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Ebenso ist ein Blindwert zu ermitteln, der yon dem gefundenen Ergebnis abgezogen 
werden mug. --  Bei einem Stickstoffgehatt bis 10 #g sind die Werte ant -4-5O/o and 
bei einem Gehalt his 150/~g auf ~1~ reproduzierbar. Die Empfindlichkeit des 
Verfahrens kann um das tIundertfache gesteigert werden, wenn man nach entspre- 
chender 3{odifikation der ,~YIethode im Mikromagstab arbcitet. - -  Ne8sler's 'Reagens. 
N[an 15st 50 g K J  in wenig kaltem Wasser, gibt ges~tt. QuecksilberchloridlSsung zu 
bis eine ]eichte Trfibung auftri~t und verdfinnt nach Zugabe yon 400 ml 50~ 
Kalilauge auf 1 1. --  Natronlauge. 500 g NaOH werden in 1100 ml Wasser gel5st 
und fiber Nacht fiber Devarda'scher Legierung stehen gelassen. Dann dampft man 
bis auf 200 ml ein and ffillt naeh dem Abkfihlen auf 1 1 auf. 

Analyst 85, 564--567 (1960). Austr. Detente Sci. Service, Defence Standards 
Labs., Maribyrnong, Victoria (Australien). A~NEIgARIE HOLLSTEIX 

Den EinfluB yon Chloridionen auf die Nitratbestimmung nach LEITHE (l%eduk- 
tion mit  Eisen(II)-sulfat and Titration des ~berschusses mit  Kaliumdichromat 
gegen Ferroin) untersuchen C. HE:[TSCE~-~TIRGWN und D. FRI~D~ASr 1. Die Antoren 
konnten keine Beschleunigung der Reaktion dureh Ch]oridion feststellen. Falls die 
(stark schwefelsaure) Probe gekoeht wird, ist ein Einflul3 auf den Blindwertver- 
brauch an KaliumdichromatlSsung zwar feststellbar, kann aber stSehiometrisch 
nich~ erfal3t werden. Die Absorptionsspektren zeigen, dag yon den bekannten Kom- 
plexen (FeC1) +, (FeC18)- und (FeOl~) 2- die beiden letzten in der L6sung enthalten 
sind. Die yon diesen Komplexen herrfihrende starke Gelbfi~rbung der Probe ver- 
schwindet beim Verdiinnen. Die Genauigkeit der analytisohen Bestimmung der 
Nitrationen bleib~ durch den Zusatz yon Chloridion unbeeinflugt, doch mug in der 
Blindprobe dieselbe Konzentration an Chloridion vorliegen. 

1 Talanta (London) 7, 121--123 (1960). I)ep. Inorganic Anal. Chem., Hebrew 
Univ. Jerusalem (Israel). L . J .  OTTV,~I)ORF]~ 

Zur  gasphasenchromatographischen Analyse yon Gemischen yon Phosphor- 
trichlorid und Phosphoroxychlorid gibt F. G. ST~rOnD 1 folgende Daten bekalmt: 
Ger~t: Griffin and George ~ k  I I  Gaschromatograph mit  Katharometer und Proben- 
einffihrung mittels gewogener Capillare; Kolonne: 180 • 0,6 cm mit  230/o (Gew./ 
Gew.) Silicon-Elastomer E 301 ant Celite 545 (80--120 mesh); Temperatur:  63 ~ 
Tr~gergas: Stickstoff, 1,75 l/Std, vorgetrocknet fiber 90 em Anhydron; Eingangs- 
druck: 63 cm; Ausgangsdruck: 24 cm; Brfickenstrom: 100 mA;  I)etektorempfind- 
lichkeit: 1/4. Die Anzeige ist linear fiir 1--10 mg jeder der beiden Verbindungen. 
Bei fiber 10 mg Probe wird die Skalerdi~nge fibersehritten. Wenn etwa 100 mg 
Probe aufgegeben werden, k5nnen bis zu 0,250/0 der Beimengung bestimmt werden. 
Die Retentionszeiten sind 8,5 rain ffir Trichlorid und 15,5 rain ffir Oxychlorid. Eine 
Probe yon kommerziellem Phosphortriehlorid (B.D.H.) enthielt 1,5~ (Gew./Gew.) 
Phosphoroxychlorid. 

1 j .  Chromatogr. (Amsterdam) 4, 419 (1960). Radiochem. Centre, Amersham, 
Bucks. (England). L . J .  OTT~DO~F~  

Die Bildung und Stabilititt yon Tellur(u wahrend der Oxy- 
dation saurer, neutrMer und alkalischer L6sungen yon TeIV-Verbindungen wird yon 
A. SC]{~EER und l~r 0~])6GH 1 dutch ein einfaches papierehromatographisches 
Verfahren verfolgt. Es k6nnen damit etwa 2/~g TeVI in Gegenwar~ betri~chtlicher 
~Iengen yon TeIV-Verbindungen nachgewiesen werden and ~ 1 #g TeIV in Gegen- 
wart groger Mengen yon TevI-Verbindungen. Nebeneinander kSnnen 4,8 #g TeIV 
und 100 ~g TeVI oder umgekehrt leicht bestimmt werden. Man finder ffir TeVI einen 
l%f-Wert yon 0,08--0,15 und fiir TeIV yon 0,51--0,61, je nach der Basizit~t der 
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aufgetragenen LSsung (sinkend mit steigender Basizit~t). So sinken z.B. die R~- 
Werte 0,55 und 0,53, die in einer sauren LSsung yon 44/~g Na2TeO ~ bzw. in einer 
w~$rigen L5sung yon 107 ttg N~2TeO3 gemessen werden, auf 0,33 bei Verwendung 
einer 2 n Natronlauge, die etwa 59/~g NaTe03 enth~lt. In alkalischen LSsungen 
erfolgt die Oxydation zu der s~abilen TeVI-Verbindung schneller. Bei der Chrom~to- 
graphie derartiger L5sungen wandert das erzeug~e NaCI03 zusammen mit der 
LSsnngsmittelfront (R~ 0,95--0,97), das NaC1 verl~l]t die Grundlinie (Rt 0,1), und 
Te~V und TeVI kSnnen gut nebeneinander bestimmt werden (R~ 0,51--0,61 bzw. 
0,08--0,15). -- Verff. arbeiten bei 20~ auf SaM. & Seh. Filterpapier 2043A n~eh der 
aufsteigenden ~ethode in einem geschlossenen Glaszylinder unterVerwendung yon 
mit 3 n S~lzs~ure ges~t~, n-Butanol als Laufmittel. Die LSsung wird mit einer ~ikro- 
pipette auf das Papier getropft und, besonders bei der sauren TeVI-L6sung, durch 
einen kalten Luftstrom getrocknet; das LSsungsmittel wandert in etw~ 15 Std 
20 cm weir. Nach der Trennung wird das Papier durch einen Strom warmer Lnft 
oder durch Au~hangen in geeigneter Entfernung eines IR-Strahlers getrocknet. 
Bei Betraehtung des noeh ieuchten Chromatogr~mms im UV-Lich~ erscheint das 
anwesende NaClOa als dunkler Fleck. Am besten werden die Flecken dureh Besprfi- 
hen mit einer Zinn(II)-chloridlSsung sichtbar gem~cht. Aueh mit saurer Kalium- 
jodidlSsung kSnnen sowohl TeVL und Tear. ~ls auch ClO3-Ionen iden~ifiziert werden. 
Die Na-Ionen werden dureh Bespriihen mit Zinkuranylacetat sichtbar und durch 
die gelbgrfine Fluoreseenz im UV-Lieht identifiziert. 

J. Chromatogr. (Amsterdam) 4, 319--322 (1960). Central Inst. Physics 
Budapes~ (Ungarn). LIS]~LOTT J o ~ s ~  

Zur spektrophotometrischen Bestimmung yon Chrom(IH) mit XDTA geben 
G. DE~ BEEF, W. J. DE JO~O, G. C. K~IJ~ und H. PoPe~ 1 3 ~ethoden bekannt. 
Bei den beiden ersten (Methode A und B) werden die St6relemente (Cu, Fe, Co, Ni) 
mit Thio~cetamid in Gegenwart v o n ~ ) T A  abgesehieden, wghrend bei der dritten die 
Abtrennung dureh h[essung der Extinktion vor und nach der Bildung des Cr- 
XDTA-Komplexes umgangen wird. -- Aus/iihrung. Methode A.  (Co, Ni abwesend; 
Fe, Al, Mn, Zn anwesend): 2,5 ml L6sung mit 0,15--4 mg Chrom(III) werden in 
einem Zentrifugenr6hrchen gegebenenf~lls n~eh Oxyd~.t.ion des Eisens mit Brom und 
Verkoehen des Oxyd~tionsmittels mit 1 ml 0,2 m ADTA-LSsung versetzt und 
30 rain im Wasserbad auf 90~ erhitzt. Naeh dem Erkalten wird mit Ammoni~k 
versetzt, bis die purpurrote Farbe in Blau umschlagt. Naeh Zus~tz yon 1 ml Puffer- 
t6sung PH 10 trod 1 ml 0,6 m CaleiumohloridtSsung wird wieder 30rain auf 95~ 
erhitzt nnd nach dem Erkalten zen~rifugiert. Die iiberstehende L6sung wird in 
einem 25-, 50- oder 100 ml-lKe~kolben mit Pufferl6sung pH 10 oder 4 vereinigt. 
Der Niederschlag wird mit 2 real 1 ml sohwaeh ~mmoniakaliseher 2~ Ammonium- 
chloridlSsung gewaschen. Naoh dem Auffiillen wird die Extinktion bei 590 nm 
(PH 10) oder 545 nm (pg 4) gemessen. Ist Kupfer anwesend, so mul3 es zuvor in 
saurer L6sung mit Thioacet~mid abgetrennt werden. Andere Elemente der Schwefel- 
w~sserstoffgruppe st6ren nieht. - - I n  Gegenwart von Kobalt, Nickel und Kupfer 
wird Methode B angewendet: 2,5 ml L6sung mit 0,7--4 mg Chrcm(III) werden im 
Zentrifugenr5hrehen neutralisiert und mit 3 ml 0,2 m )l~)TA-LSsung 30 rain auf 
90--95~ erwgrmt. Naeh dem Abktihlen auf 70~ werden einige Tropfen Ammoni~k 
(Farbumschlag auf Blau), 1 ml PufferlSsung pH 10, 1,5 ml einer 8~ Thioaeet- 
~midlSsung und 200 mg CaC12 �9 1/~ H,O zugesetzt. Naeh 30 rain Erhitzen auf 
80--85~ wird zen~rifugiert, die fiberstehende Fliissigkeit mit einem G 4-Filter- 
s~abehen abgesaugt und zweimal rai~ 2--3 ml Wasser gew~sehen. Die L5sungen wer- 
den in einem i00 ml-Mel~kolben mit 20 ml Pufferl5sung PH 10 vereinigt. Nach dem 
Auffiillen wird die Extinktion bei 590 nm gemessen. Die StSrung durch Nickel 


