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rShrchen. RShrehen mit 5,5 mm Innendurchmesser und 20 cm L~nge werden mit 
einer 18 cm langen Fiillung versehen. Fiir die H2S-Bestimmung werden 2,8 g 
Kupfersulfatpentahydrat in 50 ml Wasser gelSst und mit 100 g Sterehamo]griel~ 
(0,2--0,3 ram) vermengt. Bei einem Hub mit dem Saugbalg (100 ml) entsprieht 
eine Verf~rbung yon 18,0 cm L~ngo einem Gehalt yon 5,9 Vol-~ Schwefelwasser- 
stoff. Ffir die SO~-Bestimmung werden 50 ml einer 2~ St~rkelSsuug mit 100 g 
Sterchamolgriel~ vermengt und in einer offenen Sehale 1 Std bei 100 ~ C getroeknet. 
Dann wird eine LSsung yon 6,0 g Kalinmjodid und 2,9 g Jod in 50 ml Wasser 
zugemischt. Eine Entfarbung der Fiillung yon 18 cm L~nge bei einem Hub mit 
dem Saugbalg entsprich~ 5,9 Vol-~ H~S + SO~. -- Die ]Jbereinstimmung mit 
anderen AnMysenverfahren wird als sehr gut besehrieben. Die Zusammensetzung 
der Fiillung kann in weiten Grenzen variiert und der Me~bereich ffir beide Gase 
dementsprechend erweitert werden. 

1 ErdS1 u. Kohle 14, 467--468 (1961). Esso AG, Raffinerie Hamburg, Hamburg- 
Harburg. L . J .  OTTENDORFER 

[Jber die photometrisehe Spurenbesthnmung yon Tellur mit Bismuthlol(II) 
beriehtet K. L. CR]~NG 1. BismuthioI(II) (5.Mercap~o-3-phenyl-l,2,4-thiadiazol-2- 
thion) bildet mit Tellur in saurem Medium (pH 2--2,2) einen gelbgefarbten Kom- 
plex, der mit Chloroform bei pH-Werten fiber 5 quantitativ extrahierbar ist. Zur 
Bestimmung kann entweder die Extinktion der wal3rigen Phase bei 395 nm oder 
die Extinktion des CMoroformextraktes bei 335 nm gemessen werden. In beiden 
Fallen ist das ]~eersche Gesetz roll giiltig. Die Ext~raktionsmethode ist empfind- 
licher und weniger stSranfallig. Eine Reihe yon stSrenden Metallionen kSnnen mit 
ADTA oder Citrat maskiert werden, mit Ausnahme yon Eisen, Kupfer, Queeksilber 
und Selen, die abwesend sein miissen. Selen kann mit ]~rom/Bromwasserstoff ent- 
fernt werden. Es eignet sieh als Copraeipitans zur Anreieherung yon Tellurspuren, 
wofiir aueh Berylliumhydroxid geeignet ist. -- Zur Tellurbestimmung in Se!en 
wird 1--2 mg der zu untersuchenden Probe, mit; 0--40pg Tellur, mi~ 0,5 ml 
redest. Bromwasserstoffss versetzt. Es werden Bromdampfe eingeleitet, alas 
Gemisch wird auf 100 ~ C erwarmt und zur Trockne eingedampft. Dieser Vorgang 
wird unter Zusatz yon 1 ml Bromwasserstoffsaure und Bromdampfen dreimal 
wiederholt. Der Rfiekstand wird dann 10 rain auf 100~ erwarmt. Naeh dem 
Abkiihlen werden 1 ml 1 m Citronens~urelSsung, 6 ml 50~ Ammoninmsulfat- 
]Ssung (mit Schwefelsaure auf pH 2,2 eingestellt), 20 ml Wasser und 3 ml einer 
lO/0igen wal~rigen LSsung des Reagenses zum Rfiekstand gegeben. Die L6sung 
bleibt 20--30 rain stehen, dann wird der pH-Wert auf 6,5 eingestellt und die L6sung 
mit 10 ml Chloroform extrahiert. Gegen einen Reagentienblindansatz wird die 
Extinktion bei 335 nm gemessen. Wenn keine zu hohe Empfindliehkeit erforderlieh 
ist, kann auch die Extinktionsmessuug bei 395 nm in der w~13rigen Phase vor- 
genommen werden. -- ])as Original enthalt einige reakbionschemisehe Unter- 
suchungen, die zeigen, dal3 der Tellur-Bismu~hiol(II)-Komplex die Komponenten 
im Verhaltnis 1 : 4 enthalt. 

Talanta (London) 8, 301--312 (1961). RCA Labs., Princeton, N. J. (USA). 
H. Zn~ER 

tiber eine indirekte ma~analytlsche Bestimmungsmethode yon Chrom mit 
Permanganat beriohten M. T. BECK und L S]~ES ~. Wird eine Chrom(III)- 
salzlOsung mi~ einem definierten Ubersehul] an Oxalsaure versetz~, tier p]~-Wert 
mit Schwefelsaure auf 2--3 eingestellt und die LOsung zum Sieden erhitzt, so bilde?~ 
sich Bin Bis(oxMato)-ehrom(III)-komplex. Die iibersehfissige OxMsaure wird mi~ 
Permanganat ti~riert. Die gebundene OxMsaure wird bei der Titration mit Per- 
manganat nicht oxydiert, so dM~ ~us demPermanganatverbraueh aufdemChrom(III)- 
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gehalt der L6sung geschlossen werden kann. Vor der Rfiektitration wird der L6sung 
Mang~nsulfat zugesetzt. Chrom(VI) karm ebenfalls bestimmt werden, da es in 
Gegenwart yon Mangan(II)-sulfat Oxalss s~Schiome~risch oxydiert. Das ge- 
bildete Chrom(IH) reagiert dann mi~ weiterer Oxals~ure wie oben beschrieben. 
Eisen(III), Aluminium und Kupfer(II) st6ren in Konzentrationen bis zu 0,0004 Mol 
nieht. Nickel und andere zweiwertige Metalle kSnnen in gleiehen Mengen anwesend 
sein. Zur Bestimmung sollen nicht mehr als 25 mg Chrom vorliegen, da die intensive 
]~rbung der L6sung eine Bestimmung grSl~erer Mengen verhinder~. -- Ausliihrung. 
Zur Bestimmung yon Chrom(III) wird ein aliquoter Tell der ProbelSsung (< 25 mg 
Cr s+) mit einem definierten ~berschul~ an 0,1 m Oxals~urelSsung versetz~, das 
Volumen auf etwa 100 ml gebracM und der pH-Wert auf 2--3 eingestellt. Die 
L6sung wird 15 rain gekocht und dann auf 60~ abgekiihlt. Es werden 5 ml 
10~ Mangansulfatl6sung sowie 5 ml 20~ Sehwefelsgure zugegeben und in 
der iibliehen Weise mit 0,1 n Permang~natlSsung titrier~. Der Fehler der Be- 
stimmung ist ldeiner als • 1~ -- Zur Chrom(VI)-bestimmung wird wie vor- 
stehend besehrieben verfahren, jedoeh erfolgt der Mangansulfatzusatz vor dem 
Koehen. Der Fehler der Bestimmung ist kleiner als • 20/o . 

1 Chemist-Analyst 50, 48--49 (1961). Inst. Anorg. Anal. Chem., Univ. Szeged 
(Ungarn). H. ZIMME~ 

Die chromatographische Yerteilung yon/qatriumhalogeniden zwischen den, 
Kationit SBS (700/0 Styrol) und Wasser-Acetonliisungen studieren G. L. ST~O- 
:SI~C und S. A. M~6I~ovsKIzL Ffir die Konzentrationen der Halogenicle 0,05 lois 
1,0 rag/m1 sind die Verteilungsiso~hermen f'dr LSsungen gegen die 1Y[olbrfiche yon 
Aceton n = 0,7--0,8 linear und die Verteilungskoeffizienten wachsen mit der 
sinkenden LSslichkeit der tialogenide in Wasser-Ace~ongemisehen (der kleinste 
K-Wert ~ 2,05 ffir n ~- 0,8 is~ bei NaJ, der grSBte K-Wert = 11,1 fiir n ~ 0,5 
bei NaF). Die/Austausehers~ulen (50 • 2 era) enthielten Kationit in der h~a-Form 
(KorngrS~e 0,25--0,50mm), der mit 80~ Aeeton gequollen wurde. Das 
Gemiseh der Natriumhalogenide wurde oben in festem Zustand aufgegeben, die 
bewegliehe Phase p~ssierte die Ss mit der Gesehwindigkeit 0,5 ml/min. Die 
Konzentration des ttalogenids im Elua~ wurde interferometrisch oder aueh dutch 
Fls der Elutionskurven ermittelt. Die Trennung yon 15,0 mg 
NaJ, je 20,2 mg NaBr, NaC1 und NaF verlief in der angegebenen Folge quantitativ. 

1 ~. anal. Chim. 16, 319--322 (1961) [Russiseh]. (Mit engl, Zus.fass.) Lenin- 
Univ. Minsk (UdSSR). L. SO~E~ 

Fluorid. Zur Bestimmung besehreiben T. A. O ' D o ~ L  und D. F. ST~- 
WAIST 1 eh~e poten$iome%rische Methode, die eine Genauigkeit yon mindes~ens 0,20/0 
zu erreiehen gesta~te~, wghrend die bisher in der Litera~ur besehriebenen NIethoden 
mit rela~iv gro~en Unsieherheiten behafte~ w~ren. Die Methode basier~ auf der 
Tatsaehe, da~ das Redoxpoten~ial yon Fluorkomplexen des Cers(IV) niedriger als 
das des nich~ komplexen Ions ]iegt. Es wird daher die zu bestimmende, Fluorid 
en%haltende LSsung zu einem Cer(IV)--Cer(III) enthaltenden Halbelement bei- 
gemiseh~, w~hrend in einem zwei~en, ~hnliehen ttalbelemen~ eine FluoridlSsung 
bekanntem Gehaltes, zugegeben wird. Die Zugabe erfolg~ so lunge, bis die Poten~ial- 
differenz der beiden dutch eine Salzbriieke verbundenen Halbelemente gleieh 
Null ist. -- Die Me~hode k~nu zur Fhorbestimmung auch yon ungepufferten 
LSsungen (z. B. naeh der Willard-Winter-Des~ill~ion) verwendet werclen und wird 
dutch meist gleiehzeitig vorhandene Chlorid-, Nitra~- und SulfaCionen weder ge- 
stSr~ noeh in Genauigkeit und Spezifit~t beeintrgehtigb. Lediglieh bei ~quimoleku- 
laren Misehungen yon Fluorid und Chlorid werden um etwa 0,15~ zu hohe Ana- 
]ysenwer~e gefunden. S~6rungen in ungefs derselben Gr5fienordnung werden 


