80 Berichtigung

dest. Wasser, Der Niederschlag wird bei 960-—980°C verglitht und nach dem Ab-
kithlen als Co,0, ausgewogen. Das Oxid kann in Salpetersiure geldst, mit Schwefel-
séure in das Sulfat iibergefithrt werden, auf 500° erhitzt und nach dem Abkithlen als
CoS0, ausgewogen werden. — Kobalthestimmung in Stahl. 0,51 g Stahl 16st man in
20 ml Salzssiure (1:1) [oder Schwefelsdure (1:4), falls viel Cr vorhanden]. Nach
Zugabe von 1—2 ml Salpetersiure wird bis zum Auftreten von Dimpfen eingedampft.
Bei Gegenwart von W wird dieser Vorgang 2—3mal wiederholt. Den Riickstand
nimmt man mit 20 ml 5% iger Salzstiure auf, filtriert und verdiinnt auf 500 ml.
Einen aliguoten Teil versetzt man mit 30—40 ml Reagenslosung und verfihrt wie
beschrieben. Dag Co,0, 16st man in 10 ml Salzsdure (1:1), verdimnt auf 25 ml, figt
einige Tropfen Salpetersiure hinzu und erhitzt die Losung. Nach dem Ammoniaka-
lisch-machen wird noch einige Minuten zum Sieden erhitzt, Tritt ein Niederschlag
auf, so filtriert man, und verglitht den Niederschlag. Diese Auswaage mull vom oben
ermittelten Coz0,-Gewicht abgezogen werden.
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Uber einige Ather der B-Mercapiohydrozimisidure als analytisehe Reagentien
zur extraktiv~-photometrischen Bestimmung von Nickel berichten A.I. Buszv
und D, Cu. Vinm [1]. Optimale Bedingungen liegen bei der Verwendung des Iso-
amyldthers der f-Mercaptohydrozimtsiure als komplexbildendem Agens fiir Ni*+-
Tonen bei pH 7,3—17,5 vor. Es bildet sich ein relativ stabiler, rotbrauner Nickel-
komplex {(Molverhiiltnis: Nickel/Ligand = 1:2) Das Reagens ist empfindlicher als
Dimethylglyoxim und Natriumdigthyldithiocarbamidat. Die Uberfithrang in die
organische Phase, die zur Messung (bei 455 nm) benutzt wird, gelingt am besten mit
Chloroform. Das Beersche Gesetz ist im Bereich 0,4—7,0 pg Ni/ml erfillt. Zor Auf-
stellung der Eichkurve gibt man zu den Standard-Nickelsalzlésungen (siehe unten)
unterschiedlicher Konzentrationen, nachdem sie auf einen pH-Wert von 7,3—7,5
eingestellt wurden, 1 ml einer 0,5%,igen #thanolischen Losung von f-Mercapto-
hydrozimtsiureisoamyléther, schiittelt, 168t 3-—5 min stehen, extrahiert mit 10 ml
Chloroform (2 min schiitteln), trennt die den Komplex enthaltende Chloroform-
schicht ab und miBt die Absorption bei 455 nm gegen reines Chloroform. Das
Maximum der Farbintensitit ist innerhalb weniger Minuten erreicht. Die Farbe ist
3—4 h haltbar. Mit Analysenproben wird analog verfahren. Die Bestimmung wird
nicht gestdrt durch: Alkalien, Erdalkalien, Fell, Felll, Crill, AL, Znlt, MnlI, OdI,
Es storen: Pd und Co. Co stért jedoch nicht, wenn seine Konzentration weniger als
0,5 pug/ml betrigt, liegt sie im Bereich 0,3—3,0 wg/ml, erhitzt man nach Reagens-
zugabe 5—6 min auf 70—80°C. Dabei wird der Co-Komplex zerstort, wihrend der
Ni-Komplex nicht verdndert wird. Hohere Co-Konzentrationen (> 3,0 pg/ml) sind
mit Thiocyanat iiber den entsprechenden Komplex in schwachsaurem Medium vor-
her extraktiv abzutrennen. Die Xomplexbildungsreaktion, Gleichgewichtskonstan-
ten und Verteilungskoeffizienten werden diskutiert. — Standard-Nickelsalzlosung.
4,049 g NiCl, - 6 H,0 in dest. Wasser 13sen, mit 10 m] konz. Salzséiure versetzen und
im MeBkolben zu 1000 ml auffiilen. 1 ml dieser Losung enthils 1 mg Ni*+
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Berichtigung

In dem Referat iiber die Arbeit von J. UrricH und P.Vay [1] mufl es in der
ersten Zeile statt Acetylverbindungen richtig ,,Acrylverbindungen® heiflen.
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