
50 Bericht: Spezielle anMytische Methoden 

Zur polarographischen Bestimmung yon Eisen und Kupfer in Rein- und in 
Reinst-Aluminium (99,9--99,99~ gibt 1%. I ~ E ~ A ~  1 folgende Arbeitsvorschri# 
an: 3 g Aluminium werden mit 50 ml Wasser und 35 ml konz. SMzs~ure iiher- 
gossen und unter Zudeeken mit einem Uhrglas gelSst. Die L6sung wird erforder- 
liehenfalls auf etwa 80 ml gebracht, mit 0,5 ml ges~ttigtem Bromwasser versetzt 
und zugedeekt 5 rain neben einer I-Ieizplatte gehalten. Dann wird bis auf 40 ml 
(flit Zn-Bestimmungen auf 35 ml) eingedampft. Die LSsung wird nach Zusatz 
yon 2,5 ml 2%iger GelatinelSsung (2 ml konz. SMzsi~ure in 250 ml enthaltend) ~uf 
50 ml uufgeftillt. 10 ml der LSsung werden nun mit Kohlendioxyd 5 rain lung dutch- 
perlt und unmittelbar in Kohlendioxydatmosph~re polarographiert. Die Aus- 
wertung ist erleichtert (Grundstrom!), wenn unter das AnMysenpolurogramm ein 
zweites einer weiteren, mit 0,5 g Hydroxylaminhydroehlorid reduzierten Probe 
gesetzt wird. Ftir die Bestimmung des Kupfers wird seine 2. Stufe ausgewertet. Ihre 
mit 0,9 multiplizierte tIShe wird yon der ersten Stufe Ms einer Cu-Fe-Doppelstufe 
zur Feststelhng des EisengehMtes abgezogen. ItShen yon 1 mm sollen noch gut 
auswertbar skin. Es wird ohne Xompensation des Kap&zit~tsstroms gearbeitet, so 
da~ dessen EinfluI~ unberiicksiehtigt bleibt. K. C ~ s E  

Die photometrische Bestimmung yon Kupier in Ainminium und Blei-Zinn- 
Loten mR l%ocuproin fiihren J. W. FVLTO~ und J. HAsTr~Gs 2 durch Absorl;~tions- 
messungen des mit Ctftoroform extrahierten CuI-Xomplexes bei 454 m/~ durch. ]~iir 
Xonzentrationen zwischen 0,002 und 1% Cu in Aluminium bzw. 0,004 und 0,4% Cu 
in Blei-Zinnloten ist die Methode genau nnd die Absorption gehorcht dem LA~- 
~Et~T-BEEnsehen Gesetz. - -  Bestimmung yon Cu in Blei-Zinnloten. 0,500 g Le- 
gierung werden in 25 ml 48%iger Bromwasserstoffs~ure gel5st und naeh beendeter 
t~eaktion tropfenweise his zur Bildung einer klaren LSsung mit Brom-Bromwasser- 
stoffs~uremischung (20 ml t~r -~ 180 ml 48%ige HBr-LSsung) versetzt. Naeh dem 
Abkiihlen verdiinnt man auf 100 ml, entnimmt einen Miquoten Tell mit 0,04 bis 
0,20 mg Cu und verdiinnt diesen auf 50 ml mit Wasser. Naeh Zugabe yon 5 ml 
10%iger ttydroxylaminhydrochloridl6sung und 10 ml Na-CitratlSsung (75 g in 
259 ml Wasser) stellt man einen pH-Wert zwisehen 4 und 6 eiu und vermiseht mit 
10 ml 0,1~ NeoeuproinlSsung (2,9-Dimethyl-l,10-phenunthrolin) in Alkohol. 
Den Xomplex extruhiert man dureh 30 rain lunges Schiitteln mit einmM 10 mlund 
einmM 6 ml Chloroform und Nachsptilen mit jeweils 2real 1 ml Chloroform. Nueh 
Auffiillen der ChloroformextrM~te mit Alkohol auf 50 ml miBt man die Absorption 
bei 454 rote gegen eine L5sung yon Alkohol-Chloroform (3 : 2). Die Durehfiihrung 
einer Blindprobe wird empfohlen. - -  Ver]ahren zur Bestimmung yon Cu in Alu-  
minium. 0,500 g A] werden in 5 ml Salzs~ure (1 : 1) und wenig SMpetersiiure gelSs~ 
und eingedampft. Naeh Zugabe yon sehr wenig Salpetersi~ure und 2 ml Flui~s~ure 
15st m~n vorhandenes Silieium dureh Erhitzen. Dann wird verdSnnt, notfMls ill- 
triert and gut mit heil3em Wasser und verdiinnter Sulzs~iure (1 : 20) gewaschen. 
Nach Auffiillen wird in einem Miquoten Tell mit 0,04--0,2 mg Cu der Xomplex mit 
Neocuproin, wie oben beschrieben, erzengt. I~ILD:EGARD PLUsKAL 

Zur Bestimmung yon Zink in Aluminiumlegierungen wird yon K. KODA~A und 
T. KA1N~IE 8 dus yon CI:[. C. MILLEI~ und J. A. HUNTER 4 wie auch yon R. M. igvs]~ und 
J. H. YoE s angegebene Verfuhren der Abtrennung des Zinks veto Aluminium dureh 
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