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Wo~y~ aber nur brauchbar ist, wem~ die 5{aBlSsung auf eine LSsung bekanngen 
~angangehal~es einges~ellt wird. 

i lV[agyar K6mikusok Lapja 16, 286 (1961) [Ungariseh]. Lehrs~. anorgan. 
analyt. Chem., Univ. Budapest (Ungarn). J. PLAlgK 

Eisen. Die Eisenbestimmung mit 1,JO-Phenanthrolin wird in Hinsieht auf 
die St5rungen durch andere Kationen yon J. O. I-IIBBITS, W. F. Diws und M. R. 
MENKE 1 kritisch untersucht. Bei p~i 4 wurde in Gegenwart yon 100/~g Eisen der 
sb5rende EinfluB yon 68 Kationen geprfift, die in lVIengen yon jeweils 10 mg zu- 
gesetz~ wurden. Enth~ilt die LSsung 1 g Citronens~ure und 15 ml 0,3~ Reagens- 
15sung und wird fiber Nacht stehen gelassen, so stSren nur Cr a+, Cr ~ Co, Ni, l~h 
nnd Pd. Keines der un~ersuehten Elemente stSrt die Bestimmung, wenn nicht 
mehr als 1 mg anwesend ist. 

1 Talan~a (London) 8, 163--164 (1961). General Electric Co., Cincinnati, Ohio 
(USA). H. Z n u ~  

Den Ein/lu[3 yon Salpetersiiure au/ die Extraktion von Eisen mit Tri-n-octyl- 
phosphinoxid nntersuchen J. O. HI,BITS, W. F. Diws und M. R. ~ENKE 1. Es 
wurde festgest~ellt, dag die Eisenextraktion aus chloridhal~igem Medium mit Tri-n- 
octylphosphinoxid in Gegenwart yon Salpeters~ure nm" unvollst~ndig gelingt. 
En~spreehende Versuche zeigten, dab die verbleibende w~Brige Phase noch 45 bis 
50~ des Eisens enth~lt, so dag die publizierten Ergebnisse yon J. C.W~Tv. 2, die eine 
Exbraktionsausbeute yon 900/o Eisen angeben, auf experimentellen Irrtfimern 
beruhen miissen. Weitere Untersuchungen zur K1/~rung der erhaltenen Ergebnisse 
werden vorgeschlagen. 

Talanta (London) 8, 164--165 (1961). Aircraft Nuclear Propulsion Dpt., 
General Electric Co., Cincinnati, Ohio (USA). -- 2 WhiTE, J. C.: AEC-Project, 
Repor~ ORNL-2382, 1957. H. Z I ~  

U1)er die eolorimetrisehe Bestimmung geringer ~engen Aquopentaeyano- 
ferrat(H) berichten I. Mv~iTI un4 S. AgPERGEa 1. Aquopen~acyanoferrat(II) 
reagiert mit Ni$rosobenzol unter Bfldung eines gefirbten Komplexes, dessen 
Absorp$ionsmaximum bei 528 nm liegt. }Iexacyanoferra$(II) stOrt niche, dagegen 
muB Hexacyanoferrat(III) mit Wasserstoffperoxid in natronalkalischer LSsung zu 
Ferroeyanid reduziert werden. Zur Bestimmung werden eine 0,002 m wiil3rige 
NitrosobenzollSsung und die zu bestimmende LSsung, mit 2 .10  -5 bis 10-3m 
Aquopentacyanoferrat(II), bei 20 ~ • 0,1 ~ C gemischt, naeh der 10. rain wird die 
Absorption bei 600 nm gegen Wasser gemessen. Bei 600 nm sind die StSrungen 
dutch die verschiedenen Komponenten am geringsten. Von pE 5--10 ist die l~eak- 
tion unabhingig vom pE-Wert. Unter p~ 5 zersetzt sieh Hexacyanoferra~(II) zum 
Aquopen~aeyanoferrat(II). 

1 Analyt. Chemistry 33, 809--810 (1961). Inst. Inorg. and Physic., Fae. Phar- 
macy, Univ., und Dept. Physic. Chem., Inst. ,,t{udjer Bo~kovi5", Zagreb (Jugo- 
slawien). H. Z~i~EE 

Zur )Iaskierung yon Eisen und Mangan bei komplexometrischen Titrationen 
eignet sich nach R. PfCIBIL und V. VESEL'~ i folgende )s Die saure Probe- 
/5sung wird mit einem 10~ OberschuB Tri/ithanolamin versetzt, wobei die 
Ausf~llung yon tIydroxiden zu vermeiden ist. Durch Zusatz yon 20--30 ml konz. 
AmmoniaklSsung, die 1--2 g Kaliumcyanid entNilt, und nachfolgendes Erw~rmen 
wird die zun~chst orangegefarbte L6sung farblos his hellgelb. Es bilden sich zu- 
n~chst I-Iexacyanoferrat(III) und Hexacyanomanganat(II), die nach der Gleichung 
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Fe(CN)~ ~- ~- Mn(C~)~ t-  --~ Fe(C~)~ t-  ~- Mn(CN)~-reagieren. Beide Verbindungen 
sind gegeniiber Komplexon inaktiv. Die Reaktion verl~uft unmittelbar und voll- 
st~ndig, sofern Eisen im ~berschu~ vorliegt. Andernfalls wird das nichtoxydierte 
hI~(CN)~a--ton mittitriert, sofern es nieht dutch Luftsauerstoff oxydiert wird. 
~berschfissiges Eisen(III) sowie A1 wird durch Tri~thanolamin gebunden und somit 
unwirksam gemacht. Bei der Bestimmung der Erdalkalien ergeben sich Sehwierig- 
keiten, da schwerlSsliche kristalline Niedersehl~ge aus komplexen Eisen- und 
Manganeyaniden gebfldet werden, die auch in der Hitze in J~DTA kaum in LSsung 
zu bringen sind. Die Methode kann fiir die Un~ersuchung manganreicher Produkte 
wie Manganschlacke, Schwei/3pulver usw. nfitzlich sein. 

Talan~a (London) 8, 270--272 (1961). Anal. Lab. ezeehoslov. Akad. Wiss., 
Prag (OSSR). L .J .  0TTENDORFER 

Kobalt. Ein neues t~eagens zum iVachweis beschreibt V. D. A~AND ~. Das 
T-1Vitrophenylhydrazon des J~renztraubensi~urealdoxims (Isonitrosoaeeton) reagiert 
mit Kobalt(II)-ionen in ammoniakaliseher LSsung unter Bildung eines rosa- 
farbenen Chelates. Das Chelat ist gegen Phosphat, Cyanid, Suffosalicylat, J~DTA 
und Ammoniumionen best~ndig. Gibt man jedoch die ReagenslSsung in eine stark 
ammoniumsalzhal~ige bzw. Alkalicyanid entbaltende ProbelSsung, so finder keine 
Chelatbildung start. In Gegenwart yon Wasserstoffperoxid ist die Best~ndigkeit 
des Chelates nur gering. Die anderen aminbildenden ~etalle geben keine gef~rbten 
Che]ate. Kupfer und Nickel stSren dureh die Farbe ihrer Aminkomplexe. Bis zu 
2 mg Nickel und 0,5 mg Kupfer kSnnen toleriert werden. GrSl3ere Mengen werden 
durch Zusatz yon Kalinmeyanid nacb der Reagenszugabe entf~rbt. Ionen, die mit 
Ammoniak unlSsliche Hydroxide geben, werden dm'eh Zen~rffugation vor der 
l~eagenszug~be entfernt. Die Nachweisgrenze liegt bei 0,1/~g Kobalt (Verdiinnungs- 
verh~ltnis 1:2 �9 10t). -- Zum Kobaltnachweis wird in einem Mikroreagensglas 1 Tr. 
der zu prfifenden LSsung mit 1 Tr. konz. Ammoniak und 2 Tr. ReagenslSsung 
(siehe unten) versetzt. Dann wird mit zwei 1 ml-Portionen Ather der Reagens- 
fibersehuI3 extraktiv entfernt. Die w~l~rige Phase weist bei Anwesenheit yon Kobalt 
eine rosa F~rbung auf. Enth~lt die ProbelSsung zuviel Ammoniumsalze, so wird 
sie zur Trockne gedampft. Der Rfickstand wird gegliiht und nach dem Abkfihlen 
mit verd. Salpeters~ure aufgenommen. Dann kann der Nachweis wie oben vor- 
genommen werden. -- Zur 1)arstellung des Reagenses werden ~quimo]are Mengen 
yon Isonitrosoaceton und p-Nitrophenylhydrazin in verd. Athanol gelSst, gemischt 
und mit einigen Tropfen Essigs~ure anges~uert. Die LSsung wird 30 min auf dem 
Wasserbad erw~rmt. Das ausgefallene gelb- bis orangefarbene Produkt wird ab- 
filtrier~ und ~us Athanol umkristallisiert. Es kommt eine 0,1~ ~thanolische 
LSsung zur Anwendung. -- Eine Mitteflung fiber die spektralphotometrisehe 
Kobaltbestimmung mit dem Reagens ist in Aussieht gestellt. 

Chemist-Analys~ 50, 44--45 (1961). Dept. Chem., Banaras Hindu Univ., 
Banaras (Indien). H. Z I ~  

Die potentiometrlsche Titration yon Kobalt(II) in al~alischem Medium mit 
K3Fe(C.N)~ 1 ffihren E-SIA C]~A~G, J. DoL]~,~ und J. Z:~]~A 2 in Gegenwart yon 
Glutamins~ure (I) dureb. Es werden ProbelSsungen yon 50 ml mit 1,5--50 mg Co 
v:ad 0,2m (40--400facher~berschul]) yon (I) bei p~9,8--11,4 mit 0,05mKaFe(CN)~- 
LSsung titriert. Unter diesen Bedingungen ist die Oxydation des CoII-Chelates 
mit (I) mit Co : i% ~ 1 : 2 quantitativ und genfigend rasch. Der Potentialsprung im 
~quivalenzpunkt betr~gt 20--50 inV. Die LSsungen sind auch nach 3,5 Std gegen 
Luftsauerstoff vSllig stabil. CI-, 1~0~- und SOt ~- in 50--100fachem UbersehuB 
st6ren nieht, MoVI, Bp+, Zn~+ bflden farblose, Fe e+, VV gelbe, Cu 2+ blauviolette, 


