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etwa 10--20 min  vollst~ndig ist. Zur Analyse bedarf  es einer Eiehung der Appara tur ,  
da die St romausbeute  nur  bei 22,8~ der Theorie liegt. Dieser Wirkfaktor  ist  jedoch 
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Abb. 1. l~eaktionszelIe m i t  S~t t iger  naeh  :KXAPP 

sehr gut  reduzierbar,  wenn die StrSmungsgesehwindigkeit  des Tr~gergases und  die 
Versuehstemperatur  kons tan t  sind und  die Sauerstoffmenge mindestens 0,15 ppm 
betr~gt .  
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Zum Naehweis  und zur Best immung yon Peroxogruppen sehl~gt I t .  ttART- 
t~AMP 1 die quant i t a t iv  und  stbchiometrisch verlaufende Umsetzung der Peroxo- 
verbindungen mit einer schwefelsauren LSsung yon Ammonium-[(Pyridin-2,6-di- 
carboxylato)-dioxo-vanadat(V)] vor, die z. B. beim Wasserstoffperoxyd zum inten- 
s i r  orangefarbigen (Pyridin-2,6-dicarboxylato)-oxo-peroxo-aquownadat(V)-anion 
fiihrt.  Diese Reakt ion  ist fiir Peroxogruppen spezifiseh, wird durch die iiblichen 
Kat ionen  und  Anionen nieht  gest5rt  und  ist  etwa ebenso empfindlich wie die lgeak- 
t ion mit  Tit~nylsulfat.  Das geagens  erh~lt man  aus ~quimolaren Mengen yon 
Ammoniummonovanada t  und  Pyridindiearbonsiiure.  Zur quan t i t a t iven  Bestim- 
mung yon Peroxogruppen miBt man  die Ex t ink t ion  des bei der oben angegebenen 
t~eaktion ents tehenden Peroxov~nadinkomplexes bei 432 nm;  die MeBwerte folgen 
dem Beersehen Gesetz fiir Gehalte yon 2 �9 10 -5 bis 2 - 10 ~ Mol H2OJ1; sie bleiben 
lange Zeit konstant .  Mit Wasser nieht  mischba.re Substanzen kbnnen  entweder mit  
einer definierten Reagensmenge extrahier t  oder naeh Zusatz eines Lbsungs- 
vermit t lers  (Methanol, Aceton) mit  dem l~eagens umgesetzt  werden. - -  Die ~eak-  
t ion  ist aueh zum Tiipfelnachweis yon Peroxyden geeignet. 
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