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heiger 5~ AmmoniumoxMatlSsung. Einen aliquoten Teil (1,5--5,0 ml) versetzt 
man mit 0,1--1,5 ml 0,5 m ADTA-LSsung, erw~rmt am Wasserbad auf 50~ und 
erggnzt mit  5 ~ AmmoniumoxalatlSsung auf 10 m]. Naeh Abkfihlen auf Zimmer- 
temperatur titrierb man mit  0,002--0,004 m BrenzeatechinlSsung bei +0 ,58  V 
(gegen ges~tt. Kalomelelektrode). --  Nach diesem Verfahren wurden 16 #g Nb 
neben dem 500fachen Uberschu$ an W und gMchzeitig 980fachem an Eisen be- 
stimmt. Die relativen Fehler betrugen hSchstens 5o/0 . --  Bei der Analyse yon 
Wol]ramit schlieBt man 0,1 g Mineral im Quarztiegel mit 0,5 g Xaliumpyrosulfat 
bei mSgliehst niedriger Temperatur auf. Man dampft den grSgten Teil der Schwefel- 
s~ure ab und 15st dann die Schmelze in heiger 5~ AmmoniumoxalatlSsung. 
Das weitere Verfahren ist dasselbe wie bei der Stahlanalyse, nur mug man noch 
vor der Titration eine berechnete Eisenmenge zugeben, um einen mindestens 
2fachen Eisenfibersehug gegeniiber dem Wolfram zu erzielen. Die relativea Fehler 
bei der Wolframitanalyse sind 3--50/0 . 

1 Zavodskaja Laborat. 80, 1329--1330 (1964) [Russiseh]. Universit~t Leningrad 
(UdSS~). M. ]~ARTU SEK 

Niob yon Tantal  und Titan trennen I. M. GIBALO, I. P. ALIMAI~IIV und P. DAVAA- 
DO~ 1 mit Hilfe yon Ammoniumpyrrolidincarbamidat (I) in Chloroform in Gegen. 
wart yon Weinsi~ure ab. Die Extraktion erfolgt bei pH 4--5  (Ammoniumacetat- 
puffer) oder aus 8--  10 n Salzs~ure, und der Extraktions- und Trennungsgrad dieser 
Extraktionen wird radiochemisch kontrolliert. Bei der Trennung yon Tantal 
wird zu der L5sung der Pyrosulfatsehmelze in 2~ Weins~ure ein 20faeher 
~bersehul3 yon (I) zugegeben und 20--30 min mit  gleiehem Volmnen CHC13 
extrahiert. Tantal st6rt beim Verh~ltnis Nb: Ta fiber 1 : 1,5, yon dem ab die Extraktion 
yon Nb(I) nicht mehr quantitativ ist. Dieselbe Erfahrung haben die Verff. bei der 
Extrakt ion yon 9 n Salzs~ure gemacht. Fiir die Trennung yon Titan eignet sich am 
besten die 8--10 n Salzs~ure in Gegenwart yon WeinsEure, wo die dreima]ige 
Extraktion yon Nb(I) quantitativ ist und auch ein 100 facher ~berschuB yon Titan 
nicht stSrt. 

1 ~. anal. Chlm. 19, 467--469 (1964) [Russiseh]. (M_it engl. Zus.fass.) Lomonosow- 
Univ., Moskau (UdSSR). L. S o ~ M ~  

Die quantitative Spektralanalyse der Isotopenzusammensetznng yon Sauerstoff 
beschreiben B. V. Lvov,  V. I. MosI~EV und S. A. S~JVTA 1. Die Grundlage des 
Verfalu'ens bildet die photometrische Messung der Intensit~t der Kanten der 
1,0 Bande des Systems (Durchgang B 1 E - *  A 1 II) im CO-Spektrum. Die 
Spektren wurden durch elektrodenfreie Hochfrequenzentladung angeregt. Im 
KonzentrationsintervM1 yon 1--31~ 1sO ist die Eiehkurve geradlinig. Die Stan- 
dardabweichung betr~gt im Mittel :h0,5~ die n6tige Gasmenge etwa 10 m], 
Analysendauer 20 rain. Die Spektren wurden mit  einem Gitterspektrographen 
DFS-13 (Gitter 600 Striche/mm, Expositionszeit 5--10 rain) aufgenommen. Fiir 
die Messung ist die Bandenkante bei 4123,6 A geeignet; die Isotopenversehiebung 
der Kante  betr~gt 9 A. 

1 Zavodskaja Laborat. 28, 1322--1324 (1962) [Russisch]. Staatsinst. angew. Chemie. 
J.  IV~ALINOWSKI 

Ober die t i t r imetrisehe Best immung yon sehr kleinen ~[engen Sehwefelwasser- 
stoff und 16slieher Sulfide beriehten L. :BARTOVSK~ und C. CEI~X~: 1. Sie stellten 
lest, dab die Methode yon BETXGE ~, der die Oxydation 3 S 2- + 4 JO 3- = 3 SO~ 2- + 
4 J -  und die anschliegende jodometrische Bestimmung des unverbrauchten Jodats 
zugrunde liegen, auch auf sehr verd. JodatlSsungen anwendbar ist. 5 . 1 0  -3 bis 
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9 �9 10 -4 n KJOa-LSsungen sind in siedender 2,9 n Natronlauge vollkommen bostOn- 
dig und setzen sich mit  Sulfid auch beim Xquivalentverhi~ltnis JOa : S 2- 2 : 1 quanti- 
tat iv urn. Voraussetzung fiir die Best~ndigkeit yon 9-  10-an Jodatl6sung sind 
absolut reine KOtt -  bzw. NaOH-LSsungen (tterstellung dutch Zersetzen yon elektro- 
lytisch bereitetem K-Amalgam mit  redes~. Wasser). Verff. bestimmten in Anleh- 
nung an die Bethge-Methode mit Hilfe yon 5 �9 10 -a bzw. 9 �9 10-4n KJ03  beim 
VerhKltnis JO3: S 2- 3 : 1, 2 : 1 m~d 3: 2 Mengen yon 0,5 mg/S ml bzw. 25/~g/S ml mit  
einer Genauigkeit yon :[:1,1~ bzw. • 

Chem. Listy 58, 1168--1170 (1964) [Tscheehisch]. (Mit dtsch. Zusfass.) Lehrstuhl 
ffir phys. Chem. der Chem.-technolog. Hoehschule, Prag (CSSR). --  2 BET~O~, P. O. : 
Anal. ehim. Aeta 9, 129 (1953); 10, 113, 310 (1954); vgl. diese Z. 144, 377 (1955); 
145, 305 (1955); 158, 292 (1956). A. E ~  

Die Best immung yon Schwefeldioxid nach P. W. WgST und G. C. GAEKE 1 haben 
H. A. ~-~UITT und J.  P. LODGE jr. ~ untersucht und eino mSgliehe Verbesserung 
diskutiert, die darin besteht, dab eine starke Farbintensivierung dutch die Gegen- 
wart yon 3--5  Mol N,N-Dimethylformamid erreicht werden kann. W~hrend bei 
dem Verfahren bisher ein Gleichgewichtsgemisch aus mono-, di- und trisubstituier- 
tern Pararosanilin-Formaldehyd-Schwefoldioxid-Reaktionsprodukten entstand, 
wird dutch die Gegenwart won N,N-Dimethylformamid die Bildung yon tri- 
substituierten Pararosanilinprodukten gefSrdert. Zu den Versuchen wurden folgende 
Mengenverh~ltnisse verwendet: 1--5 ml SchwefeldioxidlSsung, 2--5  ml N,N-Di- 
methylformamid ( ~  3--5  Mol), 1 ml 0,02~ Form~ldehydlSsung, 1 ml 0,4~ 
PararosanitinISsung; mit  Natriumtetrach]oromercuratlSsung wurde auf 12 ml er- 
g~nzt und 30 min nach Zugabe des Pararosanilins die Absorption abgeIesen. Eine 
genaue Arbeitsvorschrift wurde nicht angegeben. 

1 Analyt. Chemistry 28, 18i6 (1956); vgl. diese Z. 157, 459 (1957). --  2 Analyt. 
Chemistry 36, 1305--1308 (1964). Nat. Center Atmospheric Res., Boulder, Colo. 
(USA). LISELOTT JOttANNSEI~ 

Die Bes t immung yon Thionylehlorid neben Chloriden und Oxidehloriden yon 
Sehwefel ftihrt G. V. ZAVA~OV 1 folgendermaflen dureh. Man hydrolysiert SOC12 
in TetrachlormethanlSsung mit  Hilfe des Kristallwassers des AluminiumMauns 
und absorbiert das dabei entstehende Schwefeldioxid in Jodl5sung und bestimmt 
den Jodverbrauch. Unter den Schwefelchloriden und -oxidchloriden gibt nur SC12 
bei einer solchen Hydrolyse fiiichtige Produkte, die Jod reduzieren. Die Hydrolyso 
yon SCI~ verl~uft zwar viol langsamer als die yon SOC12, wird aber yon Chlor- 
wasserstoff, der sich bei Hydrolyse yon Thionylehlorid bildet, katalysiert. Man 
muB also beim Jodverbrauoh eine dureh Anwesenheit yon SC12 vorursachto Korrek- 
tur abziehen. Be ide r  Untersuchung yon SCl~-Pr~ipar~ten zeigt sich, dal~ die friseh 
hergestellten kein SOC12 enthalten, in den ~lteren aber SOC12 deutlich nachweisbar 
ist. - -  Methode. Von der ProbelSsung in CC14, die 300 mg Schwefelehloride and 
-oxidchloride enth~lt, werden Schwefeldioxid und Chlor entfernt 2. Diese LSsung 
wird mit  Tetr~ehlorkolflenstoff auf 25 ml erg~nzt. Zur Analyse nimmt man 10 ml. 
Diese Probe gibt man in eine Waschflasche, fiigt 2,5 g rein zerriebenen kristallinen 
Alaun und 0,3 ml l~ S020HC1-LSsung in Tetrachlorkohlenstoff hinzu. Man 
leite~ vorher mit  CCla ges~tt. C02 mit  einer Geschwindigkei?G yon 0,3--0,41/Std 
dureh die Wasehflasche mit  der Probe. Wenn sich etwas Thionylehlorid ver- 
flliehtigt, wird es in einem folgenden U-Rohr in Tetrachlorkohlenstoff mit Alaun 
absorbiert und hydrolysiert. Weiter perlt das Tr~gergas durch ein 8faches U-Rohr 
mit  10 ml CC14 und ein Absorptionsgef~i~ mit  0,02 n Jodl5sung und zuletzt durch 
3 Wasehflaschen mit  Kaliumjodidl5sung, we das fliichtige Jod sorbiert wird. Das 


