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Zur Schwefelbestimmnng in Sulfiden yon Thorium und Titan verwenden G. N. 
D u ~ o v s ~ J A  und I. N. GODOVX~AJA [1] die Verbrennungsmethode. Im Sanerstoff- 
strom bleibt TiS 2 bis zu 300~ unver~ndert, die Verbrennung erfolgt erst bei hSheren 
Temperaturen; nach 20--25 rain bei 1200--1250~ ist sie vollst~ndig. Titan wird 
dabei quantitativ zu Titandioxid verbrannt. Die Verbrennung yon Thorium- 
sulfiden beginnt ab 500~ ThS1, ~ ist vollst~ndig naeh 50 mia bei 1200--1300~ und 
ThS 2 nach 60 rain bei 1300--1350~ verbrannt, nach Zugabe yon Kupferoxid wird 
die notwendige Temperatur auf 1000--1100~ erniedrigt. -- Methode. 0,1 g pnlveri- 
siertes Sulfid (270 mesh) vermischt man im Porzellansehiffehen mit pulverfSrmigem 
Knpferoxid. Man erhitzt den Ofen auf 1000--1100~ gibt in das Absorptionsgef~B 
75--100 ml 3~ WasserstoffperoxidlSsung mit einigen Tropfen der Indicator- 
15sung (0,125 g Methylrot und 0,085 g ~ethylblau in 100 ml ~thylalkohol) und 
leitet einen sehwachen Sauerstoffstrom dureh. Das Sehiffchen mit der Probe ist noch 
nicht erhitzt, das durehperlende Gas gndert die Indicatorfgrbung nicht. Nachher 
verschiebt man die Probe in den heil]esten Tail des Ofens. Das dureh Verbrennung 
entstandene Sehwefeldioxid wird in Wasserstoffperoxidl5sung absorbiert und zu 
Sehwefelsgure oxydiert, die grfiue Farbe des Indicators wird rotviolett. Die Schwefel- 
sgure titriert man mit 0,1 n Natronlauge. Wenn keine welfare Bfldung yon Sgure 
eintritt, ist die Verbrennung beendet. Den Sehwefelgehalt berechnet man naeh dem 
Natronlaugeverbrauch. Titan- ~md Thoriumsulfide und aueh Ti-S-Legierungen mit 
22--41 ~ S wurden naeh diesem Verfahren analysiert, die mittleren quadratischen 
Abweiehungen waren 0,0~--0,1 ~ der relative Fehler hSehstens 0,4~ . Die Metalle 
in solchen Verbindungen lassen sieh entweder gravimetrisch nach Verbrennung zu 
Dioxid oder chelatometrisch [2] naeh LSsen ira Gemisch yon Salpeter- und FluB- 
s~ure bestimmen. 
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Die Verwendung einer ieststehenden Standardkurve fiir die spektralanalytisehe 
Bestimmnng yon Beimengungen in Galliumarsenid sehlagen/q. G. KA~P~L und 
V. V. S~A~OVA [1] vor. Dieses Verfahren ist fiir Spurenbestimmungen in reinen 
Stoffen, besonders wenn sie vor der Analyse gelSst oder gepulvert werden, der 
iiblichen Eiehprobenmethode fiberlegen uud deshalb vorzuziehen. Denn beim wieder- 
holten Photographieren des Spektrums yon Eiehproben stellt man nur Vergnderun- 
gender Beschaffenheiten der photographischen Platte und in der Arbeitsweise der 
Anordnung fast, aber ffir die Berfioksiehtigung zufglliger Einfliisse ist die Benutzung 
yon 2--3 Eichproben wenig geeignet. Die Verbesserung der Wiederholbarkeit kann 
nur durch Mittelung einer grOBeren Anzah] yon Parallelbestimmungen erzielt 
werden, was oft bei kleinen Probenmengen nieht durehffihrbar ist. Naeh Ansicht der 
Verff. kann man bessere Ergebnisse erhalten, wenn man konstante Schaubflder ver- 
wander, die auf Gmmd yon mehreren parallelen Messungen aufgestellt sind. Das 
Verfahren in Gestalt yon Nomogrammen benutzten sie zur Bestimmung yon Ti, Pb, 
Sn, Fe, Al unter 10 -4 ~ und yon Si, Mg, Mn, Cu bis 10 -5 ~ in GaAs. Der quadrati- 
sehe Fehler ist 30--40~ relativ. GaAs-Proben wurden mit einem ~_tzgemiseh 
gereinigt, gepulvert, im Verhgltnis 1 : 1 mit Kohlenpulver vermischt und im Krater 
der Kohlenstoffelektrode (Smm) mit Hilfe eines Gleichstrombogens angereg~ (10A). 
Analytische Linien (in/~): Si 2514,33; Mg 2802,70; Pb 2833,069; Sn 2839,99; Fe 
3020,64; A13082,15; Ti 3234, 516; Cu 3247,54; Mn 2794,82;Ga 1 3058,7; I I  2987,58; 
I I I  3015,5. Die Anfstellung der konstanten Eichnomogramme erfolgte analog naeh 


