stoff-Gehalt besitzt. FluBabwirts tritt die Bedeutung des Plank-
tons als Sauerstofi-Produzent immer mehr in den Hintergrund.

Zwischen Mannheim und Bingen sinkt die Strémungsgeschwin-
digkeit. Das fiihrt zu einem intensiveren Abbau der Abwissor und
damit erhdhtem Sauerstoff-Verbrauch. Die Wiederaufnahme des
verbrauchten Sauerstoffs aus der Luft wird langsamer. Der
Main, der hier dem Rhein die gréBte Abwasserlast bringt, hat
strdmungsmiBig im Rhein keine giinstige Vorflut. Er benotigt
bis zur vBlligen Vermischung mit dem Rheinwasser die groSe
Strecke bis nach Oberwesel/Boppard. Dadurch kommt es z. B.
im Rheingau am rechten Ufer zu der auf der vorliegenden Strecke
groBten Sauerstoff-EinbuBe, die unter unginstigen Umstinden bis
60 % betrigt.

Fa8t man auch die sonstigen verschiedenen Einfliisse zusam-
men, so ergibt sich eine groBSe Sauerstoffverlust-Strecke von
Mannheim bis Niederlahnstein (bei Niederlahnstein betragt das
Sauerstoff-Defizit, abgesehen von Zeiten hoher Wasserfiihrung,
im Mittel 20—259%). FluBabwirts steigt der Sauerstoff-Gehalt
dann wieder langsam an (Sauerstoff-reiche Nebenfliisse, Wasser-
durchwirbelung ab Bingerbriick).

W.HUSMANN, Essen: Kontinuierliche Messungen zur Kon-
trolle von Vorflulern, Kliranlagen, hduslichen und indusiriellen
Abwdissern.

Die kontinuierlichen Messungen der py-Werte, der Leitfahig-
keit, des Schlammgehaltes und des Sauerstoff-Gehaltes in den
verschiedensten Abwiassern und in Vorflutern bereiten erhebliche

Schwierigkeiten. Erkenntnisse und Erfahrungen, die im sauberen
Brauch-, Trink- oder Kesselspeisewasser gemacht wurden, lassen
sich nicht ohne weiteres auf das Abwasser bzw. Vorflutwasser
iibertragen.

Auf Grund langjihriger Erfahrungen kdnnen fiir die py-Mes-
sung sowohl MeBgerate mit Antimon- als auch mit Glaselektroden
empfiohlen werden, wenn fiir eine kontinuierliche Reinigung der
Elektrode gesorgt wird. Die Bestimmung des Salzgehaltes eines
Abwassers oder Gewissers ist iiber die Leitfahigkeit mdglich. Die
iiblichen LeitfhigkeitsmeBgerate sind im Abwassersektor nicht
ohne weiteres verwendbar, es sei denn, daB man die Elektrode
laufend reinigt. Ausgezeichnet hat sich das ,,Dephimeter” be-
wihrt, bei dem auf eine Elektrode, die im Abwasser arbeitet, ver-
ziochtet wird. Die Ermittlung der Schlammstoffe im Abwasser
und Gewasser ist auf Grund der Entwicklung der MeBtechnik
heute durch Lichtabsorptionsmessungen ohne weiteres mdglioch,
wobei Eigentriibungen und Verfirbungen des Abwassers ausge-
schaltet werden konnen. Schlammgehaltsbestimmungen, die auf
Lichtreflektion beruhen, sind im Abwassersektor nicht mdaglich.
Auch die direkte Schlammbestimmung ist heute kontinuierlich
mbglich, wobei die Einzelergebnisse photographisch aufgenom-
men werden. Die kontinuierliche Bestimmung des O4-Gehaltes
im Abwasser und im Gewisser bereitet noch immer einige Schwie-
rigkeiten, da gewisse Stoffe in den Wissern stérend wirken. Es
ist aber zu hoffen, da8 auch auf diesem Sektor-die Entwicklung
weitergeht und man zu Gerdten kommt, die zur kontinuierlichen
0,-Bestimmung brauchbar sind. [VB 696

Neuere Methoden der analytischen Chemie

Tagung der Chemisehen Gesellschaft in der DDR
1. bis 2. Jull in Leipzig

G. RIENACKER, Berlin, skizzierte an einigen Beispielen
Bedeutung und Aufgaben der analytischen Chemie.

Der Hochschulunterricht bedarf einer Anpassung an die heuti-
gen Erfordernisse. Auch wenn man beriicksichtigt, daB der
analytische Unterricht wesentlich der Erwerbung allgemeiner
chemischer Grundkenntnisse dient, ist es notwendig, den Studen-
ten mit modernen analytischen Verfahren bekannt zu machen.
Die Einfithrung der Halbmikrotechnik im qualitativen Prakti-
kum verbindet die Anwendung moderner Methodik mit der Er-
zichung zu einem sauberen Arbeitsstil. Die Hochschullehrer
kénnten durch die Wahl auch analytischer Themen fiir Diplom-
und Doktorarbeiten dazu beitragen, Interesse fiir analytische
Arbeiten bei dem Nachwuchs zu wecken, die Industrie kdnnte
diese Bemithungen dadurch unterstiitzen, dal sie analytische
Probleme an die Universititen herantrigt.

D, JENTZSCH, Dresden: Die Bedeulung von Ionenaus-
tauschern fiir die Analyse der N E-Melalle.

Vortr. zeigte Mbglichkeiten fiir die Verwendung von Ionen-
austauschern in der Serienanalyse von NE-Metallprodukten:
Anionenaustauscher sind durch die Ausnutzung der verschiedenen
Chloro-Komplexe der Metalle verwendbar und lassen gute Trenn-
effekte erreichen. Quantitative Messungen der Adsorptions-
fihigkeit gestatten Riickschliisse auf die Komplexzusammen-
getzung. Ionenaustauscher haben sich in der Spurenanalyse be-
wahrt.

J. MASSONNE, Leipzig: Die Trennung der Elemente der
Ceril-Gruppe an Kationenausiauschern (Polymerisalionsharzen).

Kennzeiochnend fiir die Methode ist die Komplex-Elution mittels
Athylendiamintetraessigsiure (Enta- Saure). Der Austauscher
liegt in der Ammonium-Form vor; die Erden werden an der
Spitze der Saule adsorbiert. Die Elution mit 0,5 %iger Enta-
sdure bewirkt bis zum pg 5,8 eine Abtrennung des Lanthans,
welches nahezu vollstindig festgehalten wird, wihrend die schwe-
reren Erden durchlaufen. GréBere Mengen, bis zu 200 g, werden
naeh Spedding durch einen Austauscher eluiert, der mit Kationen,
die mit Enta-Siure stabilere Komplexe als mit den Seltenen Erden
bilden, beladen ist. Die schwereren Elemente wandern infolge
groBerer Komplexstabilitdt und geringerer Affinitdt zum Aus-
tauscher schneller als die leichteren.

G. ZIMMERMANN, Leipzig:
graphie Sellener Erden.

Mit einem Ldsungsmittelgemisch von Aceton-Wasser-Eis-
essig mit Zusatz von Oxin als Komplexbildner konnte eine ein-
deutige Trennung der Ionenpaare La-Ho, La-Y, La-Tb, Ce-Ho,
Ce-Y, Ce-Tb, Pr-Ho, Pr-Y, Nd-Ho, Nd-Y, Sm-Ho erzielt werden;
fiir eine Reihe weiterer Paare ist die Trennschirfe fiir den Nach-
weis vollig ausreichend. Die geometrische Gestalt des Papiers

Komplex- Papierchromato-
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ist von Bedeutung. Die Rp-Werte steigen mit der Entwicklungs-
zeit schwach an, ihre Bedeutung als kennzeichnende Konstante
fir komplex-papierchromatographische Trenoungen wurde dis-
kutiert.

W. KEMULA, Warschau: Anwendung der chromato-polaro-
graphischen Methode in der analytischen Chemie.

‘Eine einfache Apparatur, aus einer ohromatographischen S3ule
mit nachgeschalteter polarographischer DurehfluBzelle bestehend,
ermdglicht zusammen mit einer photographischen Registrier-
einrichtung (Polarograph mit Zeitschalter) eine vollig automati-
sche Kontrolle des Trennvorganges. Die Zusammensetzung der
Losungsmittel entspricht den fiir polarographische Arbeiten iib-
lichen Vorschriften; der Zusatz von Leitelektrolyt beeinflufit
gleichzeitig die Adsorptions- bzw. Verteilungsisothermen ginstig
und halt dadurch die Schwanzbildung hintan. Eine Fiillung der
Sdule mit Gummi, durch verschiedene organische Ldsungs-
mittel aufgequollen, erlaubt die Anwendung des Prinzips der
ninversed phase“-Verteilungschromatographie. Es gelang so z. B.
die Trennung der o-, m- und p-Isomeren von Nitrophenol, Chlor-
nitrobenzol und Nitranilin mit Substanzmengen von 0,2 bis
2,5 mg. ’

D. JENTZSCH, Dresden: Neue Arbeilsverfahren und Ar-
beitsorganisation im analylischen Laboraforium der N E-Melallurgie.

Polarographische, potentiometrische u.a. Verfahren sowie die
ausgedehnte Anwendung von Ionenaustauschern rationalisieren
die analytische Arbeit. Eine Umstellung des Arbeitsablaufes im
Laboratorium ist notwendig. Sie besteht im wesentlichen darin,
daB die Analyse Arbeitsgruppen, die fiir ein bestimmtes Verfah-
ren spezialisiert sind, durchliuft.

D.ENDERS, Schkopau: Uber die automatische, registrie-
rende Messung kleiner Mengen an freiem Chlor in Gasen miltels
physikalischer Methoden.

Fiir die registrierende Uberwachung des Gehaltes an freiem
Chlor in HCl-Gas und in Acetylen gab Vortr. zwei Methoden an,
die in den Chemischen Werken Buna entwickelt wurden. Im
ersten Falle wird die Absorption der Hg-Linie 365 my. mit einer
Vakuum-Photozelle gemessen. Gehalte bis zu 3 Vol % sind so
erfaBbar. Cly-Spuren in Acetylen (10-2 bis 103 Vol %) werden
mittelbar durch die Entfirbung einer kontinuierlich zutropfenden
Methylrot-Losung lichtelektrisch erfaft.

E. HINTZSCHE, Merseburg: Bestimmung von Quecksilber-

.Spuren in organischen Substanzen wie Harn und Blul.

Das chlorierte Material wird mit NaCl eingedampft, der Riiok-
stand mit konz. H,80, in einer speziellen Quarzapparatur ver-
dampft. Die Abgase werden in Wasser aufgefangen und darin
das Hg in stark salzsaurer Ldsung durch extraktive Titration mit
Dithizon bestimmt.
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E. HINTZSCHE, Merseburg: Schnellbestimmung
Schwefel und Chlor in Indusirielaboratorien.

Es wird ein Bauerstoff-Aufschlu8 in einem neunartigen Quarz-
rohr verwendet. Die Verbrennungsgase werden in Perhydrol auf-
gefangen und Chlor wird darin potentiometrisch titriert, Sulfat
kann titrimetrisch, nephelometrisch oder kolorimetrisch erfaBt
werden. Gehalte von 809% bis 0,0003% konnen mit entspre-
chender Abdnderung der Bedingungen bestimmt werden.

won

H. SANDER, Leipzig: Beobachiung von Sekunddrsirukiur-
Anderungen mit Hilfe von Sorptionsisothermenreihen.

Die Auswertung von mit der Durchstromungsapparatur von
Kubelka aufgenommenen Isothermen erlaubt eine Charakteri-
sierung pordser Substanzen und dariiber hinaus eine Beschrei-
bung der Verinderungen, die durch verschiedenartige Bean-
spruchung im Mikroporensystem hervorgerufen werden. Thermi-
sche Alterungsversuche an Aktivtonerden und der Vorgang der
Abscheidung von Hochpolymeren an Molybdinsiure-Tonerde-
Kontakten wurden niher behandelt.

W. SPICHALE, Leipzig: Zur Bestimmung des milileren
Alomgewichles von Sellenerd-Gemischen in QGegenwart von Cer.

Durch Titration des ,.disponiblen Sauerstoffs* mit Ammeonium-
eisen(II)-sulfat und KMnO, gegen Ferroin gelang es, den Gehalt
an Cer(IV)-oxyd ausreichend genau zu bestimmen. Andere Be-
stimmungsmethoden konnten auf Grund gewisser spezifischer
Reduktionseigenschaften des Hydroperoxyds angewendet wer-
den.

K. BERNHARDT, Leipzig: Uber eine neue Nachweisre-
aklion fir Yitrium neben Seltenen Erden durch Fluoreszenz.

In alkoholischer Ldsung tritt mit Chinizarin bei pg5 eine
oraugefarbene Fluoreszenz auf; mittels der Analysenquarzlampe
sind 6 YY/ml nachweisbar. In waflriger Losung ist 1,4-Dioxyan-
thrachinon-2-sulfonsaures Kalium als Reagens geeignet. Die
Messung der Fluoreszenzintensitit gestattet auch quantitative
Aussagen. Die Metalle der Seltenen Erden fluoreszieren unter
gleichen Bedingungen nicht.

B, SAGORTSCHEYV, Sofia: Eine neue Variante der Methode
der inneren Elekirolyse.

Als Diaphragma wird eine Soxhlet-Extraktionshiilse aus Cellu-
lose, mit Kollodiumlésung getrinkt und getrocknet, benutzt.
Ein Luftstrom besorgt die Riihrung. Verschiedene Anodenmetalle,
auch Amalgame, konnen benutzt werden. Die Versuchsanord-
nung ist fuferst einfach und liefert genaue Ergebnisse, wie an
der Cu-Bestimmung gezeigt wurde.

G.ACKERMANN ,Dresden: Erfahrungen der Einfiihrung der
qualitativen Halbmikroanalyse im anorganisch-chemischen Praktikum,

Die neue Arbeitstechnik hat auch bei weniger geschickten
Praktikanten nicht zu Schwierigkeiten gefithrt. Abgekiirzte
Trennungsginge unter Verwendung von Spezialreagenzien wiir-
den zwar einen Zeitgewinn bringen, sind aber wenig geeignet, den
Studenten mit allgemeinen Grundkenntnissen vertraut zu machen.

H. GRUNZE, Berlin: Die Fillbarkeit des Magnesium-
ammoniumphosphales in Gegenwart von Polyphosphai.

Die Féllung von Monophosphat mit dquivalenten und iber-
schiissigen Mengen Magnesiamixtur in Abhingigkeit von der
Polyphosphat-Menge (Grahamsches Salz) und der Verdiinnung
wurde untersucht. Es ergaben sich eindeutige Beziehungen zwi-
schen diesen Variablen und der Gesamtmenge ausgefillten
Phosphors. Alle Fillungen enthielten Polyphosphat. Bei Verwen-
dung iberschiissiger Magnesiamixtur konnte im Bodenkorper
die ganze Reihe niedermolekularer Polyphosphate papierchromato- -
graphisoch nachgewiesen werden. Sie entstehen durch Hydrolyse
des mitgefillten hochmolekularen Polyphosphates unter heterogen-
katalytischem Einflu$ der Mg®*-Ionen der Ldsung.

H. HOLZAPFEL, Leipzig: Bestimmung des Ammoniaks
neben Hydrozylamin und Hyponilrit. R

Das Verfahren von v. Knorre, bei welchem NH;OH durch Cu?+
oxydiert und NH, dann wie iiblich nach der Destillationsmethode
bestimmt wird, erwies sich als unbrauchbar. In Hydroperoxyd
wurde ein geeignetes Oxydationsmittel gefunden, das NH,0H
in alkalischer Ldsung rasch oxydiert. Die Methode ist auch bei
Anwesenheit von Hyponitrit anwendbar. [VB 714

GDCh-Fachgruppe Lebensmittelchemie

Siidwestdeutgeher Arbeitskreis, 9. Tagung, Welnheim, am 6. Mal 1966

NEY, Metz: Arihur von Hibl als Chemiker und Physiker.

Arthur Freiherr von Hiibl, am 20. Marz 1852 in GroSwardein
(Ungarn) geboren, studierte als Artillerie-Offizier besonders ana-
lytische Chemie und Photochemie. 1884 erschien in Dinglers
Polytechnischem Journal seine Abhandlung: ,Eine allgemein an-
wendbare Methode zur Untersuchung der Fette* iiber die Jodzahl
als Mag tir den Gehalt eines Fettes an ungesittigten Fettsduren,
die noch heute vielfach gebriuochlich und in Frankreich die offi-
zielle lebensmittelchemische Methode ist. .

Spater war v. Hubl vor allem auch auf dem Gebiet der photo-
chemischen und optischen Forschung titig. Neben vielen Aui-
sitzen und 24 Monographien erschien 1927 sein Werk ,Die
Lichtfilter” in 3. Auflage. Nach Studien iber die Platinotypie
und die Erzeugung galvanoplastischer Druckplatten fiihrte v.
Hibl den Offsetdruck fiir die Massenerzeugung von Karten 1909
im Wiener Militirgeographischen Institut ein. Zu seinen erfolg-
reichsten Arbeiten zidhlen theorstische Forschungen iiber die
Farbensensibilisierung von Bromsilberplatten; sein Badeverfahren
wird noch heute fiir wissenschaftliche Zwecke angewendet. Zu-
sammen mit E, Koénig sohlug ». Hibl 1904 das Pinaverdol als
Griineensibilisator fiir Kollodium-Emulsionen vor. 1917 erfand er
einen FarbonmeS- und Mischapparat. Von ihm stammt der Aus-
druck , Absorptionsrelief, welcher den Begriff der Extinktion
veranschaulicht. Er starb am 7. April 1932 im 80. Lebensjahr.

H. KAISER, Stuttgart:
Vergiftungen.

Fir den Nachweis von E 605 in biologischem Material reicht
die Anwendung von nur einer Methode selten aus. Bei der Unter-
suohung von Mageninhalt wird dieser zundichst mit Alkohol oder
Trichloressigsfiure enteiweiSt. Je nach der vorhandenen Menge
E 805 zeigt er mit 15—30 % iger Natronlauge unmittelbar oder
nach dem Erwirmen die bestdndige gelbe Farbung des p-Nitro-
phenolats, welche auf Siurezusatz verschwindet; Gelbfarbung
durch Verunreinigungen verblaBt von selbst. Mit benzolischer
Losung von Rhodamin geben E 605 und p-Nitrophenol nach
Pfeil eine Rotfarbung, im UV-Licht eine orangefarbene Fluores-
zenz. Der Losungsvermittler von E 605 forte 1a8t sich dureh

Beitrag zum Nachweis von -E 605-
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Unterschichten mit konz. Schwefelsiure nachweisen; an der Be-
rithrungszone entsteht ein blauer Ring. Nach einer papierchro-
matographischen Methode des Vortr. und Th. Hasg kann man
E 605, p-Nitrophenol und den Losungsvermittler auf einem Chro-
matogramm gleichzeitig nachweisen. Stdrsubstanzen kénnen auf
dem Chromatogramm vor der Entwicklung verseift werden, Fiir
die quantitative Bestimmung des E 605 im Mageninhalt wird
dieses nach Averell und Norris mit Zink in salzsaurer Losung zu
p-Aminophenyl - didthylmonothiophosphat reduziert, diazotiert
und mit N-1-Athylendiamin-chlorhydrat zu einem charakteristisch
rotvioletten Azofarbstoff gekuppelt (Erfassungsgrenze etwa 20y).
Storungen durch andere kupplungstahige Stoffe aus Blut oder
Fleisch konnten durch Benzol-Extraktion umgangen werden. Da
aber weiterc Stoffe bei Anwendung der Methode Azofarbstoife
ergeben kbnnen, ist eine Sicherung der Belunde erforderlich.
Vorgeschlagen worden ist auch die Abtrennung des E 605 durch
Wasserdampl. An chemischen Methoden ist der Nachweis als
Indophenol- oder Indaminfarbstoff zu erwahnen. Bei der spek-
tralen Bestimmung des E 605 miissen fir das UV-Spektrum
Stdrstoffe durch Differenzkurven beriicksichtigt werden; der
Nachweis im Ultrarot-Bereich gelang bisher nicht.

Als Erginzung zu chemischen Naehweismethoden ist bei der
Untersuchung von Blut die Bestimmung der Cholinesterase-
Aktivitat von Wert. Fiir den Nachweis des E 605 im Blut gibt
es noch keine befriedigende chemische Methode. Pfeil und andero
wiesen das p-Nitrophenol im Blut papierchromatographisch nach;
eigene Versuche verliefen durch zu geringe Konzentration im
Blut oder durch Verinderungen des E 605 im Leichenblut unbe-
friedigend?). Der Nachweis des E 605 als vermeintliches 8-Athyl-
Isomeres ist nicht moglich; hierbei handelt es sich vielmehr um ein
im Leichenblut stets vorhandenes Abbauprodukt des Hémoglo-
bins. Die Schnellmethode von Schwerd und Schmidt ( Gelbfirbung
mit Natronlauge) ist fiir forensische Zwecke zu unspezifisch.
Eigene Versuche mit E 605-Leichenblut, p-Nitrophenol nach
Extraktion als Indophenolblau zu bestimmen, schlugen fehl.
Organmaterial allein wird zur chemischen Untersuchung sehr
selten, z. B. bei Exhumierungen eingeliefert. Uber das Schicksal

"1y Vgl. diese Ztschr. 65, 424 [1953].
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