Kurze Mitteilungen

Luftfeuchtigkeit z. T. die Ursache fliv die Diskre-
panz ist.

Die laufenden Untersuchungen beschiftigen sich
mit der Verbesserung der Untersuchungstechnik
(Verwendung einer luftdichten Kiivette) und der
Sammlung weiterer Erfahrungen iiber die Deuterier-
barkeit von Mikrogramm-Mengen.
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Schwer wasserlosliche primére Amine wurden frither
zur Gehaltsbestimmung in einer Mischung aus 1 Teil
809/,iger Schwefelsiure und 2 Teilen Essigsiure gelost
und mit 0,1 N wiBriger Natriumnitritlosung diazo-
tiert. Der Endpunkt wurde durch Tiipfeln gegen
Kaliumjodidstarkepapier erkannt. Die Methode war
umsténdlich und wegen der schlechten Erkennbar-
keit des Endpunkts ungenau. Vor iiber 8 Jahren
haben wir uns das Prinzip der voltammetrischen
Indikation der Diazotierung [1] zunutze gemacht mit
der MafBigabe, dal wir anstelle des iiblichen wifrigen
Milieus aus Lésungsgriinden das obige Gemisch ver-
wenden und anstelle der Natriumnitritlosung eine
1 M Lésung von Nitrosylschwefelsdure in konz.
Schwefelsiure bentitzen. Der Verbrauch der Nitrosyl-
schwefelsdure ist gegen Ende der Titration hin
schleppend. Der Endpunkt wird als erreicht an-
gesehen, wenn die Polarisationsspannung — er-
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zwungener Stromfluf 0,2 mA, Vpe ~ 600 mV —
15 min konstant bleibt, Diesem Nachteil steht die
Genauigkeit der Methode als Vorteil gegeniiber; er
wird weiter dadurch kompensiert, dal an eine Appa-
ratur mehrere MeBstellen parallel angebaut und
mehrere Analysen gleichzeitig ausgefiibrt werden
koénnen.

Die MaBlésung wird durch Verdiinnen kommerziell
erhiltlicher Nitrosylschwefelsiure und Schwefelsiure
hergestellt. Die Einstellung des Titers erfolgt mit
reiner Sulfanilsdure als Urtiter. Die permangano-
metrische Einstellung der Nitrosylschwefelsiure er-
wies sich als nicht moglich, da die technische Nitrosyl-
schwefelsdure noch kleine Mengen einer weiteren
Permanganat verbrauchenden, aber nicht diazotie-
renden Komponente enthalt.

Die Methode wird in unserem Laboratorium
routinemafig firr die Gehaltsbestimmung folgender in
90—100°/yiger Reinheit angelieferter Amine benititzt:

Tabelle
Standard-
abweichung (%/,)
2-Aminoanthrachinon 0,15
2.Amino-3-chloranthrachinon 0,11
2-Amino-3-oxyanthrachinon 0,19
1,5-Diaminoanthrachinon 0,16

Die in der Tabelle gleichzeitig angefithrte Standard-
abweichung errechnete sich aus jeweils 10 Doppel-
bestimmungen.

Dariiber hinaus bewahrte sich die Methode bei der
Gehaltsbestimmung der nachstehend aufgefihrten
Amine:

2-Amino-5-chlorbenzonitril

3- Amino-5-nitro-7-brom-2,1-benzoisothiazol

3-Amino-5-nitrobenzoisothiazol

2. Aminothiazol

1,8-Diaminoanthrachinon

2-Aminodiphenylsulfon

3-Chlor-4-nitro-6-bromanilin

3,5-Dichloranthranilsdure
2-Amino-3-brom-5-nitrobenzonitril

2- Amino-5-chlorbenzonitril

2,6-Dibrom-4-nitranilin

1-Amino-2,4-dioxyanthrachinon
4-Nitranilin-2-methylsulfon.
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