
2. Qualitative und quantitative Analyse 377 

Kupferoxid sowie Eisen (beides auf 800 :~ 10~ geleitet und nach der Verbren- 
nung mit Argon im Verhgltnis 1:10 verdiinnt;  die//-Aktivit~t des Gasstromes wird 
dann mit  einem Gasdurehflugz~hler gemessen. Die Naehweisgrenze dieser Anord- 
hung bet r ig t  10 .9 Ci i4C. 
[1] Acta Chem. Seand. 19, 249--251 (1965). Dept. Clin. Chem. Serafimerlasarettet, 
Karolinska Inst.,  Stockholm (Schweden). K . H .  NEE~ 

Uber die Bestimmung yon Rieinols~iure durch Differenztitration beriehten 
N. B_~o~i  und It.  W. P~EgGLE jr. [1]. Unter  Verwendung einer Glas-Kalomel- 
Elektrode titrieren Verff. die Gesamtaeiditi t  yon ~icinolsgure q- Schwefels~iure -b 
Athylsehwefelsgure im 10fachen Athanolvolumen mit  wi~Briger 0,810 n Natron- 
lauge. Benutzt man start _~thanol I~Iethylithylketon, werden nu t  Schwefels~ure q- 
Athylsehwefelsiure bestimmt, t~fir sehnelle Titrationen k~nn man Thymolblau und 
Bromphenolblau als Indieatoren benutzen. 
[1] J. Am. Oil Chemists Soe. 42, 418--419 (1965). Chem. Engng. Dept., Univ. 
Houston, Tex. (USA). ]~. ~li~LLn~, Wiirzburg 

(~ber die potentiometrische Titration yon 1,4-Butandioldiearbamidsiiureester in 
nichtwiillrigem Medium berichten Z. HrP~E und T. K~zY~i~OWSKi [1]. Butandiol. 
dicarbamidsiureester (0,04 g) wurde in 25 ml Essigsiure-Dioxan-Mischung (7:3) 
gel6st und mit  0,1 n Perchlorsgure16sung in demselben L6sungsmittelgemisch 
potentiometriseh titriert;  als Indicatorelektrode wurde eine Glaselektrode, als 
Bezugselektrode eine Silberehlorid-Silber-Elektrode in ges~tt. L6sung yon Kalium- 
chlorid in Essigsiure angewendet. Die potentiometrische Kurve ist yon Anfang an 
ziemlich steil, doch weist sie im Endpunkt  einen deutlichen Potentialsprung auf. 
Der Verbrauch an Titrierl6sung (Titer auf Kaliumhydrogenphthalat eingesteilt) 
ist etwa 10mal kleiner, als der Neutralisation einer Aminogruppe entspricht; 
deshalb soil der Titer der Perchlors~urel6sung auf reinen Butandioldiearbamidsiure- 
ester eingesteilt werden. Die Methode liefert dann zufriedeustellende Resultate in 
0,01--0,1 m Probel6sungen, der Bestimmungsfehler betri~gt 1,5~ . 
[1] Chem. analit. (Warsaw) 10, 179--182 (1965) [Polniseh]. (5{it engl. Zus.fass.) 
Inst.  f. Farben u. L~eke, Gliwiee (Polen). 3/I. Pf~IBu 

Fiir die Bestimmung yon Thiosemiearbazid mit Hypobromit sind von J. PIJcx, 
A. CAMP~. nnd  A. CLAI~YS [1] die optimalen Bedingungen ermittelt worden, naehdem 
die Verff. bereits in vorangegangenen Ver6ffentliehungen [2] fiber die Methode 
berichtet haben. Sie besteht in der Umsetzung yon Thiosemiearbazid mit  fiber- 
sehfissigem alkalisehem Hypobromit naeh: 

H2N--NH--C--NI-I  2 q- 6 0 B r - - +  N2 q- S0r ~- q- CNO- q- 6 Br-  q- 3 I-I+ -~ tI20 
[r 
S 

Nach der Reaktion noch vorliegendes Hypobromit wird jodometriseh zuriiektitriert 
und aus dem Verbrauch der Anteil an Thiosemicarbazid erreehnet. Bedingungen. 
Zu 25 ml der ThiosemiearbazidlSsung, die etwa 650 rag/1 enthalten soil, gibt man 1 ml 
2 n Natroulauge und 50 ml 0,1 n Hypobromitl6sung. Nach 1 Std werden 5 m1200/0 . 
ige KMiumjodidlSsung und 11 ml 6 n Sehwefelsgure zugesetzt. ]:)as ausgeschiedene 
Jod ist in iiblicher Weise mit  0,1 n Thiosulfatl6sung gegen Sti~rke zu titrieren. 
Mittlere Abweiehung zum theoretisehen Weft:  0,15 ~ 
[1] Bull. Soe. Chim. Belges 73, 898--902 (1964). Lab. Chim. Anal., Fac. M6d., Univ. 
Genth (Belgien). --  [2] CLArets, A., u. Nitarb. : Bull. Soe. Claim. Beiges 70, 154, 197, 
204, 213, 435, 446, 455, 576 (1961); 78, 622 (1964); vgl. diese Z. 187, 149 (1962); 
188, 130 (1962). I-L BIELI~G 


