
3. Verfahren rach huspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daR 
die Herstellung der glycerinhaltigen Maische mit  Hilfe der an Ergosterin 
anzuroichernden Hefe selbst vorgenommen wird. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruehe, dadurch 
gekennzeichnet, dall die Reltiftung der Hefe in einer frischen, auf Glycerin 
vergoienen Maivhe, hzw. in solchen Maischen, einmal, bzw. mehrmals 
wiedorliolt wird. __ 

D a  in dieseni Patent  keine Bilanzierung angegeben wird, son- 
dern nu r  der Ergosterin-Gehalt der Stellhefe rnit 0,5% und der- 
jenige de r  Erntehefe rnit 2-3%, bezcgen auf Trockengewicht, 
haben wir es unternommen, eine sclche Bilanzierung aufzustellen, 
und deshalb die im Patent  aufgezahlten Mijglichkeiten in er-  
schopfender Weise durchgefuhrt. Als Stellhefe dient tins eine 
Versandhefe, die einen an  sich schon hohen Steringehalt v o n  
2,09% aufweist und deswegen nach unseren heutigen Erfahrungen 
zur  Erzielung einer hohen Vermehrung ungeeignet ist. Obwohl 
bei den irn Pa ten t  angegebenen Versuchs-Stufen die Sterine 
r n e n g e n m a R i g  nur  noch geringfiigigzunehmen, zeigt der  Sterin- 
G e h a l t  ein ganz anderes Verhalten: Nach einem scharfen Ab- 
fall in der ersten Stufe steigt er in Stufe 2 und 3 wieder an,  ohne 
jedoch den Anfangswert wieder zu erreichen. Dieser Anstieg ist 
nur zum geringsten Teil auf die Neubildung der  Sterine, sondern 

V e r s a m m l u n a s b e r l c h t e  

weitaus mehr auf eine Veratrnung von Zellrnaterial zuruckzu- 
fiihren. DaR ein deutlicher Anstieg des Prozentgehaltes an Ste- 
rinen in wesentlich einfacherer Weise selbst ohne Zusatz eines Nahr- 
substrates erreicht werden kann, zeigte eine einfache Beliiftung, 
bei der die Erhohung lediglich auf der Veratmung von Zellma- 
terial, einschliealich eines Teiles der Sterine, beruhte. 

Es sei noch erwahnt, daR es sich in den1 Pa ten t  wohl u m  die 
sog. vierte Vergarungsform (Glycerin-Brenztraubensauregarung) 
handelt, da  ein plr von 7,4 vorgeschrieben ist. 

Das Patent  nimrnt Bezug auf ein E. P. 396206  der Internatio- 
nal Jeast Company 1-td., das  als Bedingung fu r  eine gute  Sterin- 
Anreicherung starke Beliiftung und Stickstoff-Mangel (def i -  
ciency in nitrogenous nutrient) angibt. Allerdings fehlt  auch in 
diesem englischen Pa ten t  die Bilanz, so daB nicht zu erkennen ist, 
inwieweit auch hier die Veratmung von Zellrnaterial eine Rolle 
spielt. - 

Wir mochten nicht verfehlen, dem Hefeforschungsinstitut 
Weingarten und seinem Leiter, Dr. R. Kautzrnann, far die jeder- 
zeit gewahrte rnaterielle und ideelle Hilfe unseren allerherzlich- 
sten Dank auszusprechen. 

[ A  2641 Eingeg. am 6 .  Februar 1950. 

1. lnternationaler Mikrochemischer Kongres 
Qrez. 2.-6. .luli 1960 

623 WisscnschaItlcr aus 2ti vc~raehiedenen Staaten hatt.en sich zum 
1. Internationalen Mikrocheniischen KonKrell in Graa, d w  Wirkungs- 
s t i t t e  F. Emichs und I’.  Pregls versammelt. 

C. a .  fallten die Teilnehmer den Heschlull, eine internationale Koni- 
mission fur Mikrochemie in der analy-tischen Sektion der Internationalen 
Union fur reine und angewandte Cheiriie x u  griinden, zu deren Prasiden- 
f e n  Prof. Dr. M .  K .  Zacherl r rnannt  wnrde. Rin vorlaufiger AusschuW 
$011 sich ferner rnit der Standardisierung niikrochemischer GerBte be- 
Iassen. I)er niiehste Internationale Mikroahemische Kongrelj voll voraus- 
siehtlich 1954 stattflnden. 

Anlalllich dcr musikalisch umrahlnten ErofLnangsIeicr wurde v o n  
dcr altesten Tochter Prof. Eniichs, Frau I’. l i i i tdler,  Herlin, eine von l’rnf. 
GBsser geschaffcne Et,fich-Bustr enthullt. 

h’. AH Kd H A M  G % l K ,  Ludwigshafen’Illiein: Atimnduttg or- 
gunischer Komplerbildner zur Treitnutig und Bestinmung r o n  J f s l ( i I I p t r  

w i t  IIiZfe ron Ausschiitlelicngsrenktionenl). 
Als Ausschuttelungsreaktioncu bexeichnet man Methoden, die au l  

der Verhilung cines Stoffes zwischcn zwei mitcinander nicht oder nur 
heschrknkt mischbaren Losungsmitteln beruhcnd, es gestatten, dirsrn 
Stoff ails der einen Losung in die andere durch Schutteln des Gemisches 
iibcrzufuhren. Die Anwendung organischer Komplexbildner fur Aus- 
Ychuttclungsreaktionen erfolgte in grnl3erem MaBstab ervtmalig durcli 
Helmut b’ischer bei seinen Arbeiten uber das DipheIiSlthiocarbazon. Fur 
Snhwcrmetalle, die mit Dithizon nicht reagieren, x u m  Heispiel Fr, Xn, 
Ti, IT, MO, A1 usw. waren den IXthizonverfahren entspr. Bnsschutte1ung~- 
methoden sehr erwunscht, insbes. fur die Spurennuche in biologischen 
oder technischen Produkten. Systernatische Untersuchnng der Eignung 
einrr Anzahl von bekannten nrganisehen Metallreagenzicn fur AUS- 
Rrhiittelungsrcaktionen fiihrtcn x u  Trennungs- und Hest,immungsver- 
fahren, z. B. Ausschuttelungen rnit Acetylaceton, homologen Diketonen 
uiid Kupferron. Uurch Naskieruug mit Tartraten, Fluoriden usw. lassen 
sich Trennungen und mitunter spezifische kolorimetrische Hestimmungon 
cines Netalles durchfuhran. 

11. K. AI; B E  R ,  Philadelphia ( U S A ) :  Stntrdnrdisierung wikroche- 
wischer Appnrnle unter bes. Heriicksichtigumg der in den U S A  q d e i s l d e n  
.Irbeit. 

1937 wurde ein Komitee fur  die Norniierung von niikrochemiflelien 
Apparaten im Rahmen der American Chemical Society, Division of 
.inalytical and Micro-Chemistry, gegrundet. Die ersten Normen fur die 
Kohlcnstoff- und Wasserstnff-, Stickstoff-, Halogen- und Schwcfel-Be- 
stimniungen sind 1941 und 1943 veroffentlicht worden. Ein neues Ko- 
mitee ha t  nach dem Kriege diese Arbeiten wieder aufgenommen und 1914 
vrrhesscrte und neue Sormen beschrieben. An einigen Beispielen, wie 
Verbrennungsrbhren, $bsorptionsapparaten, Azotnmetern usw. wird Ein- 
bliek in  den Stand der Arbeiten gegeben und aufgezeigt, wo die Vorteile 
liir den analytischen Mikrocheniiker zu Anden sind. Die besten Ergcb- 
nisse kiinnen derzeit wohl nur auf nationaler Basis erzielt wcrden, da 
einer internationalen Sormierung noch schwer zu iiberwindende Hinder- 
nisse im Wege stehen. 

l) Vgl. diese Ztschr. 61, 96 [1949]. 

G. 11 I? 0 li , Hern : O.q/dit,tetrisehe T i l ~ ~ ~ l i o n e t ~  in.  alkalischen Losuiigejt 
mt Ciipri-3-periodat. Ikstiminuiig des Calciutns nrii N a p h l h n l h ~ d r o x a i ~ i a l .  

Iiaphthalhydroxamsaure gibt mit Schwermetallen und Erdalkalien 
whwerlosliche, orangefarbige Niederschlage. Die Schwermetallsalze 
!aul3er Cd) l ogen  sich in Ammoniak oder Ammoniumtartrat ( a u h  Pb)  
hder in Nitriloacetat N(CIT2GOONH,),. Die Naphthalhydroxamate der 
Erdalkalien jrdoch nicht. Oxalat, Pho!phat,, Carbonat und Fluorid dee 
Clalciums wcrdcn beim Kochen rasch i n  Saphthalhydroxamat  verwan- 
delt. IXe Bariumverbindung ist gelb, die deil Calciums und Strontium& 
erst yelb, dann rasch xiegelrot werdend. Erfassungsgrenze fur  Ca 0.1 
-f/cm’. Zor quant.itativen Bestimrnung kann man das Calcium-naphthal- 
hydroxamat in Zentrifugiertiegeln abzentrifugioren und wigen oder rnit 
Salzsaiire die unlosliche Saw, abscheiden und abxentrifugieron, i n  NaOH 
losen und kolorimetrieren. 1‘:s gelang, die Verbindung i n  alkalischer Lo- 
qung rnit Kaliumcupri-3-perjodat zu titrieren. Die Lief braunschwarze 
l:,,,,, molare Liisung des drniwertigen Kupfers K,Cu( J O , ) ,  wird beini 
Kochen zu schwach bliiulichcm CuII rpduxicrt. Der Umschlag ist sehr 
wharf, drnn whnn 0.005 em3 (ent.sprechend 0.1 y Ca) vermG:en 5 cm3 
der scliwach blaurn CuI~-Losnng deutlich grunlich zu fiirben. Eine ?do- 
lekel Calcium-naphthalhydroramat verbraucht in eiuer ersten Stufe 
.I CuIrr ,  in einrr zwriten, sohr l a n p a m  verlaufenden, noch weiterr 
2 CurI. Die osyinetrische Titration mit Kupfer-3-perjodat. ist fur  vielr 
andere Ilestimmungen brauchbar; so werden die Zucker in 10 proz. 
KO11 schon in der Ki l te  oxvdicrt. 

A .  A. 1 1 E N E D E T T I - P I C H l ~ E R ,  New, York: L e i t g e d n n k e ~  zur 
Eittwicklutig voif Mikrotnethoden. 

Systematisches Studium aller Einflusse auf eine analytische Methode 
\.errnag vicl Muhe bei der Ausarbeitung eincs neuen Mikroverfahrena zu 
ersparen. Aufrrchterhaltung der Konzentrationen ILllt es wunsohenswert 
erscheinen, die Volumenvcrkleinerung der Massenverkleinerung gleich- 
zust.ellen. I)a aber Volumcn, Oberfliche und lineare Dimension sich 
nicht gleichzeitig ini selben MalJstab verkleinern lassen, wird man dort  
auf Schwierigkeiten s tolen,  wo bestimmende Paktoren entweder von der 
Oberflachenentwicklon,~ oder von linearon Dimensionen abhangon. Einc! 
Analyfie der Gesamt.lage, evtl. unter Hinzuziehung einiger qualitativer 
Vorversuche, sollte es moglich machen, die Experinientalarbcit zweck- 
maGig eu planen. 

R. A. I l E R G S M A N ,  VBst~rBs (Schwcden): Einiye liraktische und 
lheoretische Gesichtspunkte fiber die Mikroliarlepriifung. 

Ein voni Vortr. konstruierter Mikrohlrteapparat ist fur  Mikroskope 
mit nach obrn gerichtetem Objektiv anwendbar und ermoglicht sowohl 
Iiitzprobcri wie auch Hartemessungen nach der statischen Nindrucks- 
rnethode (2 .  13. Vickersprobe). 1)as Belastungsgebiet reicht ungefihr von 
0.5 his 500 g. Durch cine Wcchselfassung yon einfaohem Typus wurde 
die IIandhabung des Apparates vereinfacht und die Treifsicherheit erhoht. 

11.1. I1 L U M E  R ,  Ijasel: Fossile Fnrbsloffe und Kohlenwussersloffe i t i  
fk7Eksteinen. 

Bs gelang die Isolierung sehr kleinrr Kristalle eincs fossilen Farb-  
stoffes aus Seelilien [Millericriwus spec.) aus deni unteren Xalm. Er wird 
nach einer der Fuudstellen (Bringeli, Rerner Jura)  ala Fringelit bezeich- 
net. Ferner ergab sich dio Anwesenheit mehrerer spektroakopisch nah 
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verwandter Oxychinonfarbstoffe. Ein kristallisiertes Aeetyl-Derivat 
wurde isoliert. Aus dem gleichen Gestein konnte ehromatographisch ein 
hochannelierter aromatischer Kohlenwasserstoff kristallisiert gewonnen 
werden; das AbsorptionRspektrum deutet auf ein alkyliertes 1,12-Benz- 
perylen. 

E .  C R E M E  R ,  Innsbruek: Trennung und quantitative Hestinimung 
kleiner Gasniengen durch Chromatographie. 

Bei der chromatographisehen Trennung kleiner oasmengen wurde 
ein beliebiges Adsorbens rnit Wasserstoff als Spiilgas verwendet und der 
Durchbruch der getrennten Gase durch Messung der Wiirmeleitfahigkcit 
registriert. Da  bei der beniitzten Anordnung der Galvanometerausschlaq 
der Konzentration proportional ist, konnen leicht Konzentrations-Zeit- 
kurven aufgenommen werden. Die quantitative Restimmung geschieht 
durch Ausplanimetrierung. 

L. E B E R T  und A. D I R S C H E R L ,  Wien: Quantitative Mikro- 
tinnly8e von Goldoleosolen. 

Vortr. berichtet uber cine jodonietrische Bestimmung des Qoldes in  
Oleosolen und gibt cine Vorschrift, die es erlaubt, den Gold-Qehalt von 
1 ml Einwaage (zirka 300 y Gold) auf & 1% zu bestimmen. Die Ab- 
trennung des Goldes aus dem stabilen Sol geschieht duroh Adsorption 
an ,,Aluminiumoxgd zur Chromatographie nach Rrockmann". Das Alu- 
miniumoxvd wird mit Euchlorin behandelt und die erhaltene Au(I11)- 
Lasung jodometrisch bestimmt. 

F .  H E  C H T ,  Wien : ober Mikrobestiinmungsmethoden von Qermanium. 
Die gravimetrischen Bestimmunpmethoden des Germaniums, die 

auf'der Fillung der Gernianium-dodekamolybdlnsaure H,GeMo,,O,, 
rnit Cinchonin, Pyridin und 8-Oxychinolin und der Wagung dieser Nie- 
derschllge beruhen, wurden gepriift. Analog wurden die Fallungen der 
Germanium-dodekawolframsiure untersucht und gefunden, daB die 
dabei erhaltenen Ergebnisse weniger streuen als bei den Fallungen der 
Germanium-dodekamolybdanstiure. Alle Bestimmungsforrnen zeichnen 
sich durch sehr giinstige Umrechnungsfaktoren fur  Germanium aus. 

F .  H E C  H T ,  Wien: Die quantitative Mineral-Mikroanalyse und ihre 
Bedeulung fair Mineralogic und Geologie. 

Besondere Anwendung h a t  die Mineral-Mikroanalyse auf dem Ge- 
biet der geologisehen Zeitmessung nach der sog. ,,Bleimethode" erltngt. Sic 
ist ferner 9tet.s von grol3er Bedeutung, wenn es sieh um die Analyse klein- 
ster Mineralindividuen, von Einschltissen und Einsprenglingen oder um 
die Untersuehung zonarer Zusammensetzung einzelner Kristalle handelt. 
Es kann vorausgesetzt werden, dad derart in Zukunft die Untersuchung 
der ehemischen Struktur  versehiedener Mineralien, z. B. von Titaniten 
und Mineralien der Seltenen Erden maglich sein wird, ferner die Ver- 
teilung der Elemente und ihre Migration bei Verwitterungsprozessen. 
Wahrend die Makroanalyse auf Durchschnittsanalysen beruht, gestattet 
die ?dikroanalyse die genaue Analyse der einzelnen Nineralkornponenton, 
wenn diese benbtigt wird. 

K. K O R D E S C H  und A. M A R K O ,  Wien: Selelctioe Sauerstoff- 
bestimntung in kleinen Gasmengen. 

I las  neue Gerat zur selektiven Sauerstoff-Bestimmnng in kleinen Gas- 
mengen zeigt direkt elcktrisch den Prozentgehalt an. Das Prinzip be- 
steht darin, da13 cine sauerstoff-depolarisierte Kohleelektrodo in einem 
Element KohlelKalilaugeiZink, entspr. dem Sauerstoff-Gehalt des zu- 
gefiihrten Gases eine verschiedene Leistung a n  einen Belastungskreis ab- 
gibt. Rs wird cine neuartige Kohleelektrode dabei verwendet. Die Ana- 
lyse ist im strbmenden Gas, aber aueh in einem abgeschlossenen Raum 
miiglich. Daueranalysen und selbsttatige Regelung bei Sehwankungon 
r o n  + 0,@1% des Sauerstoff-Gehaltes sind ausfiihrbar. 

T.  S C H d N P E L D  und E. B R O D A ,  Wien: Ionenadsorption u n  
Papier- und Glasoberfliichen. 

Vortr. haben die Adsorption a n  Papier und Olas mit Hilfe radioakti- 
ver Stoffe untersucht. Kationen werden an Papier durch Ionenaustausch 
adsorbiert. Adsorptionsfestigkeit: PbL+< Cua+< H+< K+< Li+. I n  der 
Cellulose auftretende Carboxyl-Gruppen ( Glucuronsaure s ta t t  Glucose- 
Reste) scheinen als anstausehende Gruppen zu fungieren. Die relat. 
starke Adsorption des Wasserstoff-Ions kann durch 'Ubergang in eine 
kovalente Bindung an der Carboxyl-Gruppe erklart werden. Die Ad- 
sorptionavorghge durch Ionenaustausch sind reversibel. Beim Glas 
findet Kationenadsorption anacheinend an den Endgruppen des Silicat- 
geriistes statt.  Wasserstoff-Ionen werden besonders s tark adsorbiert, 
Blei-Ionen ebenfalls sehr stark, was auf ein Uberpehen in einen Zostand 
festerer Bindung zuriickzuIiihren sein diirfte. 

W .  S E I F R I  T Z ,  Philadelphia (USA): Narcosis and Stimulation of 
Protoplasm (Filmvorfuhrung). 

Claude Bernard meinte, das Protoplasma narkotisierter Nerven sei 
koaguliert. Aber Koagulation ist irreversibel. Tatstichlich gel1 tiniert das 
Protoplasma reversibel, wie man leicht sehen kann. Stimulantien wirken 
Narkotika entgegen [Coffein). Gewohnlich ist das Protoplasma in einem 
Zustand zwischen Sol und Gel. Geht das Gel in die irreversible Koagula- 
tion tiber oder das Sol in vt)llige Verflussigung, so t r i t t  der Tod ein. 

H .  R E  R T H A ,  Graz: Mikrocheinische Untersuchungen Qber die to- 
pische Verteilung von Spurenelementen im Gehirn. 

Die Proben werden genau deflnierten Stellen des Gehirns (Mittel- 
und Stammhirn des Menschen) unter mikroskopischer Kontrolle ent- 
nommen, rnit Formalin fixiert und auf ihr Emiasionsspektrum unter- 
sucht. Es fanden sieh Spuren der folgenden Elcmente: 81, Ca, Cu, Po, 

Si, K,  Mu, Na, P,  Pb, Sn, Zn, Ag. E s  ergab sich in ubereinstimmung 
mit  den Untersuchungen fruherer Forscher, dad diese Elcmento im all- 
gemeinen nicht homogen in  der Qehirnmasse verteilt sind, sondern An- 
rcicherung in bestimmten T ~ i l e n  aufweisen, withrend sic in anderen 
wieder ganz fehlen k h n e n .  So flndet sich -4g anseheinrnd nur im 
Thalamus. 

P. R U R R I E L  - M A R TI, Madrid: Mbthodes de concentralion- 
prtalable d a m  la de'lerwination spectrochimique des Clthnents trace. 

Bei allzu geringem Gehalt der zu bestimmenden Spuren ist es notig, 
sie nach chemischen Hethoden anzureichern. So z. B. bei der Bestim- 
mung von Spurenelementen in Nahrlosungen oder beim Nachweis von 
Verunreinigungen in Legierungen. Zwei Nethoden der Anreieherung wer- 
den besonders empfohlen: 1) die Verwendung von st,reng speziflsch wir- 
kenden Reagenzien z. B. von Cupferron fur den Nachweis von Bi bei 
Gegenwart von P b  und Cd, und 2) die Anreicherung durch Ausfillung 
eines hoher konzentrierten Bestandteiles der Probe, der infolge seiner 
chemisch-physikalisehen Beschaffenheit das eu bestirnmende Spuren- 
element mitnimmt und auf diese Weise isoliert. So gelingt e8, Spuren 
von Ba dureh Ausfallung eines Weisalzes mit SO4 irn Niederschlage an-  
zureichern. Zur Verarbeitung der angereicherten Probe empflehlt dry 
Vortr. die cmpfindliehsten Methoden, vor allem die spektrochomischen, 
die sich auch durch ihre vielseitige Verwendbarkeit auszeichnen. 

M .  uaia D O O R S E L A E R ,  Gent: (Ins inicrodthode pour I'analyse 
quantitative de bronzes archtologiques par voie spectrographique. 

Der Vortr. empflehlt cine verbesserte Methode der Losungsanalys? 
nach Rivas, die sich besonders bei dcr quantitat,iven Bestimmung d w  
Legierungsbestandteile alter Bronzen bewahrt hat. E s  werden einigr 
Tropfen einer Mischung von HCl und HNOs auf die Legierung gebracht. 
Die dabei entstehende Lbsung wird durch spektralreine Kohle aufgesaugf 
und dureh den Hochspannungsfunken oder Lichtbogen zur Emission ge- 
bracht. Die Untersuchung im Liehtbogen ist empflndlicher und  laflt ge- 
ringste Spuren nachweisen rnit einem mittleren Fehler von etwa 1 0 % .  
Der Funken erfaBt die in graderer Konzentration vorhandenen Kom- 
ponenten bei einem mittleren Fehler von weniger als 4 % .  Die Methode 
ist bequem und liefert bei geringstem Naterialverbrauch zuverlissige 
Resultate. 

A.  O A T  T E R E R ,  Vatikanstaat: Mikrobestimmung voti Halogenen, 
Schwefe? und Selen mf spektrocheniisckem Wege. 

Vortr. beschreibt eine leicht und rasch durchzufuhrende Method? 
zur qualitativen und quantitativen Bestimmung der Metalloide: F, CI, 
Br, J, S und Sr.  Eine Itohre aus hochsehmelzendem Glas wird mit einer 
kleinen Menge (etwa 10 bis 20 mg) der Probe beschickt und grihdlich 
evakuiert (p  N 0,001 mm IIq). Die Anregung erfolgt ohne Elektroden 
im hochfrequenten Magnetfeld einer Spule von etwa 10 Windungen, in  
der sich die Rohre befindet. E s  gelingt so, die Ionen der betreffenden 
Wetalloide, besonders der Halogene, zur intensiven Emission anzuregen, 
die vor allem im Gebiet der langeren Wellen (7000 bis 4500 A) krgftige 
und charakteristische Linien liefert, die sich zum Spurennachwois und 
auch zur quantitativen Bestimmung sehr gut  eignen. Die Nachweis- 
ernpflndliehkeit reicht unter gunstigcn Bedingnngen his O , O O l % ,  die 
quantitative Bestimmung gelingt bis etwa 0,01% bei einer Genauigkeit, 
von etwa + 10%. 

Besondere Vorteile des Verfahrens sind folgende: 1) Geringster 
Materialverbrauch; 2) Die Probe wird in  der urspriinglichen Form (Pul- 
ver) ohnc vorhergehende ehemische Veranderung verwendet; 3) D a  kei- 
nerlei Metallelektroden benutzt worden, ist besonders reinliches Arbeiten 
auoh mit den chemisch aggressiven Halogenen moglich; 4) Der empflnd- 
liche Nachweis eines Halogens wird praktisch nicht beeintrachtigt duroh 
die gleichzeitige Anwesenheit auch groDerer Mengen der ubrigen Halogene. 

G. 00 R B A C H  und F .  P O H L ,  Graz: Beitrag z u  den mikrochemi- 
schen Anreicherungsverfahren in der Emissionsspektralanalyse. 

Zur 'Anreicherung der Substanzen werden vielfaeh nicht mehr die 
bekannten analytischen anorganisohen Gruppenreagenzien gebrauoht, 
sondern die neueren organisahen Reagenzien, die bei durohsohnittlioh 
groflerer Reinheit die gleiohzeitige Anreicherung von vielen Spurenele- 
menten ermoglichen. Wenn solehe Reagenzien eine Ftillung bewirken, 
SO ist der Grad der Anreieherung durch die Fallungsempfindlichkeit der- 
selben bedingt. WBblt man aber Reagenzien, die mit den Spurenelemen- 
ten chloroform-Iosliehe innerkomplexe Verbindungen bilden, so 1PBt sich 
durch Aussehutteln rnit Chloroform und Fortfuhrung des Anreicherungs- 
verfahrens rnit Bhnlichen Reagenzien eine Konzentrationssteigerung er- 
zielen, die um mehrere Zehnerpotenzen hoher liegen kann. D a  duroh 
diese Verfahren auch die storenden Fe-Linien aus dem Spektrum ent- 
fernt werden, genilgen zum Nachweis aueh Spektrographen geringerer 
Dispersion. 

A. L U S Z C Z  A K ,  Wien: Grenzen der Absorptionsspektralanalyse. 
Die Absorptionsspektralanalgse hat  in  den letzten Jahren gr6ljcros 

Interesse gefunden und bemerkenswerte Erfolge aufzuweisen. Doch 
mufl man, um sieh vor enttauschenden YiRerfolgen zu hiiten, auch die 
Grenzen der Leistungsflhigkeit kennen, die aus apparativen Grunden 
bei der Bestimmung von Einzelstoffen und 3lehrstoffgemisehen durch 
die Anwesenheit von Storstoffen dieser Methode gesetzt sind. E s  werden 
Hinweiso gegeben, wie die Genauigkeit der Methode erhBht und ihr An- 
wendungsgebiet erweitert werdon kann. Die Aussichten fur  weitere Fort- 
schritte acheinen giimtig. 

576 Angew. Chem. 1 62. Jahrg. 1950 1 Nr. 23/24 



I { .  I , .  jll I T ( ' 1 1  E L L ,  Aberdern; ?'he Spectrographic Deterniinrrtio?r 
of Trace Eleinents in Rucks, Minerals and Soils. 

Spurenelemente sind fur das Gedeihen von Pflanxen rind Tieren V O U  

grol3er Bedeutung. Ein Zuviel oder Zuwenig von Cu, Zn, Xn, Mo und B 
ist kritisch fur das Wachstum der Pflanzen; fur das tierische Leben spie- 
leu die Elemente Xi, Pb,  Sn, Cr, Ca und Co eine Bhnliche Rolle. Zur Be- 
stimmung dieser Spurenelemente ist ein Quarzspektrograph grofler Dis- 
persion n6t.ig vor allem wegen der zahlreichen unvermeidlichen Fe- 
Linieii. Um die hochste Empfindlichkeit zu erreichen, wird naeh der 
Katlioden-Glinimschicht-Methode von Mannkopff gearbeitet. Auf diese 
Weise ist dPr Nachweis vonGehalten von 10:  10-Eg bis herunter zii 1: 10-@g 
niiiglich. Halbquantitative Schatzungen sirid auf Grund dieser Auf- 
nahnirn ohne weiteres rnit einer Genauigkcit von 30 his :k SOo/, aus- 
fiihrbar, was fur die Praxis meist geniigt Sol1 streng qnantitativ mit 
einer Genauigkeit  on f 10% gearbeitet werden, so ist die Anwendung 
h e 8  Photometer8 notig. Ferner ha t  sich das Ausziehen der Spuren- 
rlementc rnit Essigsaurr und deren .iusfallung rnit einer Mischung von 
%Oxychinolin, Acidum t.annieum und Thionalide bewLhrt. Auch ver- 
aschte organische Prohen wprden analysiert.. F u r  die Restimmung der 
wichtigen Elemente Ca, K, Na dieiit ein Flammenphotomet.er, das den 
Gehalt der drei Elementc direkt anzeigt. 

H .  P I E R TIC C I N I Florenz: Sulla determinazione d i  tracce speltro- 
!/sofiche di Nickel e Cobnlto mediante estrnzione con sulfuro ferroso. 

Geringe Spuren von Ni und Co (bis zu  einem Gehalt von 2,5 . 1W) 
lassen sich bestimmen, wenn man der Probelosung eine kieine Xenge 
(etwa 20 mg) vollig Co- und Ni-freies Fe  zusetzt und die alkalische Lo- 
sung mit H,S ausfallt. Der Niederschlag enthalt dann das Ni und c o  
quantitativ. Man lost das Sulfid, konzentriert die Losung und bringt 
sic auf spektralreiner Kohle im Gleichstrombogen zur Emission. Die 
Auswertung der Spektren erfolgt, nach den gebrauchlichen Xethoden der 
quantitativen Analyse. E s  lassen sich so noch Spuren quantitat.iv be- 
stimmen, die im urspriinglichen Hatrrial nicht odrr kaum qualitativ 
nachgewiesen werden konnen. 

G. B E C K ,  I k n :  Die Scandium-spezifische Gruppe der Pyrophos- 
phorsAuren. 

Unter den saureunloslichen Pyrophosphaten (von Sc, Zr, Hf ,  Th)  ist 
das Scandiumpyrophosphat durch seine Unloslichkeit selbst i n  konzen- 
trierten Mineralsluren bemerkenswert. Auch gegen Komplexbildner wie 
Tartrat  oder Oxalat ist es beatandig, im t'berschufl von Alkalipyrophos- , 

phat  ist es nur langsam bei langerem Erhitzen teilweise loslich. Zr-, €If- 
und Th-Pyrophosphat sind in Losungen dieser Komplexbildner leicht 
loslich. Auch rnit bestimmten Esterphosphorsauren bildet Scandium 
unlosliche Salze, z. €I. dem Inosithexaphosphat (= Phytin), dem Pyro- 
phosyhorsaureester des Aneurins (= Cocarboxylasa) oder der Adenosin- 
triphosphors%ure. I m  erstgenannten Fallc wird daher rnit Sfarkenstein 
angenommen, daB Phytin ein Ester der Pyrophosphorsaure ist. Phytin 
eignet sich vorziiglich zur AbscheidunE von Spuren Scandium aus biolo- 
gischem Material. Als Spurenelement ha t  Scandium voraussichtlich eine 
hohe speziflsche Wirksamkeit, im Stoffwechsel der Organismen. Xog- 
licherweise sind Pyrophosphorsaureester yon Oxyanthrachinonen emp- 
findliehe Scandium-Reagenzien. 

J .  A ,  G A U T I E R  und P .  P I G N A R D ,  Paris: ober einen Bor- 
Weinsaurekomples und seine Anwendufy zum Mikronachweis ultd zur 
Mikrobeslinimung der Rotsiiure. 

Die schon langer bekannte Komplexverbindung von Borsaure mit 
Weinssure gibt ein unlasliches Barinmaalz, dessen charakteristische Kri- 
stallform es Bum mikroskopischen Nachweis geeignet erscheinen 1Lllt. Die 
Erfassungsgrenze liegt in der GroUenordnung von einigen y BorsLure. 
Die Reaktion wird durch andero Anionen kaum gestort. Die Zusammcn- 
setzung des Niedrrschlages entspricht der Formel 4 Tartrata-. 2 R0 , -  * 

5 Ral.1- * 4 H,O. Unter bestimmten Bedingungen der Fallung und Trock- 
nung ist dieser Niederschlag auch z u r  gravimetrischen Bestimmung ge- 
eignet. Man kann die Reaktion auch zu einer jodometrischen Bestimmung 
von hoher Empfindlichkeit auswerten (1 cms l/,o-n Thiosulfat entspricht 
14,4 y nor). 

M .  H .  Q A U L T ,  M .  D O R G A N S  und A .  A Z I h R E S ,  Paris: ober 
eine Methode der Reinheitskontrolle bestimmter organischer Verbindungen. 

Verdampft man die Losung kristallisierbarer organischer Verbindun- 
gen in leicht fliichtigen Losungsmitteln in flachgewolbten Schalen, so 
erhiilt man unter bestimmten Eindampfbedingungen den Abdampfriick- 
stand in Form konzentrischer Ringe angeordnet. Diese Erscheinung, die 
Vortr. , , A n n e l a t i o n "  (= Ringbildung) nennt, erscheint anwendbar 
erstens zu einer Eberpriifung der Reinheit der Substanz (vielfach schei- 
den sich Verunreinigungen im letzten, innersten Kristallisat aus und sind 
z. B. durch Farbunterschiede zwischen aul3eren u n d  inneren Ringen 
kenntlich), zweitens zu einer Reinigung der Suhstanz, a. R. durch me- 
chanische Trennung ionerer und'au0erer Ringpartien. An einigen Bei- 
spielen (Naphthazin u. a,) wird das Verfahren erlautert. 

N .  D .  C H E R O N I S ,  Chicago: Anwendung der Mikrocheinie i n  der 
industriellen Forschung. 

Nieht nu r  mikro a n a l  y t i 8  c h e ,  sopdern auch mikro p r a p  a r  a t i v e  
Yethoden sollten bei industriellen Entwicklungsaufgaben benutzt wer- 
den. Die wichtigsto Anwendung der praparativen Xikromcthoden sieht 
Vortr. in der vereinfachten Herstellung grollerer Serien von Verbindun- 
gen, welche dann mikroanalytiseh auf die interessierenden Eigenschaften 

untrrsueht werden, u m  die Ihr die Ldsuug des gestellten Problems am 
besten geeignetc Substanz festzustellen. So werden gleichzeitig cine 
bessere Anpassung an die Erfordernisse des Arbeitagebietes, cine Ver- 
grdllerung desselben bei geringeren Kosten erreicht und Qefahrenquellen 
vermieden (Reispiole). Mikromethoden sparen niaht nur Zeit, Kosten 
fur Apparate und Reagenzien, sondern tragen hluRg direkt zur Entwiek- 
lunE neuer Methoden fur  technische Synthesen bei. 

R .  S T  R E B l  S G E R ,  Wien: Interessunte Beispiele der tr~igemandten 
Mikroanal yse. 

Aus seiner dreiBigjahrigen praktischen niikwanalytischen Tatigkeit 
bringt Vortr. interessante Beispiele: eine qualitative und quantitative 
Legierungsanalyse mit wenigen Milligrammen Substanz (das groBe Al- 
chemisten-Medaillon Kaiser Leopolds I.) : die Untersuchung der Echtheit 
der Signaturreste auf einem GemLlde (zugeschrieben Jan Vermeer van 
Delft). Durch Auffinden der gleich zusammengesetzten Farbe in  anderen 
Teilen des Bildes ist die Echtheit der Signatur hewiesen. Das dritte Bei- 
spiel betrifft ein gotisches Tafelbild, a n  dem Ausbliihungen auftraten. 
Sic erwieseu sich als wihrend unsachgemLOer Aufbewahrung aus der 
Grundierung des Gemaldes entstanden. 

T H ,  I1 E CZ K O ,  Linz : Restiinn~ung kleiirer Prozentgehalte i tn  Eisen- 
hiittenlaboratorium. 

Das Sammelreferat braehte u. a. einigc interessantc Einzrlheiten uber 
nicht allgemein bekannte Arbeitsverfahrcn, die im Laboratorium der 
Vereinigten O~terreichischen Stahlwerke, IIiitte Linz, angewendet we!= 
den. Zur Pauschanalyse von Stablproben wie auch zur Bestinimunq 
oxydischer Einschliisse in  Stahl wird das Brom-Losungsverfahren ange- 
wandt, in erstercm Falle gefolgt von Einleiten von HCI-Gas und C1,. 
Bei der Erforschung drs  Systems Fe-Cr-C h a t  sich dieses Verfahren 
bewlhrt, da  die Carbide (mit  wenigcn Ausnahmen) ungelbst bleiben. 
Durch Entfernung von Vetallen, die als Carbide vorliegen durch Erhitzrn 
der L6sungsriickstinde im Chlor-Strom, konnen oxydische Einschliifiw 
rein erhalten werden. 

R .  W E R N E R ,  Diisseldorf : Mikrodokinlnstische Bestimmungen Z I ~ V  

Oligodynamie des Silbers. 
Das Silber in katadynisierten Lebensmitteln wird gewohnlich nach 

der Reaktion rnit p-Dimethylamino-benzplidcnrhodanin von Feigl, dip 
aber z. B. durch einwertiges Kupfer gestort wird, oder naeh der weit we: 
nigcr empfindlichen potentiometrischen Methodc bestimmt. Es wurdr 
deshalb die streng spezitlsche mikrodokimastischc Methode von Nabel 
angewendet, um die oligodynamisehe Wirkungsweise von -4g bei Ent-  
keimungsversuchen a n  Wassern und insbes. a n  Kunsteis, die rnit B a d  
eoli oder Bact. meaentericus inRziert worden waren, zu studieren. 

H .  B A L L C Z O  und (7. M O N D L ,  Wien: J o d  i n  Mineralwassern, 
seine Bestimmung u n d  Anreicherung. 

Der Bestimmung geringster Jod-Mengen geht cine Anreicherung 
voraus, welcher eine A r t  von Austauschreaktion zwischen Silberchlorid 
und dcm im Wasser \orliegenden Jodid zugrunde liegt. Die Anreicherung 
wird wie bei einer Fallungschromatographie durchgefiihrt. Das ange- 
reichcrte Jod wird in der iiblichen Weise potenziert und unter Anwen- 
dung besondcrer Titrationsgefaflc exakt - mit cinr.m unter 1% liegenden 
Fehler - mit 0,001-n Thiosulfatlosung titriert. 

R. Ii 2 N N I ,  Liebefeld (Schweiz) : Koloritrzelrische Bestimn~uog klei- 
tier Mengen oon Nilrat und Nilrit i n  eizueiPhaltigen Stoffen. 

Nitrat wird z. R. in Milch oder Kase nach den1 von Blotn und Dreschow 
stammenden ~itro-xylenol-Verfahren bestimmt, wobei storende Nitritc 
durch Heaktion rnit Stickstoffwasserstoffsiure rind Eiweiflstoffe durch 
FLllung mit Trichloressigsaure entfernt werden. Nitrit wird in  einer ge- 
sonderten Einwaage nach EnteiweiBung mit Aluminiumsulfat rnit 
.kthoxycocain und Naphthvlamin dureh die entstehende Rosafarbung 
photometrisch hestimmt. 

D. H E R  T R A h ' D  und G .  B E  R T R A N D ,  Paris: Vber eine Metikude 
ZUT Mikrobesliinmung der Alkalinketalle i n  Anwendung auf biologische 
Substanzen. 

Der spektrographischen Bestimmung, welche nach dern von den bci- 
den Verfassern zusammen mit C. Courty ausgearbeiteten Verfahren vor- 
genommen wird, geht eine in zwei Arbeitsgangen erfolgende Veraschung 
des organischen Materials und eine Entfernung der storenden Ionen 
voraus. Hierxu wird die Asche in IICl gelost, die Erdalkalien rnit Ammon- 
phosphat -I-  NH,  gefallt, der UberschuD von Phosphat mit heifler Ijlei- 
chlorid-Losung cntfernt - gleichzeitig wcrden die Sulfate in Chloride 
verwandelt - und das restliche Blei mit H,S abgeschieden. Nach Ab- 
rauehen der Ammonsalze bleiben die Alkalichloride xuriick. Von diesen 
werden 10 mg der spektrographischen Bestimmung nach Berlrand- 
Court!! unterworfen und a n  Hand von Eichkurven K, Na, Li, Hb und C e  
in Mengen bis zu Rruchteilen cines -; bestimmt. 

If. S G I I  R E I N E R ,  Graz: ilfikrokolorinielrisches Verfahren zur Re- 
slitnnmng kleiner Goldmengen i n  Ewen. 

Sta t t  der i i b h h a n  dokimastischeo Heetimmung mit 30 bie 100 g 
Probematerial werden noch 10 y Au, z. R .  in 1 g Gestein, kolorimetrisch 
erfaOt. Es wird rnit der o-Tolidin-Reaktion gearbeitet. Stilrung dureh 
Be wird durch PhosphorsLure-Zusatz ausgeschaltet. Storend wirken 
sonst nur die Platinmetalle, sic miissen vor der Goldbestimmung abge- 
t rennt  werden. Die Bestimmung wird i m  Lange-Kolorimeter durohgefiihrt. 
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I I .  If A L' I3 K I, A S  1) T I  Wirn : Spurensuche selfener &lentede wi t  
I f i l f e  der L~icminescenznnntyse. 

Die Mineralogie bedient sich mit Vorteil des Studiums d r r  Luiniiies- 
cenzerscheinungen an Mineralen, um einen PehluO auf ihre Grnrse zu 
ziehen. Die Luminescenz z. U .  von Caleiten, Fluoriten, Apatil.cn, Zink- 
blenden wird durch Spurenelrment.e, z. B. Seltenc Erden, Mangan, Kup- 
fer, herrorgerufen. Eine quantitative Auswertung der Luminescenz von 
natiirliahen Mineralen wird rerhindert  durch die Tatsachc, daO cs Hle- 
inen1.r gibt, die die Fluorescenz schwachen oder ausloschen (z. R .  Fe, Ni) 
obder verstirken ( z .  13. Pb) .  Fiir syJteniatische Anwendung dcr Lumines- 
wnz  in der Analyse mu0 man daher dicse storenden Elemente ausschal- 
ten und die Spurenelernente in eine fu r  die Luminescenz besonders gr- 
eignete Grundsnbstanz, etwa S a F  oder Borax einfiihren. Auch Adsor],- 
tion der Spuren aus waflriger Losung an .4kti\ tonerde fiihrt in Einzrl- 
fl1le.n zu einer Luminescenz derselben. 

H .  W' U R Z S G H f i I I  T T ,  Liidwigsliafen/Rh.: Die gleiclazeilige 1PfikI'fJ- 
Hesti?~~niung ffo)i Stickstoff uizd Wnssersloff in orgnn.ischen Subsfa i fzen' ) .  

Seit 119 Jahreii habcn sich die Analytiker daran gewohnt, den Koh- 
lenstoff und den Wasserstoff in einer Verbrennung gleichzeitig zu bestim- 
men. Damit aficli bci stickstoff-haltigen Substanzen richtigo Kohlen- 
stoff-Wasserstoff-Werte rrhalten werden, vcrwendet. man Bleisuperoxyd 
zur Zerstornng der dabei auftretenden Stickoxyde. Dadurch wird abrr  
rine Gefahrmquelle fur die Bestimmung des Kohlenstoffs und besondrrs 
des Wassrrstoffs in die Methodik gebra.oht. Deshalb galtcn v ide  Vor- 
sclillge der letzten Jahre dein Eraatz odcr der Vermcidung des Rlei- 
superoxyds bei der Kohlenstoff-Wasserstoffanalyse. Vortr. ha t  dieses 
Ziel dadurcli erreieht, daB er eine neue Mikromethode zur g l e i c h z e i t i -  
g o n  R e s t i m i n u n g  v a n  S t i c k s t o f f  u n d  W a s s e r s t o f f  ausgearbeitot 
hat. Im iiblichenStickstoff-Ofen wird die Substanz iiber Kupfcroxyd-Silber- 
bimsstein/metallischem Kupfer/Kupferoxydsilbcrbimssteiii im trockenen 
Kohlendioxyd-Strom bei geschlossrneni Itohr verbrannt. Das gobildete 
Wasser wird in einem zwischeii Vcrbrennungsrohrendc und Mikroazoto- 
meter geachalteten, gc wogeneii Absorptionsrohrchen aufgefangen und 
gewogen. Der Stickstoff wird wie ublich volumetrisch gemesscn. I n  stick- 
stoff-haltigen Substanzen wird der Kohlenstoff (allein) dann in derselben 
Apparatur bestimmt, nur stat& mit t.rockcnem Kolilcndioxyd init feuch- 
tem Stickstoff als l'reibgas. Fur die Kohlenstoff-Wasserstoff-Bestinimung 
i n  st,irkstoff-freien Substanzen ergibt sich dann cbenfalls cine sehr ein- 
fnr.he Arbeitaweise ohne Hohlgranate und ohne Hleisuprroxyd. 

B .  W U  R Z S C I f  ,211 T T, Ludwigshafcn/Rli.: Eijt neues Seh),ell- 
liuischlupoerfahren ?nit Alknlisuperoxyd i n  eiiter Universnlboinbe fiir 
Mikro-,  Hnlbmikro- und Makroeinv~aagen2).  

Vor 47 Jahren ha t  Prinqsheinz ein Makroverfalircu Zuni oxydativcn 
AufschluD organiseher Substanzen mittcls Satriumsuperoxyd beschrie- 
ben. das darauf beruhte, daB dic aufzuschlieliende organische Substanz 
mit Zucker, Kaphthalin oder Benzoesaure, Kaliumnitrat und Satr ium- 
supcroxyd innig gemischt, in  einem offenen, spater durch Verschraubung 
rerschlieUbaren St,ahltiegel zur Explosion gcbracht wurde. Die organi- 
schc Substanz verbrannte dabei zu Kohlendioxyd, Wasser und Stick- 
stoff: in ihr enthaltene Halogene,' Schwefel, Phosphor, Arsen, Bor, 
Pilieinin USW. und Metalle wurden dabei in anorganische Bindung dber- 
qefiihrt und in der Losung des Aufschlusses nach den ubliehen Methodrn 
hestimmt. 1)ieses oxydative Verfahren wurde von Pnrr ,  Lenip uud Rro- 
derson, Elek und Hill ,  Reamish, Wurzschnzifl und ZinriirerJnnnii weitor- 
entwickelt, seit 17 Jahreii auch als Mikromethode. dl lc  Autoren hielten 
his jetzt den Zusatz von IIilfssubstanzen (Zuckcr, Benzoesaure, Xaph- 
thalin, Kaliumnitrat), sowie die innigste Mischung dieser Stoffe mit dcr 
Analysensubstanz und dem Natriumsuperoxyd fur nnentbchrlich. Fur  
dir Mikro- und die Makro-Ausftihrung waren versehieden konstruierte 
Homben, meist sehr komplizierter Bauart, erforderlich. 

Das neue Verfahren bcnutzt fur Xikro-, Halbmikro- und Makroein- 
waagen nur cine einzige, leichtc, einfache und hillige Univeraalbombe 
und verzichtet auf die Anwendung doc obeii genannten Hilfssubstanzen. 
Auch eine Mischung von Analysensubstanz und Satriunisuperoxyd ist 
nicht mehr erforderlich. Die Ziindung erfolgt durch Zusatz von A t h y l e n -  
g l y k o l  a l s  Z i i n d s t o f f .  Durch diese Vereinfacliung ist es miiglich, z. B. 
Fino IIalogcn-Hestimmung in organischen Substanzen in 17 min durch- 
zufiihren. 

11. RO T If, Liniburgerhof (Pfalz) : I<olorittielrische Hesfi?Jijmng 
lcleiizsfer X e n g e n  Schwefel. (Vorgetr. von H. Il'urzschniitt). 

Es wird iiber eine Methodo zur Rest.immung klcinster Mengen Schwe- 
fel in beliebigem Unt.ersuchungsmateria1 berichtet. Sie beruht auf fol- 
gendem Prinzip: J e  uaoh Art der Untersuchungsprobe wird deren Scliwe- 
fel jeder Rindungsart in einem Mikrobombenrohr oder durch Verbrennung 
in einer mit Sauerstoff gefiillten Plasche zn Sulfat oxydiert. S a c h  Re- 
duktion des Sulfats mit einem Jodwasserstoff-Amcisenslure- Gemisch zu 
Schwefelwasserstoff wird der ini Wasserstoff-Strom iibergetriebene Schwe- 
fclwasscrstoff in einer Zinkacet.at-Losung xu Zinksulflt umgrsetzt, aus 
dem rr, nach Ansiiuern frei gemacht, als Uethylenblau photometrisch 
bestimmt wird. 

Obgleich eine Verfeineruiig des Verfahrens miiglicli ist, wurdc es 
vorliufig zur Restimmung von 10-40 y Schwefel ausgearbeitet, denn in 
diesem Rcrcich h a t  es sich auch als S e r i e n m e t h o d e  bereits bewahrt. 
Die Xethode, die man zur Analysc von Proben, deren Schwefel-Gehalt 
eiuige Zehntel Prozento und woniger bctragt, heranziehen wird, kann 

I) Wurzschrnitt, B . ,  Chemiker-Z. 7 4 ,  419-423 [1950]. 
Wurzschrnitt, B . ,  Cherniker-Z. 74, 356-360 [1950]. 

xcwis~rr inaf~en a h  eine rrglnzendr Elwciteriinq drr iibliehen Mikro-Bc- 
it.iminunq in das Ultra-Mikro-Gebiet (Nikrogramme) angesehen werden. 
Wir verwenden sie besonders zum quantitativen Sachweis von Schwefel- 
Spurrn, wie fur die Restimrnung srhwefel-haltiger Substanzen in phy- 
3iologiscbem Xaterial und zur Analyse von Uodenauszugen und Wlssern. 
Fur Untersuohungsproben rnit eiiiein Schwet'rl-Gehalt u n t e r  1 o() bptragt 
die Genauigkeit der Mrthode B?(,. 

R .  B E L  C If E K .  I3iriniiigliaIti: f j ig  I<es/iijt!Jrung uon 1iohle)uloff 
untl Wnssersloff i n  Fluor entknlfenden organiscken Verbindungen. 

Die Verbrennung drr Substanz erfolgt in eineui (3uarz-Verbreiinuli~s- 
rohr ini Strom von gereinigtem Sauerstolf mit einer Grschwiiidigkeit von 
4 cni3 pro Minute unter Vcrwendung cines auf 750" C srhitzton Platiri- 
Koiit :rktes. Schwefel und IIalogene einschlie0lich E'luor aug Fluor- 
wassrrstoff werden durch Silberwolle bei derselben Temperatur entfernt, 
wllireiid zur Absorption von Siliciumtetrafluorid Natriumfluorid hci 
350" C verwendet wird. Wasser und Kolilensaurc wcrden in der iiblirhon 
Weise durcli Absorption mit Mapnesiuinperchlorat. bzw. Natronashwt 
Iirstimmt. Xi t  Einwaagcn con 4 mg wiirdeil bei CHOF ent.lialtendrit 
Substanzen zufrirdeiistellende Resultate rrhalten: die .4bweichung hr- 
t.ragt bei Wasaerstoff & O, lU; ,  €I. bei Kohlenfltoff etwa f 0,2?;.C. Nacli 
vorlaufigen Vrrsuchen diirIte cs miiKlich sein, auch Substamen vom T y p  
CnFm durch Heigabe voii Wasserdampf z u  analysieren. Stickatoff rnt- 
haltendr Substanzen m i i s s e n  noch orprobt werden. 

M .  B H A N I I S  7 ' i i  T T E R ,  Innsbruck: ,~~olekii~argeurichtsbesfiJJi- 
~iiung unler dein Mikroskop. 

Kryoskopische Molekulargcwichtsbestimmungen auf dein Heiztisch- 
Kkroskop werden auf zweierlci Weise dnrchgefuhrt: Im Objekttrager- 
Deckglaspraparat oder im zugeschmolzenen Kapillarrohrohen. Erstrr r  
ist vorzuziehen; die Fliichtigkeit vieler Stoffe rnit groBer Xoldepression, 
wie Campher, zwingeii jedoch zu letzterer. Perylen, Exalton, Camphen, 
Roriiylchlorid erlauben dio Bestimrnung untor dem Deokglas. Bei He- 
stimmungen im Kapillarrohrclien wird die verschlossene Kapillare in 
einrn gefenstertcn Xetallblock eingefiihrt und unter dcm Mikroskop das 
Verschwinden der letztcn Kristallrcste und die spontane Kristallisation 
beobachtet. Bei deu mcisten der nach Rnd ierwcndet,eu Losungsmittel 
liillt sicli polarisiertes Licht nieht verwenden. Die Loslichkeit der frap- 
lichen Substanz im Losangsniittel wird rnit IIilfe pines Kontaktprapara- 
tm festgestellt,. Die Sahmelze dcr Substauz wird mit  der Schmelze des 
Losungsmittels unter dein neckglas in Reriihrung gebracht: Streifen 
eatektischer Sr.hmelze zri:t Misc,hbarkeit, fliissigr Schicht Sicht,misch- 
barkeit. an. 

G .  G O  R B A  C N ,  Graz: Zur quntttitotiw.ji Mikrobesliniinung c o u  
.4~~( inosduren in EiweijX%rpern. 

Zur quantitativen Bestimmung der einzolnen Amiiiosluren der EiweiLI- 
korpcr sind Schnellmethoden entwickelt worden. Unter Verwendung 
einer universe11 anwendbaren Mikromethodik ist es moglich, mit  Ein- 
waaqcn von etwa 300 mg die quantitative Bestininiung yon 13 Amino- 
sawen  durcbzuliihren. Die Genauigkeit der auf titrimetrischen und ko- 
lorimetrischen Bestininiungsweisen aufgebauten Methodik betrLgt durch- 
schnittlich f. 3 Pehlerprozente, mit Pchlcrgrenzen voii f. 5 % .  Die Ana- 
lgsendaner konnte auf etwa 11 Stunden begrenzt werden. Seue  Wegr 
wurden bei der Gesamt- und Aminostickstoffbestimmung heschritten. 
1)er Analysengang zur 13estimniung der einzelnen Aminosauren bestc~ht 
in  der alkalischen, bzw. sauren Druckhydrolysc, der Abtrenuung der ha- 
aisoheii Amiiiosauren rnit PliosphorwolframsLurc, dir naeh Vnri S lyke  
in iiblicher Weise bercchnet werden. Im Filtrat wird durch Adsorption 
an Aktivkohlc die Trennung der aliphatischen Arninosiuren Valin, Lcucin 
und van den aromatischen Phcnylalanin, Tyrosin und Tryptophan vor- 
genomnien und im einzelncn kolorimetriscli bcstimint. In ciner eigeiicn 
Probe des llydrolysates werden Methionin, Threonin nnd Cystiii bestimmt, 
wlhrend I'rolin-Oxyprolin im Filtrat d m  Plirisphorwolfram-Sirder~chla- 
ges ermittelt werden. 

If. H I  L B C K ,  Kvlu : Ein  taeuer Mikr,osehinelzpu?~ktsuppctrnl. 
Der neue Apparat entstand durch Weitcremtwicklunp des niit t.lier- 

inoelektriseher Xessung arbeitenden Apparates von Kofler und Hilbek 
und unterscheidet sioh von diesem und dern bekannten Thermometer- 
spparat  von Kofler in crster Link  durch gleichmallige Beheixung, insbes. 
durch Verwendung cines flachen Heizkorperv an Stelle der als Schutz- 
deckel dienendcn Glasplatte. Dadurch wurde die Vcrwendung normaler, 
amtlich geeichter Stabthermomcter moglicli, deren Angaben wegen des 
herausragenden Fadens in bekannter Weise korrigirrt werden. Aufbau 
und IIandhabung des Apparates sind einfach. 

If. H O Y  E R ,  Leverkusen: Eine (ll(rcz~iiikruJtaelhar1e zur Mokk74liiT- 
g e ~ . i c h t s ~ e s t i m m u i f g  schwrfliichtiqer ,Stoffe. 

Die neue Xethode beruht auf der isothermen Destillation zwischeii 
dcr Vergleichslosung einer bekannten Substanz und der Losung der un- 
bekannten Substanz bei gleichem Lnsungsmittel. Die benutztc Appara- 
tur  gestattet Gleichgewichtseinstellung der Losungen in der ungcwohn- 
lich kurzen Zeit yon rund 30 Minuten. Dic Einwaagen betragcn 0,4 mg 
odcr weniger, die Genauigkeit liegt bei 1- 3%.  Als Losungsmittel kom- 
men leichtfliichtige Stoffe in Betracht wio: Schwefeldioxyd, Methyl- 
Athylsther, Butadinn. Trimethylamin, Ammoniak, .%t,hylchlorid und 
Cyanwasserst olf. 
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U. I N G  R A  M ,  Maidenhead : ~chnellmikroverbrennungsmethoden j%r 
die  Bestimmung von Elententen i n  organischen Verbindungen. 

Vortr. erortert die Methoden und beschreibt ehen neuen, raumspa- 
renden (51 23 cm) und leicht zu bedienenden Verbrennungsapparat, der 
sich nach Arbeiten van Belcher, Spooner uud Ingram auf die Technik der 
,,leeren Rijhre" griindet und zur raschen Bestimmung van C, H, S und 
Halogenen geeignet ist. Zum Unterschied van den bisher gebrauchlichen 
horizontalen Verbrennungsrohren wird ein aus drei miteinander ver- Mikroch~mie an der univer&jt BrQsseZ. 

einen Uberblick iiber die theoretische und praktische Arbeit in einem 
typisch amerikanischen Kurs fur Studenten in der Preglschen Mikro- 
analyse. Der zweite Teil behandelt den Betrieb eines groBen mikroana- 
lytischen Industrielaboratoriums fiir laufende Analysen und Entwirk- 
lungaarbniten. 

A .  L A C O  U R T ,  ~ ~ i i ~ ~ ~ l :  Lehre und porschung auf de,,' uebjet der 

achmolzenen Teilen bestehendes Rohr verwendet: 1) ein Horizontalrohr 
mit seitlichem Ansatz, 2) eine vertikale, rnit einem besonders konstru- 
ierten Ofen auf 9000 geheizte Verbrennungskammer rnit doppelter Ober- 
flache, 3) ein Horizontalrohr rnit Silberwolle zur Absorption von S und 
Halogen. Die vertikale Verbrennungskammer ha t  den Zweck, bei der 
hohen Sauerstoffstrom-Geschwindigkeit (50 cm3/min) eine hinreichende 
Mischung und Beriihrungsdauer der Verbrennungsprodukte rnit Sauer- 
stoff zu gewahrleisten. Zur Absorption der Stickoxyde dient Mangan- 
dioxyd in einem aufieren Absorptionsapparat. Wenn zwei Arbeitskrafte 
gleichzeitig einen solchen Apparat bedieneu, ist es moglich, drei Analysen 
j e  Stunde durchzufiihren. Ein ahnlicher Apparat wurde fur die Bestim- 
mung van C1, Br und Schwefel konstruiert. Erstere werden in alkalischer 
Perhydrol-Losung aufgefangen und nach Neutralisation und Zugabe van 
Quecksilberoxyoyanid-Losung rnit Saure titriert. Die Schwefeloxyda- 
tionsprodukte werden in einer neutralen Perhydrol-Losung absorbiert 
und mit Lauge titriert, vorausgesetzt, daD andere Sauren, wie Salpeter- 
saure vorher durch Abdampfen entfernt worden sind. Jod wird nach der 
bekannten Methode von Leipert bestimmt. 

W .  K I  R S  T E N ,  Uppsala: h'inige Arbeiten nuf den? Gebiete der quan- 
fitativen organischen Mikroanalyse. 

H a l o g e n b e s t i m m u n g :  Die vom Vortr. friiher besehriebene Halb- 
mikromethode zur Bestimmung van Chlor und Brom wurde zu einer Mi- 
krometbode ausgearbeitet. Hierzu wurde ein neues Absorptionsrohr nach 
dem Prinzip van Grate-Krekeler fur 1,3 cm3 Absorptionslosung konstruiert. 

S t i c k s  t o f f  - B e s  t i m m u n g :  Ein neues Ultramikroazotometer wird 
beschrieben, dessen MeDkapillare bei einer Lange van 140 mm ein Fas- 
sungsvermogen van 0,2 cm3 besitzt. Mittels eines Dreiweghahnes wird 
die MeBkapillare von oben his zur Erweiterung rnit Quecksilber gefiillt. 
Der Stickstoff der Substanz wird in der kegclformigen Erweiterung zwi- 
schen Quecksilber und Kalilauge gesammelt und dann durch Heben der 
Quecksilbersaule in die Kapillare gezogen. 

S a u e r s t o f f - B e s t i m m u n g :  Vortr. schlagt vor, die Innenwand des 
Reaktionsrohres durch Verkracken einer organischen Substanz rnit einer 
Graphitschicht zu iiberziehen. Fehler treten leicht bei der Analyse von 
Substanzen auf, die reduzierbare Metalle enthalten. Das Metal1 legiert 
sieb leicht rnit dem Platinschiffchen und wird beim Ausgliihen desselben 
teilweise in Oxyd verwandelt, welches bei der nachsten Analyse reduziert 
wird und hohe Werte uerursacht. Dieser Fehler kann durch Ausgluhen 
des Schiffchens im Wasserstoff-Strom oft vermieden werden. Beziiglich 
weiterer Einzelheiten und Abmessuugen wird auf die in der Zeitschrift 
Mikrochemie vereinigt mit Mikrochimica Acta erscheinende Original- 
abhandlung verwiesen. 

S c h w e f e l - B e s t i m m u n g :  Die vom Vortr. beschriebene neue Me- 
thode wurde unter Ausschaltung einiger Fehlerquellen weiterentwickelt 
und gibt nunmehr bei aschefreien Substanzen ausgezeichnete Resultate. 
Das Prinzip ist folgendes: Die Substanz wird im Sauerstoff-Strom ver- 
brannt. Die gebildeten Schwefeloxyde werden durch Wasserstoff zu 
Schwefelwasserstoff reduziert, der in 25 pros. Natronlaug? aufgefangen 
und mit einer gemessenen Natriumhypochlorit-Menge im UberschuD ver- 
setzt wird. Das unverbrauchte Hypochlorit wird rnit Thiosulfat titriert. 
1 mg S = 24,96 cm3 0,Ol n-Na,S,O,. Bei der Reduktion der Schwefel- 
oxyde mit Wasserstoff entsteht auch elementarer Schwefel. was die An- 
wendung eines Korrekturfaktors erforderlich maoht. 

A .  K O F L E R ,  Innsbruck: Hydrate unter dem Heizmikroskop. 
Bei der mikroskopischen Untersuchung unter dem Heizmikroskop 

lassen sich in kurzer Zeit nicht nu: der Charakter eines Hydrates, sondern 
auch desseu Konstanten, wie Ubergangspunkte, homogene Schmelz- 
punkte, eutektische Temperaturen rasch ermitteln. Die Untersuchung 
wird durchgefiihrt: 1) an freiliegenden Hydratkristallen, 2) an Kontakt- 
praparafen zwischen der wasserfreien Substanz und Wasser. 

L.KOF L E R ,  Innsbruck: Mikroskopische Methodenin der Mikrochemie. 
Vortr. unterscheidet zwischen Methoden, die Spezialkenntnisse vor- 

aussetzen, und solchen, die sich ohne weiteres anwenden oder leicht er- 
lernen lassen. Eine vollstandige mikroskopische Charakterisierung einer 
kristallisierten Substanz ist nur rnit Beherrschung der k r i s  t a l l o g r a -  
p h i s c h e n  Methoden und mit Erfahrung in der Untersuchung van Klein- 
kristallen moglich. Der Autor warnt vor der mifibrauchlichen Verwen- 
dung kristalloptischer Fachausdriicke, durch die in  der mikrochemischen 
Literatur schon mancherlei Verwirrung hervorgerufen wurde. Das Hsiz- 
tischmikroskcp ermoglicht, abgesehen van der Restimmung des Schmilz- 
punktes kleiner Substanzproben, die Durchfiihrung mancher Untersuchun- 
gen, die eine weitgehende Charakterisierung organischer Stoffe und Ge- 
mische rrestattcn. 

Vortragende schildert eingehend den Entwicklungsgang und die ver- 
sohiedenen Sparten der Mikrochemie, die zur Griindung eines ,,Centre" 
der Mikrochemie fiihrten, das van den einzelnen Stellen des Landes in 
mikrochemischen Fragen in Anspruch genommen wird. Insbes. ist es die 
von A .  Friedrich entwickelte Technik und anBerdem die Methoden der 
Chromatographie (quantitative Trennung anorganischer Kationen), die 
in Briissel gepflegt werden. SchlieBlich weist sie noch auf den ausbildungs- 
maBigen Wert der Mikrochemie fur den jungen Chemiker hin. 

Vortr. behandelt spezieller die a n o  r g a n i s  c h e  P a p  i e  r c hr o m a t o - 
g r a p h i e  zum Zweck der Kationentrennung (Strain) .  Es handelt sich 
z. B. um Trennungen von Nickel und Kobalt einerseits, Eisen, Aluminium 
uud Titan andererseits. Losungsmittel war im ersten Fall Aceton rnit 
l,4% Alkohol und 1 %  oder etwas mehr Chlorwasserstoffgas, im zweiten 
Fall ein Gemisch van Amylalkohol und Benzol. Es wurden Einzelheiten 
gegeben!iiber die Technik der Entwicklung und der Schnittfiihrung. Die 
Methode ha t  sich auch im umgekehrten Sinn anwenden lassen, um un- 
vermutete Verunreinigung des zum Eluieren verwendeten Losungsmittels 
zu entdecken, z. B. Verunreinigungen van Peroxyd- oder Aldehvd-Cha- 
rakter im Dioxan. 

R .  L E V Y ,  Paris: Sehnellbestimmung der Halogene in  organischen 
Verbindungen. 

Nach dem iiblichen AufschluB in der Mikrobombe van Purr hat  die 
gravimetrische Bestimmung als Silberhalogenide den Nachteil der schwer- 
falligen und diffizilen Arbeitsweise und ungiinstiger Umrochnungsfak- 
toren, insbes. bei Jod. Die volumetrische Methode der Argentometrie 
wird schwierig oder unmoglich wegen der hohen Salzkonzentration. Po- 
tentiometrische Argentometrie geht nur im Halbmikromafistab, fur C1 
und Br mit Hilfe einer n/50-Silbernitrat-Losung und einer Makrobiirette. 
Die hohe Salzkonzentration erlaubt hier nicht, wenn man in der gewohn- 
lichen Weise verfahrt, das Arbeiten im MikromaBstabe. AuLierdem ist die 
Dauer dieser Methode verhaltnismafiig lang. 

Vortr. empfiehlt die van ihm benutzte ,,Methode der orientierten 
Lquivalenzpotentiale". Diese erlaubt Bestimmungen im MikromaBstab 
fur C1 mit 0,Ol n-AgNO,, fur Br und Jod  0,002 n-AgNO, unter Arbeiten 
mit einer Halbmikrobiirette. Fur Jod ist auch eine jodometrische Va- 
riante moglich. 

H .  L I E  B und W .  S C H 0 N 1  G E R ,  Graz : Lithiumaluminium- 
hydrid als Reagens zur mikroanalytischen Bestimnwng funktioneller 
Gruppen. 

Lithiumaluminiumhydrid kann aufier fur praparative Zwecke mit 
Erfolg auch fur analytische Bestimmungen verwendet werden. Die van 
A .  Soltys angegebene Apparatur zur Bestimmung des aktiven Wasser- 
stoffes nach Zerewitinoff ist sehr geeignet, den bei der Reaktion van Li- 
thiumaluminiumhydrid mit organischen Substanzen gebildeten Wasser- 
stoff bei Einwaagen van 3-5 mg quantitativ zu bestimmen. Die bisheri- 
gen Versuche (aromatische Carbonsauren, Phenole, Nitrokorper, Amine) 
lassen die Zuverlassigkeit der Methodik erkennen und weisen auf die 
Moglichkeit der Unterscheidung isomerer Verbindungen durch ihr Ver- 
halten gegeniiber Lithiumaluminiumhydrid hin. 

F .  L U D Y - T E N G E R ,  Burgdorf: Mikrochemie i n  der praktischen 
Pharmazie. 

Die vorziigliche Eignung der mikrochemischen Arbeitsweise fur die 
Priifung van Arzneistoffen und Drogen in Bezug auf Zuverlassigkeit, Ein- 
fachheit, Raschheit und Sparsamkeit wird gezeigt. Aus der grofien Zahl 
bekannter Identitatsreaktionen wurde eine Auswahl getroffen und zn 
einem Vorschlag zur Einfiihrung in das Arzneibuch zusammengestellt. 

A. K .  A L  M A H D I  und C. L .  W I L S O N ,  Belfast: Die Trennung 
metallorganischer Komplexverbindungen. 

Verschiedene Ionentrennungen durch die sog. anorganische Chromato- 
'graphie an Tonerde und ahulichem beruhen genau betrachtet eher auf 
10 n e n a u s  t a u s c h  als auf richtiger chromatographischer Adsorption. 
Teils aus diesem Grunde sind theoretisch vollkommene Trennungen mit 
dieser Methode nicht zu erhalten, da die van den verschiedenen Ionen 
herriihrenden Streifen sich gewohnlich mehr oder weniger iiberlagern. 
Auch die Methode der Verwendung van rnit organischen Reagenzien im- 
pragnierten Saulen kann nicht als wahre Chromatographie angesehen 
werden. Da viele Komplexverbindungen zwischen anorganischen Ionen 
und organischen Reagenzien sich wie homoopolare Verbindungen ver- 
halten und in oreanischen Solventien loslich sind. sollte wahre Chromato- 

~ ~~~ ~ ~~~~ ~ 

graphie geeigneter Gemische solcher Komplexe moglich sein mit dem Er- 
gebnis van Trennungen, die streng vergleichbar mit den auf organischem 
Gebiet erreichten sind. Eine Anzahl ausgezeichneter Trennungen solcher 

1. A .  K U C K ,  New York: iWmchemische Ausbild?cng fur iunge 
Leute mit der Bestimmung fiir eine Laufbahn in  Chemie. 

Vortr. erortert die Notwendigkeit und Ausgestaltung eines mikro- 
chemischen Kurses fur junge Leute vom College-Niveau, wobei die grund- 
legenden Methoden Pregls sowie die betrschtliche Zahl neuer wichtiger 
Methoden beriieksiehtigt werden solltcn. Der erste Vortragsteil gibt sind. 

Art ist erzielt worden. Die Empfindlichkeit derselben ist hoch nnd sie 
unterscheiden sich van den friiheren Methoden vor allem dadurch, daB 
die Streifen entspr. den verschiedenen Metallen vollkommm getrennt 
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F. M A  R T I N  , Vitry: Einige Verbesserungsvorschliige fur die selek- 
tive Schnellbestinimung organischer (und anorganischer) Halogene auf che- 
mischem Wege. 

Vortr. behandelt die M6glichkeiten der Bestimmung von C1, Br und J 
im Parr-AufschluB auch bei Gegenwart mehrerer Halogene nebeneinan- 
der. Alle Falle sind lbsbar rnit einziger Ausnahme des Falles Br + J. 
IIierfiir schlagt er vor, die Summe Br + J zu bestimmen und auBerdem J 
allein. Die Differeni ergibt das 13r. Auflcrdem ha t  er gefunden, dafl das J 
durch den AufschluD in der Parr-Bombe nicht ausschlieBlich zu Jodat  
oxydiert wird, sondern teilweise auch zu Perjodat. Wenn man sich darauf 
verlaBt, daI3 das J nach dem AufschluI.3 vollig als Joda t  vorliegt, bekommt 
man aus dem Grunde Ubcrwerte. Diesen Fehler kann man vermeiden, 
wenn man alles J zunachst zur Jodid-Stufe reduziert und anschlieBend 
rnit I3r wieder auf die Jodat-Stufe hebt. 

F .  M A  R T I N ,  Vitry : Mikrosch~nellbeslii~aniung von Sulfatasche i n  
orgaitischem Material (Bestininiung der Alkalinietalle). 

Vortr. verascht nicht wie gewohnlich im Pt-Tiegel unter Zugabe von 
II,SO,, sondern im Platinschiffchen im SO,-haltigen Sauerstoff-Strom. 
Die angegebene Apparatur ist sehr einfach, arbcitet halbautomstisch und 
eignet sich fur Serienbest,immungen. 

M .  M A  R Z A D I 1 0 ,  Ram:  Die Mikrobesliinmung des cyclischen 
Stickstof feu. 

Es wird eine Modifikation der Xikro-Kjeldahlbestimmung beschrie- 
ben, die es ermGglicht, nur den nicht cyclischen Stickstoff der Pyridin-, 
Chinolin- und Isochinolin-Verbindungen zu bestirnmen. Der EinfluD von 
Substituenten in verschiedener Stellung des cyclischen Ringes auf die 
Anwendbarkeit des Verfahrens wird an xahlreichen Beispielen unter- 
sucht. Durch die gleichzeitige Bestimmung des Gesamtstickstcffes nach 
Dumas, wobei die Modifikat.ion nach Zinmerinann rnit Erfolg verwendct 
wurde, kann der cyclische Stickstoff van Pyridin-, Chinolin und Iso- 
ehinolin-Verbindungen durch Differcnz bcrcchmt werdcn. 

0. M I L A Z Z O  und L. P A O L O N I ,  Horn: Die Verwendung des o- 
Dianisidins als Redox-Indikator in  der Mikroinapanalyse. 

Dieser Indikator hat  bisher die breite Verwendung, die er wohl zu 
verdienen scheint, nicht gefunden. Die vorlaufigen in dieser Xt te i lung  
gesammelten Ergebnisse weisen darauf hin, dafl das a-Dianisidin wegen 
seineH qiinstig gelegenen Unischlagpotentials, wegen dcs pH-Bereiches, 
innerhalb dessen es aktiv ist, und wegen anderer Eigenschaften ein sehr 
guter, selir empfindlicher und geniigend- umkehrbarer Redoxindikator 
ist. E s  werden Ueispiele vcn mit gutem Erfolg durchgefiihrten Bestim- 
mungen angegeben. 

R .  S.  PE'RE'I R A ,  Sao-Paulo: Eine kolorimetrische Methode far die 
Restinimung der Oxalsaure. 

Eine Nethode fur  die quantitative Bestimmung von Oxalsaure, be- 
ruhend auf Eegriwes Farbnachweis fur  Glykolsaure, wobei Oxalsaure- 
Nengen herunter bis auf etwa 2 y bestimmt werden konnen, wird gezeigt. 
1)as Prinzip der Methode ist die Iteduktion der Oxalsaure zu Glykolsiiure 
durch nascierenden Wasserstoff aus Magnesium-Pulver und verdiinnter 
Schwefelsaure. Durch Erhitzen rnit einer Losung von 2.7-Dioxynaph- 
thalin in konz. II,SO, kondensiert sich der van der Glykolsaure abge- 
spaltenc Formaldehyd rnit dem Reagens unter Bildung van Tetra- 
oxydinaphthylmethan und letzteres wird durch atmosphirischen Sauer- 
staff zu einem tief gefarbten Farbstoff oxydiert. Vortr. fand, dal3 diese 
Parbreaktion leicht zu einem reproduzierbaren und verlaBlichen Ver- 
fahren ausgebaut werden konnte, so daI3 eine Untersuchung dcr die Farb- 
entwicklung beeinflussenden Faktoren gemacht wurde, die dann zu der 
angegebenen allgem. Yethodik fiihrte. Die Farbe ist sehr stabil und folgt 
dem Lanibert-Beersohen Gesetz. 

W. R U Z I C Z K A ,  Wien: Zur Mikrobestimmung der Jodzahl. 
Vortr. gibt einen urnfaasenden uberblick iiber die verschiedenen 13e- 

atimmungen der Jodzahl und beschreibt seine 1935 ausgearbeitete Mikro- 
bestimmung. Die Substanzeinwaage (5-10 mg) erfolgt in Glaskapillaren 
bestimmter Abmessung, die dann in 50 cm3-Glasstopselflaschen verbracht 
werden. Gelost wird rnit 1 om3 abs. Alkohol, Aceton, dther-Aceton, 
Amylalkohol + abs. Alkohol. Nur bei Losen von unversciften Fet ten in  
abs. Alkohol ist schwaches Erwarmen a m  Wasserbad notig. Hierauf wcr- 
den 2 cm3 n/5 alkohol. .Jod-Losung und 20 cm3 dest. Wasser zugcsetzt 
und nach 5 min rnit n/20 Ka,S,O, aus einer 10 cm3 Yikrobiirette zuriick- 
titriert. Zur Kontrolle kann eine jodometrische Saurebestimmung fol- 
gen. Vortr. ha t  nach dieser Xethode bei verschiedenen Olen und Petten 
mit der Makromethcde sehr gut  iibcreinstimmende Werte erhalten. G .  
Gorbnch hat  1944 auch die sehr bewahrte Jodzahlbestimmungsmcthode 
van 11. P .  Iiaufniann in die Mikroanalyse eingefiihrt nntor Verwendung 
van Einwaagen bis herunter auf 1 mg. 

M .  S 0 B 0 T K A ,  Graz: Mikromethoden zur Restimniuiig physika- 
lischer Konstanten. 

Vortragcnde kommt bei der Betrachtung der Entwicklung der Mikro- 
chemie seit der Jahrhundertwendc zur Feststellung, daO zwei Teilgebicte 
hinter der allgem. und breiten Entfaltung mikrochemisoher Nethodik 
zuriiakgeblioben sind: Die praparative Yikrotechnik und die physika- 
lisch-chemischen Arbeitsweisen. Was die erst.ere anbetrifft, haben H. Lieb 
und W .  Schdniger in den letzten Jahren planmaBig Apparate und Ar- 
beitsweisen zur Darskllung von etwa 100 Priiparaten in mikro ausge- 
arbeitet und die Erqrbnisse in  rinem Lrhrbnch zuPammengefaOt, das ale 

Grundlage fur ein modernes organisohes Praktikum dienen 8011. In  glei- 
cher Weise haben unabhingig voneinander I I .  I<. Alber und M .  Sobotkn 
begonnen, vorhandene Methoden zur Bestimmung phyflikaliseher Kenn- 
zahlen zu atudieren, neue Losungon zu flnden und eine Zusammcnfassunp 
zu leisten. So wird berichtet iiber Verfahrensweisen zur Beatimmung 
der Dichte, der Oberflachenspannung, des Koeffizienten der innercn 
Reibung, des Schmelz- und Siedepunktes, der Danipfdruckkurve, der 
kritischen Temperatur und Verbrennungswarme. Das Problem der 
Nikromethodik zur Messung physikalischer KenngriiOen wird zur Dis- 
kussion gestellt. 

J. S T E R N B E R G ,  J .  C O L A S  und T. I i A H N ,  Paris: Hnlb- 
mikrobeslininiung einiger Milchbestandteile durch chroinatographische Tren- 
nung. 

Vortr. beachreiben eino Anwendung der Chromatographie auf die 
Analyse von Milch. Die verdunnte Milch wird durch eine Saule von 
A1,0, i Sand geschickt und mit Wasser und verschiedenen LBsungs- 
mitteln ausgewaschen, wobei auf das p~ zu achten ist. E s  werden er- 
faBt: Die Zucker, die Chloride, Protein- und Nichtproteinstickstoff untl 
die Phosphate. 

R .  S T O I I R  und 8'. S C H E I R L ,  Innsbruck: Iiolorimetrische Be- 
stimmung der Pikrinsaure i n  Pikraten organischer Basen. 

Vortr. bestimmcn Pikrinsaure i n  Pikraten nach einem kolorimetri- 
schen Verfahren, wobei sic die Pikrinsaure rnit einem UberschuB von 
Glukose in  alkalischer Losung zu Pikraminsaure reduzieren. (Die Reak- 
tion ist die des Verfahrens van Renedict znr 13lutzuckcrbestimmung un- 
ter Umkehrung der Konzentrationsverhaltnisse.) Infolge des Glukose- 
iiberschusses entstcht jedoch nicht lediglich Pikraminsaure, sondern es  
wird z. T. noch eine zweite Nitro-Gruppe reduziert zu Diaminonitro- 
phenol. Infolgedcssen ist die Aufstellung einer cmpirischen Eichkurve 
unter genau festgelegten Versuchsbedingungen notwendig. Als Ver- 
gleichslosung benutzen sie eine Pikrarninsaure-LAsung bestimmter Zu- 
sammensetzung. 

J .  U N  T E ' R Z A U C I I E R ,  Leverkusen: Uber die eleinentainnnlyti- 
sche BeStiIJiI?iUng des Snuerslofles, eine daraus entwickelte CII-Bestimmung 
und eine neue Ausfiihrungsfortn der N-Duarastnethode fiir schweroerbrenn- 
liche Subslanzen';. 

Es wird ein Uberblick iiber die Erfahtungen aus der Praxis der voni 
Vortr. beschriebenen blindwertfreien jodometrischen Mi k r  o s a u  e r s  t o f f  - 
b e s t i m m u n g  im org. analyt. Laboratorium der Parbenfabriken Bayer,. 
Leverkusen gegeben. Prinzip der Xethode und Apparatur werden a n  
Hand einer Skizzc erlautert. Die Apparatur gestattet die Ausfiihrung 
von Halbmikro-, Hikro- und Spurenbestimmungen. 1 mg 0 = 7,50 em3 
0,02 n-Na,S,O,. Auch Ultramikrobestimmungen mit Einwaagen van 
0,3 mg sind moglieh, wobei rnit 0,Oi n-Na,S,O, titriert wird. Eine Ana- 
lyse in  der Serie dauert 30 Xinuten. Der Anwendungsbereich wird an- 
gegeben. Die Fehlergrcnzen betragen bei der Bestimmung von Kon- 
stitutionssauerstoff rt 0,2% relat. U-Pehler, bei Spurenbestimmungen 
2~ 2:h relat. X-Fehler. Die Anwesenheit van Fluor und Phosphor start.. 
Vollige Blindwertfreiheit der Apparatur, erkennbar an dem praktischen 
Ausfall der Jodstarliereaktion im Blindvcrscch erilbrigt einen Abzug 
vom Resultat und wird daher als strikte Vorbedingung fur den Arbeits- 
einsatz betrachtet. Die Pelilerquellen, welche Ijlindwerte verursachen 
konnen, werden einzeln erortert. E s  sind folgende: 1)  Verwendung van 
Reagenzien unzulanglicher Reinheit, 2 )  Inkonstanz der Temperatur des 
Kohlekontaktes, 3) Gebrauch ungeniigend gereinigter oder a n  der in- 
neren Oberflache bcschadigter Reaktionsrohre. 

Das neue auf der Sauerstoff-Hestimmung beruhcnde C H - V e r f a h r e n  
arbeitet folgendermaBen: Die Substanz wird im Luftstrom iiber Kupfer- 
oxyd verhrannt. Der mit den Verbrennungsprodukten Wasser und Koh- 
lendioxyd mitgefiihrte iiberschussige Sauerstoff wird durch erhitztes 
Kupfer quantitativ aus dem Gasstrom entfernt. Dieser wird dann zwecks 
Absorption des WaRsers iiber entwassertes I3ariumchlorid geleitet, wah- 
rend das Kohlendioxyd nach dem Prinzip der Sauerstoff-Bestimmung 
iiber dem Kohlekontakt zu Kohlenoxyd reduziert, mit Jodpentoxpd um- 
gesetzt und iiber das Jod  mallanalytisch bestimmt wird. IIernach wird 
das im Rariumchlorid absorbierte Wasser durch Erhitzen ausgetrieben 
und in  derselben Wcise wie vorher das Kohlendioxyd in CO umgesctzt 
und als solches jodometrisch bestimmt. Durch die giinstigen Umrech- 
nungsfaktoren : 

1 mg C = 19,98 ccm 0,OZ n-Na,S,O, 
1 m e  H = 5 9 3 2  ccm 0,OZ n-Nn,S,O, 

laOt sich fur  Kohlenstoff und insbes. fur  Wasserstoff eine liiihcre Genauig- 
keit als bisher erreichen. Auch Ultramikrobcstimmungen van C + II 
mit Einwaagen von 0,1-U,3 mg unter Verwendung van 0,Ol n-Na,S,O, 
rrgaben noch brauchbarc Analysenzahlcn. 

Bei der neuen Ausfiihrungsform der Y i k r o - D u m a s m e t h o d e  fur 
schwerverbrennliche Substanzen wird die in einem Platinschiffchen ein- 
gewogene Substanz in einem feuchten Kohlendioxydsauerstoffstrom iiber 
Kupferoxyd vcrbrannt, wobci der iibcrschiissige Sauerstoff durch er- 
liitztes Kupfer (500" C) am Iiohrendc aus dem Gasstrom quant i ta t i r  
entfernt wird. I n  jedem Augenblicke der Analyse s teht  fur  die Verbren- 
nung schwerverbrcnnbarer stickstoff-haltigcr Substanzreste freier Sauer- 
stoff zur Verfiigung. IIierdurch erubrigt sich der sonst nach jeder Ana- 
lyse notige Wechsel der Rolirfiillung, so daB das Verbrennungsrohr ohne 
Cnterhrechung angeheizt und alle Teile der Apparatur einschlieBlich 
Arotometer dauernd miteinander verbunden bleiben. Zur Erzeugung des 
1) V ~ I .  Chem.-iag.-'Tect,nik 82, 128 [1950]. 
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Kohlendioxyd-Sauerstoffstromes wird Kohlendioxyd aus Trockeneis 
durch eine Flasche rnit 30proz. Perhydrol geleitet. 

Die Substanzverbrennung erfolgt bei allen drei Verfahren automa- 
tisoh durch einen rnit Synchronmot,or fortbewegten Gasbrenner. 

H .  W A G N E R ,  Wien: Uberbliek iiber einige Arbeitsmethoden der or- 
ganischen Elementaranalyse. 

Die Bestimmung von Ha logen  u n d  Schwefe l  erfolgt in Anlehnung 
an die Preglsche Spiralrohrmethode in elektrisch beheizten Quarzver- 
brennungsrohren rnit Automatik. Als Kontakt dient Quarzwolle. Die 
Verbrennungsprodukte werden in verdiinnter Perhydrol-Losung absor- 
biert und das Halogen-Ion mit Dichlorfluorescein ale Adsorptionsindikator 
argentometrisch titriert. Jod wird in derselben Apparatur nach Leipert 
bestimmt. Bei stickstoff-freien Substauzen wird der Schwefel durch 
acidimetrische Titration der gebildeten Schwefelsaure bestimmt; bei 
stickstoff-haltiger Substanz wird die freie Schwefelsaure rnit einem ge- 
messenen flberachul3 bekannter Bariumchlorid-Losung gefallt, die hier- 
bei in Freiheit gesetzte SalzsSure am Wasserbad weggedampft und die 
Chlor-Ionen des iiberschiissigen Bariumchlorides argentometrisch ti- 
triert. Fur die CH-Bestimmung wird eine modifizierte Preglsche Appa- 
ratur rnit elektrischen Ofen und Automatik verwendet, bei der samtliche 
Verbindungen mit Normalschliffen hergestellt sind. Bleisuperoxyd flndet 
nur Verwendung bei Stickstoff enthaltenden Substanzen, wofiir ein leicht 
auswechselbares Ansatzstiick zur Aufnahme desselben eingebaut wird. 

H .  W A L D M A N N ,  Basel: Die Bestimmung der Vitamine als mi- 
kroehemische Aufgabe. 

Vortr. weist darauf hin, daD Vitamine, welche urspriinglich nur 
biologisch erfaDt werden konnten, u. U. durch chemische oder physiko- 
chemische Methoden (insbes. kolorimetrische und fluorometrische) be- 
stimmt werden konnen. Letztere Methoden sind selbstverstandlich in 
Bezug auf Zeit und Arbeitsaufwand weit iiberlegen, jedoch haufig nicht 
spezifisch, indem sie z. B. bei Gruppenreaktionen alle der betreffenden 
Stoffklasse angehorenden sonstigen Stoffe miterfassen. 

P. E.  W E N G E R ,  Genf: Die Rolle der Mikrochemie auf den neuen 
Gebieten der analytisehen Chemie. 

Vortr., gestiitzt auf eine 40-jahrige allgemeine Lehrtatigkeit, welche 
verschiedene Gebiete umfallt, entwickelt seine personlichen Ansichten 
uber die Entwicklung der analyt. Chemie, der er selber den grollten Teil 
seiner Laufbahn geweiht hat. Nach umfangreichen historischen Remi- 
niszenzen stellt er die Verdienste F .  Pregls und F.  Emichs heraus und 
kommt bei der Erwahnung der verschiedenen Methoden, die in den La- 
boratorien fur analytische Chemie und Mikrochemie der Universitat Genf 
benutzt werden, auch auf die automatische Gravimetrie von Dwual. Er 
schlagt die Koordination der Arbeiten unter Fiihrung der ,,Section de 
Chimie analytique de 1'Union Internationale de Chimie Pure et Appli- 
qube" vor. [VB 2311 

Deutsche physikalische Gesellschaften 
11. bis 16. Oktober 1960, Bad Nanheim 

Am 13. Oktober 1950 wurde mit der Annahme der Satzungen durch 
die Mitgliederversammlung der Verband deutscher physikalischer Gesell- 
schaften e.V. gegriindet. Im 5 2 der Satzungen heillt es: 

,,Der Verband sol1 der Forderung und Verbreitung sowie der 
Freiheit der reinen und angewandten physikalischen Wissenschaft 
dienen, die deutschen Physiker einander naherbringen und deren 
Gesamtheit nach auDen vertreten. Er kniipft an die Tradition der 
auf das .Jahr 1845 zuriickgehenden ,,Deutschen Physikalischen Ge- 
sellschaft" und der im Jahre 1919 gegriindeten ,,Deutschen Gesell- 
schaft fur tecbnische Physik" an. Seine Zwecke sucht er zu erreichen 
durch: 
a) literarische Tatigkeit, unter anderem durch Mitwirkung an der 

b) Versammlungen, wissenschaftliche Sitzungen u. offentliche Vortriige. 
c) Anteilnahme an Fragen der Ausbildung der kiinftigen Physiker 

d) Einsetzen von Faehaussehiissen fur Einzelgebiete der reinen und 

Auf Vorschlag der Vorsitzenden der griindenden Gesellschaften wurde 
rnit groller Mehrheit zum ersten Vors i t zenden  Geheimrat Prof. Dr. 
Dr. h. c .  J. Zenneek, zum stellvertretenden Vorsitzenden Prof. M .  v.  Laue 
gewahlt. In einem Referat iiber die Rechtsnachfolge der ,,Deutschen 
Physikalischen Gesellschaft" und der ,,Deutschen Gesellschaft fur tech- 
nische Physik" empfahl Prof. Rainsauer, nur die Rechtsnachfolge der 
,,Deutschen Physikalischen Gesellschaft" anzustreben. Ein BeschluD 
wurde noch nicht gefallt. Im Rahmen der Verleihung der P l a n e k -  
Medaille an Prof. P .  Debye-Ithaca (USA) hielt Geheimrat Prof. Dr. 
A. Sommerfeld den Festvortrag iiber ,, P .  Debyes quantenmechanische 
Arheiten". Die Ubermittlung erfolgte durch Herrn Prof. J. E .  Mayer- 
Chicago (USA). Die Verleihung wurde Herrn Prof. Debye durch einen 
personlichen Brief mitgeteilt. 

Herausgabe physikalischer Zeitschriften, 

in Schule und Hochschule, 

angewandten Physik nach Bedarf. 

E .  D A V I D ,  Hamburg: Kontinuierliche Isotopentrennung. 
Fur den Bau einer kontmuierlich arbeitenden Trennrohran lage  

wurden die giinstigsten Bedingungen unter bes. Beriicksichtigung der 
wirtschaftliohen Leistungsfahigkeit ermittelt. Bei kontinuierlichem 
Betrieb tritt an die Stelle des ublichen zylindrischen Trennrohres ein 
Trennrohr rnit doppe l tkon i sche r  Form. Die Speisung erfolgt in der 
Mitte, die Entnahme des reinen Isotopes bzw. des Abfallgases an den 
Enden. Der Grad der Verjiingung ist von geringem Einflufl auf die 

Trennleistung. Zirkulation und durohstramendes Gas iiberlagern sioh 
zu einer resultierenden Stromung, die der im zylindrisohen Rohr Bhnlioh 
ist. Nur bei kleinem Durchsatz ist er nicht mehr der vierten Potenz defi 
\Radius proportional. Aua wirtschaftlichen Griinden ist ein gr60erer 
Durchsatz zu fordern. Weiterhin wurde die Heieleistung in AbhBngigkeit 
vom Trennungsgrad, dem Radienverhaltnis und der Temperatur unter- 
sucht. Die fiberlagerung dieser Funktionen ergibt ein Gebiet minimalen 
Leistungsaufwandes, das fur Methan tabellarisch in Abhangigkeit von 
Radienverhaltnis und Temperatur angegeben wurde. Bei nicht zu klei- 
nem Durchsatz ist der Leistungsbedarf vom Druck unabhangig. Liegen 
qualitativ ahnliche Verhaltnisse vor, z. B. Abtrennung eines anfangs in 
kleinem Prozentsatz vorhandenen schweren Isotops, so kann die gleiche 
Apparatur fur verschiedene Gase verwendet werden, indem man den 
Druck dem verwendeten Gase anpaDt. 

E .  S C H O P P E R ,  B. S C H  U M A C H E R ,  D .  K N A P P ,  Stuttgart 
und WeiBenau: Dichte- und T e m p e r a t u r m e s s ~ ~  von Gasen durch Kor- 
pus&uutarabsorption (vorgetr. von E .  Schopper). 

Die Verwendung der iiblichen Thermometer in Gasen geringer Dichte 
(bes. Temperaturmessungen in der Atmosphare) ist wegen des geringen 
Warmeaustausches unbefriedigend. Statt  einer Temperaturmessung 
wird eine Druck- und eine Dichtemessung vorgeschlagen. Die Dichte 
wird durch die Absorption von Korpuskularstrahlen bestimmt. Hierxu 
miBt man entweder in einer geschlossenen I o n i s a t i o n s k a m m e r  (d. h. 
der Druck in der Kammer bleibt konstant) die Restreichweite oder in 
einer offenen Ionisationskammer den Anfangsteil einer cc-Teilchenbahn. 
Wahrend das erste System beliebig schnell registriert und keiner Ven- 
tilation bedarf, mu0 beim zweiten eiuerseits erst der Druckausgleich 
abgewartet werden, andererseits darf aber kein so starker Luftstrom auf- 
treten, dab die durch den a-Strahl gebildeten Ionen abgetrieben werden 
konnen. Die MeDgenauigkeit ist mit dem zweiten System wesentlich 
groBer. Zum Nachweis des Ionenstroms dient ein gegengekoppelter 
Gleichstromverstarker rnit einer Elektrometerrohre als Eingang. Da bei 
cc-Strahlen nur eine geringe Reichweiteanderung eintritt, ist es zur Mes- 
sung geringerer Dichten zweckmalliger, sehr weiche Elektronenstrahlen 
zu verwenden. Es wurde eine Anordnung gebaut, die auch das Dichte- 
feld von Stromungen in sehr verdiinnten Gasen abzutasten gestattet. 
Ein elektronenoptisch gebiindelter Elektronenstrahl rnit einem Durch- 
messer von 0,05 mm und einer Stromstarke von Amp. trat  durch 
enge Blenden, durch die ein Arbeiten ohne Lenard-Fenster gestattet war, 
in einen Gasraum. Zum Nachweis diente ein Auffanger, der auf Null- 
potential gehalten wurde. Gemessen wurde der Kompensationsstrom. 
Der Elektronenstrahl war magnetisch fiihrbar. Zunachst wurde die 
,,Schattenwirkung" einer engen Diise untersucht. In 1 mm Abstand 
war kein Einflull der Diise mehr nachweisbar. Wurde nun bei einem 
Druck von 30 mm Hg im Beobachtungsraum sin Luftstrahl von 100 mm 
Hg durch die Diise geblasen, so war schon 2 mm hinter der Diise der 
Luftstrahl vollkommen diffus. Wie dieses Beispiel zeigt, ist die Methode 
geeignet, das Stromungsfeld um ein Thermometer bei geringen Drucken 
auszumesse,n. Bei weiterer Vervollkommnung miiDte es moglich sein, 
auch noch empfindlichere Messungen auszufuhren, wie z. B. die Gas- 
abgabe heiller Korper oder die Unterscheidung von Wasserstoff und Luft. 

G. S C H M I  TZ, Troisdorf : Zum Lichtbogen i m  sehwerefreien Raum. 
Wird der Auftrieb und damit die Konvektion des frei brennenden 

Lichtbogens dadurch ausgeschaltet, daD der Bogen in einem Fallkasten 
brennt, so wird die Bogenspannung um den Faktor 2-3 verkleinert und 
die Bogensaule zu einem Ellipsoid verbreitert. Bleibt jedoch die Strom- 
starke kleiner als 4 Amp., so ist auch der schwerefreie Bogen saulenfor- 
mig (Steenbeek 1937). Diese Erseheinungen lassen sich durch die Inte- 
gration der Differentialgleichung des elektrodenstabilisierten Lichtbogens 
theoretisch herleiten. Diese ist hier anzuwenden, weil die Abgrenzung 
der Bogenside durch Konvektion fortfallt. Die Rechnung ergibt fur 
die Temperatur- und Leuchtdichteverteilung die beobachtete Ellipsoid- 
form. Aullerdem konnte rein analytisch bestatigt werden, dall bei ge- 
ringen Stromstarken im Innern des Bogens kein Unterschied zwischen 
dem wand- und elektrodenstabilisierten Bogen besteht. 

J. E U L E R ,  Braunschweig: Uber das Zischen des Kohlebogens. 
Im positiven Krater des Graphitlichtbogens treten neben einer Gra- 

nulation vou 2/100 Millimeter Hbhenunterschied dunkle Flecken auf, die 
durch Locher von einer Tiefe bis zu einem halben Miilimeter hervorge- 
rufen -werden. Diese Lacher werden nur unwesentlich vom Strom ge- 
troffen und erlauben daher, die Temperatur der Anode als Funktion des 
Abstandes von der strahlenden Anodenflache pyrometrisch zu bestim- 
men. Die Temperaturverteilung zeigt bei 3700O C einen Knick, der auf 
einen Sprung im Warmeleitvermogen des Graphits zuriickgefiihrt wer- 
den mu& Nimmt die Belastung des Bogens zu, so wird der Temperatur- 
abfall in der Anode zunachst noch steiler. Die Dicke der schleoht warme- 
leitenden Schicht steigt dabei auf 7/roo mm an, bis beim Einsatzpunkt 
des Zischens die Schicht zeratort und der Temperaturabfall wieder fla- 
cher wird. Diese Erscheinungen konnen durch eine Locke rung  des 
Gefiiges der positiven Saule oder einen U m w a n d l u n g s p u n k t  des 
Graphits erklart werden. Die Bildung einer Fliissigkeitsschicht ist un- 
wahrscheinlich. Eine Entscheidung ist noch uicht moglich, da fur die 
Schmelzwarme des Graphits nur unsichere Werte aus Abbrandmessungen 
bekannt sind. Die Beeinflussung der Temperaturverteilung durch Subli- 
mation scheint ausgeschlossen, weil der Sublimationspunkt des Graphits 
bei 4600O C liegt, wahrend im positiven Krater des Lichtbogens noch kei- 
ne Temperaturen von mehr als 4000O C gemessen worden sind. Die einzige 
MGgliohkeit, diese Diskrepanz zu beseitigen, soheint die Annahme zu sein, daD 
sich bei hoheren Temperaturen eine andere Modifikation des Graphits bildet. 
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