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Die eoulometrisehe Titration yon Gesamtarsen und Arsen( l l I )  in Gliisern 
fiihren W. ~ .  WIs~ und J .  P. WrL/,IA~S [11 so aus, daI] zun~chst das GesamCarsen 
mit  Jodid zu Arsen(III) reduzier~, freies Jod  und Antimon dutch einen Ionen- 
austauseher entfernt und darauf die im Einat  vorhandenen Arsen(III)-ionen coulo- 
metrisch %itriert werden. Bei der Bestimmung des Arsen(III)-Gehal~es der G1/iser 
wird genauso verfahren, jedoeh ohne in der Probe vorhandenes Arsen(V) zu redu- 
zieren. - -  Arbeitsvorschri/ten. 1. Bestimmung des Gesamtarsens. Von der pu]veri- 
sierten Probe, die 0,05--1~ As20~ enthalten kann, werden etwa 0,1 g in einen 
Platintiegel eingewogen. Die Einwaage wird mit  5 mg Kalinmjodid, 2,0 ml 6 m 
Salzs~ure, 1,0 ml 5,8 m Jodw~sserstoffsi~ure and 2,0 ml 14 m Fin{]s~ure versetzt 
und die Misehung bis zur v6lligen AuflSsung der Probe geschwenkt. ])ann setz~ 
man 3 ml 6 m Salzs~ure hinzu, l~l]t die LSsung 15 min s~ehen un4 gib~ darauf 
5 ml Wasser und 1 g Borax hinzu. Sobald eine ]dare LSsung entstanden ist, wird 
sie auf eine mit  Dowex 3 gefiillte Austausehers~ule aufgegeben. (Das Austauscher- 
harz hat  eine l~ngere VorbehandJung zu erfahren, die in der OriginMarbeit be- 
schrieben ist.) Die S~ule wird mit  3 ml-Por~ionen einer salzsauren Boraxl6sung 
einiert, die in 1500 ml 30 g NasB~O 7 �9 10H~O und 140 ml konz. Salzs~ure enth~lt. 
Die Laufgesehwindigkei~ soll 6 ml/min betragen. Das Eluat, e~wa 50 m], wird in 
einem eisgekiihlten ]3echerglas aufgefangen, das eine gerfihr~e Mischung yon 1 g 
Na~riumtartrat, 3 ml Wasser und etwa 6 ml 19 m Iqatronlauge enth~lt. Es wird 
empfohlen, die Spitze der Austauschers~ule in die PufferlSsung eintauchen zu lassen. 
Iqach beendeter Eluierung soil das pH der zu titrierenden LSsung zwischen 7 und 8 
liegen. --  2. Bestimmuv~g yon Arsen(III).  Es wird in gleieher Weise wie unter 1. 
verfahren, jedech die Probe ohne den Zusatz yon Kaliumjodid und Jodwasser- 
stoffs~ure gel6st. --  Die coulometrischen Bestimmungen erfolgen nach dem yon 
W. D. Coo]~:~, C. N. RE~L~:r and N. H. FURMAN [2] besehriebenen Verfahren mit  
amperometrischer Indizierung des Titra~ionsendpunkts an zwei mi~ --0,15 V 
loolarisierten Platinelektroden. Die Analysenergebnisse yon 6 NBS-Proben stimmen 
gut mit  den Ergebnissen iiberein, die r6nIgenspektrometrisch und spektralphoto- 
metrisch erhal~en warden. 
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(1952/53). It .  ~ o ~ ] ~  

Die Abtrennung yon triigerfreiem Zirkonium yon Yttriumoxid bescba-eiben 
S. FO~SBERG, L. W A ~ A ~  und W. F o l ~ s ~ G  [1]. 89Zr wird aus der Reaktion sgy 
(d,2n) S9Zr erhalten. ])ie Bestrahlung erfolg~ mit  einem 225 cm-Cyelotron. Das 
Yttr iumoxid wird in 150 ml heiBer konz. Salzs~ure gelSs~ und die kal~e LSsung 
mi$ HC1-Gas ges~r Eine Austauschers~ule (5 • 100 ram) wird mit  Dowex 1X8  
(100--200 mesh) geffi]l~ und mit  HCl-ges~tt. Salzs~ure behandel~. Die LSsung 
wird auf die S~ule gegeben und das Yt~rinm mi~ HCl-ges~t~. Salzs~ure eluiert. 
Anschliel]end w~seht man das r Zirkon-89 mit  30 ml sehr reiner 4 n 
Salzs~ure aus. 

[1] Ark. Kemi 28, 269--270 (1965). Res. Inst. Physics, Stockholm 50 (Schweden). 
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Zur  Stiekstottbestimmung in Uran-Plutoniumdioxiden haben V.lg. SInCLAIr, 
W. DAW]~S und K. 1~. iVIEL~UISH [1] massenspektrometrische und chemische Ver- 
fahren untersuchr und dabei ein besonderes chemisches Verfahren ffir l~outine- 
analysen entwiekelt, nach welehem das Oxid in einem Gemisch aus gleichen Mengen 
9 m Schwefelsaure und konz. Phosphorsaure innerhalb yon 5--45 rain gel6st wird, 
das entstandene Ammoniak in Gegenwart yon Devarda-Legierung abdestillier~ 
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