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(0,2—0,005%) 165t man 1—>5 g Substanz in dem Kolben anteilweise, anfangs unter
Wasserkiihlung, gegen Ende unter Erwarmen, in 20—60 ml Salpetersiure (1 + 1).
Dann fiigt man etwa 0,5 g Quarz und zur Maskierung des Eisens 15 ml Schwefel-
siure-Phosphorséduremischung [1 Teil H,S0, (1,84) + 2 Teile H,PO, (1,70)] hinzu.
Die Zerstérung des Nitrats erfolgt nun durch Zugabe von 98—1009, iger Ameisen-
séure in Mengen von je 5 Tropfen fast bei Siedetemperatur, bis keine braunen
Déampfe mehr entweichen. Nach dem Abkithlen unter 30° C versetzt man mit 10 ml
80%iger ZnCly-Losung, 10 ml konz. Salzsiure, 1 g KBr und fiir je 1 g Probegut mit
1 g Hydrazinsulfat und destilliert AsCl, in eine Vorlage mit 10 ml Wasser, die aufien
mit Wasser gekithlt ist. Die Destillation ist beendet, wenn die Temperatur im
Destillationsgefal 135° C anzeigt. Nun versetzt man das Destillat mit 10 ml Salz-
siure und titriert das AsCl, potentiometrisch mit 0,01—0,02 n XBrO,-Lésung
unter Verwendung einer Platin- und einer gesittigten Kalomelelektrode. Eine
Blindprobe ist meist nicht erforderlich. Salpetersiurebestidndige Stihle 16st man
anteilweise in 75 ml Konigswasser und verkocht die {iberschiissige Salzsdure an-
schlieBend mit Hilfe von 15 ml Mischséure. . HrpEGARD PLUSRAL

TUber die flammenphotometrische Lithiumbestimmung in einer Magnesium-
Lithium-Zink-Legierung mittels ultrarotempfindlicher Selenzellen berichten H. J.
Arrsorr und P. M. WinerIeLp . Die Probe wird in 50 m1 20 n Schwefelsiure gelost
und auf 11 aufgefiillt. Von dieser Lésung wird soviel in einen 50 ml-MeBkolben
gegeben, dal ungefahr 5 mg Lithium darin enthalten sind. Hierzu werden 5 ml einer
Kaliumsulfatlosung (0,5 mg K/ml) als Referenzelement gegeben und auf 50 ml auf-
gefiillt. Diese Losung wird zerstdubt und in einer Leuchtgas-Luft-Flamme angeregt.
Die Verff. benutzen einen Méker-Brenner aus nichtrostendem Stahl. Das Licht von
der Flamme wird iiber je einen Kondensor, an dem eine Irisblende vorgesehen ist,
durch Flussigkeitsfilter auf die beiden ultrarotempfindlichen Selenzellen gefiihrt.
(Flissigkeitsfilter: Fur Kalium: Je 1 em Schichtdicke von 29 iger wifiriger Kalium-
dichromatldsung und 0,029, iger Lésung von Anilinblau in 959, igem Athylalkohol;
Lithium: Je 1 em Schichtdicke von 0,2% iger wiBriger Losung von Rhodamin B
und 19, iger Kupfer(II)-chloridlosung in 8 n Salzsdure.) Das Intensitétsverhiltnis
beider Elemente wird durch Abgleichen mit einem Potentiometer nach einer Null-
methode gemessen. Die Verff. beschreiben die Uberwindung kleinerer apparativer
Schwierigkeiten und teilen mit, daB Anderungen in der Aciditét der Probenlésungen
bis zu 4 n, sowie Schwankungen im Magnesium- und Zinkgehalt bis zu 4 g/l keinen
wesentlichen Einflul haben. F. ROSENDAHL

Die mikroheterometrische Bestimmung von Spuren Zink in Losungen und
Legierungen mit Natrium-Diithyldithiocarbaminat wird von M. BosTrLsky und
R. RararLorr? nach der frither? von ihnen beschriebenen heterometrischen Methode
durchgefiihrt. Bei Verwendung eines blauen Filters steigen die maximalen Dichte-
werte auf das Doppelte. Zink kann in essigsaurer Losung oder Natriumacetatlosung
bestimmt werden, wobei als Komplexbildner Alkalitartrat bzw. salicylsaures
Natrium nicht storen. Bei Anwesenheit fremder Ionen konnen direkte Titrationen
nur bei Gegenwart von Ca?*, Sr2t, Ba?t, AP+, Mg?*, Cr®t und Mn2+ durchgefithrt
werden. Bei Mn2* ist ein UberschuBl an K-Tartrat erforderlich. Fe** kann durch
ammoniakalische Citrat- oder Tartratlosungen nicht maskiert werden. In 20 m}
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