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20~ betr~gt. Dann gibt man festes NaC1 im Ubcrschu~ zu und titriert langsam 
mit 0,05--0,1 m ZirkonylehloridlSsung im UV bis zur hellgrfinen Fluorescenz. 
Der Faktor der ZirkonylchloridlSsung mug dureh Titration mit Standardfluorid- 
15sung bestimmt werden, da der Verbrauch nicht genau den stSchiometrisehen 
Verh~Itnissen entspricht. Fe ~+, A13+, Ca 2+, Phosphate, Oxalate un4 ADTA stOren. 

1WILLARD, H. It., u. C. A. I-Io~ToN: Analyt. Chemistry 22, 1190, 1194 (1950); 
vgl. diese Z. 133, 287, 288 (1951). -- 2 Collect. czechoslov, chem. Commun. 25, 
2228--2229 (1960). 3/[asaryk-Univ., Brfinn (CSSI~). KLAVS B~OD]~gS~ 

Beim Nachweis yon anorganischen und organisehen jodhaltigen Verbindungen 
auf Papierehromatogrammen nach C. H. BOWDE~, W. F. MAcLAG)~N und J . H .  
WILKINSON 1 mi~ Hilfe der katalytischen Reduktion yon Cer(IV) durch Arsen(III) 
in Gegenwart yon Jodid nach I. M. t~OLTHOFt" und E. B. SANDELL 2 entstehen 
weil3e Flecken auf gelbem Untergrund. Schwierigkeiten bei der Methode bereitet 
das schneile Ausbteichen der Chromatogramme. Diesen Nachteil vermeiden J. M. 
C ~ v o  und L. B~tsctrR3 dadurch, dab sic das Chromatogramm sofort nach dem 
Entwickeln den Dampfen einer 5O~ PhenollSsung aussetzen und dann an 
der Luft trocknen. Die weigen Stellen der Jodverbindungen werden so fixiert und 
heben sich mit starkem Kontrast yore dunkelbraunen Untergrund ab. ~- und 
fl-Naphthole zeigen ein ahnliches VerhMtcn wie Phenol. 

1 Biochemic J. 59, 93 (1955) ; vgl. dicse Z. 149, 236 (1956). -- 2 j .  Amer. chem. 
Soc. 56, 1426 (/934). -- 8 Nature (London) 188, 141--142 (1960). Inst. Physiol. 
Chem., Univ. Santiago de Chile (Chile). E. BANK~ASr~ 

Eine spektrophotometrische 3Iethode zur Bestimmung yon Technetium(VH) 
mit Thioglykolsiiure haben F. J. MILLER und P. F. TJ~o~tso~ 1 ausgearbeitet. -- 
Aus/iihrung. Die ProbelSsung mit 10--200 ]~g TcVII wird in einen 5 ml-~eB- 
kolben gegeben, mit 1 ml 1 m NatriumacetatlSsung und 1 ml 10~ Thio- 
glykols~urelSsung (mit Ammoniak auf pH 8,0 4- 0,2 eingestellt) versetzt und 
15 rain im kochenden Wasserbad erhitzt. Nach dem Abkfihlen wird mit Wasser 
zur Marke aufgefiillt. Der pH-Wert soll um 8,0 4- 0,2 liegen. Die ~essung der grtinen 
Farbung erfolgt bei 655 nm (Absorptionsmaximum) in 10 mm Schichtdieke gegen 
einen Chemikalien-Blindansatz. Das Lambert-Beersche Gesetz ist yon 2--40/~g 
Tc/ml erffillt. Der molare Absorptionskoeffizient wird mit 1800 angegeben. Die 
Reaktion ist p~-abh/~ngig. Die erhaltene F~rbung ist abet unter den angegebenen 
Bedingungen gut reproduzierbar und fiber 24 Std best/~ndig. ~'olgende Anionen 
zeigen bei Anwesenheit im Verh~ltnis yon 10:1 keinen Einflug : Chloride, Fluoride, 
Bromide, Jodide, Phosphate, Sulfate, Wolframate und Rhenate, w/ihrend Molyb- 
date, Dichromate und Ruthenatc st6ren. Die Bescitigung dieser StSrungen und 
auch die yon Kationen, wclche mit dem Reagens ebenfalls F~rbungen geben, kann 
nach bekannten ~ethoden, z. B. Hydrolysetrennung, Ionenaustausch, Chromato- 
graphic odor dm'ch Extraktion vorgenommen werden 2. Die Reproduzierbarkeit 
der 2r yon )/[odellSsungen ist als gut zu bezeichnen. 

1Analyt. Chemistry 32, 1429--1430 (1960). Oak I~idge Nat. Lab., Tenn. 
(USA). -- 2 BoYn, G. E.: J. chem. Educat. 86, 3 (1959). It. Po~r. 

Eine spektralphotometrisehe Untersuchung fiber die Zusammensetzung und 
Stabilitiitskonstanten yon Eisen (II)-komplexen mit Pyridim und Chinolinearbon- 
siiuren fiihrenA. K. I~AJUI~I n AR und S. P. BAG 1 durch. Bestimmt wurden die Komplex- 
verbindungen mit ~-Picolinsiiure, ChinaIdinsiiure und Chinolinsiiure allein und in 
Gegenwart yon Kaliumcyanid. Nach dem Verfahren der kontinuierlichen Variation 
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(Methode nach Jo~) und der ,,Molar ratio"-~ethode ergeben sioh in allen Fallen 
in Natriumacetatpuffer 1 : 2-Komplexe, in Gegenwart yon Cyanid 1 : 1-Verbindungen 
der Zusammensetzung Ka[Fe~C~I:I~NOa)(CN)a ] ffir Chinolinsiiure, K~[Fe(CsI-IaNO~) 
(CN)a ] ffir c~-Pieolins~ure und K~[Fe(C~0H~NO~)(CN)a] ffir die Chinaldins~ure. Die 
Stabilit~tskonstanten der 1 : 2-Komplexe betragen 10 s -  10 ~, die der I : 1-Komplexe 
n i t  Cyanid ungef~hr 10% Die Untersuchungen sind yon einem gewissen Interesse 
fiir photometrisehe Eisenbestimmwugen in mittleren Konzentrationsbereichen. 

1 Anal. chim. Aeta (Amsterdam) 22, 549--553 (1960). Dep. Inorg. Anal. Chem., 
Jadavpur Univ., Calcutta (Indien). H. S~]~CK~ 

Zur Abtrennung und Bestimmung der Platinmetalle neben Nickel, Kupfer, 
Wismut und Zixm besehreibt S. T. P ~ u  die folgende Methode: Man sehliel~t 
zun~chst dureh Schmelzen mi~ Natrinmperoxid ~uf, destilliert Osmium und Ruthe- 
nium als Oxide ab und bcstimmt beide gravimetrisch oder spektralphotometrisch. 
Die iibrigen Platinmeta]le werden in Nitritkomplexe fibergefiihrt und mit Hilfe 
yon Hydro]ysereaktioncn und einer Ionenaustauschers~ule (Zeokarb 225) yon 
anderen Meta]]en abgetrennt. Nach Zerst5rung der Nitritkomplexe n i t  Pcrehlor- 
s~ure, bei der die ira Original angegebenen Versuehsbedingungen genauestens ein- 
geha]ten werden miissen (Explosionsgefahr!), werden die Platinmetalle Platin, 
Palladium, Iridium und Rhodium an einer Celluloscs~u]e in 2 Stufen chromato- 
graphisch getrennt und gravimetrisch oder spektralphotometrisch bestimmt. 

Analyst 85, 698--714 (1960). Mond Nickel Co. Ltd., London (England). 
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I IL Analyse organischer Stoffe 

2. Q u a l i t a t i v e  u n d  q u a n t i t a t i v e  A n a l y s e  

0ber 5Tachweis und Bestimmung yon 0rganozinnverbindungen berichtet 
K. B~RG~R 1. Mono- und Di-alkyl- oder Aryl-zinnverblndungen bildea n i t  Brenz. 
catechinvlolett ia alkoho]ischer LSsung cinen bla.uen Komplex, in den das Zinja als 
gemischt organiseh-anorganisches Kation (~2Sn 2+ bei Dialkyl- oder Aryl-ziua- 
salzen, RSn a+ bei Molloverbindungen) eingeht. Tri- und Tetra-al~yl- oder Aryl- 
zinnverSindungen geben wegen der Ein- bzw. Nullwertigkeit des ZinJas in diesen 
Vcrbindu~gen keinen Komplex. Versetzt man die blauen alkoholischen Brenz- 
catechinkomplexlSsungen n i t  ADTA-LSsung, so wird der Komplex spontan zerst6rt 
und es erfo]gt ein Umschlag der Farbe nach Geib. -- Nachweis you Mono- und 
Di-verbindungen. Man 15st die Probesubstanz im Reagensglas in Methanol oder 
Aceton (gegebenenfalls unter Erw~rmen), kfihlt ab nnd gibt 3--5 Tr. 0,1~ 
waBrige BrenzcateehinviolettlSsung z~i. Blauf~rbung zeigt die Anwesenheit yon 
Zin~ an. Dann ffig~ man tropfenweise 0,1 m ADTA-LSsung zu. Erfolgt ein Um- 
schlag nach Gelb, so sind ~ono- und Di-alkyl- oder Aryl-zinx~verbi~dungen an- 
wesend. Bei Vorliegen anorgaaiseher Zi~r~salze bleibt die LSsung blau. -- Bestim- 
mung. Man 15st die Probe in 20 ml Methanol in der K~lte, gibt 4 Tr. 0,1~ 
atkoholische BreazcatechinviolettlSsung zu und titriert n i t  0,02 m ~DTA-LSsung. 
Der Ablauf der Titration ist streng st6chiometrisch. -- Die JBestimmung von Phenyl- 
zinnverbindungen (Mono-, Di-, Tri- und Tetra-) ist auf Grund der Tatsaehe mSglich, 
d~] n i t  starker Salzs~ure und Zink die Phenyl-Sn-Biadung ge]Sst und Benzol 
in Freiheit gesetzt wird. D~s Benzol wird n i t  den  eatstehendea Wasserstoff in 
Nitriers~ure geleitet, dort zu Dinitrobenzol nitriert und naeh Extraktion n i t  
Butanol naeh W. HAYCOCK und E. A. LAws 2 in alkalisehem ~edium zum violetten 
Nitrons~urefarbstoff umges~tzt. Der Aeinitrof~rbstoff ist unbest~ndig und ver- 


