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erhMten bleibt. Man gibt noeh 1 ml BromlSsung zu, entfernt naeh 2 rain den Brom- 
iibersohul~ mit einigen Tropfen Diisobutylen und setzt zur Erleichterung der nach- 
folgenden Extrakt ion 20 ml Iso-Oetan zu. Extrahiert  wird mit zweimal je 25 ml 
Phosphorsaure (1 9- 4) und zweimal je 25 ml Wasser. Die vereinigten w~l~rigen und 
sauren Ausziige miseht man in einem 250 ml-Becherglas mit 5 ml konz. Salpeter- 
sS, ure und koeht solange bis die dunkle L5sung hell und klar geworden ist. ~ a n  kiihlt 
sofort, setzt weitere 40 ml konz. Salpetersiiure zu, verdiinnt mit Wasser auf 200 ml 
und erhitzt naeh Zugabe yon t g Kaliumperjodat erneut zum Sieden. Naehdem die 
Permangaaatfarbe ersehienen ist, halt man die LOsnng noeh 5 min kurz unter 
Siedetemperatur, kiihlt und fiillt auf250 ml auf. Man mil3t die Absorption bei 525 nm 
in 5 om-Kiivetten gegen Wasser. Das Analysenergebnis liest man aus Eichkurven 
ab, die unter Verwendung yon Standardl5sungen in entspreohender Weise gewonnen 
werden. 

1 Analy%. Chemistry 33, 101--102 (1961). ires. Lab., Ethyl  Corp., Detroit, Mich. 
(USA). H.-J, Dt~,EWITZ 

Zur qualitativen und quantitativen Bestimmung yon Nitromethan in Treib- 
stoffen fiir Kleindieselmotoren schlagt A. BLVM~T~AL 1 folgende Methoden vor. 
Qualitativer Nachweis. In ein graduiertes t~eagensglas gibt man 2 m120/oiges Ammo- 
niak, 5 ml 2~ methanolische Vanillhfl6sung und 0,1 ml des zu untersuchenden 
Treibstoffes und fiillt mit dest. W~sser ~uf 10 ml auf. Das ~eagensglas wird in 
ein Wasserbad yon 60 ~ C gebracht und unter gelegentliehem Umsehfitteln 30 rain 
darin belassen. Der Naehweis ffir ~qitromethan ist erbracht, wenn die wat~rig- 
methanolische Sehicht rotviolett gefarbt ist. Die Blindprobe verbleibt blaBgelb. Ist 
der Treibstoff selbst rot gefarbt, so stSrt dies nieht, da es sieh nur um 6115sliche 
Farbstoffe handelt. Es lassen sieh noch 0,1 ~ Nitrometh~n im Treibstoff erkennen. - -  
Quantitative Bestimmung. Man versetzt in einem 500 ml-MeBkolben 0,5 g Treibstoff 
mit  l0 ml Petrolather und 25 ml Wasser und riihrt mit ~[ag~etriihrer 15 rain inten- 
sly. Dann gibt man so lange unter Umschfitteln dest. Wasser hinzu, bis die w~i~rige 
Phase 500 ml betr~gt. Die fiberstehende Petrol~ther-01schicht wird abgehebert und 
verworfen. Graduierte 20 ml-l~eagensgl~ser werden nun mit 2 ml Ammoniak and 
5 ml Vanillinl5sung besehickt, d~zu ffigt man 1--3 ml der w~Brigen Phase und 
sehfittelt gut urn. Nach 30 min Stehen im Wasserbad yon 60 ~ C werden die ~eagens- 
glaser rasch gekiihlt und mit dest. Wasser auf 20 ml aufgefiillt. Ansehliet~end miBt 
man die Absorption der L5sung bei 500 nm gegen dest. Wasser und entnimmt die 
Nitromethanmenge einer Eichkurve. Wenn der ~itromethangehalt  der waSrigen 
LSsung grSBer als 15 rag/100 ml ist, mull der Versueh mit  einer geringeren Treib- 
stoffmenge wiederholt werden, well in diesem Falle die Extrakt ion unvollstandig 
verl~uft nnd der Nitrome~hangehalt zu niedrig ausf~llt. Es werden die Ergebnisse aus 
der Untersuehung yon 14 handelsiiblichen Treibstoffproben mitgeteilt. 

11Viitt. Gebiete Lebensmittelunters. Hyg. [Bern] 51, 359--365 (1960). Chem. 
Laboratorium der Stadt  Zfirieh (Schweiz). O. A ~ L  

Die Bestimmung yon Aminen und Alkylphosphaten in Cerosinl(isungen~ die 
Uran und Sehwetels~ure enthalten wird nach A. W. As~r~noo~ ~ in folgender 
Weise vorgenommen: Eine Probe yon 30 ml wird in einem 125 ml-Seheidetrichter 
3real mit je 20 m] 20~ Sehwefelsaure 1 rain lang gesohfittelt. Die organischen 
Phasen werden dureh ein doppeltes grebes Filter filtriert. Zu 5 ml des Filtrats in 
Chlol"oformlOsung werden einige Tropfen einer 5~ alkoholisehen Thymolblau- 
10sung gegeben und ungef~hr 0,1 n NatriummethoxidlOsung (2,5 g meta]lisches 
IWatrium in 1 ] Methanol) bis die LSsung tiefblau wird. Mit 0,1 n Perehlors~ure 
(8,4 m170~ Perehlorsgure in Dioxan zu 1 1 gelOst) wird auf Gelb titriert und wei- 
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ter bis zum Umschlag nach Purpur (Verbrauch A ml). Der I~est des uranfreien 
Filtrats wird mit 5 g Caloiumaoetat 1 rain geschiittelt. Wieder werden 5 ml der 
neuerlich filtrierten Probe in ChloroformlSsung mit Perohlors~urelSsung und Thy- 
molblau a]s Indicator bis zmn Gelb-Purpur-Endpunkt titriert. (Verbrauch B ml). 
Bezeichnet man mit N die Normalit~i.t der ItC104-MaB16sung, so enth~lt die titrierte 
LSsung BN/5 Mole Amin/l und (A -- B)/5 Mole Alkylphosphors~ure/l. Tributyl- 
phoslohat ergib~ sieh aus der Differenz zwisehen Gesamtphosphor und Alkylphosphat- 
Phosphor. Zur Phosphorbestimmung, die naeh jeder geeigneten Me,bode vorgenom- 
men werden kann, bringt man in kleinen Porzellantiegel, der 1 g gestampftes Ma- 
gnesiumoxid enth~lt, eine 2 ml-Probe, iibersehiehtet mit 1 g Magnesiumoxid, er- 
hitzt bis zur Entztindung der organisehen Di~mpfe und l~flt ohne Brenner die 
Flamme ausbre~men. Das abgekiihlte Magnesiumoxid wird in einen ]~eeher mit 
etwas Wasser gesehiittet, 5 ml Perehlors~ure werden in den Tiegel und 3 ml in den 
]3eeher gebraeht. Der Tiegel wird stark erhitzt, sein Inhalt dureh 6fteres Aus- 
sptilen mit Wasser in den Beeher gebraeh~. Dieser wird zur LSsung des Magnesium- 
oxids erhitzt. In dieser LSsung wh-d dann, etwa n~eh der Molybdi~n-Vanadinm- 
Phosphors~ure-iVs der Phosphor bestimmt. 

1Anal. ohim, Aota (Amsterdam) 24, 504--508 (1961). Res. Develop. Div., 
Eldorado Mining and Refining Ltd., Ottawa, Ont. (Kanada). L. E ~ T ~  

Die quantitative Analyse eines Gemisehes von Monoehlorlden auf Grund der 
Infrarotabsorptionsspektren beschreiben V.I. KOLBASOV, S.B. BA~D~T~J~ 
und R. V. D~AGACrA~JA~ ~1. Die Me~hode finder bei der Analyse der Produlcte der 
Hochtemperaturchlorierung des Propylens Verwendung. Der mittlere Gehalt des 
l~eaktionsgemisches an versehiedenen Bestandteilen betri~gt ungef~hr: Allylchlorid 
90--930/0; 2-Chlorpropen bis zu 30/0; eis-transd-Chlorpropen bis zu 1%; Isopro!oyl- 
olflorid bis zu 30/0; n-Propylehlorid bis zu 30/0. Ffir die Analyse eines 5-Komponenten- 
gemisehes stellt man 3 L6sungen her: 1. 100 mg der Mischung auf 1 ml CCI~, ffir 
die Bestimmung des 2-Chlorpropens und orientierende Bestimmung des Allyl- 
chlorids, 2. 300 mg der l~iisohung auf 1 ml CCI~, fiir die Bestimmung des cis-l-Chlor- 
propens und des Isopropylehlorids, 3. 600 mg der l~ischung auf 1 ml CCl~ fiir die 
Bestimmung des n-Propylchlorids. -- Genauer wird der Gehalt der Mischung an 
Allylchlorid ~us der Differenz der anderen Bestandteile gegen 100 bestimmt. Die 
Analysen, welehe an Mustern bekannten Gehaltes ausgefiihrt wurden, zeigten einen 
mittleren quadratischen Fehler yon 1~ fiir das Allylehlorid (aus der Differenz) und 
yon 10% fiir die anderen Besbandteile. Die/h~alysendauer be~r~gt 5--6 Std. 

Z~vodskaja Labora~. 26, 587--590 (1960) [l%ussisch]. J. MaLI~OWSKZ 

Eine Methode zur quantitativen Bestimmung der Zusammensetzung yon 
rohem Triehlor~than auf infrarotspektroskopischem Wege beschreiben V.I.  
KOLBASOV, S. :B. ]~AI:CDElg~TEJlg und R. V. D~nGAOrA~Z~SrL Die untersuchte Sub- 
stanz enthielt etwa 50--600/0 1,2-Dichlor-, 40--50o/0 1,1,2-Yrichlor- und 5~ Tetra- 
chloriithan (1,1,1,2- und 1,1,2,2-Isomere). Der Zeitaufwand fiir eine Analyse betr/igt 
etwa 1 Std. Die Bezugslinien sind in der angegebenen Reihenfolge 883, 934, 960 
und 1017 em -~. Die Eiehung wird mit Testgemisehen naeh der Methode der klein- 
sten Fehlerquadrate durehgeftihrt, zur Auswertung dient ein Gleichungssystem mit 
vier Unbekannten. 

Zuvodskaja Laborat. 27, 295--296 (1961) [l~ussisch]. H.-J. D~]~wi~z 

Bei der Bestimmung der 0xydierbarkeit yon techn. Xthylalkohol naeh der 
Staudard-Nethode seh]agen I. S. M[rSTAFZ~ und N. K. NEMKOVA z vor, das Uranyl- 
nitrat dureh Naph~holgelb (Natriumsalz der Natrium-g-naphthol~t-2,4-dinitro-7- 
sulfonsgure) als Vergleiehssubstanz zu ersetzen. (In der Sowjetunim~ bestimmt man 
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