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Zur Bestimmung des Phenols wurde die Blechprobe mit
40 cm? 1%iger alkoholischer Kalilauge am Riickflufikiihler ge-
kocht, die Seifenlosung npach Entfernung des Blechs mit
Schwefelsiure angeséiuert und dann mit Wasserdampf destil-
liert, bis etwa 1000 cm3 iibergegangen waren. Im Destillat
wurden die Phenole nach den von Hilper{ und Gille an-
gegebenen Vorschrifien colorimetrisch bestimint, wobei man je
nach ihrer Menge 5—50 ¢m3 nehmen muf.

Als Beispiel einer Versuchsreihe geben wir die folgenden
Zahlen12) ;

Leinél, 0,19 Kobalt (Resina't), 5% Thymol.

Zeit Angew. Thymol

in h Subst. Berechnet Gefunden %
0 0,1276 g 6,38 mg 6,30 mg 98,8
6 0,1933 ¢ 9,66 mg 7,20 mg 74,5
12 0,1654 g 8,27 mg 4,56 mg 55,1
24 0,1266 g 6,33 mg 1,62 mg 25,6
72 0,1966 g 9,83 mg 0,78 mg 7.9

126 0,1580 g 7,90 mg 0,16 mg 2,0

Leinél, 5% Phenol.

Zeit Angew. Phenol

in h Subst. Berechnet Gefunden %
0 0,2085 g 10,43 mg 10,50 mg 100
6 0,1462 g 7,31 mg 1,50 mg 20,5
25 0,1353 g 6,77 mg 0,18 mg 2,6
50 0,1408 g 7,04 mg 0,12 mg 1,7

12) Dje Zahlenangaben werden vollstindig in der Diss.
Cl. Nighaus abgedruckt werden.

Holzsl, 5% B-Naphthol.

Zeit Angew. f-Naphthol

in h Subst. Berechnet Gefunden %
0 0,1539 g 7,69 mg 7,58 mg 99
24 02169 g 1085 mg 530 mg 489

140 0,1960 g 9,80 mg 1,35 mg 13.8

519 0,1362 g 6,81 mg 0,40 mg 5,9

Den Einfluff der Verdunstung ersieht man aus folgen-
den Beispielen:

1. 2,645 mg Thymol wurden in einem Porzellanschiffchen
mit einigen Tropfen Alkohol gelést und in einem Glasrohr
einem mifligen Luftstrom ausgesetzt, der zur Absorption des
Thymoldampfes durch mit Naironlauge befeuchtete Glaswolle
geleitet wurde. Angew. 2,64 mg Thymol. Versuchsdauer
41 h bei 21°. Gef. in der Vorlage 2,4 mg Thymol, im Riickstand
0,192 mg. Also insgesamt 2,59 mg.

2. 0,138 g mit Sikkativ versetzies Holz6l-Standd], enthaltend
6,9 mg Thymol, wurden auf einem WeiBlblechstreifen im Glas-
rohr unter Durchleiten von Luft aufgetrocknet. Dauer 52 h.
Aus der Luft absorbiert 0,36 mg — 5,2%, im Riickstand 2,04 mg
Thymol, insgesamt 2,4 mg Thymol.

3. Angew. 0,2108 g Leinolstandsl mit 0,1% Kobaltlinoleat,
enthaltend 10,54 mg Thymol, wurden auf ein Weiblech vom
Format 88X19 mm aufgetragen. Versuchsdauer betrug 11 h,
Temperatur 24°. In der Natronlauge konnte Thymol nur noch
qualitativ nachgewiesen werden. Der Riickstand wurde ver-
seift, er enthielt 2,65 mg Thymol, d. h. 25,1%.

Der Verdunstungsverlust des Thymols beim Trockunen be-

trug demnach maximal etwa 5%, war also gegen den gesamten
Verlust gering. [A.3.]

Analytisch-technische Untersuchungen

Colorimetrische Bestimmung von Blei und Kupfer mit Dithizon.

Von Dr. HELLMuTr FiscHer und GreTE LEoPoLDI, Berlin-Siemensstadt.

Das Dithizon (Diphenylthiocarbazon) hat bisher in
der qualitativen Analyse als Reagens auf verschiedene
Schwermetalle, z. B. Blei, Kupfer, Silber, Cadmium usw.,
Verwendung gefunden, welche damit noch in Spuren
spezifisch nachgewiesen werden kénnen?). Inzwischen
konnten mit Hilfe des Dithizons auch Methoden zur
quantitativen Bestimmung von Schwermetallen,
zunichst von Blei und Kupfer, ausgearbeitet werden,
iiber die im folgenden berichtet werden soll.

1. Bleibestimmung.

Der qualitative Nachweis des Bleis mit Dithizon
ist bekanntlich nicht nur aufBlerordentlich empfindlich,
sondern bei Ausfiihrung in Gegenwart von Kaliumeyanid
auch sehr spezifisch. Aufler der Ziegelrot-Fiérbung, wie
sie beim Schiitteln der griinen Dithizonlésung in Tetra-
chlorkohlenstoff mit einer Blei und KCN enthaltenden
Losung sofort auftritt, kann ein Farbumschlag nur durch
Wismut (Orangerot), einwertiges Thallium und zwei-
wertiges Zinn (Karminrot) hervorgerufen werden. Der
Nachweis von Blei ist trotzdem noeh neben Wismut mog-
lich, da selbst kleine Pb-Mengen (2,5y) noch vor dem
Wismut reagieren. Zinn und Thallium kénnen vor Aus-
fiihrung des Nachweises in eine indifferente, hohere
Wertigkeitsstufe iibergefithrt werden.

Die quantitative Bestimmung besteht im Prinzip
in einer Extraktion des vorhandenen Bleis mit der
griinen Losung von Dithizon im CCls und Entfernung des
Reagensiiberschusses durch Waschen der gebildeten roten
Bleilosung mit 1%iger KCN-Losung. Durch anschliefien-
des Waschen mit Mineralsdure schligt das Rot in eine
Gritnfirbung um, die nunmehr colorimetriert wird.

1) Vgl. H. Fischer, diese Ztschr. 42, 1025 [1929]; 46, 442
[1932]; Mikrochemie 8, 325 [1930].

(Eingeg. 12. Dezember 1933.)

Bei den Untersuchungen wurde das Keilcolorimeter
von Hellige-Authenrielth benutzt. Selbstverstindlich ist
auch jedes andere Colorimeter verwendbar. Fiir-die
Durchfithrung der Bleibestimmung ist im einzelnen fol-
gendes zu beachten:

Reagenslésung: Etwa 6 mg Dithizon auf 100 cm3
CCly. Man bereitet zweckmiflig zuniichst eine stirkere Losung
(z. B. 20 mg auf 100 ¢m3 CCl,), die noch von einem im handels-
iiblichen Dithizon enthaltenen, gelb gefiirbten Oxydationsprodukt
gereinigt werden mufl. Dies geschieht durch Schiitteln mit sehr
verdiinnier NH,-Losung (1 Teil konz, NH,-Losung auf 200 Teile
H,0), wobei alles Dithizon in die wifirize Phase iibergeht,
withrend das gelbe Oxydationsprodukt im CCl, zuriickbleibl.
Die wifirige Losung wird nach dem Abtrennen vom CCl, im
Scheidetrichter erneut mit reinem CCl, unterschichtet, ange-
sduert und sogleich geschiittelt. Die mehrfach mit destilliertem
Wasser gewaschene Dithizonlésung im CCl, ist nunmehr rein
und kann unter einer Schicht schwefliger Siure in einer braunen
Vorratsflasche im Dunkeln aufbewahrt werden. Sie ist unter
diesen Bedingungen monatelang haltbar. Vor Gebrauch wird
ein zur Analyse notwendiges Quantum nach Abtremnung von
der schwefligen Sdure und Waschen mit destilliertem Wasser
auf das etwa dreifache Volumen mit CCl, verdiinnt,

ReinheitderiibrigenChemikalien: Sie miissen
selbstverstindlich frei von Pb”, Sn”, TI' und Bi™ sein. Bei Be-
stimmung sehr kleiner Pb-Mengen (unter 20y) verwendet man
zweckmiilig doppelt destilliertes Wasser. Oxydierende Stoffe
sind, auch in Spuren, moglichst zu vermeiden. Sie ergeben
beim Ausschiitteln in Gegenwart von KCN eine storende Gelb-
bis Braunfdrbung des CCl,. Sind Spuren unvermeidlich, so
kann die Bestimmung in Gegenwart von Hydroxylaminchlorid
(etwa 0,1—0,2 g festes Salz) ohne Beeintrichtigung ausgefiihrt
werden.

Ausfithrung der Bestimmung: Die bleihaltige
Losung wird mit verd. NH;-Losung versetzt. Der zu bestimmende
Pb-Gehalt kann etwa zwischen 6 und 120y liegen. Besteht die
Méglichkeit, dafl bei der vorhandenen geringen Alkalitiit bereits
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lydroxyde der Begleitmetalle ausfallen kéonnen, so wird dies
durch Zusatz einer ausreichenden Menge Seignetiesalz ver-
hindert. Die Lésung wird im Scheidetrichter mit eiwa 5 c¢m?
der griinen Reagenslosung versetzt und gut durchgeschiittelt.
Die in Gegenwart von Blei rot gefirbte Dithizonltésung wird in
cinen Zylinder mit Glasschlifistopfen abgelassen. Die wiafirige
Losung wird dann wiederholt mit kleinen Portionen Reagens-
losung behandelt, bis der Tetrachlorkohlenstoff nicht mehr rot
gefirbt ist. Die Dithizonlosungen werden sdmtlich im Glas-
zylinder vereinigt. Die letzten Reste Dithizon werden von der
wiBrigen Losung durch Waschen mit reinem CCl, abgetrennt.

Zur Entfernung des noch vorhandenen geringen Dithizon-
iiberschusses wird die Blei-Dithizon-Lgsung im Scheidetrichter
ein- bis zweimal mit etwa 5 cms3 einer 1%igen KCN-Losung ge-
waschen, wobei das freie Dithizon mit gelber Férbung in die
wifirige Phase iibergeht. Bei vollstindiger Reinigung mufl die
wifirige Losung nach dem Waschen farblos sein. AnschlieBend
wird einmal mit destilliertem Wasser gewaschen. Nach dem Ab-
trennen vom Waschwasser (restlose Entfernung durch Nach-
spiilen mit reinem CCl,) wird die Blei-Dithizon-Losung auf z. B.
10 bzw. 20 cm?® aufgefilllt und im Glaszylinder mit verdiinnter
HC1 1 :1 durchgeschiittelt, wobei die Rotfirbung in Griin um-
schldgt. Die Intensitit der griinen, zur Befreiung von der S&ure
zweckmiBig durch ein (trockenes) Filter filtrierten Losung wird
im Colorimeter gegen eine Vergleichslésung gemessen.

Vergleichslésung: Sie kann aus einer vorritig ge-
haltenen, bekannten Pb-Losung (12 y Pb/em3) in genau der
gleichen Weise hergestellt werden wie die zu colorimetrierende
Versuchslosung. Man kann sich auch ein gréfleres Quantum der
iertigen Vergleichsldsung in einer dunklen Flasche unter verd.
schwefliger Sdure vorritig halten. Die Lgsung ist auf diese
Weise gut lingere Zeit haltbar; es empfiehlt sich aber, ihre
Konstanz von Zeit zn Zeit durch Vergleich mit einer frisch
angesetzten Ldsung zu kontrollieren.

Mit der angegebenen Methode durchgefiillirte Beleg-
analysen ergaben folgende Zahlen:

Tabelle 1.

Angewandt |Getunden| Fehler | Angewandt |Gefunden; Fehler
1 Pb YPb 1 Pb YPb 1 Pb -be
1215 1180 | —35 | 24,3 240 | —03
1215 120,0 —15 24,3 25,5 +1,2
1215 121,0 —0,5 24,3 25,5 +1,2

85,0 84,0 —1,0 121 1256 +04
85,0 85,0 =+0,0 121 11,1 —1,0
85,0 83,6 —15 12,1 11,1 —1,0
36,5 35,5 —1,0 12,1 11,1 —1,0
36,6 36,5 0,0 6 5,6 —0,5
36,6 38,0 +1,5 6 | 5,3 —0,7

Selbst die kleinsten, in der Tabelle angefiihrten Pb-

Mengen konnen aus einem relativ grofien Volumen, z. B..

100 em?, extrahiert werden, so dafl somit z. B. noch eine
Pb-Konzentration von 0,06 mg/l ohne Eindampfen der
Losung bestimmt werden kann.

Mit einer Genauigkeit von etwa 10% kann man noch
kleinere Pb-Mengen, z. B. zwischen 2 und 0,3 y, schétzen,
wenn man mit 1 cm® Reagenslésung extrahiert und die
Farbung in Probierglischen mit den Farbungen parallel
angesetzter Testldsungen bekannten Pb-Gehaltes (z. B.
in Abstufungen von je 0,2y) vergleicht. Die gesuchte
Farbung liegt also dann etwa zwischen zwei benachbarten
Farbstufen. )

Die Bleibestimmung ist moglich nicht nur in Gegen-
wart solcher Elemente, die mit Dithizon keine Komplex-
verbindungen ergeben (Alkalien, Erdalkalien, Aluminium,
Beryllium, Arsen, Antimon usw.), sondern .auch mit
gleicher Genauigkeit und ohne Abéinderung der Methode
neben auflerordentlich groflen Mengen derjenigen Me-
talle, die zwar an sich mit Dithizon reagieren wiirden,
jedoch durch Komplexbildung mit KCN daran gehindert
werden (Zink, Cadmium, Nickel, Eisen, Kupfer, Silber,
Gold, Quecksilber usw.).

In allen erwidhnten Elementen und ihren Verbin-
dungen, ferner in Wasser, in organischen Verbindungen
usw. konnen ohne weiteres noch Tausendstel-Prozente
Blei schnell und sicher ermittelt werden?). Andererseits
kann man das Verfahren auch noch zur Bestimmung von
Bleigehalten in der Gréfienordnung von Prozenten mit
Vorteil verwenden.

Auch neben den #hnlich reagierenden Elementen
Zinn (2) und Wismut (s. Tab. 2) ist die Bleibestimmung
ohne Trennung mdglich, wenn die vorhandene Menge
dieser Elemente das Zwei- bis Dreifache des Bleigehaltes
nicht iibersteigt.

Tabelle 2.

Angewandt Neben Sn bzw. Getunden | Fehler
1 Pb Bi in y 1 Pb 1
48,6 91 (Sn) 505 | 419
486 52, 50,0 4
48,6 2 49,0 | +0,4
48,6 13 49,0 +0,4
486 109 (Bi) . 505 418
48,6 8 ,, . 490 +0,4
48,6 51 48,0 —0,6
24,3 109 ,, 25,5 +1,2
24,3 86 ,, 24,0 —0,3
24,3 81 255 +1,2

In Gegenwart von Sn wird wie in allen anderen
Fallen bis zum Verschwinden der Rotfarbung extrahiert;
bei Anwesenheit von Bi ist es nur nétig, bis zum Auf-
tieten der Wismutféirbung (orange), die sich deutlich von
der Bleifirbung unterscheidet, auszuschiitteln, da sich
das Blei quantitativ vor dem Wismut extrahieren lift.
Die gefirbten CCly,-Losungen werden drei- bis viermal
mit der 1%igen KCN-Losung (bis zur Farblosigkeit der
wifirigen Phase), dann mit dest. H.O gewaschen. Die
Verbindungen des Sn bzw. Bi mit Dithizon werden durch
die KCN-Losung zersetzt.

Ein grofier ZinniiberschuS kann durch Abrauchen mit
einem Gemisch von Brom und Bromwasserstoifsiiure (Br, : HBr-
Lésung [d :1,38] = 1 :4) auf dem Wasserbad verfliichtigt wer-
den, wobei das Blei im Riickstand bleibt. Der Riickstand wird
mit einigen Kubikzentimetern Konigswaseer zur Trockne ab-
geraucht und mit 1 bis 2 cm? einer 10%igen Seignettesalz-Losung
gelost. Die mit KCN versetzte Losung kann dann colorimetriert
werden.

Fiir die vielseitigen Anwendungsmoglichkeiten der
colorimetrischen Pb-Bestimmung sind in der folgenden
Tabelle noch einige Beispiele aus der Praxis angefiihrts):

Tabelle 3.
: Erforderliche
Untersuchter Stoff Pb-Gehalt in % Einwaage in g
gravl- colori- gravi- colorl-
metrisch | metrisch | metrisch | metrisch
Weilmetall (76% Sn,
19% Sb, 5% Cu). . ... 1,72 1,67 1 0,1—0,29)
Raffiniertes Al (Neu- :
hausen-Verf) ...... 0,27 0,28 5 10,1—0,29
Al-Spritzgu$ . ....... 0,11 0,13 10 {0,1—0,249
Banka-Ziopn......... 0,016 0,022 50 |0,1—-02
Berylliumfluorid . . . . .. 0,0065 | 0,007 100 |0,3
Elektrolytzink ....... 0,002; | 0,002,5 200 |05
Leitungswasser ... ... nicht mehr | 610 | — | 100 cm?
bestimmbar

?) Vgl. das ausfiihrliche Zahlenmaterial in den Wissenschl.
Veroffentl. Siemens-Konzern 12, I, 44 [1933].

3) Das Dithizonverfahren hat neuerdings z. B. auch in die
Gewerbehygiene zur Ermittlung von Bleispuren in den Aus-
scheidungen des menschlichen Organismus Eingang gefunden.
Vgl. H. Bohnenkamp u. W, Linneweh, Disch. Arch. klin. Med.
175, 157 [1933]. %) Daveon aliquoter Teil.

8) In Ubereinstimmung .auch mit spektralanalytisch ge-
fundenen Werten.
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Die Ubereinstimmung der Werte ist sehr befrie-
digend. Die Ergebnisse der gravimetrischen Bestimmung
(als PbS0.) liegen im allgemeinen etwas niedriger als
die colorimetrisch gefundenen Zahlen, iibereinstimmend
it der bekannten Tatsache, dafl bei der gravimetrischen
Bestimmung kleiner Pb-Mengen merkliche Verluste auf-
treten kénnen. Die Einwaagen, mit denen man bei der
colorimetrischen Methode auskommen kann, sind wesent-
lich geringer und die Durchfithrung des Verfahrens er-
fordert nur einen Bruchteil der fiir die gravimetrische
Bestimmung aufzuwendenden Zeit. Es ist in seiner Lei-
stungsfahigkeit den Methoden der quantitativen Spektral-
analyse gleichzusetzen.

2. Kupferbestimmung.

Kupfer kann qualitativ mit Dithizon bekanntlich auf
zweifache Weise noch in geringsten Mengen nachgewiesen
werden: In neutraler oder alkalischer Lésung durch
einen Farbumschlag der griinen Reagenslosung nach
Braun®) in saurer LoOsung durch eine Violettfarbung.
Die Reaktion in saurer Losung ist empfindlicher, da die
violette Komplexverbindung im Vergleich zur braunen
die doppelte Menge Dithizon (2 D. auf 1 Cu) enthilt.
Die Violettfirbung ist deshalb zur quantitativen colori-
metrischen Kupferbestimmung besonders geeignet. Das
Kupfer wird aus saurer Losung mit der Reagenslésung
extrahiert und die gebildete Kupfer-Dithizon-Lésung durch
Waschen mit sehr verdiinnter, waBriger NHs-Losung vom
Reagensiiberschufl befreit. Die reine Violettfarbung wird
colorimetriert.

Reinheit der Reagenzien. Beziiglich Zusammen-
setzung und Reinheit der Reagenslosung sei auf das beim Blei
Gesagte verwiesen. Alle verwendeten Chemikalien sind auf
Abwesenheit von Kupfer zu priifen (vgl. im iibrigen unter Pb).
Die verwendete Waschlgsung (1 Teil konz. NH; : 200 Teile H,0)
muf$ bei Priifung mit Dithizon praktisch schwermetallfrei sein.
(Geringfiigige Verunreinigungen konnen evtl. mit wenig
Reagenslosung extrahiert werden.)

Ausfiihrung der Bestimmung Die annihernd
neutrale kupferhallige Losung wird auf je 10 cin® mit etwa 2 cm?
10%iger H,S80,-Lisung versetzt. Der zu bestimmende Cu-Gehalt
kann zwischen etwa 4 und 50y liegen. Wie bei der Pb-Bestim-
mung wird mit der Reagenslésung mehrmals extrahjert. Es
geschieht dies solange, bis stalt der violetten Farbe die Griin-
firbung auftritt?). Die Dithizonldsungen werden sémtlich in
einem Glaszylinder vereinigt. Das Abtrennen der letzten Reste
Dithizonlésung von der wifrigen Losung geschieht durch Nach-
waschen mit reinem CCl,. .

Zur Entfernung des Reagensiiberschusses werden die ver-
einigten CCl,-Extrakte zwei- bis dreimal mit etwa 5 cm3 einer
sehr verdiinnten wiifirigen NH;-Ldsung (1 Teil konz. NH;-Losung
auf 200 Teile H,0) durchgeschiittelt und vom Waschwasser im
Scheidetrichter getrennt. Nachdem die violette Dithizonlésung
anschlieffend einmal mit 1%iger H,SO, nachgewaschen und
durch ein trockenes Filter filtriert wurde, ist sie zum Colorime-
trieren gebrauchsfertig; sie wird zu diesem Zwecke auf ein
bestimmtes Volumen (z. B. 10 oder 20 cms3) aufgefiillt.

Vergleichslosung  Hierfiir gilt das beim Blei
Gesagte.

In der folgenden Tabelle sind die Ergebnisse einer
Anzahl Beleganalysen zusammengestellt:

Tabelle 4.

Angewandt |Gefunden| Fehler | Angewandt |Gefunden| Fehler
1 Cu 1 Cu ot 1 Cu 1 Cu 1
41,8 42,0 40,2 125 12,0 —0,5
418 41,4 —0,4 12,5 12,5 +0,0
20,9 20,4 —0,5 8,3 8,0 —0,3
20,9 20,9 0,0 8,3 8,0 —0,3

8) H. Fischer, diese Ztschr., 1. ¢c.
7) Bei sehr kleinen Cu-Mengen sorgfiltig schiitteln, etwa
1 bis 2 Minuten.

Die Kupferbestimmung ist ohne vorherige Trennung
neben allen Elementen auBler Quecksilber, Silber und
Gold durchfithrbar. Cu-Gehalte von 10—3% koénnen in
den die Bestimmung nicht hindernden Elementen be-
queni und hinreichend genau bestimmt werden®). Grofie
Fe(lD-Mengen (iiber 50 mg) stéren wegen ihrer oxy-
dierenden Wirkung auf das Dithizon und miissen zuvor
entfernt werden (z. B. durch Ausithern von FeCls). In
Gegenwart von grofleren Sn-Mengen verfihrt man zweck-
miflig wie bei der Pb-Bestimmung (Abdampfen mit
Br./HBr).

Auch neben Hg ist eine direkte Cu-Bestimmung mog-
lich, wenn dieses in einen mit Dithizon nicht reagieren-
den Jodid-Komplex iibergefithrt wird.

Zu diesem Zwecke setzt man zu der schwach sauren, Hg
und Cu enthaltenden Losung vor der Bestimmung auf je 10 cm?3
etwa 2 cm?® 5%ige, frisch bereitele KJ-Losung hinzu. Die ab-
getrennte Cu-Dithizon-Lésung wird zunschst zweimal mit 1%iger
H,S0,, dann zwei- bis dreimal mit verd. NH,-Losung (1 Teil
konz. NH, : 200 Teile H,O) gewaschen. Da griflere Mengen
KJ bereits die Cu-Dithizon-Verbindung etwas angreifen, ist die
Bestimmung nur bei kleinen Hg-Mengen (unter 1,5 mg), die
keinen allzu groflen KJ-Uberschuf3 zur Komplexbildung erfor-
derr, sicher durchfiihrbar.

Tabelle 5 enthdlt die Ergebnisse einiger Beleg-
analysen, die neben 1100 y Hg ausgefiihrt wurden.

Tabelle 5.

Angewandt (Gefunden| Fehler | Angewandt |Gefunden| Fehler
7 Cu b Cu 1 b Cu Y Cu Y
21,0 21,4 40,4 84 9,2 -+0,8
21,0 20,8 —0,2 84 8,8 +0,4
21,0 21,8 +0,8 8,4 9,2 +0,8
21,0 214 +0,4 84 8,8 —+0,4

Fiir einige der Anwendungsmoglichkeiten des Cu-
Bestimmungsverfahrens seien in folgender Tabelle noch
kurz eine Anzahl Beispiele gegeben:

Tabelle 6.
. Erforderliche
. -Geh . p
Untersuchter Stoft Cu-Gehalt in % Einwaage in g
elektro- colori- elektro- colori-
lytisch | metrisch | lytisch metrisch
Aluminium (Cu-haltig) . . | 0,64 0,64 1 0,1,
Zink (,,Kahlbaum®) .. . .| 0,002, 0,002 200 0,5
Elektrolytzink (Anaconda) { 0,003 0,0028 200 0,5
Zinn (,,Kahlbaum®) . ... | 0,003 0,003 200 0,5
Bankezinn ......... 0,022 0,020 50 0,1—0,2
Mondnickel . . ... .. .. 0,003, 0,003, 200 0,5
Elektrolyteisen. . . . . . . 0,007 0,008 100 05
Aluminium (99,5%ig) . . .| 0,019 0,020 30 0,1—0,2
Elektronlegierung . . . . . 0,0045 | 0,005 100 05
Zinkoxyd .......... 0,015 0,014, 20 0,1
Schwefel subl. . .. . ... pesiht | 0,0004 —
Dest. Wasser . . .. .... pesiicht  10,00003, — 50

Cu-Bestimmung in grofien Konzentrationen.

Die elektrolytisch und colorimetrisch ermittelten
Werte stimmen sehr gut iiberein. Von besonderem Vor-
teil sind wieder die geringen Einwaagen. Ubrigens
kann das Verfahren nicht blol zur Bestimmung von Cu-
Spuren, sondern z. B. auch zur Ermittlung gréflerer Cu-
Gehalte (bisetwa 1%) dienen. Die Anwendung des Ve:-
fahrens empfiehlt sich bei der Spurensuche besonders
dort, wo eine Einrichtung zur Ausfiihrung quantitativer
Spektralanalysen nicht zur Verfiigung steht. [A.132.]

8) Vgl. die Beleganalysen in Wissenschl. Verdffentl. Siemens-
Konzern, L ¢.



