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phormolybd~ins~ure in Gegenwart der verschiedenen Reagentien zeigtert eine 
Abnahme der l~eduktionswirksamkeit in der Reihenfolge Citronensiiure > 0xal- 
s~ure ~ Weins~ure. --  Arbeitsweise zur SiO~-Bestimmung. Zu 50 ml ProbelSsung 
gibt man 2 ml 3 n Schwefels~ure und 4 ml 10~ AmmoniummolybdatlSsung. 
Nach Entwieklung der maximalen Farbstiirke der gelben Silicomolybd~ns~ure 
werden 2 ml 1 m Citronens~urelSsung zugegeben. Nach 1 rain miBt man die Ex- 
tinktion bei 420 nm gegen eine Reagentienblindprobe. Es kSunen 2--40 mg SiOe/l 
in Gegenwar~ yon 200 mg POa~-/1 bestimmt werden. 

Jap. Analyst 1O, 1113--1117 (1961) [Japanisch]. (Nach engl. Zus.fass. ref.) 
Dep. Chem., Fac. Sci., Kyushu Univ. A. D o n ~ E ~  

Blei. T. KATSURA 1 trennt Blei(II) yon Ba, St, Ca, Mg, _Fe 2+ und Fe 3+ mit Hil/e 
sines Kationenaustauschsrs. Die verwendete S~ule ist 12,5 mm breit, 240 mm hoch 
und mi~ 5 g Amberlite I g d 2 0 ,  60--80 mesh, in der Na+-Form geffillt. (Jber einen 
Schliff ist der S~ule ein 100 ml-Scheidetriehter aufgesetzt. Von den yore Austauscher 
adsorbierten Metallkationen (im Mengenbereieh 10--100 rag) w~scht man zuerst 
Pb 2+ mi~ 0,1 m Iqatriumthiosulfatl5sung aus, anschlieBend eluiert man die iibrigen 
zweiwertigen Metallka~ionen mit 2,5--3 m Natriumchlorid oder NatriumacetatlSsung. 
Fe s+ bleibt als rotgefgrbtes, mit Thiosulfat komplex gebundenes Xation zuriick. 

Jap. Analyst 10, 1211--1213 (1961) [Japanisch]. (Nach engl. Zus.fass. ref.) 
Kosaka Mine, Down Mining Co. Ltd. (Japan). t~. H6~I~scn~ID-G~oss~c~ 

Die polarometrische Bestimmung von Blei mit Picrolons~iure gelingt nach D. 
~Nnaoiv und M. BU~BAC 1 mit  Hills folgender Arbeitsweise: Man titriert bei angeleg- 
ter Spannnng yon 1 V mit  einer Picrolons~urelSsung (siehe unten), die 0,000528 g 
im Milliliter en~h~lt. Man vertreibt den Sauerstoff, indem man 10 min Methan durch- 
leite~. Der Aquivalenzpunkt wird graphisch durch Anlegen der Tangenten an die 
Titratiortskurve ermittelt. Die Poten~ialefllstellung dauer~ h6ehstens 1 rain. Die 
Abweichungen bei der Titration yon 0,6--3,1 mg Pb fibersteigen 1,6% nicht. Silber 
s~Srt die Bestimmung. --  Pic~vlonsdiure. Mar~ 15st die entsprechende Menge an 
Reagens in i ml Alkohol und fiillt zu dem bestimmten Volumen auf. (N~here Angaben 
fiber das LSsungsmittel fehlen.) 

1 Rev. Chim. (Bue~rest) 12, 727--728 (1961) [Rum~iniseh]. Lab. anorg. Chem. 
Univ. Bukarest (Rum~nien). H. I~T]~XACX]~R 

Polarographische Simultanbest immung von Blei und Zinm ])a sich die po]aro- 
graphische Bestimmung yon PblI und Snll nebeneinander infolge der ~hnlichen 
Halbwellenpotentiale sehr schwierig gestaltet, berichten J. CA~TACUZ~XE und 
R. ZER_~IIZOGL0~rl fiber ein neues Verfahren, welches darauf beruht, da~ Sauerstoff 
wohl Sn II nicht jedoch PbII zu oxydieren vermag. Die durch die Oxydation yon 
Sanerstoff entstehenden Sn4+-Ionen geben im Potentialbereich yon Blei keine Wel- 
len. Verff. empfehlen daher folgendes Ver/ahren." Snll un4 PbII werden in einer 
GrundlSsung yon i m Citronensiiure derar~ simultan bestimmt, dal~ zuerst die IIShe 
der gemeinsamen Wells vermessen und sodaml Sanerstoff durchgeleitet wird. Um 
2 mMol Sr~II quantitativ zu SnIV zu oxydieren sind nur wenige Minuten Durch- 
leiten nStig; nach Entfernung yon Sauerstoff mit Stickstoff wird nun die l~esthShe 
der Welle vermessen. Die Konzentrationen kSnnen nun nicht durch Differenz- 
bildung berechuet werden, es ist vielmehr notwendig, eine Yon Verff. angegebene 
Formel zu benfitzen. Die beschriebene Methode ist auch bei 10--100fachen 
Ubersehul] yon SnII gegeniiber PbII brauchbar. 

1 Bull. Soc. chim. France 1962, 283--284. Lab. China., ]~cole Normale Sup~ri- 
sure, Paris (Frankreich). G. Sc~5~Ea 


