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Zur polarographischen Bestimmung von Spuren von Cu, Ni, Co, Zn und Cd in
Gesteinen fithren L. E. Suyree und B. M. GarrroUsE! zunichst eine Fiallung
der Metalle als Rubeanate aus, trennen Co mit 1-Nitroso-2-naphthol und polaro-
graphieren dann, — Arbeitsvorschriff. 1 g der feingepulverten Probe wird in der
Platinschale zweimal mit 10 ml Wasser, 2 ml 60%iger Uberchlorsiure und 5 ml
FluBisdure abgedampft. Nach Zugabe von 4 ml konz. Salpeterssure und 20 ml
Wasser wird zentrifugiert und die klare Lésung abgenommen. Der Riickstand wird
zweimal mit 5 ml verdiinnter Salpetersiure gewaschen und simtliche Waschwéisser
werden mit der Ldsung vereint. Nach Vermischen mit 10 ml 109 iger Citronen-
séurelosung wird der pr-Wert mit Natronlauge (500 g NaOH je Liter) auf 8—8,5
eingestellt und die Losung mit 10 ml Rubeanwasserstoffsdure (0,5%ige Losung in
Athanol) fiber Nacht gefillt. Der Niederschlag wird durch Zentrifugieren abgetrennt
{Waschen mit 19, iger Ammoniumchloridiosung), mit mdglichst wenig Wasser in
einen Vitreosil-Tiegel itbergefithrt, zur Trockne eingedampft und mit 2 ml 609, iger
Uberchlorsiure zersetzt. Nach dem Abdampfen wird mit 3 Tropfen konz. Salz-
sdure in Chlorid umgewandelt und nach Abdampfen in 2 ml Wasser aufgenommen.
Nach Zusatz von 4 ml Eisessig und 0,5 ml 1-Nitroso-2-naphthollésung (0,38 ¢ in
10 ml Eisessig und 2,5 ml Athanol) wird mit Wasser zu 15 ml erginzt und 30 min
auf dem Wasserbad auf 90—100° C erwirmt. Nach dem Abkiihlen werden die
Naphtholate bis auf das des Co mit 1 ml 129 iger Salzsdure gelost. Das Co-Salz
wird abzentrifugiert (zweimal mit 3 ml 129, iger Salzséure, dreimal mit 3 m] Wasser
Waschen). Losung und Waschwasser werden vereint abgedampft, itberschiissiges
Naphthol wird durch Zugabe von 2 ml Uberchlorsiure zersetzt, es wird wieder zur
Trockne eingedampft, schlieBlich mit 1 ml konz. Salzsdure aufgenommen, mit 5 ml
Wasser verdiinnt und eben ammoniakalisch gemacht. Der Co-Niederschlag wird
getrennt im Tiegel mit 1 mi Uberchlorsidure zersetzt, zur Trockne eingedampft
und mit 4 Tropfen konz. Salzsdure aufgenommen. Auch diese Losung wird eben
ammoniakalisch gemacht. — Beide Losungen werden mit je 10 ml Grundidsung
aufgefillt, die aus einer Losung von 13,38 ¢ Ammoniumchlorid, 13,656 ml Am-
moniak. (D 0,88) in 100 ml besteht und welcher noch 1,25 ml 0,29, ige Gelatine-
16sung (fir die Co-Bestimmung 0,4%ige Gelatinelosung) zugesetzt sind. Man fiigt
noch etwas Natriumsulfit hinzu, 146t 5 min Wasserstoff durchperlen und polaro-
graphiert dann in tblicher Weise (f = 3 sec). Die Auswertung erfolgt mit Hich-
polarogrammen. Die Methode ist zur Bestimmung von Gehalten zwischen 0,005
und 0,049, geeignet. K. Cruse

Die rontgenspektroskopische Bariumsulfatbestimmung im Baryt beschreibt
L. B. GuiBraNSEN2, Das Verfahren beruht auf der Messung der Intensitit der
Linie Balp, (26 = 54,16°; Antikathode Wolfram, Analysatorkristall NaCl,
Réhrenspannung 50 kV, Rohrenstrom 40 mA) mit Hilfe eines Interferenzziahlrohrs.
Qeeicht wird mit Proben bekannten BaSO,-Gehaltes. Die Eichkurve (Prozent
BaS0, gegen Impulszahl) ist linear. Analysen nach dieser Methode stimmen inner-
halb von 0,2—0,5% mit den Ergebnissen nasser Analysen iiberein. F. WeIGsL

Zur sehnellen Bestimmung von Quarz, Kalimineralien, Plagioklas in Gesteins-
pulver, Sand, Stanb usw. empfiehlt E. R. Gramam?® folgendes Verfahren: 2 g der
Probe, deren KorngréBe mindestens 20 u betragen mull, schiittelt man zur Ent-
fernung des Eisens mit 40 ml Kaliumoxalatlgsung (9,5 g in 100 ml), erhitzt auf
80° C, gibt 10 ml Oxalséure (9,5 g in 100 ml) hinzu, erhitzt auf 90° C und taucht
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3—5 min lang ein Magnesiumband ein. Dann versetzt man mit 5 ml Oxalsiure-
losung, erhitzt bis die Probe weill geworden ist, zentrifugiert, wischt mit 59, iger
NaCl-Losung, Methanol und Aceton und trocknet bei 100° C. — Auf einen Objekt-
triger bringt man 1 Tropfen eines Haftmittels (,,black weatherstrip cement®),
streut gleichmiBig eine kleine Menge der getrockneten, eisenfreien Probe darauf und
driickt die Korner in die weiche Masse, so daf3 die Kérnchen wenigstens zur Hilfte
frei sind. AnschlieBend setzt man den Objekttriger 1 min der Einwirkung von
FluBssureddmpfen aus, taucht ihn dann 5 min in eine gesittigte Losung von
Na,[Co(NO,)e], spillt mit Wasser ab, taucht 5 min in eine 0,19%ige Lésung von
Malachitgriin, spiilt wieder mit Wasser ab und 148t trocknen. Bei der mikrosko-
pischen Betrachtung der Probe erscheinen die Quarzkorner klar und nicht angeatazt,
die Kalimineralien haben eine gelbe Oberfliche von Kaliumkobalt(IIT)-nitrit und
die angefitzten Aluminiumsilicate sind griinblau angefirbt (Albit) oder sie sind
stérker gedtzt und lichter gefirbt (Labradorit). Durch Vergleich mit Proben be-
kannten (ehalts kann auch eine annihernde Aussage iiber die Mengenverhaltnisse
gemacht werden. G. Dexk

Eine Methode zur Bestimmung von Niob-Spuren in Gesteinen am Fundort wird
von F. N. Wagrp und A, P. MARRANZINO ! beschrieben. Sie basiert auf der Reaktion
von NbV-Verbindungen mit Thiocyanat in 4 m Salzsdure und 0,5 m Weinséure,
wonach Extraktion des gelben Niobthiocyanat-Komplexes mit Didgthylather erfolgt
und die Farbintensitét festgestellt wird. Die Methode ist anwendbar filr Gesteine
mit einem Gehalt von 50—2000 ug Nb je Gramm Gestein. Bei grofleren Nb-
Gehalten mufl die Methode modifiziert werden. Die Genauigkeit betrigt -4 5 ug
bei einem Nb-Gehalt von 100 ug je Gramm Gestein. In Gegenwart von 1000 ug
Fe, Ti oder U, bzw. 500 ug V, bzw. 100 ug W oder Mo kénnen noch 20 ug Nb
festgestellt werden. Bei schwer aufschlieBbaren Gesteinen wird nach dem be-
schriebenen Vorgehen durch einmaligen Aufschlul das Nb nicht restlos erfat und
es ist unter Umstdnden ein 2. Aufschiuf8 notwendig. — Zur Durchfihrung der
Bestimmung werden 0,2 g der feingepulverten Erd- oder Gesteinsproben mit 4 g
NaHSO, in ein Borsilicatglasrohr gefiillt (18 x 150 mm) und gut vermengt. Der
Inhalt des Rohres wird 15 min geschmolzen und beim Abkiihlen durch Drehen des
Rohres so bewegt, dal} eine dinne Schicht des Schmelzproduktes an der Rohr-
wand haftet. 10 ml einer 1 m Weinsdurelosung werden zugefiigt, das Schmelz:
produkt wird mechanisch zerkleinert und in der Losung 2—3 min auf dem sieden-
den Wasserbad erhitzt. Nach dem Abkiihlen wird ein an beiden Seiten offenes,
am unteren Ende mit einem feinen Glaswollfilter versehenes Extraktionsrohr
(170 X 7 mm) eingesetzt. Ein aliquoter Teil von 1 bzw. 2 ml des im Extraktions-
rohr enthaltenen klaren Filtrates wird in einen Scheidetrichter gegeben und mit
5,0 bzw. 5,6 ml einer HCl-Weinsdureldsung (15 g Weinsgure in 100 ml 9 m Salz-
siure) gegeben. Nach Schiitteln und Abkiihlen des Trichterinhaltes auf mindestens
25° C werden 5ml frisch zubereiteter, 209 iger wiliriger Ammoniumthiocyanat-
losung, und innerhalb 5 min 5 ml Didthylither zugesetzt und 3 sec geschiittelt.
AnschlieBend trennt man die wiBrige Phase ab, gibt 2 ml einer frisch zubereiteten
und filtrierten SnCl,-Losung (10 g SnCl, - 2H,0 in 100 ml 2 m Salzsiure) in den
Trichter und schiittelt nochmals 10 sec. Die wifirige Phase wird wieder abgetrennt
und die Extraktion mit 2 ml der SnCl-Lésung wiederholt. Bei Gegenwart groBer
Felll- (rote Farbung des Athers) oder TilV-Mengen ist eine 3. Extraktion mit SnCl,
notwendig. Die atherische Phase wird in einen 10 ml-MeBkolben #ibergeftibrt und
mit Aceton bis zur Marke aufgefiillt. Soweit ein Photometer vorhanden ist, wird
die Absorption bei 385 mu gemessen und der Nb-Gehalt mit Hilfe einer Eichkurve
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