50 Bericht: Spezielle analytische Methcden

Zur polarographischen Bestimmung von Eisen und Kupfer in Rein- und in
Reinst-Aluminium (99,9—99,999;,) gibt R. Nrumanx? folgende Arbeitsvorschrift
an: 3 g Aluminium werden mit 50 ml Wasser und 35 ml konz. Salzséure iiber-
gossen und unter Zudecken mit einem Uhrglas gelost. Die Losung wird erforder-
lichenfalls auf etwa 80 ml gebracht, mit 0,5 ml gesittictemn Bromwasser versetzt
und zugedeckt 5 min neben einer Heizplatte gehalten. Dann wird bis auf 40 ml
(fir Zn-Bestimmungen auf 35 ml) eingedampft. Die Losung wird nach Zusatz
von 2,5 ml 29%,iger Gelatinelosung (2 ml konz. Salzsdure in 250 ml enthaltend) auf
50 m] aufgefiillt. 10 ml der Losung werden nun mit Kohlendioxyd 5 min lang durch-
perlt und unmittelbar in Kohlendioxydatmosphére polarographiert. Die Aus-
wertung ist erleichtert (Grundstrom!), wenn unter das Analysenpolarogramm ein
zweites einer weiteren, mit 0,5 g Hydroxylaminhydrochlorid reduzierten Probe
gesetzt wird. Fiir die Bestimmung des Kupfers wird seine 2. Stufe ausgewertet. Ihre
mit 0,9 multiplizierte Hohe wird von der ersten Stufe als einer Cu-Fe-Doppelstufe
zur Feststellung des Eisengehaltes abgezogen. Héhen von 1 mm sollen noch gut
auswertbar sein. Es wird ohne Kompensation des Kapazitétsstroms gearbeitet, so
daB dessen Einflul unberiicksichtigt bleibt. K. Crusr

Die photometrische Bestimmung von Kupfer in Aluminium und Blei-Zinn-
Loten mit Neocuproin fithren J. W. Forrox und J. Hastines? durch Absorptions-
messungen des mit Chloroform extrahierten Cul-Komplexes bei 454 myu durch. Fiir
Konzentrationen zwischen 0,002 und 19 Cu in Aluminium bzw. 0,004 und 0,49, Cu
in Blei-Zinnloten ist die Methode genan und die Absorption gehorcht dem Lam-
BERT-BEERschen Gesetz. — Bestimmung von Cu in Blei-Zinnloten. 0,500 g Le-
gierung werden in 25 ml 489, iger Bromwasserstoffsaure gelost und nach beendeter
Reaktion tropfenweise bis zur Bildung einer klaren Losung mit Brom-Bromwasser-
stoffsiuremischung (20 ml Br +- 180 ml 489%,ige HBr-Lisung) versetzt. Nach dem
Abkiithlen verdiinnt man auf 100 ml, entnimamt einen aliquoten Teil mit 0,04 bis
0,20 mg Cu und verdiinnt diesen auf 50 ml mit Wasser. Nach Zugabe von 5 ml
10%iger Hydroxylaminhydrochloridlésung und 10 ml Na-Citratlosung (75 g in
250 ml Wasser) stellt man einen pg-Wert zwischen 4 und 6 ein und vermischt mit
10 ml 0,19 iger Neocuproinlssung (2,9-Dimethyl-1,10-phenanthrolin) in Alkohol.
Den Komplex extrahiert man durch 30 min langes Schiitteln mit einmal 10 ml und
einmal 6 m! Chloroform und Nachspiilen mit jeweils 2mal 1 ml Chloroform. Nach
Auffiillen der Chloroformextrakte mit Alkohol auf 50 ml miBt man die Absorption
bei 454 myu gegen eine Losung von Alkohol-Chloroform (3 : 2). Die Durchfithrung
einer Blindprobe wird empfohlen, — Verfahren zur Bestimmung von Cu in Alu-
minium. 0,500 g Al werden in 5 ml Salzsaure (1 : 1) und wenig Salpetersiure geldst
und eingedampft. Nach Zugabe von sehr wenig Salpetersiure und 2 ml Flufisdure
16st man vorhandenes Silicium durch Erhitzen. Dann wird verdiinnt, notfalls fil-
triert und gut mit heiBem Wasser und verdiinnter Salzséure (1:20) gewaschen.
Nach Auffillen wird in einem aliquoten Teil mit 0,04—0,2 mg Cu der Komplex mit
Neocuproin, wie oben beschrieben, erzeugt. HirpEGARD PLUSKAL

Zur Bestimmung voun Zink in Aluminiumlegierungen wird von K. Konama und
T. Kaxte? das von CH. C. MiLLeR und J. A. HunTER# wie auch von R. M. Rusy und
J.H.Yor? angegebene Verfahren der Abtrennung des Zinks vom Aluminium durch

1 Z. anorg. allg. Chem. 279, 234—240 (1955). VEB Leichtmetallwerk Rackwitz.

2 Analyt. Chemistry 28, 174—175 (1956). General Electric Co., Pittsfield, Mass.

3 Jap. Analyst. 4, 627—629 (1955) [Japanisch]. (Nach engl. Zus.fass. refer.)
Municipal Industrial Res. Inst. Nagoya (Japan).

4 Analyst 79, 483 (1954); vgl. diese Z. 147, 77 (1955).

5 Analyt. Chemistry 26, 1345 (1954); vgl. diese Z. 145, 47 (1955).



