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Zur Schwefelbestimmung in Sulfiden von Thorium und Titan verwenden G. N,
Dusrovsrara und I. N. Gopovannasa [1] die Verbrennungsmethode. Tm Sauerstoff-
strom bleibt TiS, bis zu 300°C unveridndert, die Verbrennung erfolgt erst bei hoheren
Temperaturen; nach 20—25 min bei 1200—1250°C ist sie vollstindig. Titan wird
dabei quantitativ zu Titandioxid verbrannt. Die Verbremnung von Thorium-
sulfiden beginnt ab 500°C, ThS, , ist vollstéindig nach 50 min bei 1200—1300°C und
ThS, nach 60 min bei 1300—1350°C verbrannt, nach Zugabe von Kupferoxid wird
die notwendige Temperatur auf 1000—1100°C erniedrigt. — Methode. 0,1 g pulveri-
siertes Sulfid (270 mesh) vermischt man im Porzellanschiffchen mit pulverférmigem
Kupferoxid. Man erhitzt den Ofen. auf 1000—1100°C, gibt in das Absorptionsgefs
75—100 ml 3°%,ige Wasserstoffperoxidlosung mit einigen Tropfen der Indicator-
lésung (0,125 g Methylrot und 0,085 g Methylblau in 100 ml Athylalkohol) und
leitet einen schwachen Sauerstoffstrom durch. Das Schiffchen mit der Probe ist noch
nicht erhitzt, das durchperlende Gas &ndert die Indicatorfarbung nicht. Nachher
verschiebt man die Probe in den heiBesten Teil des Ofens. Das durch Verbrennung
entstandene Schwefeldioxid wird in Wasserstoffpercxidlosung absorbiert und zu
Schwefelsidure oxydiert, die griine Farbe des Indicators wird rotviolett. Die Schwefel-
siure titriert man mit 0,1 n Natronlauge. Wenn keine weitere Bildung von Séure
eintritt, ist die Verbrennung beendet. Den Schwefelgebhalt berechnet man nach dem
Natronlaugeverbrauch. Titan- und Thoriumsulfide und auch Ti-S-Legierungen mit
2%2—419/, S wurden nach diesem Verfahren analysiert, die mittleren quadratischen
Abweichungen waren 0,04—0,19%/,, der relative Fehler hochstens 0,4%/,. Die Metalle
in solchen Verbindungen lassen sich entweder gravimetrisch nach Verbrennung zu
Dioxid oder chelatometrisch [2] nach Losen im Gemisch von Salpeter- und FluB-
siure bestimmen.
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Die Verwenduung einer feststehenden Standardkurve fiir die spekfralanalytische
Bestimmung vor Beimengungen in Gallinmarsenid schlagen N. G. K4rPEL und
V. V. 8aparova [1] vor. Dieses Verfahren ist fiir Spurenbestimmungen in reinen
Stoffen, besonders wenn sie vor der Analyse gelést oder gepulvert werden, der
iiblichen Eichprobenmethode iiberlegen und deshalb vorzuziehen. Denn beim wieder-
holten Photographieren des Spektrums von Eichproben stellt man nur Verinderun-
gen der Beschaffenheiten der photographischen Platte und in der Arbeitsweise der
Anordnung fest, aber fiir die Berlicksichtigung zufilliger Einfliisse ist die Benutzung
von 2—3 Eichproben wenig geeignet. Die Verbesserung der Wiederholbarkeit kann
nur durch Mittelung "einer groferen Anzahl von Parallelbestimmungen erzielt
werden, was oft bei kleinen Probenmengen nicht durchfithrbar ist. Nach Ansicht der
Verff. kann man bessere Ergebnisse erhalten, wenn man konstante Schaubilder ver-
wendet, die auf Grund von mehreren parallelen Messungen aufgestellt sind. Das
Verfahren in Gestalt von Nomogrammen benutzten sie zur Bestimmung von T4, Pb,
8n, Fe, Al unter 10~ 9%/, und von 8¢, Mg, Mn, Cu bis 10-5°/, in Gads. Der quadrati-
sche Fehler ist 30—409/, relativ. GaAs-Proben wurden mit einem Atzgemisch
gereinigt, gepulvert, im Verhéltnis 1:1 mit Koblenpulver vermischt und im Krater
der Kohlenstoffelektrode (8mm) mit Hilfe eines Gleichstrombogens angeregt (10A).
Amnalytische Linien (in A): 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 I 3058,7; I1 2987,58;
IIT 3015,5. Die Aufstellung der konstanten Eichnomogramme erfolgte analog nach



