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Zur polarographisehen Bestimmung yon Spuren yon Cu, 5Ti, CO, Zn  und Cd in 
(~esteinen ffihren L. E. S~yT~v. und B. M. GAT~OUS~ 1 zuni~chst eine F/~llung 
der Metalle als l~ubeanate aus, trennen Co mit 1-Nitroso-2-naphthol nnd polaro- 
graphieren dann. - -  Arbeitsvorschri/t. 1 g der feingepulverten Probe wird in der 
Platinschale zweimal mit 10 ml Wasser, 2 ml 60% iger ~berchlorsaure nnd 5 ml 
:Flul~si~ure abgedampft. Nach Zugabe yon 4 ml konz. Salpeters/~ure und 20 ml 
Wasser wird zentrifugiert und die klare LSsung abgenommen. Der Rfickstand wird 
zweimal mit 5 ml verdiinnter Salpeters/~ure gewaschen und si~mtliche Waschw/~sser 
werden mit der LSsung vereint. Naeh Vermischen mit 10 ml 10~ Citronen- 
s/~urelOsung wird der pH-Wert mit Natronlauge (500 g NaOH je Liter) auf 8--8,5 
eingestellt und die L6snng mit 10 ml Rubeanwasserstoffs/iure (0,5~ LSsung in 
:~thanol) fiber Nacht gefi~llt. Der Niederschlag wird dureh Zentrifugieren abgetrennt 
(Waschen mit l~oiger Ammoniumchloridl6sung), mit mSglichst wenig Wasser in 
einen Vitreosil-Tiegel fibergeffihrt, zur Troekne eingedampft und mit 2 mi 60~ 
~berehlors~ure zersetzt. ~qaeh dem Abdampfen wird mit 3 Tropfen konz. Salz- 
saute in Chlorid umgewandelt und nach Abdampfen in 2 ml Wasser aufgenommen. 
Naeh Znsatz yon 4 ml Eisessig und 0,5 ml 1-Nitroso-2-naphthollSsnng (0,38 g in 
10 ml Eisessig und 2,5 ml ~thanol) wird mit Wasser zu 15 ml erg/~nzt und 30 rain 
auf dem Wasserbad auf 90--100~ C erw/~rmt. Naeh dem Abktihlen werden die 
~Taphtholate bis auf das des Co mit 1 ml 12~ Salzs~nre gelSst. Das Co-Salz 
wird abzentrffugiert (zweimal mit 3 ml 12~ Salzs/~ure, dreimal mit 3 ml Wasser 
Waschen). LSsung und Waschwasser werden vereint abgedampft, iibersehfissiges 
Naphthol wird durch Zugabe yon 2 ml Uberchlors~ure zersetzt, es wird wieder zur 
Troekne eingedampft, schlie]~lich mit 1 ml konz. Salzs/~ure aufgenommen, mit 5 ml 
Wasser verdfinnt und eben ammoniakalisch gemacht. Der Co-Niederschlag wird 
getrennt im Tiegel mit 1 ml Uberchlorsi~ure zersetzt, zur Trockne eingedampft 
und mit 4 Tropfen konz. Salzs~ure aufgenommen. Auch diese L6sung wh'd eben 
ammoniakalisch gemacht. - -Be ide  LSsungen werden mit je 10 ml GrundLlSsung 
aufgeffillt, die aus einer L6sung yon 13,38 g Ammoniumchlorid, 13,65 ml Am- 
moniak (D 0,88) in 100 ml besteht und welcher noch 1,25 ml 0,2~ Gelatine- 
tSsung (fiir die Co-Bestimrnung O,4~ Gelatinel6sung ) zngesetzt sind. Man ffigt 
noch etwas Natrinmsulfit hinzu, l~fit 5 min Wasserstoff durchperlen und polaro- 
graphiert dann in fiblicher Weise (t = 3 sec). Die Auswertung erfo]gt mit Eieh- 
polarogrammen. Die Methode ist zur Bestimmung yon Gehalten zwisehen 0,005 
und 0,04% geeignet. K. C~VSE 

Die r~intgenspektroskopische Barinmsulfatbestimmung im Baryt beschreibt 
L. B. GULnRA~S~ 2. D~s Verfahren beruht auf der Messung der Intensit~t der 
Linie BaLfll (20  ~ 54,16~ Antikathode Wolfram, Analysatorkristall NaC1, 
R5hrenspannung 50 kV, R6hrenstrom 40 mA) mit Hilfe eines Interferenzz~hlrohrs. 
Geeicht wird mit Proben bekannten BaSOa-Gehaltes. Die Eiehkurve (Prozent 
BaSO 4 gegen Impulszahl) ist linear. Analysen nach dieser Methode stimmen inner- 
halb yon 0,2---0,5% mit den Ergebnissen nasser Analysen fiberein. F. W~Io~L 

Zur sehnellen Bestimmung yon Quarz, Kalimineralien, Plagioklas in Gesteins- 
pulver, Sand, Staub usw. empfiehlt E. R. G~A~A~ a folgendes Verfahren: 2 g der 
Probe, deren Korngr6Be mindestens 20 # betragen muB, schfittelt man zur Ent- 
fernung des Eisens mit 40 ml KalinmoxalatlSsung (9,5 g in 100 ml), erhitzt auf 
80 ~ C, gibt 10 ml Oxalsaure (9,5 g in 100 ml) hinzu, erhitzt auf 90 ~ C und taucht 
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3--5  min lang ein Magnesinmband ein. Darm versetzt man mit  5 ml Oxals~ure- 
15sung, erhitzt bis die Probe weft] geworden ist, zentrifugiert, w/ischt mit  5%iger  
NaC1-Lfsung, Methanol und Aceton und troeknet bei 100 ~ C. - -  Auf einen Objekt- 
tr~ger bringt man 1 Tropfen eines Haftmittels (,,black weatherstrip cement"), 
streut gleichm/~i]ig eine ldeine Menge der getrockneten, eisenfreien Probe darauf und 
drfiekt die Kfrner  in die weiche Masse, so dab die Kfrnchen wenigstens zur H~lfte 
frei sind. AnschlieBend setzt man den Objekttr~ger 1 rain der Einwirkung yon 
FluBs~ured/~mpfen aus, taucht  ihn dann 5 min in eine gesattigte Lfsung yon 
Na3[Co(NO~)e] , spfilt mit  Wasser ab, taueht 5 min in eine 0,1%ige Lfsung yon 
Malaehitgriin, spiilt wieder mit  Wasser ab und l~Bt trocknen. Bei der mikrosko- 
pisehen Betrachtung der Probe erscheinen die Quarzkfrner ldar und nicht ange~tzt, 
die Kalimineralien haben eine gelbe Oberfl/iche yon Kaliumkobalt(III)-nitrit  und 
die ange~tzten Aluminiumsflicate sind griinblau angefi~rbt (Albit) oder sie sind 
St/~rker geatzt und liehter gef/~rbt (Labradorit). Durch Vergleieh mit  Proben be- 
kannten Gehalts kann auch eine ann~hernde Aussage fiber die Mengenverh~ltnisse 
gemaeht werden. G. D~.~x 

Eine ~[e thode  z u r  Bestimmung yon ~iob-Spuren in Gesteinen am Fundort  wird 
yon F. N. W ~ D  und A. P. M A ~ A ~ z ~ o  ~ beschrieben. Sic basiert auf der Reaktion 
yon NbV-Verbindungen mit  Thioeyanat in 4 m Salzs/~ure und 0,5 m Weins/~ure, 
wonach Extrakt ion des gelben ~qiobthiocyanat-Komplexes mit  Di~thyl/ither erfolgt 
und die Farbintensit~t festgestellt wird. Die Methode ist anwendbar ffir Gesteine 
mit  einem Gehalt yon 50--2000ttg Nb je Gramm Gestein. Bei grfl3eren Nb- 
Gehalten mull die Methode modiiiziert werden. Die Genauigkeit betr~gt • 5 #g 
bei einem Nb-Gehalt yon 100/~g ie Gramm Gestein. I n  Gegenwart yon 1000 #g 
~e, Ti oder U, bzw. 500 #g V, bzw. 100 #g W oder Mo kfnnen noch 20/xg Nb 
festgestellt werden. Bei schwer aufschlief3baren Gesteinen wird nach dem be- 
schriebenen Vorgehen durch einmaligen AufscMuB des )Tb nicht restlos erfal]t und 
es ist unter Umst~nden ein 2. AufsehluI~ notwendig. - -  Zur Durch/i~hrung der 
JBestimmung werden 0,2 g der feingepulverten Erd- oder Gesteinsproben mit  4 g 
NariS04 in ein Borsilicatglasrohr gefiill~ (18 • 150 ram) und gut vermengt. Der 
Inhalt  des Rohres wird 15 min geschmolzen un d beim Abkiihlen dutch Drehen des 
Rohres so bewegt, dal~ eine diinne Schieht des Sehmelzproduktes an der Rohr- 
wand halter. 10 ml einer 1 m Weins~urelfsung werden zugefiigt, des Sehmelz~ 
produkt wird meehanisch zerkleinert und in der L6sung 2---3 min auf dem sieden- 
den Wasserbad erhitzt, l~aeh dem Abkfihlen wird ein an beiden Seiten offenes, 
am unteren Ende mit  einem feinen Glaswollfilter versehenes Extraktionsrohr 
(170 • 7 mm) eingesetzt. Ein aliquoter Toil yon 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 HC1-Weins~urel6sung (15 g Weins~ure in 100 ml 9 m Salz- 
s/~ure) gegeben, l~ach Schiitteln und Abkiihlen des Triehterinhaltes auf mindestens 
25~ werden 5 ml friseh zubereiteter, 20%iger w~Briger Ammoninmthi0eyanat- 
16sung, und innerhalb 5 rain 5 ml Di~thyl~ther zugesetzt und 3 see gesehiittelt. 
AnschlieBend trennt man  die w/~Brige Phase ab, gibt 2 ml einer frisch zubereiteten 
und filtrierten SnCl~-Lfsung (10 g SnC12 �9 2H20 in 100 ml 2 m Salzs~ure) in den 
Triehter und schiittelt noehmals 10 sec. Die w~Brige Phase wird wieder'abgetrennt 
und die Extrakt ion mit  2 ml der SnC12-L6sung wiederholt. Bei Gegenwart groBer 
FeIII_ (rote F~rbung des ~thers) oder TilV-Mengen ist eine 3. Extraktion mit SnC12 
notwendig. Die ~therische Phase wird in einen 10 ml-MeBkolben fibergefiihrt und 
mit  Aeeton bis zur Marke aufgeffillt. Soweit ein Photometer vorhanden ist, wird 
die Absorption bei 385 mp gemessen und der Nb-Gehalt mit  ttflfe einer Eiehknrve 
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