376 Bericht: Spezielle analytische Methoden

Uber die Verwendung der Elektrolyse zur Identifizierung von Legierungen hat
C. GorpBErae?! Untersuchungen angestellt. Er weist insbesondere auf folgende Test-
versuche hin. Zn in Al. 1 g der Legierung wird in Natronlauge gelést und verdiinnt
mit 2 A an Cu-plattierter Kathode elektrolysiert. Die silbrige Zn-Abscheidung dient
als Indicator. — Mn in Bronze oder Cu. 1 g Probe wird in 10 ml 509%, iger Salpeter-
séiure gelost, die Losung wird auf 100 ml verdiinnt und mit 5 A elektrolysiert. Bei
einem Gehalt von tber 0,259, Mn wird in kurzer Zeit die Permanganatbildung an
der Anode erkennbar, bei hohen Mn-Gehalten ist alsbald die gesamte Losung violett
gefarbt. — Pb in Messing, Bronze, Lagermetall, Zn wsw. Bei einer Probe von 1 g in
10 ml 509, iger Salpetersiure und 140 ml Wasser kann bereits nach 5 min Elektro-
lyse mit 5 A und unter Riihren ein Gehalt von 0,29, Pb an dem anodischen PbO,-
Niederschlag erkannt werden. Geringere Gehalte bis zu 0,029] erkennt man bei
Elektrolyse von 10 g geloster Probe, die mit Ammoniak neutralisiert, mit 5 ml
Salpetersiure versetzt und schlieBlich auf 150 ml verdiinnt ist. — Fe in Cu-Legie-
rungen. 1 g der Probe wird in 10 ml 509, iger Salpetersidure gelst und (auf 100 ml
verdinnt) mit 5 A elektrolysiert. Bei Eisengehalten itber 709, findet man nach
wenigen Minuten nur die Kathodenréinder mit Cu bedeckt. — Die elektrolytische
Abscheidung aus salpetersaurer Losurig eignet sich sehr gut dazu, kleine Mengen Ca
und Pb zu entfernen, bevor man auf andere Metalle, z. B. Be, Al, Fe, Ni oder Zn,
priift. Spuren Cu (0,19,) in Ni sind durch eine Elektrolyse in salpetersaurer Losung
leicht erkennbar. K. Crusk

Fiir die mikroheterometrische Bestimmung von Spuren von Eisen (IIT) in
Legierungen und Salzen eignet sich nach M. BorreLsky und E. JUNGREIS? «-
Nitroso-B-Naphihol. Zu 20 ml einer Losung mit 0,07—0,2 mg Felll gibt man 2 ml
0,1 n Salzsiure und titriert bei 20° C unter Verwendung eines Rotfilters hetero-
metrisch® mit einer 0,01—0,005 m alkoholischen Losung von «-Nitroso-f-Naphthol.
Es konnen damit noch Xonzentrationen von 2 - 10-4 bis 6 - 10~-° m erfal3t werden.
Der Fehler betragt bis zu 49,. Das Maximum der Extinktion ist nur von der Kon-
zentration an Eisen abhingig und wird durch andere Kationen, wie Ca, Ba, Mg, Al,
Cr, Mn, Ni, Cd und Pb nicht beeinflult. Phosphat-, Citrat- und Tartrat-Ionen storen.

G. DENE

Die Methode zur Bestimmung von Kohlenstoff in Metallen mit Hilfe von Leit-
fihigkeitsmessungen wurde in den Forschungslabors der General Electric Co.* so
vervollkommnet, daB sie allen derzeitigen Anforderungen geniigt. 0,1—3 g der zu
untersuchenden Probe werden in einer MurLLIT-Verbrennungsrohre bei Tempera-
turen zwischen 1100—1300° C (abhangig vom zu analysierenden Material) in einem
konstantem Strom von gereinigtem Sauerstoff verbrannt. Gufleisen, Eisenpulver,
Kohlenstoffstihle verbrennen ohne Zuschlag vollstindig und geniigend rasch. Bei
legierten Stablen hat sich der Zusatz von Blei, bei Ni-, Co- oder W-reichen Legie-
rungen der Zusatz von Zinn als niitzlich erwiesen. Die das Verbrennungsrohr ver-
lassenden Gase werden zur Entfernung von Schwefeloxyden durch granuliertes
Mangandioxyd geleitet und gelangen dann durch ejne wirksame Spiral-Gaswasch-
flasche in die besonders konstruierte Perspex-Leitfahigkeitszelle (siehe Original).
Die Zelle enthalt Natriumhydroxyd- oder Bariumhydroxydlésung mit einer Spur
eines nichtionisierten Netzmittels, wobei die Temperatur mit Hilfe eines Thermo-
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