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1 ml 10% ige HydroxylaminhydroehloridlSsung, 20 ml 0,1% ige 1,10-Phenanthrolin- 
monohydrat lSsung und  30 ml PufferlSsung (200 g Ammoniumaeeta t  ~ 100 ml Eis- 
essig im Liter) zu. Der pH-Wert wird aul 5 eingestellt. Dann  fiillt man  die LSsung auf 
100 ml auf und  setzt  gleichzeitig eine BlindlSsung mi t  den gleiehen Chemikalien- 
mengen an. Naeh 30 min wird die orangerote Farbe des Eisen(II)-komplexes bei 
515 m #  in l0  m m  Schiehtdieke gemessen. - -  V o n d e r  gemessenen Eisenl6sung ver- 
setzt  man  50 ml in einem 250 ml fassenden Scheidetrichter mi t  genau 10 ml Oxin- 
]6sung. (Die L6sung steIlt man  aus reinem Chloroform her, das naeh C. H. IL GE~- 
Tgx- und  L. G. SHERRI~GTO~ 1 mi t  dem gleichen Volumen einer in bezug auf 
Ammoniak  und  Ammoniumehlorid 2 molaren LSsung gewasehen, danaeh mit  
Wasser geschiittelt  und  anschlieBend destilliert worden ist. Das Chloroform wird 
dutch Zusatz yon 2% absol. Alkohol ha l tba r  gemacht.  Man setzt  mi t  reinstem 8- 
Oxyehinolin eine l % i g e  LSsung an.) Die aluminiumhalt ige L6sung sehiittelt  man 
3 min. Naeh der Phasent rennung wird der Chloroformextrakt  in ein mit  GlasstoI0fen 
verschlieBbares KSlbehen abgelassen, das 1 g wasseffreies Natr iumsulfat  enth/~lt. 
N'aehdem man  den Ex t r ak t  1 Std getroeknet  hat ,  wird der ge]bgef&rbte Komplex 
gegen den gleiehartig behandel ten  Ex t r ak t  des Blindansatzes bei 395 m #  in 10 mm 
Sehiehtdicke gemessen. Die Eiehkurven werden mi t  wechselnden Mengen Eisen- 
bzw. Aluminiumtest l6sungen unter  Zusatz yon Caleiumehloridl6sung in der 
gleiehen Weise aufgestellt. H. PO~L. 

Die l (ohlens toffbes t immung in metal l isehem A l u m i n | m n  l~Bt sieh naeh H. 
GOT6 und S~. TAKEYANA 2 nieht  durch direkte Verbrennung wie im Stahl  dureh- 
fiihren, da der Schme]zpunkt  des Aluminiums zu tier ]iegt und  Kohlenstoff sieh in 
der gesehmolzenen Masse der Best immung entzieht.  Mischungen des AI-Pulvers mi t  
Oxydat ionsmit te in wie PbOe fiihren im Verbrennungsofen zu Explosionen. Die 
Veff. schlagen deshalb vet ,  zun~chst die Metallprobe in 25%iger  FeC13-L6sung zu 
16sen. Das dabei naeh der Gleiehung AI4C a ~ 12 H~O = 4 AI(OH)3 ~- 3 CtIa ent- 
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Abb. 1. Apparat zur Xohlens~offbestimmnng in Aluminiummetall nach GOT5 und TAKEYA_~A. 

stehende Methan wird an  Plat inasbest  zu CO~ und H20 verbrannt ,  CO 2 wird wie 
iiblieh absorbiert  und  aus der Gewichtszunahme best immt.  Der graphitische 
Kohlenstoff verb]eibt  im unl6slichen Riiekstand und  wird in bekannter  Ar t  ver- 
b rannt .  Arbeitsvorschri#. In  die Flasehe D (Abb. 1), en tha l tend  300 ml einer klar- 
filtrierten LSsung yon 250 g FeCI 3 in 1000 ml Wasser, br ingt  man 1--3 g der ge- 
raspelten Probe, naehdem die gewogenen AbsorptionsrShren J und  J '  angesehlossen 
wurden. Durch die Wasehflasehen A, B und  C wird Sauerstoff eingeleitet. Die Ver- 
brennung erfolgt an  Plat inasbest  in G bei 500 ~ C. Das gebildete Wasser wird im 
Gef&B E ~ in Chromschwefels/ture und  den ansehliel~enden CaC12-R6hren absorbiert.  
Naeh Beendigung der  Zersetzung und  Uber t re iben der  gebildeten Gase werden die 
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Absorptionsr5hren J und J '  wieder gewogen. D e r  Niedersehlag in .D wird zu- 
sammen mit  der L6sung in einen Kolben fibergespfilt (ein etwaiger Niedersehlag 
wird mit  Salzsgure gelSst) und mit  kohlenstofffreiem Asbest versetzt. Naeh 
dem Stehen fiber Nacht wird dutch einen Gooo~-Tiegel filtriert, der Rfickstand 
bei 105--110 ~ C getroeknet und schlieB]ich bei 700 ~ C im Sauerstoffstrom verbrannt. 
Die Methode wurde mit Erfolg an Aluminiumsorten versehiedener tIerkunft an- 
gewendet. H. KVRT~AOKER. 

Stahl. Uber die Bestimmung kleiner Mengen Sticksto/] und Schwe/el ira Stahl 
(0,002 - -  0,015%) wird im Rahmen einer Diskussionstagung der American Chemical 
Society yon einem Ausschug unter tier Leitung yon It .  F, BEnG~LY 1 ausffihrlich 
berichtet. - -  Sticksto/]bestimmung. Es wird aussehlieBlich das Veffahren der Uber- 
ffihrung des Stiekstoffs in Ammoniak behandelt, das fiir Serienanalysen allein in 
Betraeht kommt. Die Berichterstatter und Teilnehmer an der Diskussion kommen 
zu dem Ergebnis, dab eine einheitliche Arbeitsvorschrfft ffir die Stickstoffbe- 
stimmung nicht gegeben werden kann, vielmehr mug die Arbeitsweise dem zu unter- 
suchenden Material angepagt werden. Als L6sungsmittel ffir einfache Kohlenstoff- 
stghle, ferner ffir Legierungen yon der Art  des Ferrochroms kann Salzsgure (1:1) 
dienen. H6her legierte Stghle, Stellite, Nb-haltige Stghle werden mit  Salzsgure- 
Flugsgure behandelt oder aueh mit  einem Gemiseh yon Sehwefelsgure und Phos- 
phorsgure. Im Nat, Bur. Stand. wird ein Halbmikroverfahren mit 0,5 g Stahleinwaage 
angewendet, bei welchem als L6sungsmitte110 mI Sehwefelsgure (1 : 2) mit  Zusatz yon 
1--2 Trop/en FlnBsgure und einigen Tropfen yon stiekstofffreiem Perhydrol dienen. 
Die AuflSsung mug besonders beiTi- und Nb-haltigen Stghlen sorgfgltig durehgeffihrt 
werden, wenn man zu niedrige Werte vermeiden will. Das Verfahren ist nieht zu 
empfehlen, wenn man die thermisehe Vorbehandlung des Stahls nicht kennt. 
Atlgemein gilt, dal3 die hgufig empfohlenen Zusgtze znr ErhShung der Siedetem- 
peratur der LSsungssgure leicht Stiekstoffverhste verursaehen kSnnen. Als raaximal 
zulgssige Zus~tze werden bei Anwendung yon 20 ml Sehwefelsgure 10 g K2SO 4 und 
1 g CuS04 (fiir 5 g Probe) angesehen. CuSO 4 kann aueh dureh metallisehes Xupfer 
ersetzt werden. Die Anwendung yon Selen als Katalysator seheint keine Vorteile zu 
bieten. Starke Oxydationsmittel (Perehlorsgure) verursachen Stiekstoffverluste. Das 
LSsungswasser wird am einfaehsten ammoniakfrei gemaeht, indem man es fiber eine 
Ionenaustauschersgule ttiegen lgl]t, die 2 Teile Amberlite IRA 400 und 1 Teil 
Amberlite I R  120 enthglt. Zur Ammoniakabsorption bei tier Destillation k6nnen 
wie fiblich L6sungen yon Borsgure oder fibersehfissige titrierte Sgure dienen, kleine 
Ammoniakmengen werden am einfaehsten in 20--30 ml Wasser aufgefangen. Bei der 
Destillation wird die Wasserdampfdestillation bevorzugt. - -  Bei den Bestimmungs- 
methoden des Schwe#ls wird auf das gewiehtsanalytisehe Veffahren als Bariumsulfat 
naeh AuflSsen der Probe in Salpeters~ure und Reduktion des dreiwertigen Eisens 
mit  metallisehem Zink kurz hingewiesen, ebenso auf das gravimetrisehe Verfahren 
naeh Aufl6sen in Kupferehloridi6sung und Bestimmung des im unlSsliehen l~fiek- 
stand verbliebenen Sehwefels dureh Behandeln mit  Kaliumehlorat-Salpetersgure 
und FMlung als Barinmsulfat. Die Entwicklungsmethode MS Schwefelwasserstoff 
gibt bei einfachen Kohlenstoffstahlen und einigen legielCen StaMen gute Resultate, 
sie ist aber ffir Molybdgn- und Titanst~hle nicht anwendbar. Da das Verfahren 
empirisch ist, mfissen die Einzelheiten der Arbeitsvorsehrfften genau eingehalten 
werden. (Eine Vorsehrfft ist im Original enthalten.) - - D a s  Verbrennungsverfahren 
im Sauerstoffstrom hat  die anderen Verfahren fast verdrgngt, da es sehr rasch gut 
reproduzierbare Werte liefert. Der Anteil des Schwefels, der in SO~ tibergeffihrt und 
jodometriseh erfagt wird, hgngt  yon der Verbrennungstemperatur ab. Bei 1316 ~ C 
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