A. F. M. 
Barton und G. A. Wright. Als Arbeitselektrode dient eine 
Platinelektrode; als Gegenelektrode eine Ag/Ag + Elek- 
trode (0,1 l~I). Die MeB15sung wird mit einem Glasrfihrer 
(500U/rain) zur Erzielung eines stabilen Grenzstromes 
beweg~. Durch eine einfache potentiostatische Sehal- 
tung wird das Potential der Arbeitselektrode auf ca. 
- -0 ,5  V (gegenfiber der Ag/Ag§ gehalten. Der 
flieBende Strom ist proportional der Jodkonzen~ration im 
Bereich 2 .10  -s bis 1 .10  -5 1VI. Die Eichung kann durch 
Zugabe einer Standard-JodlSsung mit einer Reproduzier- 
barkeit unter -t- 33/s erfolgen. 
Anal. Chim. Acta 43, 328--331 (1968). Chem. Dept., Univ. 
Auckland (Neuseeland). K. Cammann 

Untersuchung der Extraktion und der analytischen Aus- 
niitzung der Komplexe yon p-Methoxybenzothiohydro- 
xamsiiure (MBTH) mit Mna+., Co2+. und Fea+-Ionen. 
Z. Skorko-Trybula und B. Debska. Es werden die Bedin- 
gungen der Extraktion der angegebenen Komplexe mit 
Chloroformuntersucht und ihre Zusammensetzung festgestellt. 
Die Zusammensetzung der Komplexe wird durch das pH des 
Reaktionsmediums stark beeinfluBt. ])as Verh~iltnis yon 
I~IBTH zu Fe betrEgt bei pH 5,5--6,5 3:1, zu Co 2:1 und zu 
Mn 3:1. Die beschriebene Methode wird zur Bestimmung yon 
Mangan und Kobalt in Calcium-, Uranyl- und Aluminium- 

salzen verwendet. -- Arbeitsweise..Manganbestimmung. 0,1 
bis 1,0 g tier Probe werden in 10 ml Wasser gelSst, die LSsnng 
mit 2 ml l~ ~IBTH-LSsung in 0,5 N :Natronlauge ver- 
setzt, nach 10rain das pH auf 5,5 eingestellt, mit 15ml Chloro- 
form extrahiert und die Extinktion der organischen Phase in 
einer 1 cm-Kiivette bei 450 nm (s ~- 10600) gemessen. Eisen 
und Kobalt, die die Bestimmung st5ren, kSnnen dnrch 
Extraktion ihrer Komplexe mit MBTH mit Chloroform bei 
pH 1,5 beseitigt werden. -- Kobaltbestimmung. Kobalt wird 
gleieh wie Mangan extrahiert, der Extrakt mineralisiert und 
Kobalt mit ~-Nitroso-fl-naphthol colorimetrisch bestimmt. 
Chem. Anal. (Warsaw) 18, 557--573 (1968) [Poinisch]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Lehrstuhl Anal. Chem., Polytechnik, Wars- 
zawa (Polen). F. JanSik 

Amperometrische Bestimmung yon Eisen dutch Titration 
mit 8-Mercapto-ehinolin (A). N. M. Bessarabova, V. A. 
Zacharov und O. A. Sorgina. Bisher konnte Eisen ampero- 
metrisch mit (A) nur in Gegenwart yon Kupferionen als 
Indicator bestimmt werden. Verff. geben eine Methode zur 
Bestimmung yon Eisen mit (A) in Schwefels~ure und acetat- 
gepufferten LSsungen an. -- ExTerimentelles. Als Indicator 
dient eine rotierende Platindrahtelektrode (3• 
Rotationsgeschw. 200 U/rain), als Bezugselektrode eine Queck- 
silberjodidelektrode. Die Titration wird bei ~- 1,2 V (Nor- 
malpotentiaI) und 20 ~ 4- 2~ durehgefiihrt. Der Titrations- 
endpunkt liegt bei einem u Fe: (A) ~ 1: 3. Titrations- 
bereich 0,75--50 mg/ml, l~ach jeder Titration ist die Elek- 
trode mit Salpeters~ure (1:1) und dest. Wasser zu Siiubern. 
(A) reagiert nicht mit A1, Ti, Cr, Ca, Mg, Na und Se. Die 
Methode ist daher geeignet zur Eisenbestimmung in Silicaten 
ohne vorherige Abtrennung. Genauigkeit 1,08 q- 0,08~ -- 
Analyse�9 0,1--0,5 g Probe werden etwas angefeuchtet nnd 
mit 3--5 ml Schwefels~iure (1,84) sowie 8--]0 ml FluBs~ure 
unter Erw~rmen zersetzt. Wenn S08-D~mpfe auftreten, l~iflt 
man erkalten, setzt 5--10 ml Wasser und 2--3 Tr. 30~ 
WasserstoffperoxidlSsung zur Oxydation zu Eisen(III) zu 
und raueht kurz bis zum Auftreten weiBer Diimpfe ab. Man 
fiberffihrt nach Abkiihlen mit 10--15ml Wasser in einen 
100 ml-Mei3kolben nnd fiillt mit Wasser bis zur Eichmarke 
auf. Ein aliquoter Anteil yon 5--10 ml wird ztu" Analyse init 
Acef~tpufferlSsnng (pH 6) auf 20 ml gebracht und mit 0,01 lYI 
LSsung (A) bei -~ 1,2 V titriert. 
Zavodsk. Lab. 84, 936--937 (1968) [Rnssisch]. Kasacchische 
Staatsuniv. (UdSSR). H. Berge 

Reaktion des Fea+ mit Phenylfluoron. HI. Die Bestimmung 
yon Eisen mit Phenylfluoron in analytisch reinen Reagen- 
tien. U. Stolarczyk. Der griine :Komplex (E~oonz ~ 7,8 
�9 10~), den Fe 3+ mit Phenylfiuoron in alkalisehem Mileu im 
Verh~ltnis 1:2 bildet, ist zur Bestimmung yon :Eisenspuren 
geeignet. Die Reaktion ist sehr empfindlich abet wenig 
selektiv, so dal3 man immer vor der Bestimmung das Eiscn 
isolieren mul3. Zu diesem Zweck wird seine Extraktion in Form 
yon FeC13 mit _~ther aus 6 N HC1-LSsung empfohlen�9 Bei der 
Bestimmung wirken .~DTA, P048-, F- ,  C20a 2-, $20~ 2-, Clq-, 
Citrate, Tartrate, Salicylate, Sulfosalicylate und Thioharn- 
stoff besonders stSrend. Ag +, A1 ~+, Au 3+, Ca 2§ Ge 4+, Hg 2+, 
Mg 2+, Pb ~+, Sb 3+, Sn 4+, Ti 4+, U 6§ V 5+ und Zn 2+ stSren nicht, 
wenn ihre tool. Konzentration im u zu Eisen nieht 
grSBer als 1:1 ist. Bei bis 10real hSherer Konzentration 
stSren nur A13+, Pb 2§ und Sn 3+ iiberhaupt nicht. -- Arbeits- 
weise. Au/stellung der Eiohkurve. 0,5--2,5 ml einer 5 ~g Fe/ml 
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enthaltcnden LSsung werden in einem 25 ml-MeBkolben ab- 
pipettiert, mit 5 ml dest. Wasser, 1 ml 0,5~ Gelatine- 
15sung und 10 ml 0,008~ ~thanolischer Phenylfiuoron- 
15sung versetzt, auf pH 11,1--11,2 mit Natronlauge ein- 
gestellt und mit bidest. Wasser zur Marke aufgeffillt. Das 
Verh~ltnis _~thanol: Wasser muB immer 3: 2 sein. l~ach 45 min 
mil]t man die Extinktion in 1 cm-Kfivetten bei 600 nm. 
Chem. Anal. (Warsaw) 12, 1113--1118 (1967) [Polnisch]. (Mit 
engl. Zus.fass.) Abt. Anal. Chem. Polytechn. Warszawa 
(Polen). F. Jan~ik 

Spektrophotomctrischc Bestimmung yon Eiscn mit 2,4-Di- 
hydroxy-acetophenon. M.H. Gandhi und M.N. Desai. 
1%(III) bildet mit 2,4-Dihydroxy-acetophenon bei optimal 
pH 2,9--3,0 einen rStlich-violetten 1 : 1-Komplex. Er besitzt 
ein Absorptionsmaximum bei 2 = 470 nm mit einem Ex- 
tinktionskoeffizienten yon c----2100. Seine Stabilit~tskon- 
stante betr~gt 8,3--8,4. l0 s bei der IonenstErke 0,1. -- 
Arbeitsweise. Zu 0,25--5 ml ProbelSsung mit ca. 0,14 bis 
2,8 mg l~e gibt man 7,5 ml einer 0,1 M LSsung des Reagenses 
in 40~ .~thanol, stellt den pH-Wert auf 2,95 ein und 
ffillt im NIeBkolben mit Wasser auf 50 ml auf. Man miBt 
nach 30 rain bei 470 nm gegen Fe(III)-lSsung als Vergleich. 
Die F~rbung ist 10 h konstant. Das Beersche Gesetz ist im 
Bereich 1--56 ppm 1% erffillt. Die Standardabweichung bei 
11,2 ppm Fe betrEgt 0,950/0. StSrungen siehe Original. 
Anal. Chim. Acta 43, 338--340 (1968). Chem. Dept., Gujarat 
Univ., Ahmedabad-9 (Indien). G. Wfinsch 

Trennung der Eisen(II)/Eisen(HI)-gemische dureh gleich- 
zeitige Papier-Chromatographie und Elektrophorese. W. E. 
Lingren, G. R. Reeck und R. J. Marson. Die Trennung wird 
anf 23 • 28 cm-Papieren (Eaton-Dikeman Nr. 301-85) vor- 
genommen (entlang der l~ngeren Seiten werden eine Reihe 
yon LSchern angebracht). Das Papier wird auf eine geneigte 
(50 ~ Platte aus Polystyrolschaum gelegt und mit Elektroden 
aus Ptatindraht verbunden, l~ach dem Anfeuchten des 
Papiers wird das Kationengemisch in einer gleichen Entfer- 
nung yon beiden Elektroden und etwa 7 cm vom oberen 
Rand aufgetragen. Standardi5sungen werden aus Fe(I~H~) 2- 
(SO~) 2 �9 6 H20 und Fe(NH4)(SO~) 2 �9 12 H20 durch AuflSsen in 
0,005 N H.,S04 hergestellt. Die ganze Vorriehtung wird in 
einem groBen Poly~thylengeh~use untergebracht. Die Pro- 
ben werden mit 59Fe markiert, die Flecke werden ausgeschnit- 
ten, mit 5 ml 16 NI HNOa und 7,5 ml konz. HCIO 4 minerali- 
siert und Eisen colorimetrisch mit 2-Nitroso-l-naphthol- 
4-sulfons~ure oder 1,10-Phenanthrolin bestimmt. Verff. 
untersuchten die Wanderung beider Kationen bei verschie- 
denen l%ldst~rken im Bereich yon 2-- 16 V/cm; bis zu 6 V/cm 
wird die chromatographische Trennung fast nicht beein- 
fluBt. Gute Ergebnisse werden bei 12 V/cm innerhalb 30 rain 
erzielt. Die Versuche mit 1 :l-Gemischen zeigten, dab die 
Kationen zwar getrennt werden kSnnen, jedoch mit einem 
betriichtlichen Relativfehler yon ungef~ihr 100/0 . 
Anal. Chem. 40, 1585--1586 (1968). Dept. Chem., Seattle 
Pacifc Coil., Seattle, Wash. (USA). J. Hanuw 

Analytisehe Anwendungen yon Diacetylmonoxim-thio- 
semicarbazon (DTOH~). HI. Photometrie yon Fe(II) und 
Fe(III) .  D. P6rez Bendito und F. Pine: Der Fe(II)-DTOH 2- 
Komplex absorbiert max. bei 335 nm in essigsaurem Medium 
bei pH 5,3 zwischen 1 und 4,5 ppm. Die Absorption des 
Fe(II)-Komplcxes ist zwischen 410 und 450 nm viel grSBer 
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als die des Ni(H)- und des Co(II)-Komplexes und zeigt eine 
1Kolarextinktion (ME) yon 5680 bei 410 nm zwischen 1 und 
8 ppm. Jedoch ist die Empfindiichkeit ffir Fe(II) geringer als 
bei 335 nm. Fe(III) wird durch das Reagens reduziert, kann 
daher wie Fe(II) photometriert werden. In  Gegenwart yon 
Natriumcitrat reagiert Ni(II) nicht mit DTOH2, dagegen 
reagiert Co(II). Dies ermSglicht eine Bestimmung yon Ni(II) 
~- Co(II)-Gemischen. - -  Aus]~hrung. Fi~r Eisen(I1) in 
alkalischem Medium. Man bringt in einen 100 ml-MeBkolben 
ProbelSsung mit 100--600 ~g Fe(II), 5 ml 0,250/0ige DTOH 2- , 
LSsung in absol. J[thanol und 10 ml AmmoniaklSsung (1 : 10), 
l~Bt 1 h stehen und ffillt mit dcst. Wasser auf. Zugleich wird 
ein Blindwert mit allen obigen Reagentien bereitet. Das pH 
wird bei 9--10 gehalten. Das Absorptionsmax. liegt bei 
365--375 nm, die ME ist 7390. Das Beersche Gesetz gilt in 
obigem Bereich. - -  F~r  Eisen(I I )  in schwachsaurem Medium. 
Man versetzt die ProbelSsung mit z. B. 3 ppm Fe(II) mit 5 ml 
DTOH2-LTsung, 10 mt Essigs~ure-Acetatpuffer (EAP) pH 5,3 
(s. u.) und bringt auf 100 ml. Die Bestimmung erfolgt gegen 
einen Reagentienblindwert bei 335 nm und 1 cm Schichtdicke. 
Infolge der hSheren ME (11490) ist dieses Verfahren vor- 
zuziehen. Das Beersche Gesetz wird befolgt. Fe(II) : DTOH 2 ~- 
1:2. Der Fehler ist q- 10/0. Im Original werden noch Be- 
stimmungen Fe, Ni und Co in verschiedenen Kombinationen 
nebeneinander beschrieben. 
Inform. Qulm. Anal. 22, 177--192 u. 201 (1968) [Spanisch]. 
(Mit engl. Zus.fass.) Abt. Anal. Chem., Univ. Sevil]a (Spanien). 

P. Haas 

Spektrophotometrische Bestimmung yon Eisen(HI) mit 
2,4-Dihydroxy-butyrophenon. 1K. H. Gandhi und M. N. De- 
sai. 2,4-Dihydroxy-butyrophenon bildet mit Fe(III)-ionen 
zwischen pH 2,0--3,0 (optimal bei 2,9--3) einen rotvioletten 
Komplex, der oberhalb pH 3 eine rotbraune l~arbe hat. Die 
Zusammensetzung des Komplexes ist im Molverh~ltnis 1 : 1. 
Die Empfindlichkeit der Naehweisreaktion betr~gt 0,074 ~g 
Fe3+/ml bei 470 nm. -- l/er/ahren. Man iiberffihrt 0,25, 0,50, 
1,0, 2,0, 3,0, 4,0 und 5ml  einer Standard-EisenlSsung 
(0,01 I~I) in 50 ml-MeBkolben, ffigt 7,5 ml 0,1 M Reagens- 
15sung in 40~ zu, mischt gut durch, steIlt das 
pH anf 2,95 ein und ffillt bis zur l~arke mit Wasser auf. 
l~ach dem Mischen mil]t man die Absorption bci 470 nm 
nach 30 rain gegen cine EisenlSsung entsprechender Konzen- 
tration. Mit Hilfe der so erhaltenen Eichkurve kSnnen die 
Ergebnisse anderer Bestimmungen ermittelt werden. Die 
mittlere Abweichung betr~gt 1~ . StSrungen durch andere 
Ionen werden untersucht. 

Analyst 93, 528--531 (1968). Chem. Dept.,' Univ. School 
Sci., Gujarat Univ., Ahmedabad-9 (Indien). K.H.  Birr 

Die papier-elektrophoretische Untersuehung der Bildung 
yon !onenpaaren. II. M. Lederer und M. Mazzei. In Fort- 
setzung einer frfiheren Arbeit [Mazzei, M., u. M. Lederer: J. 
Chromatog. 31, 196 {1967)] wird fiber das clektrophoretische 
Verhalten yon Komplexen der Typen [CoA0] 3+ und [M(C1~I)012: 
oder 8- in verschiedenen Elektrolyten berichtet. Es wird 
gezeigt, dab im Falle der Kobaltkomplexe die Ionenpaar- 
bildung in der Reihenfolge [Co(NHa)6]3+-[Co(en)8]a+- 
[Co(dip)8]3§ [Co(o-phen)8] a§ und Monochloracetat- Dichlor- 
acetat- Trichloracetat als Elektrolyt zunimmt. So wandert 
das Komplexkation [Co(o-phen)8] 8+ in Trichloracetat bereits 
zur Anode. Im Falle der Cyanidkomplexe wird bei 
[Ru(CN)o] ~- und [Os(CN)o]2- in A1Cla-LSsung sowie bei 
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[Fe(CN)0] 8-, [Ru(CN)6] 2- und [Os(CN)6] =- in ZrOCl~-LSsung 
kationische Wanderung beobaehte~. 
J. Chromatog. 85, 201~206 (1968). Lab. Cromatografia CNR, 
Istit. Chim. Gem Inorg., Rom (Italien). hi. hiengel 

Verwendung yon Hyamine als selektives :Extraktions- 
reagens in der spektrophotoInetrischen Bestimmung yon 
Kobalt. N. Gundersen und E. Jacobsen. KobaR bildet 
mit Hyamine 1622 (Di-isobu~ylphenoxy~thoxy~L~hyl-dime- 
thylbenzylammoniumchlorid-hionohydrat, hiolekulargewicht 
466,09, yon RShm & Haas, Philadelphia, Pa.) in schwach- 
saurer LSsung einen 1 : 2-Komplex, dermit Benzol (oder Chlo- 
roform) extrahiert werden kann. Gemessen gegen Benzol 
ergeben sich in der Absorptionskurve Maxima bei 326 und 
624 nm und eine Schulter bei 590 nm. ~fir den pH-Bereieh 
yon 1--8 genfigt eine einmalige Extrak~ion mit Benzol. -- 
Arbeitsweise. Die Probe mit einem Gehalt yon 0,03--0,3 mg 
Kobalt wird mit 5 ml 0,5 hi Acetatpuffer pH 4,6, 5 ml 1 hi 
Thiocyanatl5sung und 2 ml l~ w~Brige LSsung yon 
Hyamine 1622 versetzt, 5--10 rain lang mit 10 ml Benzol 
extrahiert und die Extinktion bei 624 nm gegen eine ent- 
sprechend behandelte BlindlSsung gemessen. -- In  Gegen- 
wart eines groBen Uberschusses an Eisen, Kupfer oder 
Nickel setzt man je 0,2 M Thiosulfat und Phosphat zur 
w~Brigen Phase und mischt die organische Phase mit einer 
LSsung aus 0,5 hi Thiocyanat, 0,25 M Natriumthiosulfat und 
0,25 M Kaliumphosphat. 
Anal. Chim. Acta 42, 330--333 (1968). Dept. Chem., Univ. 
Oslo, Blindern (Norwegen). K. Henning 

Untersuehung des Komplexes 0rotsiiure-Co(H) und 
spektrophotometrische Bestimmung yon Co(H). F. Capi- 
t~n und A. Arr~bola. Die Untersuchung des Einflusses yon 
pH auf die Absorption des Co(II)-Orots~urekomplexes zeigt 
einen isosbestischen Punkt bei 292 nm und pH 5,80--10,24. 
Der Komplex ist wenigstens 4 h best~ndig und befolgt das 
Beersche Gesetz zwischen 0 und 50 ppm Co(II) bei pH 5,5 
(Essigs~ure-i~atriumacetatpuffer), obwohl die Neigung der 
Geraden stark yon der Orots~urekonzentration (Or) abh~ngt. 
Bei pH 8 ist das Molverh~ltnis Or: Co(II) 1 : 1, was dureh drei 
verschiedene Analysenmethoden bewiesen wh'd. -- Aus- 
]iihrung. Die ProbelSsung von max. 50 ppm Co(II) wird neu- 
tralisiert, in einem 25 ml-Mel~kolben mit 10 ml w~Briger 
LSsung yon Orots~ure (8 g/l) (fiber Phosphorpentoxid zur 
Konstanz getrocknet), dann mit 5 ml PufferlSsung (wie oben 
oder Bors~ure-BoraxlSsung) versetzt, zur hiarke aufgeffillt 
und sofort bei 315 nm gegen einen Blindwert (obige Or-LSsung/ 
Puffer 1 : 1) spektrophotometriert. Zur Aufstellung der Eich- 
kurve (am besten gleichzeitig mit der Probebestimmung) 
dient entweder eine StammlSsung yon Co(N03) 2 �9 6 H~O 
AnalaR oder CoCl~ �9 6 H~O mit gleichen Reagens- und Puffer- 
zus~tzen wie zur Probe. -- Der rel. Fehler betr~gt 1,4~ . -- 
Es stSren vor allem Niekel(II), weniger Zink(II) und Cad- 
minm(II), die StSrung durch Blei(II) ist praktiseh zu ver- 
naehl~ssigen. 
Inform. Quim. Anal. 21, 1--8 (1967) [Spanisch]. Lab. anal. 
Chem., naturw. Fak. u. anal. Abt. des C.S.I.C., Granada. 
(Spanien). P. Haas 

Die Anwendung yon 1-Phenyl-4-phenylamino-l,2,4-tri- 
azoliumehlorid zur Bestimmung yon Kobalt(II). C. Calzo- 
lari und L. Favretto. Der Komplex, der sich in Gegenwart 
eines ~berschusses yon Ammoniumthiocyanat mit 1,2.Di- 

chlor~than extrahieren l~flt, wird bei 626 nm mit einem Spek- 
tralphotometer (Unicam SP 500) gemessen. -- Die Zusam- 
mensetzung der extrahierten Komplexe wurde durch konti- 
nnierliche Variation des Systems w~13rige-organische Phase 
sowie durch die Bestimmung der Bestandteile und des Mole- 
kulargewichtes der in der w~l]rigen LSsung gef~llten Ver- 
bindungen ermittelt. -- Die Empfindlichkeit dieses Reagenses 
ist hSher als die des Tetraphenylarsoniumsalzes. Das Reagens 
kann in sauren LSsungen jeden Acidit~tsgrades angewandt 
werden. 
Analyst 93, 494--497 (1968). Univ. Triest (Italien). 

W. Sternik 

Untersuchungen an Hydroxyeyanoverbindungen. H. Zu- 
sammensetzung yon Co(H)-, Ni(H)-, Cu(II)- und Zn(H)- 
hydroxyeyanomolybdaten(IV) dureh amperometrisehe und 
konduktometrische Messungen. Kabir-ud-Din, A. A. Khan 
und hi. A. Beg. Es werden amperometrische und kondukto- 
metrische Untersuchungen der Zusammensetzung der un- 
lSsliehen Kobalt-, Nickel-, Kupfer- und Zint:tromplexe yon 
Trikaliumaquotrihydroxytetraeyanomolybdat (IV) beschrie- 
ben. Beide IKethoden ergeben ein Verh~ltnis der Reaktanten 
yon 1:1, was auf die Bildung yon Khi(II) [Mo(IV) (CN)~- 
(OH)s(H~O)] (M = Metallion) hinweist. Im Fall Ni und Co 
wird noch das Verh~ltnis 3:2 (hietall: Hydroxymolybdat- 
cyanid) festgestellt. In diesem Fall wiirde der Komplex die 
Zusammensetzung M 3 [hio(IV) (CN)4(OH)3(H~O)]~. besitzen. 
Die Analysenwerte ergeben einen etwas hSheren Gehalt an 
Hydroxymolybdatocyanid als der stSchiometrischen Glei- 
chung entspricht, was dureh Adsorption yon [hio(CN)4(OH)3- 
(H20)] 3- an dem friseh gef~llten Komplex zu erkl~ren ist. 
J. Electroanal. Chem. 19, 175--177 (1968). Dept. of Chem. 
Aligarh Muslim Univ., Aligarh (Indien). H. Berge 

Differential-Spektrophotometrie yon Nickel als Pyridin- 
2,6-dicarbons~im'e (PDC)-Komplex. G. den Boef und H. 
Poppa. Nickel(II) bildet zwischen den pH-Werten 2,5 bis 
10,5 mit dem Reagens PDC einen 1 : 2-Komplex, dessen Ab- 
sorptionsmaximum bei 1025 nm liegt. -- Aus]i~hrung. Es 
werden 3 Einmel3kurven durch Einwaagen yon Nickelsulfat- 
TestlSsungen ffir die Absorptionsbereiehe 0--1, 1--2 und 
2--3 unter Verwendung yon Ni-PDC-LSsungen mit den ent- 
sprechenden Absorptionen 0, 1 und 2 aufgestellt. Alle erffil- 
len das Lambert-Beersche Gesetz und haben den gleichen 
Anstieg. Zu den sehwach sauren NiekellSsungen in geeichten 
100 ml-MeBkolben wird ein ~bersehul~ des Natrinmsalzes der 
PDC gegeben, so dab sich automatisch ein pH-Wert zwischen 
5 und 6 einsteUt. Die Messung erfolgt bei 20 -4- 2 ~ C. LTsungen 
mit unbekannten Nickelgehalten werden gegen LSsungen mit 
geringffigig niedrigeren Niekelgehalten in der gleiehen Weise 
gemessen. Die Konzentration iv) wird nach der l%rmel 

A 
c -- 0.57~ -t- b errechnet. A ist die Absorption der unbe- 

kannten LSsung, bmg Ni/ml der BezugslSsung, 0,573 mg/ml 
ist der sorgf~ltig ermittelte Eiehfaktor. Untersuchungen yon 
reinem l~iekeloxid und Nickeldraht zeigten eine Standardab- 
weichung yon 0,1 ~ Einflul] yon Fremdionen siehe Original. 
Talant~ 15, 1058--1060 (1968). H. Pohl 

Radioaktive Kryptonate in der MaSanalyse. 4. Mitteilung. 
Die Bestimmung yon Nickel dutch radiokomplexometrische 
Titration. J. TSlgyessy, V. Jesen~k, ~. Varga und B. Silew 
Die Reihe der Arbeiten [TSlgyessy, J., ~. Varga u. V. Jesen~k: 
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Isotopenpraxis 4, 223 (1968)] wird fortgesetzt mit der An- 
wendung des radioaktiven Krypt~nats AgJ(S~Kr) als Indica- 
tor bei der komplexometrisehen Titration yon Nickel. Nickel 
wird mit Kalinmcyanid titrier~; nach dem Erreichen des 
~quivalenzpunktes wird S~Kr freigesetzt (die Stabilit~ts- 
konstanten: pK[m(c~),]~-~ 22, pK[~g(cm~]-~ 20,7). Die 
Herstellung des Indicators sowie die Titriereinriehtung 
wurden schon friiher beschrieben [Varga, ~, V. Jesens 
J. TSlgyessy u. B. l~ilip: Isotopenpraxis 4, 141 (1968)]. Die 
Methode ist einfach: bei konstanter DurchfluBgeschwindig- 
keit wird die M~l]lSsung (0,1 M KCN) in das Titrationsgef~l] 
mit der ProbelSsung (2--10 mg Ni 2+) gegeben, die LSsung im 
Gef~B mit Stickstoff durchgespiilt und das Spiilgas in den 
Geiger-lKiiller-Durchflu~z~hler geleitet; die Titration kava 
diskontinuierlich -- Messung der Indieatoraktivitit nach 
jeder Zugabe der Ma~lSsung -- oder kontinuierlich -- laufen- 
de Registrierung der Aktivit~t des freigesetzten SSKrypto.ns -- 
gestaltet werden. _&us der erhaltenen Kurve wird der Aqui- 
valenzpunkt extrapoliert. Die Fehler bei der Bestimmung yon 
1--10 mg Hi lagen zwisehen -- 2,47 und 0,24 rel.~ . 

Isotopenpraxis 4, 259--262 (1968). Slowak. Teehn. Hoch- 
schule, Bratislava (0SSR). M. Matueha 

Spektralphotometrisehe Bestimmung yon Nickel mit 2- 
Amlno.l.eyelopenten-l-dithioearboxylsiiure (ACDA). M. 
Yokoyama und T. Takeshima. Der rosa Ni(ACDA)a-Komplex 
wird aus saurer LSsung mit Chloroform extrahiert und die 
Absorption bei 530 nm gemessen. Der Naehwies ist empfind- 
lieher als mit Dimethylglyoxim oder Di~thyldithiocarbami- 
dat. Das Beersche Gesetz wird yon 0,5--5 ppm eingehalten. 

AnM. Chem. 40, 1344--1345 (1968). Dept. Chem., Chiba 
Univ., Yayoi-cho, Chiba City (Japan). A. Schmidt 

Katalytisehe Bestimmung yon Mikromengen Ruthenium. 
B. E. Reznik und N. A. Bednyak. Die katalytische Wir- 
kung yon Ru(III) auf die Reduktion yon Eisen(III) mit 
Sn(II) wird spektralphotometrisch auf Grund der Entf~r- 
bung des Fe(III)-Rhodanidkomplexes untersucht. Eine 
Proportionalitit zwisehen der Reaktionsgeschwindigkeit 
und der Konzentration des Katalysators Ru(III) oder 
den Komponenten SnC12 und Fe(III) und die Unabh~ngig- 
keit der Reaktion yon der HNOa-Konzentration besteht bei 
den Konzentrationsverh~ltnissen (in M) 0,35--1,07 �9 10 -a 
Fe~(S04)8, 2,63.10 - i  NHISClq, 0,42--1,68 SnCl~, 0,79 bis 
3,96.10 -s Ruthenium und 0,06--0,15 HNOa.-- Methode. 
In  ein dreiteiliges Spezialgef~13 werden getrennt 1. die LSsung 
yon Fe2(SO~) a mit HNO 3 und NH4SCN, 2. SnCI~ und 3. RuC1 a 
in den oben erwihnten Konzentrationen nntergebracht, 
25 ml Wasser zugegeben, auf 25~ innerhalb yon 10 rain 
temperiert und gleichzeitig mit dem Einschalten der Stopp- 
uhr durchgemiseht. Man mil]t die Zeitabhingigkeit der 
Extinktion w~hrend 5 rain. Die Auswertung fiihrt man wie 
iiblieh durch. Die Empfindlichkeit der Methode bei 25~ ist 
3,7 �9 10 -~ IV[ Ru, die relativen Fehler waren nicht grS~er als 
6,60/0. Die Reaktion wird nicht yon Pd bis zu Ru:Pd  1:100 
gestSrt. Cu ~+ und Mo(VI) wirken auch katalytisch, A1, VOa-, 
F-,  C~Oa ~-, C~HaO~ 2- stSren. 

~. Anal. Chim. 28, 1502--1505 (1968) [Russiseh]. (Mit engl. 
Zus.fass.) Staatl. Univ., Dnepropetrovsk (UdSSR). 

M. Vrchlabsky 
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Abtrennung des Eisens yon Ruthenium dutch Extraktion 
mit Isopropanol. L. W. Ports und P. J. Lingane. Das bei 
der Alkali/Peroxid- oder Alkali/Nitratschmelze zur LSsung 
yon metallisehem Ruthenium aus der Tiegelwand eines 
Eisentiegels herausgelSste Eisen kann als Fe(III) mit Iso- 
propanol extrahiert werden. Die quantitative Naehpriifung 
ergab, dal3 hierbei das Eisen vollstindig in die organische 
Phase iibergeht, w~hrend bei einem Rutheniumgehalt der 
salzsauren w~Brigen Phase yon 0,44 (0,56)g Ru(III)/250 
(500) ml 8 N Salzs~ure in der Isopropanolschicht lediglieh 
1,4 (0,4) ~g Ru(III) gefunden wurden; die entspreehenden 
Werte fiir Ru(IV) bei gleicher Ausgangskonzentration be- 
trugen 7,6 (2,3) ~g. -- Arbeitsweise. Man 15st die abgekiihlte 
Schmelze aus 1 g fein vertefltem metallisehem Ruthenium 
15 g NaOH W 5 g (portionsweise zugegebenem) Na20 ~ vor- 
sichtig in 100 ml Wasser, s~uert vorsichtig mit Salzs~ure und 
300/oigem H202 an, verkocht den Peroxidiibersehul~ und 
leitet nach dem Abkiihlen einige Minuten lang Chlor ein, um 
sicherzustellen, dab alles Eisen als Fe 3+ vorliegt. Dann bringt 
man die Salzs~urekonzentration auf 8 N und extrahiert 
zweimal mit gleichen Volumina vorher mit 8 N Salzs~ure 
iquilibriertem Isopropanol p.a. Der Rutheniumgehalt der 
organischen Phase wurde nach Entfernung des Isopropanols 
spektralphotometriseh naeh G. H. Ayres und F. Young [Anal. 
Chem. 22, 1281 (1950) ; vgl. diese Z. 133,450 (1951)] bestimmt. 
Anal. Chim. Acta 44, 460--461 (1969). Dept. Chem., Univ. 
Minnesota, Minneapolis, Minn. 55455 (USA). W. Czysz 

Derivate yon Salieylketonen. HI. Die analytisehe Anwen- 
dung yon N,N'-Bis-(o-aminoaeetophenon)-~ithyleudiimin 
zur Palladiumbestimmung. E. Uhlemann und 1K. Plath. 
N,N'-Bis-(o-aminoaeetophenon)-ithylendiimin bildet mit 
Palldium einen orangefarbenen Komplex, der mi~ Toluol 
extrahiert und bei 470 nm photometrlsch bestimmt werden 
kann. [Eine analoge Ni-Bestimmung wurde bereits besehrie- 
ben: E. Uhlemann u. W. Wischnewski: Anal. Chim. Acta 44, 
442 (1969).] -- Arbeitswelse. Man gibt 10 ml Standard]Ssung 
(3,2--32 ~g Pd/ml bzw. 1,06--10,6 ~g Pd/ml fiir eine Mikro- 
methode) in einen 100 ml-Schfitteltrichter, stellt mit Borax- 
puffer pH 7 :L 0,2 ein, gibt 2 ml Isoamylalkohol und 10 ml 
0,04 1K ReagenslSsung in Toluol zu und schiittelt 5 rain. Die 
organisehe Phase wird abgetrennt, filtriert (Filter 388 w, 
VEB Spezialpapierfabrik I~iedersehlag) und in 1 bzw. 3 em- 
Kiivetten bei 470 nm gegen eine BlindlSsung gemessen (VSU 
1, VEB Carl Zeiss, Jena). Das Lambert-Beersche Gesetz ist 
in den angegebenen Konzentrationsbereichen erfiillt. Eine 
einmalige Extraktion ist ausreichend und ab 90faehem 
~berschul3 des Liganden quantitativ. StSrungen dureh Fe, 
Co, Ni, Cu, Os, Ir und Ru kSnnen, selbst bei tausendfachem 
U~berschul3, durch Zugabe yon .~DTA (einfaeher ~berschuI]) 
ausgesehaltet werden. Bei Anwesenheit yon Rh kann es zur 
Sehlierenbildung an der Phasengrenze kommen; durch ein- 
laches Abfiltrieren liBt sich diese StSrung beseitigen. Pt(IV) 
mu6 mit Hiffe yon Ascorbins~ure (einfaeher ~bersehuB) zu 
Pt(II) reduziert werden. -- Darstellung des Reagens. Konden- 
sation yon o-Aminoacetophenon mit wasseffreiem ~thylen- 
diamin (s. Zitat der Ni-Bestimmung). 
Anal. Chim. Aeta 44, 442--444 (1969). Inst. Anorgan. 
Chemie, P~dag. Hoehschule, Potsdam-Sanssouci. W. Czysz 

L~sungsmittelextraktion yon Metallkomplexen des Pyridin- 
2-aldehyd-2'-pyridylhydrazons. M.A. Quddus und C. F. Bell. 
Verff. untersuchen das Verteilungsverhalten der Komplexe 
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des dreizEhnigen Liganden PAPHY mit Zn(II), Cd(II), 
Fe(II), Cu(II), Iqi(II), Mn(II) und Pd(II) zwischen einem 
w~A]rigen Puffer und Chloroform. PAPHY ist ein selektiveres 
Reagens als Oxin. Das Extraktionsverhalten der Komplexe 
entspricht dem der Komplexe mit Oxin. Besonders hervor- 
zuheben ist die ausgezeiehnete Selektivit~t yon PAPHY ffir 
die Extraktionsanalyse yon Pd. Die meisten der neutralen 
Komplexe zeigen eine maximale Absorption bei 470 nm 
(Zn, Cd, Ni und M_u), das extrahierte Metall kann daher nieht 
fiber das Absorptionsmaximum identifiziert werdem 
Anal. Chim. Acta 42, 503--513 (1968). Dept. Chem., Brunel 
Univ., London W 3 (England). K . H .  Birr 

Photometrie yon Osmium mit r 
methyl-Selenharnstoff (BCSH). D. P. Bendito und F. Pine. 
Die ungef~hr neutrale Probel6sung yon Osmium(IV) wird mit 
einer SehwefelkohlenstofflSsung des Reagens extrahiert. Das 
Reaktionsprodukt hat die Formel 

0s  ( S e = c ( N H  �9 C0 �9 C~H 5 ~3+ 

\ \ N H  CH~C00C~Hs]6 �9 

Die optische Dich~e dieser farbigen Verbindung wird im 
Unieam-SP600-Spektrophotometer mit 10 mm-Kfivette bei 
etwa 20~ bestimmt. - -  Aus]~hrung. Eichkurve. Man bringt 
in einen 50 ml-Schiitteltrichter 10 ml desk Wasser, verschie- 
dene Mengen Arbeitsstandard (s. u.), und schiittelt 4 •  mit 
5 ml 0,1 ~ BCSH-L6sung in CS2 (einige Tage haltbar) aus. 
Die gelben CS~-Auszfige werden in einem 25 ml-Meflkolben 
gesammelt, mit CS2 zur Marke aufgef~llt und im Bereich yon 
430--540 nm (pH etwas fiber 6) gegen die ReagenslSsung als 
Blindwert bestimmt. ~ max liegt zwischen 440 und 450 nm und 
verschiebt sich mit zunehmender Osmiumkonzentration 
gegen kfirzere Wellenl~ngen. Die F~rbung ist 3 h best~ndig. 
Das Beersche Gesetz gilt bei 440 nm zwisehen 100 und 400 ~g 
Os(IV)/25 ml. Die Anwendung des Reagens flit Palladium ist 
schon friiher besehrieben worden [Bendito, D. P., J. Casillas, 
u. F. Pine: Inform. Quire. Anal. 20, 69 (1966)]. Bestimmung 
yon Os und Pd nebeneinander im Original. 
Inform. Quire. Anal. 21, 9 - 1 3  (1967) [Spanisch]. Lab. anal. 
Chem., Univ. Sevflla (Spanien). P. Haas 

I I I .  O r g a n i s c h e  V e r b i n d u n g e n  

Bestimmung yon 14C in der Methoxylgruppe organiseher 
Verbindungen. M. Chubaehi, E. Kawano und NL Hamada. 
Das durch Reaktion mit Jodwasserstoffs~ure gebfldete 
Methyljodid wird in einem mit Silicagel gefiillten Absorp- 
tionsrohr gesammelt und ausgewogen. Die Radioaktivit~t 
des 14C-Methytjodids wird naeh Uberfi~hrung in 14CO2 in 
einem Gas-ProportionalzEhlrohr oder nach Absorption des 
14CH3J in einem flfissigen Szintillator mit einem :Flfissig- 
szin~illationsz~hler gemessen. W~hrend sich die erstgenannte 
Methode besser zur Bestimmung nieclriger Aktivit~ten eignet, 
ist die Messung mit einem FliissigszintillationszEhler fiir 
Serienanalysen besonders geeignet. Mit den genannten 
Methoden bes~immen die Autoren die spezifisehen Aktivi- 
tEten verschiedener Proben yon 7- Methoxycumarin 
(--014CH3), o-Methoxybenzoes~ure (--014CH,) und Vanillin- 
s~m'emethylester (--COO14CHa). Der tel. Fehler ist 4- 1~ 
Ar~l. Chem. 40, 1183--1186 (1968). Radiation Center of 
Osaka Pref., Sakai, Osaka (Japan). R. Winkler 

Verbesserte Mikroverbrennung bei der C,H-Bestimmung in 
durehhydrierten mehrkernigen Verbindungen. L Steroide 
und Triterpene. J. Saran, P .N .  Khanna, S. Banerji nnd 
S. B. N. Zaidi. Bei der Elementaranalyse yon Steroiden, Tri- 
terpenen und verwandten l~aturstoffen erh~lt man sehr 
h~ufig zu niedrige Kohlenstoffwerte. Dureh systematisehes 
Varileren mehrerer Parameter haben die Verff. eine Methode 
ausgearbeitet, bei der dieser Fehler nieht mehr in Ersehei- 
nung tritt .  --  Arbeitsweise. Die Verbrennung erfolgt in einem 
Vyeor-Mikroverbrennungsrohr mit Seitenarm (A. H. Tho- 
mas Co., Philadelphia, Pa.) unter Verwendung folgender 
Rohrfiillung ("simple band filling"): 3 Schichten mit Kupfer- 
oxid wechseln mit 2 Sehiehten yon platiniertem Asbest, 
jede 2,5 cm lang; es folgen 0,5 em Silberwolle und vorne 
2 em Platinum tetrahedra (A. H. Thomas Co., Katalog- 
Nr. 8313/1965). Der station~re Lsngbrenner eines Heraeus 
Mikroverbrennungsofens (Typ F, l~r. 3-14) wird auf 900 ~ 
:t: 25~ gehalten, das Probensehitfchen befindet sieh 5 cm 
vor dieser Zone, der Kurzbrenner zur Verbrennung der 
Probe erzeugt eine Temperatur yon fiber 1000~ (Marke 8 
der Skala) und bewegt sich mit 15 ram/rain. Der Sauerstoff- 
strom betr~gt 4--5 ml/min. - -  Die weitere Analyse erfolgt 
naeh J. B. BTiederl und V. l~iederl [Micromethods of quanti- 
tative organic analysis, pp. 107--110. New York: Wiley 
1946]. Die Ergebnisse der Analysen yon 19 Verbindungen 
werden solchen gegeniibergestellt, die mit einer der ge- 
brguehlichen Methoden (mit deutlieher C-Unterbilanz) er- 
halten wurden. Die Verbesserungen sind bei allen Ver- 
bindungen deutlieh. 

Mikroclfim. Acta 1968, 1124--1128. W. Czysz 

Gleiehzeitige gravimetrisehe Bestimmung yon Kohlen- 
stoff, Wasserstoff und Selen in selenorganisehen Verbin- 
dungen. A.P.  Terentiev, 1K. A. Volodina, E .G.  Fursova 
und G. A. Martynova. Die vorgesehlagene Methode wird mit 
Erfolg bei der Bestimmung yon Proben, die C, H, N, 0 und 
Se enthalten, angewendet. - -  Arbeitsweise. 4--9 nag der 
Probe werden in einem leeren Quarzrohr (Platinkontakte), 
das mit einer Schliffquarzapparatur nach Pregl verbunden 
wird, verbrannt. Diese wird bis zu 3/4 mit speziell vor- 
bereitetem Quarzsand angefiillt, mit einem Gasbrenner 
(700-- 800 ~ C) erw~rmt und mit starkem Wasserstrom gekfihlt 
(15--17~ Die Sauerstoffgeschwindigkeit wird auf5 ml/min 
eingestellt. ~aeh der Beendigung der Pyrolyse wird das 
Rohr noeh 2--3 rain erw~rmt (der Sehliff der Quarzapparatur 
muB vollkommen klar sein). ~ach DurchstrSmen yon 200 ml 
Sauerst~ff werden die Adsorptionsgef~fle abgetrennt und die 
Quarzapparatur mit einem Schliffstopfen gut zugest6pselt. 
Kohlenstoff-, Wassersteff- und Selengehalt der zu analy- 
sierenden Proben werden aus der Gewichtszunahme der mit 
Ascarit, Anhydron und Quarzsand angeffillten Adsorptions- 
gef~l~e ermittelt, hTach 8--10 Analysen wird das Selendioxid 
aus der Apparatur durch Glfihen im Sauerstoffstrom be- 
seitigt. Der absol.Fehler der iKethode betr~gt 4- 0,40~ C, 
q- 0,36~ H und q- 0,31~ Se. 

~. Anal. Chim. 28, 953--954 (1968) [Russisch]. (N/it engl. 
Zus.fass.) Lomonosov Staatsuniv., Moskau (UdSSR). 

F. Jan6ik 

Stiekstolruestimmung nach Dumas in parallelen R~hren. 
A. S. Lapteva und E .A.  Bondarevskaja. Zur Stiekstoff- 
bestimmung nach Dumas-Pregl in mehreren Proben werden 


