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(Skalenteile), 1, dasselbe fiir die LSsung mit Bariumzugabe, If Korrektur fiir Unter- 
grund, als Mittel der 1Kessung 1 und 4 genommen (Skalenteile). 
1 5. anal. Chim. 18, 329--332 (1963) [Russiseh]. (Mit engl. Zus.fass.) Inst. Minera- 
logie, Geochemie, Kristalloehemie seltener Elemente, Akad. Wiss. Moskva (UdSSR). 

J. MALr~ows~I 

Bei der spektrographisehen Bestimmung yon 0,003--1~ Cadmium, Antimon 
und Zinn und yon 0,009--3% ~krsen, Zink, Wismnt and Blei in Produkten 
des Kupfersehmelzbetriebs, die etwa 320/0 Eisen, 18~ Kupfer und 17~ Kiesel- 
s~ure als Hauptkomponente enthalten, bew~hrte sich nach I~. KRASI~OBAEV• 
mud A. TA~KOVA 1 Magnesiumoxid gut als Puffer. In Auwesenheit yon MgO ver- 
flfiehtigen sieh die oben erwghnten NIe~alle praktisch gleiehzeitig, l~aeh 60 min 
langem Brennen des Bogens sind sie vSUig abdestilliert und tassen sich spektro- 
graphisch nieht mehr naohweisen. Die Proben werden zuerst im Muffelofen 3 Std bei 
450~ geglfiht und dabei die Gewiehtsverluste registriert. Man vermischt dann 
1 Teil der Probe mit 2 Teilen Magnesiumoxid und homogenisiert eingehend in einer 
Porzellanschale unter Zugabe yon Alkohol. Die erhaltene Probe bringt man in den 
Krater der Elektrode veto Durehmesser 3,5 mm und der Tiefe yon 5 mm. Das 
halbkugelige Ende der Gegenelektrode ist yon der ersten 2 mm entfernt. Die An- 
regung erfolgt im Wechselstrombogen yon 12 A. Bei einer Spaltbreite 10/~ ist die 
Expositionszeit 60 see. Zur Bestimmung der einzelnen Elemente verwendet man 
folgende Linien: As 2349,84, Cd 2361,057,oZn 3282,333, Bi 2897,975, Sb 2877,915, 
Pb 2663,166 und 2393,794, Sn 2839,989 A. Diese Schnelhnethode ermSglieht die 
Bestimmung mit einem relativen Fehler yon dttrehsehnittlich 10~ . 
1 Dokl. bolgar. Al~ad. Nauk 17, 917--920 (1964) [Russiseh]. N[. BART~Y~V.K 

Die spektralanalytisehe Bestimmung yon Beimengungen in hoehreinem Lan- 
thanoxid naeh ehromatographiseher Anreieherung besehreiben V. L. KvsTAs, 
G.V. LAznB~rM~ und N[.K. ZAooRsKAzAL Es werden Praseodym, Neodym, 
Samarium und Cer bestimmt. Grundlage der Aureichertmgsmethode ist die 
Tatsache, dal~ yon den Verbindungen der obengenannten Element~ mit _~DTA die 
yon Lanthan am wenigsten best~ndig ist. Die Probe (als 2~ Chloridl6sung, 
pH 4) wird an einer Ionenaustauscherkolonne (Kationenaustauscher KU-2, Ammo- 
niumform) adsorbierb; beina Eluieren mit einer 0,5~ fi_DTA-L6sung (pH 4,2) 
werden zuerst Sin, Nd, Pr und Ce ausgewaschen und nachher La. Die Trermung yon 
Zonen der vier ersten Elemente ist nicht nStig. Die Fraktionen werden gesammelt 
und spektrographisch analysiert. Pr, Nd und Sm werden haupts~chlich in den 
ersten 3--4 ~raktionen angereichert, Ce in ersten 10--12 Fraktionen. -- Gro~er 
Diffraktionsspektrograph DFS-3 (Gitter mit 1200 Str/mm), 8 A Gleiehstrombogen, 
Expositionszeit 35 see, Kohlenelektroden mit 3~ PolystyrollSsung in Benzol 
impr~gniert. Analytisehe Linien: Pr 4222,98, Nd 4232,38, Sm 4236,74, Ce 4222,6 _~; 
alle gegen die La-Linie 4229,18 gemessen. Bestimmungsgrenzen etwa 1 �9 10 -2 bis 
2 �9 10 -~ ~ relativer Analysenfehler =]=4--6 ~ Analysendauer 20 Std. 

~. anal. Chim. 18, 99--102 (1963) [Russisch]. (M_it engl. Zus.fass.) J. NL~LI~OWSKI 

Eine Extraktions-photometrische Bestimmung kleiner Indiummengen in zinn- 
haltigen Materialien beschreiben I. S. L~wN und T. G. AZAI~V.~KO 1. __ Aus]iihrung. 
0,1--2 g Probe werden im Korundtiegel bei 650--700~ mit 6--7 faehem ~J-bersehul~ 
an/qatriumperoxid in Anwesenheit yon 0,1--0,2 g N[agnesiumoxid aufgesehlossen. 
Aufschlui3zeit: 6--8 min bei 650--700~ Naeh Abkiihlen wird der Tiegel in einem 
Becherglas mit 60--70 ml Wasser ausge]augt; nach dem LSsen des Tiegelinhaltes 
wird die LSsung filtriert und der Niedersehlag mit einer 1--2~ ammoniak- 
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hMtigen AmmoniumsulfatlSsung nachgewaschen. Der Niederschlag wird vom Filter 
in dasselbe Becherglas mit  20--30 ml 3 - -4  n Sehwefelsi~ure zuriiekgewasehen und 
bis zum vollst/indigen LSsen erhitzt. Je tz t  wird die LSsung in einen 100ml-Seheide- 
tr ichter fibergefiihrt und mit  0,1--0,2 g Ascorbins~ure versetzt bis zum Erhal t  
einer nut  schwachen Rosaf~rbung mit  Rhodanid auf dem Tfipfelpal0ier. Nach 
Zugabe eines gleichen Volumens yon Extrahent  (I) wird der Seheidetriehterinhalt 
1--1,5 rain lang gesehfittelt. Tri t t  Emulsionsbildung bei der Phasentrennung auf, 
fiigt man 8--10 ml 0,5 n I~IH~F-LSsung zu. lqach der Tremlung wird die organische 
Phase 2real mit  je 7--10 ml 1 n Sehwefels~ure naehgewaschen und naehher 3real 
mit  je 2 ml Bromwasserst~ffsi~ure (5:1) reextrahiert. Die Reextrakte werden in 
einem 25 ml-Mel~kolben mit  Wasser bis zur Marke aufgeffillt. Ein aliquoter Tell, 
welcher 1--10 #g Indium enths wird in einen Seheidetriehter iibergefiihrt, mit  
1 ml l~ Rhodamin-J  LSsung, 10 ml Schwefelsi~ure (1 : 1), 0,1 g Ascorbins~ure, 
10 ml thiophenfreiem Benzol und einigen Tropfen einer friseh bereiteten Titan(III)-  
sulfatlSsung versetzt und 1 rain lang extrahiert. Die organische Phase wird bei 
Schichtdicke 2 em im Photocolorimeter FEK-N-57 mit  Filter l~r. 5 photometriert. - -  
Extrahent (I). In  einem 600 ml-Becherglas werden 150 ml 2-)i_thyl-Hexyl-, Isooetyl- 
oder Caprylalkohol und 150 ml LSsungsmittel (Octan) gemiseht. Beim Misehen 
werden 70--75 g Phsophorpentoxid zugegeben. Die Temperatur sol170--75~ nicht 
fibersteigen. Die Synthese dauert 1,5--2 Std. Nach dem Abkfihlen wird mit  dem- 
selben LOsungsmittel (Octan) im Verhi~ltnis 1:1,5 versetzt und mit  Wasser und 
Sehwefelsiiure zur Entfernung der Phosphationen gewasehen. 

1 Zavodskaja Laborat. 28, 1313--1316 (1962) [Russiseh]. J .  MALI~OWSKI 

Zur polarographischen Bestimmung yon freiem Schwefel in Bithionol eignet 
sich nach A. SuGII und Y. KABASAWA 1 die Oxydationsstufe in Dioxan-Pyridin- 
Salzs~ure-Wasser (40 : 5: 5: 50) als GrundlSsung. Die Auswertung kann mit  Hilfe 
einer Eichkurve oder nach der Zusatzmethode erfolgen. In  einem Handelsprodukt 
betrug der Gehalt an freiem Schwefel 0,30/0 . 

1 Jap. Analyst 13, 336--339 (1964) [Japaniseh]. (Naeh engl. Zus.fass. ref.) Pharmaz. 
Inst., Nihon Univ., Chiyoda-ku, Tokyo (Japan). I-L GA~SCtL~G~ 

Fiir  die spektrophotometrische Bestimmung der Glyeyrrhizinsiiure in Sii0holz- 
extrakt sehl~gt R. H. CUND~F 1 folgendes Ver/ahren vor, bei dem dutch Hydrolyse 
zuers~ das Aglykon Glycyrrhetins~ure gebildet und dieses dann bestimmt wird: 
0,1 g des Analysenmaterials, genan gewogen, erhitz~ man in einem 250 ml-Erlen- 
meyer-Kolben mit  20ml  50~ (v/v) Dioxan16sung unter Riickflul~ bis zur 
LSsung; dann gibt man dutch den Kfihler 20 ml 12 n Schwefels~ure zu, erhitzt 
1 Std lang zum Sieden, gibt durch den Kfihler 70 ml Wasser und 100 ml Chloroform 
(Cff) zu und h~lt weitere 15 m i n i m  Sieden. Nach dem Abkfihlen iiberffihrt man den 
Inhalt  des Kolbens in einen Schfitteltrichter, schiittelt kr~ftig durch und l~I3t die 
Clf-Phase in einen zweiten, mit  100 ml 2~ Natriumhydrogenearbonatl6sung 
beschickten Schiitteltrichter ab. Nach starkem Umschii~teln l~l~t man die organische 
Phase durch ein Chromatographierrohr mit  25 g wasserfreiem ~atr iumsulfat  in 
einen 200 ml-lVfeBkolben laufen. Man wiederholt das Ausschfitteln der Bicarbonat- 
16sung mit  75 ml, dann mit  25 ml Clf, sammelt auch diese Auszfige in dem Mei3kolben 
und ffillt ihn mit  C1f zur iY[arke auL Nun pipettiert man 4 ml der Clf-Verdiirmung 
in ein 20 x 200 mm groBes •eagensglas, beschickt ein zweites Glas mit  4 ml reinem 
Clf als Leeransatz, gibt in jedes Glas ein Siedesteinchen und evakuiert die GNiser im 
Wasserbad zur Trockne, indem man die lebzten Clf-l~este durch Einlei%en eines 
Stickstoffstroms entfernt. Dann gibt man zu den Riickst~nden je 5 ml 80o/0ige 


