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Eine Schnellmethode zur Bestimmung yon Kalium in Salz und anderen 
fialinenprodukten mit Natriumtetraphenyloborat empfiehlt ]3. l~rv~ 1. Mit dem 
Reagens f~ll~ man die Kaliumionen aus w~Briger LSsung, fil~riert, w~seht den 
Niederschlag nnd 1.~Bg in bekarmter Weise das KMiumtetraphenyloborat in aceto- 
nischer L6sung in Gegertw~rt eines vorgegebeI~e~l Alkaliiiberschnsses mit  Queck- 
silber(II)-ehlorid reagieren. Die hierbei freigewordene Salzs~ure (3 Mol je Gramm- 
atom KMium) ermittelt  man dnreh gi iekt i t rat ion des nieht verbrauehten Alkali- 
iibersehusses. Die Umreehnuagsfaktoren sind 0,0002606 bzw. 0,0003139 ffir den 
K +- bzw. K~O-Gehalt in Gramm. Den Belegert ist eme sehr gute SJbereinstimmung 
der Ergebrdsse mit  jenen der Perehloratmethode zu entaehmem Eine Bestimmur~g 
dauer~ bei geihemmtersuchungen 20--25 min. 

i Arm. Chimiea 51, 52--63 (1961). Inst. angewandt. Chem., Univ. Cagliari 
(Italien). It .  FI~EYTAG 

Den Natrium- und Kaliumoxidgehalt in Glas erf~ssenW. GEIL~IANN und G. T6L~ i 
flammenphotometrivch, n~chdem die die Alk~limetMle begleitenden Ku/~ionen a]s 
Oxin~tkomplexe 2 :mit Chloroform extrahiert worden sind. Liegt wemg Kalium 
aeben viel Natrium vor, wird die Kaliumbestimmung n~ch Fiillung des K~liums 
mit Natriumtetraphenyloborat bei Mitf~llung yon Ammoniumtetraphenyloborat 3 
durchgeffihr~. --  Arbeitsweise. Etwa 10 mg tier gepulver~erL Glasprobe werden mi~ 
1--2 ml 40~ FluBs~ure m~d 0,5 ml 60--70~ Perchlors~ure nach W. G ~ -  
~ u. Mit~rb. a aufgeschlossen and die Perchlors~ure bei 180--190~ weit- 
gehend abger~uch~; (eia unvollst~ndiges Abrauehen der S~ure ersehwert beim 
sp~teren Zus~tz yore Ammoni~k infolge gebildeter Ammoniumsalze eine lo~-Ein- 
stellung vo~ p~ > 10). Der im Tieget verbleiben4e Rfieks~and wir4 mit  1 ml 2 n 
Salzsgure aufgenommen, mit  Wasser in ein 25 oder 50 ml-5'IeBkSlbchen gespfilt 
u~d zur Marke ~u~effillt. Bei MateriMmangel spfilt maa  direkt in einen 100 ml- 
Scheidetriehter und verdfin~t auf 20 mk - -  Abtrennung der Katione~ von den 
Al/caliionen. a) bei < 50 #g TiO~ und P~OJ20 ml ProbelSsung. Zu 20 ml tier Auf- 
sehluB15sung gibt man 0,5 ml 1 m AmmoniumtartratlSsung und stellt mit  3 m] 
oder mehr ~illili~er konz. Ammonjak p~ > 10 eiu. Nur~ ffig~ mail mindestens 
10 ml einer 2~ 0ximChloroformlSsung, die 4~ Butyiamin enth~l~ (t~glieh 
friseh bereitet), zu und schfittelt kr/~ftig 2 mitt. Die Ex~r~ktion wird mit je 5 ml 
der gleiehen Chloroforml6sung so oft wiederholt, bis die organische Phase f~rblos 
bleibt (meistens n~ch zwei weiLerea Extrak~ionen). In de~l vereinig'~en Chloroform- 
ph~sen werden die abgeCrenn~en Katiormn bestimmt (siehe unten). Zur Er~t- 
fernung yon I~eagens aus der zuriiekgebliebenen wgl3rigen Phase wird zweimal 
mi~ je 3--5  ml reinem Ckloroform naehgesehtittelt. ArtsehlieBend dampfg man die 
w/~Brige Phase in einem 100 ml-Erlertmeyer-Kolben aus Quarz auf 5 ml ein um 
Ammoniak und Bu~ylamin zu vertreiben und spfilt die erhaltene L6sung, die zur 
Alkalibestimmur~g verwand~ wird, in ein MeBk61behen fiber. --  b) Bei > 50 ~g 
TiO~/20 ml ProbelSsung. Die verdfin~te, etwa 0,1 11 salzsaure AufsehluglSsung wird 
mit 0,1 ml Perhydrol versetzt, mig etwa 2 ml 1 m Ammoniumaeet~tlSsung eir~ 
p~ 2- -4  einges~ellg trod ansehlieBend mit je 5 ml 1% iger Oxin-ChloroformlSsung 
so oft ausgeschiittelt, bis die Chloroformphase farblos bleibt. Uberschfissiges Per- 
hydro1 wird mit 2 ml gesgt~. SO~-Wasser zerstSrt, ansehliel3end gibt man 0,5 ml 
1 m Ammoniumtar~ratlSsung zu urtd verfghrt naeh a) weit.er. --  c) Bei P~O~- 
Gehalt > 1~ wird vor der Extraktio~t mit  Oxin-Butylamfi~-Chloroform eine Ab- 
trermung der Kationen auf einem Katior~enaustauscher (in der K+-Form) ~ dureh- 
geffihrt. Phospha~ mud Sulfat finder~ sich im Durchlauf, die Kationer~ werden an- 
sehlieBend mi~ Salzsgure eluiert. Das Eluat  wird zweeks Ver~reibung der Salz- 
sgure eingeengt, darm naeh a) oder b) weiterverfahren. - -  Bestimmung yon Natrium 
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