
Symposium uber Analytische Chemie macht. Eine vollstandige Analyse, die auf Rundfilterpapier rnit 
Hilfe eines Ringofen ausgefuhrt wird, dauert 1 Stunde. Man bringt 
dcn Probetropfen (etwa 1,5 PI) genau auf die Mitte eines auf dem 
Rinaofen von 105 OC lieaenden Rundfilters. fixiert mit H,S-Gas. 

Birmingham, 26. Aug. bis 1. Sept. 1964 
Das Symposium wurde durch Prof. H. W. Melville erijffnet. 
Prof. Feigl, Rio de Janeiro, berichtete zusammenfassend uber 

Fortschritte auf dcm Gebiet der o r g a n i s c h e n  T i i p f e l a n a l y s e .  
Zum Phenol-Nachweis behandelt man die zu unterauchende Sub- 
stanz in essigsaurer Losung mit Na,(Co(NO,),); dabei bildet sich 
a m  aromatischen Kern ein o-Nitroso-phenol, das sofort rnit dem 
vorhandenen Kobalt zu einer braunen Chelat-Verbindung reapiert. 
Auch Methoxyl-Gruppen enthaltende Verbindungen, z. B. Nar- 
cotin, lassen sich 80 nach Umsetzung mit ~odwasserstoffsaure 
identitizieren. Aromatische Amine sind ebenfalls nachweisbar, 
wenn man sie vorher zu Phenolen verkocht. Amine und Phenole 
lassen sich vor dem Naohweis leicbt mit Lauge trennen. Als wei- 
teres Beispiel wurde der Nachweis von Verbindungen rnit enolisier- 
barer Nitro-Gruppe, z. B. p-Nitrophenol, durch Rotfarbung in 
benzolischer Losung mit Rhodamin B vorgefiihrt. Rhodamin B 
lost sich farblos in  Benzol. So kann man leicht 0- und p-Nitro- 
phenol unterscheiden. Auch Sedulon, ein pharmazeutisches Pra- 
parat, kann man nach Abrauchen rnit Salpetersaure und Umsetzung 
rnit der farblosen benzolischen Losung von Rodamin B an der 
Rotfarbung erkennen. Da  Eosin-Farbstoffe nur rnit sekundaren 
Aminen Rhodamine geben, lassen sich auf diesem Wege auch leicht 
primgre neben sekundiiren Aminen nachweisen. Bei einer auf der 
Skraupschen Synthese beruhenden Nachwoisreaktion fiir Gly- 
cerin, die noch 0,5 y Glycerin erkennen laBt, setzt man rnit o- 
Aminophenol und konz. Schwefelsaure um und erkennt die ge- 
biidete geringe Menge Oxin nach Sublimation auf festes MgO an 
dessen Fluoreszenz im UV-Licht. Als Naehweisreaktion, die sich 
fur  o-Oxy-aldehyde und -ketone eignet, wurde die Fluoreszenz 
im UV nach Umsetzung mit Hydrazin gezeigt. Wahrend Aldehyde 
sofort nach Verdampfen des organischen Lijsungsmittels fluores- 
zieren, t r i t t  das gleiche bei Ketonen erst nach einigen Minuten ein. 
Salicylaldehyd laDt sich so auf rnit Hydrazin behandeltem Papier 
in Spuren nachweisen. Auch Phenole sind so erkennbar nach Be- 
handlung rnit Chloroform und Alkali (Reimer-Tiemann) in  Mengen 
von 3 bis 20 y. Zum Nachweis kleinster Mengen (0,005 y) Cumarin 
wird zunichst mit K O H  behandelt, wobei eine o-Oxy-zimtslure 
entsteht, die in ihrer cis-Form zwar keine Fluoreszenz zeigt, aber 
durch UV-Bestrahlung in die trans-Form umgelagert wird, welche 
nun griin fluoresziert. Cumarin-Nachweise in  Pflanzen sind so 
m6dich. Eine Nachweisreaktion fur aliohatische urimare und 

wasiht rnit einigen Tropfen 0,l n Salzsaure und erhalt so  einen 
scharf begrenzten Ring I, der Fe, Ni, Co, Mn, Zn, Al, Cr und Ti  
en thdt ,  wahrend im Tiipfelfleck die Sulfide von Pb, Bi, Cu, Cd, 
Sb und Sn verbleiben. Man s tanzt  den verbleibenden Tiipfelfleck 
aus, bringt ihn auf ein neues Rundfilter und behandelt wie eben 
rnit Ammoniak-Lijsung, nachdem man vorher rnit Bromdampf 
oxydiert, iiber Ammoniak neutralisiert und anschliellend getrock- 
net hat. Beim Auswaschen entsteht ein Ring 11, der Cu und Cd 
cnthalt. Durch Auswaschen des Filterscheibchens auf einem neuen 
Rundfilter wie oben mit gelbem Schwefelammonium erhalt man 
einen Ring 111, der Sb  und Sn als Sulfide enthalt, wahrend sich im 
Tiipfelfleck nur  noch die Sulfide von P b  und Bi befinden. Zum 
Nachweis der einzelnen Ionen schneidet man Sektoren aus den 
Ringen heraus und benutzt die iiblichen Tiipfelnachweisreak- 
tionen. Es lassen sich so Legierungsanalyaen mit nur 0,035 mg 
Substanz ausfiihren. 
F. H. Pollard, Bristol, sprach iiber P a  p i e r  c h r  o m a  t o g r  a p  h i e  

in einem zusammenfassenden Bericht und demonstrierte eine auf 
papierchromatographischem Wege erreichte T r e n n u n g  d e r  
S e l t e n e n  E r d e n .  Zur Trennung der Halogen-Ionen h a t  sich 
folgendes Solvens bewlhrt :  40 ml Butanol, 20 ml Pyridin/Was- 
ser, 10 ml Ammoniak (d  = 0,88) gut  schiitteln, zur Chroma- 
tographie obere Phase verwenden. Man wascht anschlieDend 
rnit Silbernitrat-LBsung und Wasser und entwickelt die Flecken 
mit ~chwefe~wasserstoffgas. Zur Trennuug von Elementen, die 
als Ionen in  versehiedenen Oxydationsstufen vorliegen, z. B. 
Fe2+/Fe3+ oder U4+/UOaZ+, nimmt man ein Gemisch aus 50 ml 
Ather, 30 ml Methanol, 4 ml konz. Salzsaure und 15 ml Was- 
ser. Zum Sichtbarmachen hLlt man uber Ammoniak und be- 
spriiht rnit K,(Fe(CN),)-Lijsung oder Oxin-Lasung (beobachten 
im UV-Lieht). Auch die Alkaliionen lassen sich trennen. Hierzu 
benutzt man ein Gemisch BUS 70 % Methanol und 30 % Butanol, 
wascht rnit Silbernitrat und Wasser und entwickelt rnit H,S-Gas. 
Voraussetzung ist, daB die Chloride der Alkalien vorliegen. 

Eine Ausstellung neuester Apparate, historischer chemischer 
Literatur, Denionstrationen modernster analytischer Arbeitsme- 
thoden und ein Besuch von Industriewerken SChlOo sich an die 
Tagung an. -&. [VB 6081 

vierung rnit Neutronen im Pile, Anreicherung i m  Ionenaustau- 
scher-Harz, FHllung rnit Na,(Co(NO,),) und Umfallung rnit 
HzPtC1, mit einer Genauigkeit von & 10 % auf 0,012 mg/I R b  und 
0,0005 mg/l Cs fuhrte. 

P. Hersch, Birmingham, befaBte sich rnit der g a l v a n i s c h e n  
A n a l y s e .  Durch Verwendung einer unter 5 n K O H  liegenden 
Bleiclektrode und einer etwas uber die Oberfltiche der L6sung 
herausragenden Silberelektrode lB0t sich mittels Potentialmes- 
sung zwischen diesen Elektroden eine Sauerstoft-Bestimmung vor- 
nehmen, fur 0 bis 1 mg/kg auf f 0,05 genau. Temperaturkonstanz 
ist nicht notig, jedoch ist das Element nach einigen Monaten un- 
brauchbar. 

H .  WeiP, Wien, berichtete uber einen T r e n n u n g e g a n g  i n  
e i n e m  T r o p f e n .  der den Nachweis von Pb,  Bi, Cu, Cd, Sn, Sb, 
Fe, Co, Ni, Mn, Cr, Zn, A1 und Ti in einem Tropfen ausfdhrbar 

H,N,C.NH.N=,~=N.NHCSNHI oder 
II N H  

H,NC.NH-NH-~>-NHNHCSNH, 

in der'zweckmalligsten Kombination 9 Teile bzw. 19 Teile Debenal 
+ 1 Toil dieser Chinon-Derivate. Beim Kaninchen erzielte Vortr. 
damit noch bessere Blutspiegel als rnit Penicillin odcr den Sulfon- 
amiden allein bzw. sogar der Kombination Penicillin + Sulfon- 
amide. Am infizierten Tier wurden durch die neuen Verbindungen 
und ihre Kombinationen bessere Heilerfolge erzielt, als bisher rnit 
den besten Sulfonamiden erreicht werden konrtten. Ob das auch 
in der Praxis bci entspr. Infektionen des Menschen der Fall ist, 
eteht noch nicht fest. -D. [VB 5891 
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