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tiber die spektralphotometrische Bestimmtmg yon Mikrogramm-lHengen 
Calcium berichtet J. R. W. K ] ~  1. Als Reagens wird Glyoxal~bis(2-hydroxy- 
anil) herangezogen. Dabei entsteht in alkalisoher LSstmg cin rotgef~rbter Komplex, 
dessen Absorption bei 520 am gemessen wird. Des Beersche Gesetz ist im Bereieh 
yon 0--4 ppm Ca yell giiltig. Bis zu 50 ppm Magnesium, 4 ppm Barium bzw. Stron- 
tium und 500 ppm Sulfat, Chlorid oder Nitrat stSren die Bestimmung nicht. 
Eisen(II) ist bis zu 50 ppm ohne Einfiui~, werm KCN zur Verhinderung der Aus- 
fallung yon Eisen(II)-hydroxid zugesetzt wird. -- Aus~iihrung. Zu 10 ml der zu 
untersuchenden Probe, mit maximal 40/~g Ca, wird 1,0 ml Tetraboratpuffer yon 
pH 12,6 (je 10 g Na-Hydroxid und Iqa-Tetraborat ia l 1 Wasser) trod 0,5 ml Reagens- 
15sung (s. u.) sowie 10 ml ~thanol-n-Butanol (1 -t- 1) gegeben. I~aeh 30 mia wird 
die Absorption in 1 cm-Zellen bei 520 nm gegen Wasser gemessen. Beleganalysen 
und Vergleiche mit komplexometrisehen Bestimmungen zeigen, dab die Methode 
befriedigende Werte liefert. -- Reagensl6sung. 4,4 g friseh sublimiertes o-Amino- 
phenol werden in 1 1 Wasser yon 80 ~ C gelSst und mit 3,5 ml einer 30~ Gly- 
oxallSsung versetz~. Des Gemisch wird 30 rain auf 80 ~ 0 gehalten, abgekiihlt und 
12 Std im Kiihlsehrank aufbewahrt. Der l~iederschlag wird dureh Filtration ab- 
getrermt, mit Wasser gewaschen and aus Methanol umkristallisiert. Als Reagens- 
15sung finder eine 0,50/0ige methanolische LSsung Verwendung. 
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Eine neue Methode zum l~aehweis yon Zink beschreibt S. NAK~UR~L Zink 
gibt in Gegenwart yon Thioharnstoff mit Kaliumhexacyanoferrat(III) kein braun- 
gelbes Zinkhexaeyanoferrat(III), sondera weiBes Zinkhexaeyanoferrat(II), das 
durch Absorption yon Rhodamin B purpur gefarbt wird. Diese F~rbung ist fiir 
Zink spezifisch.--Durch]iihrung. Die neutrale oder sehwach saure Probe wird mit 1 m 
ThioharnstofflSsung and 0,5~ Rhodamin B-15sung und unter stgndigem 
Riihren tropfenweise mit 0,05 m Kaliumhexaeyanoferrat(III)-lSsung versetzt. In  
Gegenwart yon Zinkion bildet sieh ein purpurfarbiger kNiederschlag. Die Effassungs- 
grenze betragt 2/~g je Tropfen der ProbelSsung. 
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Die anodisehe Chronopotentiometrie yon Zink und yon Lithium in fliissigem 
Wismut  im eutektischen Gemiseh yon LiC1 und KC1 bei  450~ gehoreht den 
theoretischen Zusammenh~ngen dieser Methode. Daher lessen sieh geringe Zn- 
und Li-lVIengen in flfissigem Wismut chronopotentiometriseh analysieren, wie J. D. 
v ~  I~O~AN 1 gezeigt ha~. Die Herstellung der wasserfreien Schmelze wird aus- 
ftihrlieh beschrieben, ebenso die Fiillung der Vycor-Zelle mit Borosilicatglas-Ein- 
s~tzen mit Sinterdiaphragma fiir Arbeits- und Bezugselektroden und deren l~llung. 
Als Bezugselektrode client eine Platinfolie in eutektiseher Schmelze mit naeh H. A. 
LAITr~E~ und C. H. LI~ 2 dttreh anodische Polarisation bemessenem PtII-Gehalt, 
als Arbeitselektrode eine zweite Platin- oder eine Silberelektrode in eutektischer 
Sehmelze, ebenfalls dutch Diaphragma getrennt. Die Wismutelektrode hut eine 
Oberfli~che yon 1--2 em 2. Bei anodischer HerauslSstmg des Zinks (3--9" 10 -3 m) 
mit 5--10 Milliamp./em 2 oder des Litkiums (1,19--2,95 �9 10 -~ m) mit 5--10 Milli- 
amp./cm 2 geling~ die Analyse aus den ~Jbergangszeiten auf • 40/0 genau. Aus den 
i~/~--c-Geraden werden die Diffusionskoeffizienten ffir Zink und Lithium in fliis- 
sigem Wismut zu 6,5 und 2,2 �9 10 -~ cme/see ermittelt. 

Analy~. Chemistry 8~, 946--948 (1961). Brookhaven Nut. Lab., Upton, I~.Y. 
(USA). ~ 2 j .  Amer. chem. Soc. 80, 1015 (1958). I(. C ~ s ~  


