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elektrode auf, bei der die Reduktion zum Metal] erfolgt. Im Bereieh 10-~--10-s m 
LSsungen ist die ttShe der Diffusionss~romstufe dem Gehalt proportional. Die Diffu- 
sionsstromkonstante wird zu 5,40 • 0,02 angegeben. 

Jap. Analyst 10, 603--606 (1961) [Japaniseh]. (Naeh engl. Zus.fass. ref.) 
Dept. Chem., Fae. Sci., Osaka City Univ., Osaka (Japan). K. C~vsv. 

Friihere Untersuchungen ~ zur Trennung des Zirkoniums vom Hafnium mit  
Tributylphosphat als Extraktionsmittel  setzen J.  t t ~ ,  M. RASTOIX und R. S~r~T- 
JA~ES 2 fort. Sie bestimmen die chemischen Gleiehgewiehte, yon denen die Trennung 
der beiden Elemente unter besonderer Beriieksiehtigung des LSsungsmittelein- 
flusses abh~ngt. Die Verff. stellen die Bedingungen ftir die Phasenbildung eines 
Gemisehes yon Tribntylphosphat, Verdfinnungsmittel (technisehe KoMenwasser- 
stoffgemisehe) und Zirkonium fest. Es konnte eine Reaktion zwisehen Tributyl- 
phospha~ und Zirkonium naehgewiesen werden, die zur Bildung yon Dibntyi- 
phosphat ffihrt, das seinerseits einen Komp]ex mit  Zirkonium bildet. 
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Zur gravimetrischen Best immung yon Phosphat f~llt D. F ~ i P o v  1 in einer 
LSsung, die 0,6--1,2 n an Salz- octet Schwefels~ure ist, gelbes Chinolinmolybdato- 
phosphat aus un4 reduziert dieses mit  Hydrazinslflfat zu einer b]auvioletten Ver- 
bindung. Silicat- unct Arsenationen stSren. Kiese]s/~ure wird in saurer LSsung aus- 
gesehieden, AsOa 8- kann mit  K J  zu AsOa 3- recluziert werden. --  Phosphatbestim- 
mung in einem arsenhaltigen Eisenmineral. Man 15s~ 0,5--1 g der Probe mit 10 bis 
12 ml KSnigswasser, erhitzt 10--15 min auf dem SandbacI, dampft ein, nimmt 
mit  Salzs~ure auf und dampft insgesamt 2--3real  mit Salsz~ure zur Trockne ein. 
Den Rfickstand nimmt man unter Erw~rmen mit  8 - -10ml  Salzs~ure (D 1,19) 
und 20--30 ml Wasser ~uf, filtriert und w~scht 3--4real  mit  Wasser. Man kann 
aber auch die LSsung in KSnigswasser mit  6--8  ml Sehwefels~ure (1 : 1) erhitzen. 
Wenn SOa-Nebe] auftreten, rauch~ man noch 1--2 rain welter ab, verdiirmr nach 
dem AbkfiMen mit  20--30 ml Wasser, erw~rmt, filtriert un4 w~sch~ mit  Wasser. 
Um AsOa 3- zu recIuzieren, gibt man 1 g K J  hinzu und entf/irbt nach 1--2 rain 
das ausgeschiedene Jod durch Zutropfen einer 10--30~ I~atriumsulfitlSsung. 
Wenn die Mischung 2--3  rain farblos geblieben ist, versetzt man sie mi~ 2 g Wein- 
s~ure un4 10 ml 2~ HydrazinsuffatlSsung, verdfinnt auf 120 ml un4 gibt 
20 ml 5~ Ammoniummolybdat- und 30 ml 2%ige ChinolinhydroehloridlSsung 
hinzu. Beim Erhitzen auf 90--100~ bildet sieh das blaue Chinolinmolybd~to- 
phosphat. Iqach dem Abkiihlen auf 15--20 ~ C filtriert man durch einen G]asfilter- 
~iegel l~r. 4, w/~sch~ 5--6real  mit  einer LSsung, die durch Verdfirmen yon 25 ml 
2~ Chinolinhydrochloridl5sung auf 1000 ml erhalten wurde und trocknet bei 
150 ~ C zur Gewichtskonstanz. Der Faktor fiir die Umreehnnng auf P ist 1/71,428. 

Dok]. bolgar. Akad. lqauk. 14, 687--690 (1961). G. DENK 

Arsen. In  einer vorl~ufigen Mitteilung berichtet K. STUDLAR 1 fiber die 
Extraktion yon Arsen(V) au8 schwe]elsauren, Kaliumbromid enthaltenden L6sungen. 
Aus einer 14--17 n schwefels~uren und 200 mg ]~:aliumbromid/25 ml enthaltenden 
LSsung lassea sich 100#gAs 5+ quantitativ mit  Tetrachlorkohlenstoff (25 ml) 
extr~hieren. Aus der organisehen Phase 1~1~ sich das Arsen mit  25 ml Wasser 
reextr~hieren und naeh Neutralis~tion mib Natronlauge photometrisch fiber den 
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