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sehlag wird gewasehen und bei Gegenwart yon ammoniakaliseher Pufferl6sung 
(PH 10) in einem ?Jberschug yon ~DTA-LSsung gelSst. Man erh&lt (je naeh Calcium- 
menge) eine gelbe his ziegelrote Farbsalzl6sung, deren Absorptionsmaximum bei 
410 m# liegt. - -  Arbeitsweise. Naeh der iibliehen Abtrennung der l%estoxyde wird 
das lq'iltrat auf etwa 20 ml eingedampft und in einem 25 ml-Mel3kolben mit Wasser 
zur Marke aufgefiillt. Ein aliquoter Teil (5 ml) der erhaltenen LSsung wird in einem 
10-ml-Zentrifugenglas mit 1 nil Pufferl6sung versetzt (13,8 g NI-I~C1 und 88 ml 
konz. Ammoniak werden in Wasser gelSst und auf 250 ml verdiinnt). Man gibt 
tropfenweise unter stindigem Riihren 3ml F~llungsreagens zu (100rag Na- 
Naphthylhydroxamat werden in einigen Millilitern W~sser gel6st. Man fiigt 1 Trop- 
fen konz. Ammoniak hinzu und verdiirmt mit Wasser auf 100 ml. ]~'alls eine leiehte 
Triibung zu beobaehten ist, wird die LSsung vet Gebraueh filtriert), erhitzt das 
geaktionsgemiseh unter weiterem Riihren 3 rain im koehenden Wasserbad, l igt  
ansehliegend langsam auf l~aumtemperatur abkiihlen, zentrifugiert 2 rain bei etwa 
3000 U/min, dekantiert die iiberstehende klare LOsung, wi~seht den Niedersehlag 
sorgfiltig mit etw~ 9 ml Wasehflflssigkeig (50 nil tier Pufferl6sung werden mit Wasser 
auf 500 ml verdiinnt), zentrifugiert erneut 2 min, gieBt die iiberstehende Fli~ssigkeit 
ab, 15st den Niedersehlag nnter Erw&rmen (Wasserbad) in einem Gemiseh aus 5 ml 
0,1 m ~DTA,LSsung und i nil PufferlSsung, spiilt mit Wasser in einen 10 ml-MeB- 
kolben, fiillt zur Marke auf und miBt die Extinktion der erhMtenen Farbsalzl6sung 
bei 410 m# unter Verwendung yon 10 ml-Kiivetten. Vergleichsl6sung ist Wasser. 
Anhand einer Eiehkurve wird ausgewertet. Im Bereieh yon 0--7,5 #g Ca/ml folgt 
die Kurve dem Beersehen Gesetz. Die BeleganMysen zeigen gute Ubereinstimmung 
mit den erwarteten Werten. 

i Chemist-Analyst46, 31--34 (1957). Univ. Cairo, Giza (~[gypten). K. ig_~Cm~ER 

QuecksUber. V. SEDIVEC 1 beschreibt im Zusammenhang mit frtiherenArbeiten 2 
und in Anlehnung an eine VerSffentlichung yon R. WI(]K]~OLD ~ eine maBanalytische 
Bestimmungsmethode yon Quecksilber dureh Titration mit Natriumdiiithyldithio- 
carbaminat-(,,Carbat"-) 15sung unter Verwendung yon KupfersMz als Indicator. 
Queeksilber bfldet ein sehr sehwer 15sliches, farbloses Carbat, naeh dessen restloser 
F&l]ung die braungelbe l%rbung des Kupferearbats auftritt und damit das Titra- 
tionsende anzeigt. An dem Quecksilberniederselflag treten aber 1VIitfillungserschei- 
nungen des KnpfersMzes auf, die die Endreaktion unscharf machen, lYIan kann dies 
durch Zugabe eines LSsungsmittols fiir das Quecksilberearba~ verhindern. WmK- 
]~OLD verwendet Chloroform Ms L6sungsmittel, mug aber nach jedem Zusa~z der 
MaBfliissigkeit kraftig schiitteln. Naeh ~Drv~c ist Pyridin als LSsungsmittel vor- 
zuziehen, da dalm in homogenem System gearbeitet wird. Setzt man welter 
_~thylendiamintetraaeet~t (~_DTA) und ggf. Weinsiure als Komplexbfldner zu, so 
ist das Verfahren in Gegenwart rioter Metalle anwendendbar. StSrend wh'ken 
auf jeden 1%11 Silber, grOBere ~engen Wismut, ferner Cyanid, Jodid, Thiosulfat, 
I{hodanid und Bromid. In  Anwesenheit gefgrbter Ionen ist die Arbeitsweise nach 
WICKBOLD vorzuziehen. - -  Arbeitsvorschri]$. Man versetzt die 1--12 mg Hg 
enthaltende L6sung mit 1--5 mI 0,1 n XDTA-LSsung, ggf. auch mit Wehlsiure, ver- 
diinnt auf 20 ml, gibt das gleiehe Volumen Pyridin sowie 1 Tropfen 0,1 n Xupfer- 
sulfatlSsung zu nnd titriert mit 0,01 n Natriumdi~thyldithioearbaminatlSsung his 
zur bestindigen braungelben Firbung. Seheidet sich mikrokristallines Hg-Carbat 
aus, wird weiteres Pyridin zugegeben. 

i Chem. Listy 51, 1471--1474 (1957) [Tsehechiseh]. Inst. f. Arbeitshygiene u. 
Berufskrankheiten Prag (CSI~). - -  2 VAgXx, V., und V. SsDzvsc: Chem. Listy 45, 
437 (1951); vgl. diese Z. 137, 224 (1952/53). - -  a Diese Z. 152, 262 (1956). 
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Die t~ealction zwischen Queclcsilber(I)-salz und Kaliumhexaeyano/errat(III) 
hat R. S. SAXE~ ~ mit ttilfe potentiometrischer Titration untersucht. Der ~qui- 
valenzpunkt entspricht der Bildung und Fallung der Verbindung (Hg~)a[Fe(CN)~]e. 
Andere Verbindungen sind nieht festzustellen. Die Titrationen geben scharfe und 
reproduzierbare Resultate. 

J. Indian chem. Soe. 34~, 4 1 5 ~ 1 6  (1957). Government College, Kota (Ra- 
jasthan) (Indien). A. KURTEI~ACKER 

Aluminium. Hach V.K. ZOLO~UCmN 1 kann Aluminium ghnlich wie Beryllium" 
dureh die alkalische Reaktion nachgewiesen werden, die frisch gefglltes Aluminium- 
hydroxyd auf Zusatz einer neutralen Alkaliituoridl5sung gibt: AI(OH)a ~ 6 F -  

[A1Fs]a-~ - 3 OH-. - -  Arbeitsweise. Die zu priifende LSsung wird mit 1 bis 
0,01 n Hatronlauge bis zur deutlichen Farbung (Phenolphthalein), versetzt, mit 
0,1--0,01 n Salzsaure entfarbt, dann werden einige Tropfen einer etwa 1 n KF- 
L5sung zugegeben; eine auftrctende Rosafarbung (des Pheno]phthaleins) weist A1 
nach. Es sind Mengen bis hinab zu 1/tg/ml (Grcnzverdiinnung 1:1100000) nach- 
weisbar. Gealfertes AI(OH)a reagiert weniger empfindlieh. Die Hydroxyde yon Cr, 
Ni, Co und Fe 3+ setzen kein Alkalihydroxyd ant Zusatz yon KF frei, Zn(OH)2 
gibt eine kaum merkliche Farbung, Mn stSrt dutch die Farhung des MnIV-Hy- 
droxyds. In  Anwesenheit dieser Kationen der 3. Gruppe wird die PriiflSsung mit 
NH40H nnd HHaCI versetzt, dann wird das OH- ausgewaschen (Phenolphthalein- 
probe), der Hiederschlag in 2--3 ml Wasser aufgesehwemmt, nach Zusatz yon 1 bis 
2 Tropfen Phenolphthalein mit einigen Tropfen 1 n KF-LSsung versetzt und falls 
nStig zentrifugiert. Auf diese Art sind 3 #g A1 ~+ neben einer 300fachen Menge der 
erwahnten 6 Ionen (in J~quivalenten) nachweisbar, wahrend bei 150fachen Mengen 
dieser Ionen beim Peroxyd- und Ammoniakverfahren 5 #g A1 naehzuweisen sind. 
Frisch (10 min) ausgesehiedene Xieselsaurebeimengung verursacht keine Phenol- 
phthaleinfarbung. 

1 ~. anal. Chim. 12, 271--272 (1957). [Russiseh]. (MAt engl. Zus.fass.) Univ. 
Lwow-Lemberg. - -  2 ZOLOT~CgI~, V. X.: Z. anal. Chim. 11, 508 (1956); vgl. diese 
Z. 156, 132 (1957). A.v. W~PEgT 

Thallium. I .A.  SmOTINA und I. P. ALnVIAlCIN 1 beschreiben ein Verfahren zur 
Bestimmung des einwertigen Thalliums dutch radiometrische Titration mit 0,02 m 
NatriumtetraphenyloboratlSsunff. Der verwendete Apparat besteht aus dem F~llungs- 
get, B, aus dem die Fliissigkeit nach jedem Zusatz der lVIaBlSsung mit ttiffe einer 
Spritze durch ein Mikrofilterst~bchen in ein 2--2,5 ml fassendes Reservoir hoch- 
gesaugt werden kann. In diesem erfolgt die Bestimmung der Aktivit~t in bekannter 
Art mit einem Z~hlrohr. Zur Titration versetzt man die zu untersuchendc LSsung 
mit etwa 0,05 ml 2~ (150 mC/g) derart, dab die jeweils gemessene Aktivit~t 
2000 Impulse/rain nicht iibersteigt. Dutch Zusatz yon Hatriumacetat wird der 
pR-Wert der LSsung ant etwa 5 gebracht. W~hrend der Titration nimmt die Aktivi- 
tat der LSsung linear ab, um sieh nach ~J-berschreiten des ~quivalenzpunktes auf 
einem niedrigen Restwert konstant einzustellen. Der Aquivalenzpunkt ergibt sich 
also als Schnittpunkt zweier Geraden, zu seiner Festlegung geniigen im allgemeinen 
je 21V[essungen vor und nach Erreiehen des Reaktionsendes. Die LSsliebkeit yon 
T1B(C6H~) 4 betr~gt 6 .10  -7 Mol/Liter (das geniigt Ffir die quantitative Analyse 
naeh dem F~llungsverfahrcn). ]~ei einer Einwaage yon 0,1--6 mg TI sind die 
Resultate auf 2--4% genau. Hg 2+, Cu, Ce, La nnd Th stSren, da sie das F~llungs- 
reagens zersetzen. Den stSrenden EinfluB einiger Elemcnte kann man durch ~DTA- 
Zusatz ausschalten und so T1 in Anwesenheit yon Cu, Pb, Cd, Zn, In  und Fe be- 
timmen. Zur Bestimmung des Thalliums in Erzen und verschledenen 


