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komplex mit Permanganat oxydativ zerstort werden muB. Beleganalysen zeigen,
daB die beschriebene Trennung befriedigende Resultate liefert.

1 Dokl. bolgar. Akad. Nauk 14, 479—482 (1961). Chem.-techn. Inst., Sofia
(Bulgarien). H. ZmvvER

Koball. Eine indirekie colorimetrische Methode zur Bestimmung von Kobalt
mit Hilfe von Phenanthrolin grimden F. VYDrA und R. PRBIL! auf die Reaktion
[Fe,(OH),phen,1** + [Co pheng]?** -+ 2H phen; = [Fe pheng]?* -+ [Co phengPP+
~+ 2H,0. Reduktions- und Oxydationsmittel stéren die Bestimmung, ebenso alle
Tonen, die mit dem Reagens stabile Komplexe bilden. 24 ug Co in 25 ml konnten
neben 3,26 mg Zn bzw. 1,6 mg Cu, 28 mg Cd, 1,6 mg Mo, 0,6 mg W, 1,1 mg V,
5,8 mg Felll und 11,7 mg Ni mit einem Fehler << 3%/, bestimmt werden. — Aus-
fiikrung. Man versetzt die Probelésung (4 ml 104 m Co-Losung) mit 1 ml 0,01 m
FeCly-Losung, stellt mit 5 ml der Pufferlosung (siche unten) etwa pg 3 ein, gibt
iml 0,1 m 1,10-Phenanthrolinlésung, die mit Salzsdure auf pg 3 gebracht wird,
hinzu und verdimnt auf 25 ml. Die Lichtabsorption wird nach 2 bis 60 min bei
510 nm gegen eine Blindlosung der Reagentien gemessen. Der schwach gelb geféirbte
Komplex aus Eisen(ITI) und Phenanthrolin stort dabei nicht. — Zur Kobalt-
bestimmung neben griferen Nickelmengen stellt man eine etwa 0,2 m Losung mit
dem pr-Wert 2—4 her und behandelt 5 ml dieser Losung wie oben beschrieben
(jedoch Zusatz von 10 ml Phenanthrolinlosung). Die Extinktion wird nach 5 min
gegen eine kobaltfreie, mit den Reagentien versetzte Nickelsalzlésung gleicher
Konzentration gemessen. — Zur Darstellung der Pufferldsung titriert man eine
Losung von 94,5 g Monochloressigsdure in 800 ml Wasser potentiometrisch unter
Verwendung einer Glaselektrode rhit Ammoniak (1:1) und verdiinnt zum Liter.

* Collect czechoslov. chem. Commun. 26, 3081-—3085 (1961). Polarograph. Inst.,
Tschechoslowak. Akad. Wiss., Prag (CSSR). G. DENK

Palladium. Uber die spektralphotometrische Bestimmung von Palladium mit
Nitrilotriessigsdure (NTA) berichten P. G. DEsiperr und F. Panrtantl.-Im pg-
Bereich von 3—11 bildet Palladium(IT) mit NTA einen 1:2-Komplex, dessen Ab-
sorption bei 330 nm gemessen wird. NTA muB im UberschuB vorhanden sein,
da sonst ein 1:1-Komplex entstehen kann. Das Beersche Gesetz ist in einem
weiten Bereich voll erfiillt. Der analytische Arbeitsbereich soll bei 20—220 ppm
Palladium liegen. Die Ionenstirke hat keinen Einfluf auf die Extinktion. Die
anderen Platinmetalle stéren die Bestimmung. Es werden folgende Toleranz-
grenzen in ppm gegeben: IrIV 19, RhII 89, PtIV 9.5, OsIV 3,5, IrI11 13, Ptll 4,5
und Rulll 2, Palladium kann von den iibrigen Platinmetallen durch Féllung mit
Dimethylglyoxim abgetrennt werden. Der Niederschlag wird in Konigswasser
gelost und die Losung zur Trockne eingedampft. Der Riickstand wird mit verd.
Salzsiiure aufgenommen, ein UberschuB an NTA zugesetzt und nach Einstellung,
des pg von 7 £ 0,5 wird die Absorption bei 330 nm gemessen.

1Talanta (London) 8, 235—240 (1961). Inst. Analyt. Chem., Univ. Florenz
(Ttalien). H. ZivmER
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Die Anwendung der Hoechfrequenzheizung bei der Elementaranalyse beschreibt
D. E. BurrerworTH! in einer kurzen Mitteilung. Bei der Elementaranalyse orga-
nischer borhaltiger Verbindungen in der iiblichen Ausfithrung, treten durch die zu
niedrige Verbrennungstemperatur fehlerhafte Werte auf. Die giinstigste Arbeits-



