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FACHSITZUNGEN

Die mit cinem Stern gekennzeichneten Vortriage fanden als Veranstaltung der cinzelnen Fachgebiete in einer Reihe
nZusainmenfassende Fachvortrage” vor samtlichen Hauptversammlungsteilnehmern statt.

l. Fachgebiet Analytische Chemie.
(Fachgruppe des V. D. Ch.)

Vorsitzender: Dr. R. Fresenius, Wiesbaden.
Sitzung am 10. Juli 1936.
Geschdftliche Sitzung:

Der Name der Fachgruppe soll in ,,Fachgruppe fiir ana-
Ivtische Chemie und Mikrochemie” abgedandert werden.

Wissenschaftliche Sitzung:

Prof. Dr. A, Schleicher, Aachen: ,,Die analvtisch nutz-
bare Ieistung chemischer Reaktiomen."

Die modernen mikroanalytischen Methoden entsprechen
der Forderung nach der analytischen ILeistung der Reaktionen
nur zuin Teil. Mit der Bestimmung der Frfassungsgrenze,
der Grenzkonzentration und des Grenzverhiltnisses wird
keine Aussage iiber die Leistung gemacht, sondern vielmechr
eine Angabe iiber dic Empfindlichkeit.

Iirst wenn man sie in der Weise zum Ausdruck bringt.
wie cs bei quantitativen Bestimmungen geschieht, wird inan
der Yorderung entsprechen. Dazu aber ist es notwendig, den
Verlauf der Mikroreaktionen in derselben Weise zu verfolgen,
wic dies z. B. bei Titrationen durch den Verfolg der Anderung
der Konzeutration mit der zugesetzten Reagensmenge
geschieht.

Lis laBt sich nun zeigen, dal man bei Verwendung der
Leistungsfaktoren — Kapazitit und Intensitit — - die analy-
tische Leistung durch die ,,Gramumanreicherung” ausdriicken
kann, ein Produkt, welches aus der erfalten Menge in GGranum
und dem Togarithmus der Anreicherung besteht.

Die Grole dieses Produktes 1aBt sicli auch dann angeben,
wenn die zu erfassende Menge sehir klein ist und nicht nur
cin einzelner Bestandteil, sondern mchrere von dem analytischen
Vorgaug erfaflt werden. (Graphisch lassen sich die einzelnen
Leistungen als Rechtecke darstellen, welche ancinandergereilit
den typisclien Verlauf einer einzelnen Kurve awfweisen. Der
Iindpunkt einer solehen Gesamtleistungskurve ist gegeben
durch dic von 7. und W. Noddack gefundene All-
gegenwart der Flemente und die Allgegenwartskonzentration
derselben.

Zwischen den durch chemisch-stéchiometrische Verfahren
gefundenen TLeistungen der quantitativen Amnalyse und den
auf chemischen oder physikalischen Vorgingen fuBlenden
qualitativen ILeistungen bestehit alsdann kein prinzipicller
Unterschied mehr, nur ist die Genauigkeit der ersteren auf
den Atomgewichten, die der letzteren auf der Allgegenwarts-
konzentration aufgebaut.

Is mufl also gefordert werden, dal3 bei allen qualitativen
Reaktionen nicht nur di¢jenigen Elemente angegeben werden,
welche gefunden wurden, sondern auch diejenigen, auf welche
olne Erfolg gepriift wurde, d. h. es mull die Konzentrations-
stufe genannt werden, bis zu welcher die Priifung im einzelnen
durchgefiithrt wurde.

Tis laBt sich zeigen, daB auch die iibrigen techmisch ge-
briuchlichen Bezeichnungen fiir die Leistung auf analytische
Operationen Anwendung finden konnen.

br. I. Noddack, Freiburg i. Br.: ,,Uber die Aligegen-
wartskonzentrationen der chemischen Flemenle."

Aus ciner groflen Anzahl von Mineralanalysen, dic T. und
W. Noddack im ZILaufe der letzten 14 Jahre aunsfiilirten,
lif3t sich schlieBen, da3 alle chemischen Ylemente in allen
Mineralien der Irdoberfliche enthalten sind und daB3 nur die
Konzentrationen der einzelnen Elemente in den verscliiedenen
Mineralien recht verschieden sind. Diese ,,Allgegenwart'

wurde fiir einige wenige Elemente auch von anderen lforschern
nachgewiesen, fiir radioaktive Flemente war sie schon lange
bekannt.

Wenn man die Frage zu beantworten sucht, welehe
Mindestkonzentration irgendein Flement in den bekannten
Mincralien hat so kommt man zu der Feststellung, dall es
fiir jedes Eiement eine wohl definicrbare Grenzkonzentration
gibt, mit der es in allen Mineralien mindestens vorhanden ist.
Sie liegt fiir die meisten Ilemente so tief, dafl das Vorkomuen
der betreffenden Elemente in dieser geringen Konzentration
frither iibersehen wurde, Erst die Verfeinerung der Mineral-
analysen - - optische und Réntgenspektroskopie, verbunden
mit chemischer Anreicherung - - fithrte zu ilirem Nachweis.
Die Allgegenwartskonzentrationen vieler Flemente lassen sich
heute bereits zahlenmalig angeben. Sie sind von der irdischen
Haufigkeit der Ilemente und von ihrem Dispersititsgrad
abhangig. Diese Abhangigkeit wird nalier besprochen.

Die Ursache der Allgegenwart der Elemente ist in der
Bildungsweise der Mineralien und damit in der Art der Ent-
stchung und Abkithlung der Erdoberfliche zu suclien. Die
Tat..ache der Allgegenwart der Klemiente gestattet uingekcehrt,
Schliisse auf die Vorginge bei der Bildung (lcr. Erdrinde zu
ziclen.

s wird dann gezeigt, welche Bedeutung die Allgegen-
wiart und die Allgegenwartskonzentrationen der ISlemente in
tncoretischer und praktischer Bezichung haben.

Die Tatsache der Allgegenwart der lilemente verlangt,
dafl man bei der Wiedergabe chanischer Analysen stets sagt,
bis zu welcher Konzentration auf ein Ylement hin geprift
wurde, das man bisher einfacli als ,,nicht vorhanden
angab.

Sie verlangt weiter, daB man bei Reinheitsforderungen
von Cliemikalien, sowoll Illementen wie Verbindungen, keine
unverntinftigen Forderungen stellt; denn bei der Verarbeitung
von Mineralicn gehen alle darin enthaltenen FElemente zu
cinem gewissen Bruchteil in die aus den Mineralien gewonnenen
Produkte iiber. Alle Anreicherungsverfahren und Reinigungs-
methoden, cbenso alle Analvsenmethoden, miissen auf ihre
Ieistungsfahigkeit hin geprift werden.

Fiir die Krforschung geochemischer Probleme ist die All-
gegenwart der Elemente von Bedeutung, worauf sehon bei
der Besprechung der Ursachen der Allgegenwart hingewiesen
wurde,

Aussprache:

Fischer, Siemensstadt: Eine fir den praktischen Analytiker
wichtige Schlulifolgerung, dic aus der Ermittlung der Allgegenwarts-
konzentration gezogen werden mulf, ist die Begrenzung der Empfind-
lichkeit qualitativer Nachiweise. Die Empfindlichkeit darf fiir die
Praxis nicht so weit getrieben werden, dall sic unter dic Allgegen-
wartskonzentration gelangt. Dic Bestrebungen, Nachweisverfahren
immer cmpfindlicher zu gestalten, sollten angesichts der Gefahr
der Uberempfindlichkeit in der Allgegenwartskonzentration eine
Schranke finden.

_ Dr.-Ing. A. Brukl und Prof. Dr. W. Noddack, I'reiburg:
»Uber die Reduktionspotentiale der seltenen Krden'' (vorgetragen
von A, Brukl).

Die seltenen Frden Sc, Y, La usw. treten im allgemeinen
in der dreiwertigen Formn auf. Es ist aber bekannt, dall cinige
von ilmmen, wie Sm, Fu und Yb, auch zweiwertig sein kénnen.
Andere wicder, wie Ce, Pr, Nd und Tb, sind in der Lage, auch
vierwertige Verbindungen zu bilden.

Vor einiger Zeit wurde von 4. Brukl gezeigt, da man
durchh clektrolytische Reduktion in willriger Losung das
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Furopium aus Erdengemischen abtrennen und auf diesetn Kohlensiauregehalt durch das Sorbens geleitet und die Ab-
Wege sehr einfacli priparativ gewinnen kann?). nahme des: Kohlensiuregehaltes der Luft bestimunt wird, —

In shnlicher Weise gelang s vor kurzemn, aus Yb-haltigen 3. Bei Wasseruntersuchungen bictet die Bestimmung der
Erdgemischen das Vtterbium in gréBerer Menge rein darzu- Kollensidurekomponenten sehr grofle Schwierigkeiten. Wenn
stellen. Bei dicser Reduktion konnten auch die Nachbar- aber das Wasser mit einer kleinen TLuftmenge in Beriihrung
clemente des Vtterbiums, Thulium und Cassiopeium:, mit gebracht wird und der CO,-Gehalt dieser Luft ermittelt wird,

einem Reinhcitsgrad von etwa 959, gewonnen werden. 50 kann. man den COrPruck c.infach und schnell bestimmen
Selbst das am schiwersten reduzierbare Samarium lie & ckk_armen)‘). A uc1§ die Bestu_nmung des- pu des Wassers
sich auf dicsemm Wege abscheiden geschichit unter Zuhilfenahme dieser Luft sicher und schiell.

— 4. Der Kohlensiduredruck des Blutes kamn gefunden werden
(Kauko-Mantere)®), indem das zu untersuchende Blut mit
einer kleinen Mcnge Bicarbonatlésung durch eine gemeinsame
Gasphase ins Gleichgewicht gebracht und der CO,-Druck
der Bicarbonatlosung bestinmt wird. — 5. Die Gesamt-
kohlensiiure ciner Idsung (z. B. des Bieres) kann in folgender
Als Material dienten Priparate siamtlicher seltener Erden, Weise bestimmt werden:
von denen Sc, Y, La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Dy, ¥Er und Yb
einen Reinheitsgrad von etwa 99,99, hatten. Die Erden

Da dic Methode der priparativen Darstellung einzeluer
seltener KErden durch Ausnutzung ihres Valenzwechsels einen
neuen Weg der Erdendarstellung eréffnet, erschien es wiclitig,
alle bekannten dreiwertigen Frden auf einen derartigen Valenz-
wechsel bei der Flektrolyse zu untersuchen,

Die zu untersuchende ILosung, die unterwegs sauer ge-
< . . L o macht wird, flielt langsam mit einer bestimmten Geschwindig-
Gd, ’l_bo’ Hf” Tu und Cp lagen mit einem Reinheitsgrad von keit von oben mach unten einem ILuftstromn von bekanntem
88-—95% vor. CO,-Gehalt entgegen (Kawuko-Mantere-Yli-Uotila)5). Durch

Sulfatlésungen einzelner Frden wurden bei verschiedenen  Bestimmung des CO,-Gehaltes der durchgegaugenen Iuft
Konzentrationen mit Hilfe der Quecksilbertropfkathode ird die gesamte Kohlensiure der Losung ermittelt. - - 6. Die
untersucht und die Stromspannungskurven aufgenommen. organischen Stoffe in der ILuft kénnen mit Hilfe vou Katalysa-
Ans den Knicken dieser Kurven wurden die Reduktions- toren leicht quantitativ verbranut werden. Wenn der Zu-
potentiale der Frden bherechnet. In Losungen von ¥rd-  wachs des Kohlensauregehaltes bestimmnt wird, so laBt sich
siemischen lassen sich einzelne Erden, welche Valenzwechsel  (Qie Menge des bekaunten organischen Stoffes in der Iuft
zeigen, an  jhren Kmnicken in  der Stromspannungskurve  (araus bercchnen (Brehmer®)). Der klcine Dampfdruck des
erkennen. Aus der Hohe der charakteristischen Htufen kann  organischen Stoffes kann so mit sehr grofer Genanigkeit

man den Gehalt an diesen Krden bestimuuen. bestimmt werden. Da sich die Halogene und Schwefel aus
Die kathodischen Stromspannungskurven wurden bei allen  der Verbrennungsluft leicht quantitativ entfernen lassen, so
Frden bis zun Beginn der Amalgambildung verfolgt. konnen auch die giftigen Gase quantitativ bestimunt werden,

Aus den vorliegenden Messungen liflt sich abschitzen,
bei welehen Erden dureli den Valenzweclisel eine praparative Dr. phil. U. ¥hrhardt, Bitterféld: ,,Das Triodometer,
Abscheidung moglich erscheint.

Apparatur zur Ausfiihrung elektromelvischer Mafanalysen.’

Aussprache: Eine Elektronenrohrenapparatur zur Ausfithrung eicktro-
Klemm, Danzig: Die Reduzierbarkeit des Gadoliniums konnte mCt.rlS,Cher MaBanalysen wird beSCMEbFn' . Sie Lon}mt u
nicht erwartet werden und bedarf noch der exakten Bestitigung. - - zwel Typen in den }_Iandel, von den.cn dic eine nur die Au:';—
Vortr.: Die Kurve des Ga kann nicht dureh Verunreinigungen fuhrl_lng von Potcn_tlaln.lessqugen, dle_ ander.e_aul.icrdem die
bedingt sein, die Frage wird noch exakter gepriift werden. - - Hohn,  Bestinumung von Leitfahigkeiten und Dielektrizitidtskonstanten
Koln: Die Messung von Reduktionspotentialen fordert RBeriick- gestattet. Als Stromquelle dient ausschliefilicli das Lichtnetz
sichtigung ihrer Xonzentrationsabhingigkeit; Heyrovsky u. Ikorié  (Wechselstrom). Durch sorgfiltige Auswahl der Bauelemente
hu_bcn fiir .dun Mittelpunkt einer Stromstufe nachgewiesen, dall  wurde eine hervorragende Nullpunktskonstanz crreicht. - -
-“'f":‘ l;"ti;‘tf‘_“l_t_‘"m dei Konzentration nicht abhingiy ist, 1““3" Die Potentialinessung geschicht nach dem Prinzip des
:::l: :1: Mz 5"&;’?22:; ;t ;’:ﬁ?;‘lt.miIt)l:l:ﬁio\}'lie(‘.l(.;{l:EB e:go::!t:{;g;mt R(‘ihrenvoltms’cers, indem fhe zu messcnde Spam_l_ung an Helz:
verwenden, wenn man durch Zusatzelektrolyte dic Ionensumme faden und Gitter der Roh..re gelegt 1_md (11.e An(’l‘e_rung des
der [osungen anniliernd konstant hilt und stets bei der gleichen Anodenstromes gemessen wird. Potentiometrische Titrationen
Temperatur arbeitet. koénnen nach diesem Prinzip visuell durchgefithrt werden.

Eine hierfiir geeignete Titriervorrichtung it fest cin-
gebauten Bezugs- und Indicatorelektroden wird beschrieben,

Prof. Dr-Ing. Dr. phil. Yrjo KXauko, Helsingfors: __ Bei der Bestimmung des py-Wertes crfolgt die
Line Methode zur Bestimmung der Luftkohlensdure und einige  Eichung entweder mittels Standardldsungen durch Messung
Anwendungen derselben.' des Ausschlages oder durch Vergleich mit bekamnten Poten-

tialen nach einer Nullpunktsmethode. Iin letztgenannten
Falle ist der noch verbleibende Gitterstrom so gering, dal}
auch plII-Bestitnmungen bzw. Titrationen unter Anwendung
von Glaselektroden ohne weiteres moglich sind. Die Her-
stellung der Glaselektroden und geeignete MeBanordnungen
fir diesen Spezialzweck werden beschrieben, — Fiir die Aus-
fithrung von ILeitfahigkeitsbestimmungen wird der
crforderliche Wechselstrom mit Hilfe einer Flektronenrolire
in Generatorschaltung erzeugt. Die gleiche Rohre dient dazu,
das Wechselstrompotential zu messen. Bei einer derartigen
Anordnung kénnen konduktometrische Methoden ebenfalls

1. Aus den Poren der ¥rde wird eine Luftprobe von visuell durchgefithrt werden, da die Umschlagspunkte durch
2—5 cm?® unter Anwendung des Quecksilbers als Sperr-  das veranderte Verhalten des Zeigers am MeBinstrument leicht

Die ILuftkohlensaure wird nach Vi.2) so bestimmt, dal
die zu untersuchende kohlensiurehaltige Iuft durch eine
verdiinnte Bicarbonatlésung bis zur Einstellung des Gleich-
gewichtes geleitet, das py der Iosung bestimmt und daraus
der Kohlensauregehalt der Luft berechnet wird. Betrigt die
Genauigkeit der pg-Messung -+ 0,01, so wird der Kohlenséiure-
gehalt mit der Genauigkeit + 2,39, ermittelt. Die py-Be-
stimmung kann colorimetriscli oder potentiometrisch aus-
gefiihrt werden. Die Methode wurde zu folgenden Zwecken
verwendet:

fliissigkeit entnominen und potentiometrisch analysiert. — zu erkennen sind. Die Bestimmung der spezifischen I1.eit-
Aus der atmosphirischen Iuft werden aus verschiedenen fahigkeit erfolgt, indem man die Analysensubstanz in 1eit-
Hohen Luftproben entnomunen und analysiert. - - 2. Dic  fahigkeitsgefalle bekannter Widerstandskapazitit fiillt und

Sorptionsfahigkeit des Sorptionsumiittels (Kauko-Mantere)?) fiir  deren Widerstand durch Vergleich mit bekannten Wider-
Kohlensiure wird ecrmittelt, indem: Luft von bekanntem stinden ermittelt. — Die Analyse binidrer Stoffgemische

1) Vgl. diese Ztschr. 49, 159 [1936]. 3 Pekkarinen, Suomen Kemistilehti (Acta chem. fenn.) B, VIII,
?) Kauko u. Carlberg, Z. analyt. Chem. 102, 393 [1935]. 34 [1935°.
3) Kauko u. Mantere, Suomen Kcemistilchti (Acta chem. fenu)) *) Noch nicht veréffentlicht.

B. VII, 12 [1934]. %) Brelmer, ebenda B. VIII, 4 {1935]; R. 1X, 14 [1936].
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mit IIilfe der Dielektrizitatskonstante erfolgt nach
ganz dhnlichen Prinzipien wie die Bestitnmung der ILeitfahig-
keit, jedochi wird zur Aufnahme der Amnalysensubstanz ein
Mellkondensator in den Schwingungskreis cingeschaltet.

Dr. W. Schuhknecht,
Bestimmung des Kaliums."'

Leipzig: ,,Spektralanalytische

Bei der zurzeit iiblichen, von Lundegdirdh erprobten
Arbeitsweise zur spektroskopischen Bestimmung von Kaliumn
wird die Untersuchungslésung fein verstiubt und einer Flamue
zugefithrt. Durch spektrale Zerlegung des von der Flamme
cimnittierten I.ichtes erhilt man das Spektrum der Probe;
die Messung der Schwirzung der Kaliumlinien in dem auf ciner
Photoplatte aufgenommenen Spektrogramm ergibt den Kalium-
gehalt. — Die FEinschaltung der Photoplatte — mit allen
Fehlern der notwendigen photographischen Prozesse — ver-
langsamt und vertcuert das Verfahren; auBerdem setzt die
Anwendung der Photoplatte eine sorgfaltige Beriicksichtigung
der Schwirzungsgesetze voraus. Vortr. hat dalier die photo-
graphische Aufnahme durch eine dirckte lichtelektrische
Messung ersetzt und durch cinige apparative Anderungen
wesentlich vercinfacht. Die so vereinfachte Anordnung wurde
»ur Bestimmung sehr kleiner Kaliumgehalte mit Tirfolg ver-
wendet.

Dozent Dr. P. Wulff und Dr. W. Kordatzki, Pullach
b. Minchen: . Forischritte und Aufgaben industrieller pp-
Messung.**

Bei der pp-Messung, die im letzten Jahrzehnt in inuner
ausgedehnterem Male ecin wichtiges Kontroll- und Unter-
suchungsverfahren nicht nur des rein chemischen Betriebes
geworden ist, sondern ebenso in den Industrien der Grenz-
gebiete grofle Bedeutung erlangt hat, sind drei ITauptanwen-
dungsgebicte zu unterscheiden: 1. die Stichprobenkontrolle
zur Pritffung von Ansitzen und Erzeugnissen, 2. die kontinuier-
liche t'berwachung einer Idsung oder eines Vorganges, 3. die
Anwendung in der Betriebsforschung.

Den vorstehenden Zwcecken entsprechend werden auch
dic verschiedensten Verfahren der Messung angewendet. Das
klassische, in der biochemischen Forschung entwickelte Ver-
faliren ist das clektrometrische. Davon abgeleitet und in der
Festlegung der Bezugswerte auch abhiangig ist das colori-
metrische Verfahren, Bei rein wissenschaftlichen Arbeiten
wird man meist auch auf diese grundlegenden Verfahren in
ihrer urspriinglichen Anwendungsform zuriickgreifen.

Fiir die Verhiltnisse des chemischen Betriebes sind diese
Anwendungsforiuen jedoch aus den verschiedensten Griinden
oft nicht geeignet. In solchen Fillen gewinnen die praktischen
Verfahren der pg-Messung Bedeutung, welche von den
klassischen in maucher Ilinsicht abweichen. Dabei treten
Gesichtspunkte auf, weclche ihrer Anwendbarkeit einerscits
bestimmte Grenzen setzen, deren Beachtung aber andererscits
die ILosung besonderer industrieller Aufgaben auf dem Wege
der pyp-Messung iiberhaupt erst moglich macht.

Diese Gesichtspunkte werden besprochen. Obwohl wegen
des Einflusses von Begleitumstinden sich der wahre pg-Wert
hidufig iiberhaupt nicht ermitteln 1i8t, kann trotzdem die
Vornahnie einer Messung einen hohen Wert behalten, da die
MeBwerte, z. B. Millivoltwerte oder Farbnormen, ecine be-
friedigende Kontrolle und Ieitung des Fabrikationsvorganges
hinsichtlich der Aciditdt bzw. Alkalitat crmoglichen.

Dic in den letzten Jahren erziclten Fortschritte und
Vereinfachungen in den Verfahren werden besprochen unter
Beriicksichtigung: der colorimetrischen Verfahren, dcr elektro-
metrischen Verfahren mit Kompensation, der elektrometrischen
Verfahren it Anzeige und der Iflektroden fiir elektrometrische
Verfahren. Als ncu werden insbesondere besprochen die ver-
einfachten clektrometrischen Kompensationsverfaliren it
mittelbarer Anzeige des pp-Wertes und das lichtelektrische
automatische Kompensationsverfaliren,

Aussprache:

Otto, Ludwigshafen: Ist die photoelektrische MeBunordnung
fiir die Glascelektrode brauchbar? - - Vortr.: Bei dem gegenwirtigen
Stand der Entwicklung mull die Frage verneint werden.
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Dr. II. Ilohn, Rodenkircien b. Koln: ,,Uber die
Lignung der Polarographie zu vollautomalischen chemischen
Analysen.'

Die Stromspannungskurve einer Tropfelektrode liefert in
Jer Spannungskoordinate die Reduktionspotentiale der Klektro-
Iytbestandteile, in der Stromkoordinate die Werte fiir die
Diffusionsstréme, welche durch die Substanzmengen gegeben
sind, die in der Zeiteinheit reduziert werden. Die Potentiale
liecfern eine qualitative, die Diffusionsstrome cine quantitative
Aussage iiber die untersuchte Ldsung. Da in verhiltnismaBig
cinfacher Weise die sclbsttatige Aufzeichnung einer ,,polaro-
graphischen'” Stromspannungskurve erreicht werden kann und
die Reduzierbarkeit cine Eigenschaft zumindest aller Kationen
ist, wiren die Voraussetzungen fiir eine objektive maschinelle
Schnellanalyse gegeben, wenn nicht die oft komplizierten
elektrochemnischen Vorginge an der Flektrodenoberfliche
besondere Bedingungen fiir die Zusammensetzung der Probe-
1osungen fordern wiirden. Diese sind: Ausschaltung der
Uberfilhrungserscheinungen durch Zusatz eines schwer re-
duzierbaren Kations in grofBem Uberschufl, Ausschaltung der
Adsorptionskrifte an der Flektrodenoberfliche durch Zusatz
cines oberflichenaktiven Stoffcs, Frzwingung eines gleich-
mifligen Tropfenfalls durch Zusatz einer Substanz init hoher
Viscositiit und Festlegung des Tonentypus der zu bestimmenden
Substanzen durch gecignete Anionen. AuBerdem diirfen die
durch die Ausbildung der Diffusionsstrome in der Strom-
spannungskurve auftretenden Stromstufen nicht iuiteinander
koinzidieren (Komnplex- oder I'allungstrennung), Stromstufen
von Wasserstoffion, gelostem Luftsauerstoff und anderen
fremden Begleitsubstanzen diirfea nicht auftreten, und die
Iosung 1nub frei von langsainen Reaktionen (Tonenumwandiung)
sein. Alle diese Forderungen koénnen meist einfach und
mechanisch erfiillt werden, wenn man bestiinmte, dem einzelnen
analytischen Problemm angepalite Zusatzlosungen mit der
Probe vermischt, so daBl eine polarographische Analysen-
vorschrift in der jeweils verschicdenen Zusammensetzung
dieser Zusatzlosung ibren Ausdruck findet, und dic Analyse
selbst nur mehr aus dem I.Bsen der Probe, dem Zusamninen-
mischen mit der auf Vorrat herzustellenden Zusatzlosung und
der vollautomatischen Kurvenaufnahine besteht. - - Rir die
Bestilnmung von Kupfer, Nickel und Zink in einer Neu-
silberlegierung, fir die Analyse des Nitrat- und Sulfat-
gehaltes einer Mischsiaure sowie fiir die Bestimmung von
Aldehyd, Fusel und Phytoalbumin in Wein werden
die Zusatzlosungen und damit die Analysenvorschriften mit-
geteilt.

Dr. habil. G, Indres und 1. Kaufmann,
Miiichen: ,,Line wneue Alethode cur Bestimmung  kleinster
AMengen Jod.'' (Vorgetragen von G, KEndres).

Im Rahmen von Untersuchungen iiber den Mechanismus
der biologischen N,-Fixation?) wurde eine Bestimmungs-
methode kleinster Mengen IHydroxylamin ausgearbeitet.
Das Verfahren beruht auf dem Befund, daB sich NII,0H
durch iiberschiissiges Jod nach der Gleichung

NH,OH + 2], -+ H,0 > HNO,  41I]

in Gegenwart von Sulfauilsidure quantitativ zu Nitrit oxydicren
lafit. Die Menge der entstandenen Diazoverbindung wird
durch Kuppelung mit Naphthylamin bestimmt. — Es wurde
gefunden, dafBl sich auf diesen Wege ebenfalls sehir kleine
Mengen Jod crmittcln lassen. Gibt man zu einer wilrigen
Losung von J, Hydroxylamin und Sulfanilsiure beide
im Uberschul3 - — so entsteht dic dem Jod aquivalente Menge
Nitrit bzw. Diazoverbindung. Nach Zugabe von Naphthylamin
erfolgt die Bestiminung des Azofarbstoffes zweckmilig im
Pulfrich-Photometer. Tiir Filter §;; und d — 3 cni und cyarustort
- 1078 ist lg Jo/J = 1,16. Lis lassen sichh mit einer Fehler-
grenze von 39% mnoch 5,0 vy Jod in 10 cm?® Losung (J,-Konz.
== +.1079 bestinunen. Bemerkt sei, dafl die Jodstarkercaktion
bei einem Gehalt von 6 y in 10 cm? Losung socben
sichtbar wird.

?) Liebigs Ann. Chem. 518, 111 [1935].



