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zwischen 50 und 100 mesh-Sieb) wird in elne 100 ml-Biiret~e als S~ule gefiillt (mit 
l~ Salzsgure angeriihrt), mit  300ml WasehlSsung (10ml konz. Salzs~ure 
+ 900 ml Wasser ~ 10 ml an SO~ ges~t*. Wasser auf 1 1 aufgefiillt), ansehlieBend 
mit  1 1 Wasser und sehliel~lich mit  300 ml 2 n Salzsgure gewasehen, so dal~ eine 
S~ule entsteht,  welche etwa ~/s tier Biirette fiill~ and die LSsung mit  60--100 Tr. 
je Mhmte abflieBen t~Bt,. Auf diese Sgule wird die Kob~ltlSsm~g (1 g) in 50 ml 2 n 
S~lzsgure aufgegeben, die his zu t mg Pb und Zn (zusammen nieh~ mehr als 2,0 ml) 
enth~It. Es wird so oft mit  50 mI 2 n Salzs~ure nachgewa.sehen, bis die abtropfende 
LSsung nahezu farblos ist, d~nn werden zur restlosen Entfernang des Co noch 
vier Portionen yon je 50 ml 0,5 n S~lzs~ure aufgegeben, bis sehliel~lieh Pb and Zn 
mit  100 ml 0,005 n Salzs~ure eluiert, werden kSnnen. Diese letz~e Fraktion wird 
zm ~ Trockne eingedampf~, der Rfickstand in 40 ml GrundlSsung (250 g NaC1 in 
900ml  W~sser gelSst, mit  50 mt 2 n Salzs~ure versetzt und auf 1 1 aufgefiillt) auf- 
genommen, mit  5 ml PufferlSsang (385 g Ammoniumaeetat  in 500 ml Wasser ge- 
15st, mit  286 ml Eisess/g und Wasser auf 1 1 aufgef/ill~) ve~e~zt und naeh Zugabe 
yon 0,5 ml l~ GelatinelSsung auf 50 ml aufgefiillt. Bei 5 =k 0,5 ~ C oberhalb 
Raumtemperatur  wird dana an der ~[~opfelektrode (t = 3 sec) zwischen --0,3 
and --0,7 V gegen die Bodenelektrode auf Blei, yon --  1,0 bis - -  1,45 V auf Zink 
10olarographierr Bei Testanalysen mit  Zng~ben yon 0--1,0 mg Pb oder Zn werden 
Fehler yon in der Regel nur 50/0 beobachtet. 

Analys~ 86, 198--200 (196i), Rhoanglo Mine Services Std., Kitwe (Nord- 
rhodesien). - ~ Analyst 80, 595 (1955). K. C~vs~ 

Zur amperometrischen Best immung yon Titan haben H. TAKAO and S. Mv- 
s ~  ~ auf  Grund polarographiseher Studien folgende Methode ausgearbeitet. Ti- 
~au(IV) wird in einer LSsung yon gle~ehen NIengen Chloressigs~ure und iN atrium- 
ueetat (0,1 n ;  p~-Wert 2, bei 25 ~ C) mi t  etwa 8 �9 10 -~ m LSsuug yon ADTA titrier~. 

Gehalte zwisehen 50 und 130 ppm wird am besten mit  Gteiehsparmung (e~wa 
--0,4 V gegen die Bezugselektrode), bei Gehalten zwisehen 10 und 70 ppm besser 
mit  einer Weehselspannung yon 20 mV gearbeitet. In  beiden F~llen lieg~ d~nn der 
Fehler unter • 0,2 ~ o. Auf den EinfluB yon V, Cr, Ni, Fe, Cu, Co und Mn wird 
ausfiihrlich eingegangen. 

J a p .  Analyst 10, 160--165 (1961) [Japaniseh]. (N~oh engl. Zus.fass. ref.) 
College of Engng., Univ. Osaka (Jap~n). K. C ~ s ~  

Die polarograpldsche Bestimmung yon Nitrit und Nitrat l~13t sieh nach einem 
ttinweis yon R. A ~ o  and J .  E. McDo~Ann 1 verbesser~ durchfiihren0 wenn in 
CitratpufferlSsung gearbeitet wird. gorschri]t. Zur Nitritbestimmung werden 
25 ml 1 m Citronens~urelSsung, die mit festem NaOH auf den pH-Wer~ 2 eingestellt 
ist, 10 rain mit  Stiekstoff durchperlt, in Stieks~offatmosph~,re wird dann die Nitrit- 
probe zugef/igt (4--7 �9 10 - tm) ,  sehnell vermischt und sofort polarograptfiert. Der 
um den Grundstrom korrigierte Diffnsionsstrom bei --1,2 V gegen die ges~tt. 
Kalomelelektrode wird ausgewer~et. Ein Diffusionss~romabfaI1 auf Grand einer 
Disproportion/erung betr~gt dann w~hrend 5 rain hSehstens l~ gegen/iber 50/o 
in 0,1 n S~lzs~ure. --  Vet der Nitratbestimmung wird 5 - 10 -5 bis 4 �9 10 - t  m LSsung 
entspreehend dem Nitratgehalt mit  0,01--0,02 g Natrinn~zid, t0 ml  W~sser und 
1 Tr. 0,1~ BromphenolblaulSsung vermiseht. Dann wird tropfenweise 2 n  
Satzs~ure so lange zugesetzt, bis kein Aufbrausen mehr 0,uftritt, 5 rain (mit Unter- 
breehung) gesehtittel% m i t t  n ~Natronlauge neutral/siert (auf Blaufgrbung) und 
sehtiefilich bis zur Gelbfgrbung mit  1 n Salzs~iure versetzt. Nach Zugabe yon 10 ml 
10 -s m UranylchloridlSsung in 0,05 ra Salzsgure wird auf 50 ml aufgeffillt and 
ein aliquoter Tefl nach Behandeln mit  Stiekstoff (10 rain) polurographiert. Es wird 
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wiederum der Diffusionsstrom bei - -  1,2 V ausgewertet. Nitrit  kann auf diese Weise 
auch neben der 100faehen Nitratmenge auf 1--2~ genau bestimmt werden. Die 
Nitratbestimmung neben der 0,1--17 fachen Menge Nitri t  gelingt in ~berein- 
stimmung mit der Methode nach J./-I~sLA~ und S. I-I. C~oss e auf l~ genau. 
Eine Analyse beansprueht etwa 30 rain. 

1 Analyt. Chemistry 88, 475 (1961). Northeast Louisiana State College, Monroe, 
La. (USA). - -  ~ J.  Soe. chem. Ind: 64, 259 (1945). K. CRVS~ 

Die gaschromatographisehe Analyse einiger fliiehtiger Phosphorverbindungen 
wird yon S .H .  Sm~oTo~sKY und It .  C. MOSER 1 tmtersucht. Zur Trennung yon 
Phosphortrichlorid und Phosphorthiochlorid bzw. Phosphortrich[orid und Phosphor- 
oxychlorid eignet sich als Siiulenfiillung Kel-F 90-Fett auf Fluoropak 80 (20 bis 
80 mesh) im Verhtiltnis 1:10 bei Arbeitstemperaturen yon etwa 100 bzw. 70~ 
und Stiulenliingen yon ctwa 2,5 m. Infolge der Reaktionsfiihigkeit der Phosphor- 
verbinctungen miissen Sgulen und Detektor aus Lrmrten Materialien sein (genaue 
Beschreibung in der Originalarbeit). - -  ELue Trennung yon Dimethylphosphit und 
Diiithylphosphit gelingt glatt unter Verwendung yon Apiezon K-C)I oder Dibutyl- 
phthalat  auf Fluoropak 80 im Verht~ltnis 5,4: 39 (Stiulenl~nge 86 cm, Temperatnr 
107 ~ C). Fiir diese Verbindungen kann eine fibliehc Wtirmeleitfi~higkeitszelle (Gow 
Mac, Model19285) verwendet werden. --  Bei allen untersuehten Verbindungen 
stimmen die Peakfltiehenprozente gut mit den Gewiehtsprozenten fiberein. 

Analyt. Chemistry 83, 521--523 (1961). Dept. Chem., Kansas State Univ. 
Agrieult. Appl. Sci., Manhattan, Kan. (USA). H .  G ~ s c ~ G ~  

Die Bildung yon Molybd~nblau bei der colorimetrisehen Mikrobestimmung 
yon Phosphat in Abh~ngigkeit yon Art  und Konzentrat ion des Reduktionsmittels,  
der Perehlors~ure und des A mmoniummolybdates usw. untersucht R.P.A.  Sngs 1. 
Der zu reduzierendc Komplex wird auf Grund eines Verglciehes mi t  den Spektren 
yon C. WAD~Lr~ und M. G. MELL0~ ~ als Dodekamolybdophosphat angesehen. Verf. 
nimmt an, dal~ bei den in der Literatur bcschriebenen Verfahren dieser Komplex 
allgemein gebildet wird. Da jcdoeh je nach verwendetem l~eduktionsmittel bei 
verschiedenen Wellenl~ngen die Absorption gemessen wird, wir4 eine heterogene 
Nabur des Molybdtinblaus angenommen. Als Reduktionsmittel werden 1,2,4-Triamino- 
naphtholsul/onstiure (I), schwe]elsaures p-Methylaminophenol (II), 2,4-Diamirwphenol- 
dihydrochlorid (III), SnCl 2 und Hydrazinsul/at verwendet. Es wird die Existenz yon 
zwei isosbestisehen Punkten bei 660 und 900 nm angenommen. Eine stabile F~rbung 
bei 660 nm wird nur yon I erreieht, die der bei 820 nm bei Verwendung yon I I  
und I I I  cntsprieht. Bei 900 mn absorbieren alle Arten yon Molybdt~nb]au gleich; 
sie wird als die geeignetste Wellenltinge empfohlen, da sie unabhtingig yore ge, 
wtihlten l~eduktionsmittel ist. Zur Messlmg der Absorption bei 820 und 900 nm 
sind jedoeh Geri~te mit  rotempfindliehen Photozellen nStig. ~be r  die Abh~ngigkeit 
der optischen Diehte yon der Zeit bei Verwendung der einzelnen t~eduktionsmittel, 
fiber den EinfluB der Temperatur usw. wird auf das Original verwiesen. 

1 Analyst 86, 584--590 (1961). Genetics and Plant Breeding Rcs. Inst., l~es. 
Branch, Dept. Agricult., Ottawa (Canada), --  2 Analy~. Chemistry 25, 1668 (1953): 

1~. I-IS~IGscmvm) - GRossm~ 

Vanadium. t~in Ver/ahre~ zur maflanalytischen Bestimmung von Vana- 
dium(IlI) mit 2Vatrium-Metavanadat unter Verwendung von l~edox-Indicatoren 
besehreiben B. V. S. 1~. MCRTY und G. GOP~mA R~o 1. Eingehendc Untersuchungen 
der Systeme Indicator-Oxydant und oxydierter Indicator-l%eduktant haben er- 
geben, dal3 die Titration am zweckmtil]igsten bei 45--50 ~ C, in 1--3 n Salzs~ure, 


